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Einleitung und Zielsetzung 1

1 Einleitung und Zielsetzung

Entscheidende Bauteileigenschaften wie Festigkeit, Dauerschwingfestigkeit
und Korrosionsverhalten werden wesentlich durch Eigenspannungsvertei-
lung im Randschichtbereich sowie im Werkstoffinneren bestimmt. Dabei
kann sich der Einfluss von Eigenspannungen sowohl negativ als auch positiv
auswirken. Beispielsweise fiihren Druckeigenspannungen im Randschichtbe-
reich von Bauteilen zu einer Erhohung der Schwingfestigkeit und damit
der Lebensdauer, wihrend Zugeigenspannungen die Festigkeit herabsetzen,
Rissbildung begiinstigen und folglich versagenskritisch wirken.

Eigenspannungen sind als eine grundséatzliche Begleiterscheinung bei
Herstellungs- und Bearbeitungsprozessen zu verstehen. Ein aus technischer
Sicht diesbeziiglich interessantes Gebiet ist die Oberflichenbearbeitung [I].
Durch Kugelstrahlen und Schleifen lassen sich beispielsweise hohe Druckei-
genspannungen mit ausgepragten Tiefengradienten in den oberflichennahen
Bereich einbringen, die einen erheblichen Einfluss auf die mechanische Bau-
teilbeschaffenheit ausiiben. Daraus ergibt sich einerseits die Moglichkeit,
Eigenspannungen im Sinne eines ,Stress Engineering“-Prozesses gezielt ein-
zustellen, um definierte Werkstoffeigenschaften zu erzielen und andererseits
die Notwendigkeit sie hinsichtlich Betrag und Verteilung zu analysieren.

Da die Simulation von Eigenspannungsverteilungen aufgrund der kom-
plexen mathematischen Bedingungen und mangelnder Verfiigbarkeit me-
chanischer Kennwerte oftmals schwierig ist, kommt dem experimentellen
Nachweis eine besondere Bedeutung zu.

Unter den experimentellen Methoden nimmt die diffraktometrische Span-
nungsanalyse eine Schliisselposition ein. Erstens erlaubt sie durch die Zer-
storungsfreiheit weiterfiihrende Untersuchungen an denselben Proben. Zwei-
tens tragt sie durch Trennbarkeit von Mikro- und Makrospannungen der
Mehrphasigkeit vieler Werkstoffe Rechnung, indem sie phasenselektive Er-
gebnisse liefert. Drittens ermoglicht sie wegen der hohen Ortsauflosung die
Abbildung steiler Gradienten.

Die grofie Anzahl an diffraktometrischen Methoden [2, [3], die unter
Einsatz von Roéntgen-, Synchrotron- und Neutronenstrahlung fiir die Lo-
sung verschiedener Fragestellungen bis heute entwickelt wurden, zeigt, dass
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es sich beziiglich der tiefenauflosenden Verfahren als zweckmiifig erwie-
sen hat, unabhéngig von der Strahlungsart eine Einteilung in sogenannte
»LAPLACE"- und ,Ortsraum‘“-verfahren vorzunehmen.

Die LAPLACE-Methoden erlauben die Erfassung oberflachennaher Eigen-
spannungsverteilungen mit einer hohen Auflésung. Die ,natiirliche” Tiefen-
auflésung 7 resultiert in diesem Fall aus der exponentiellen Strahlschwé-
chung aufgrund der Probenabsorption in der Reflexionsanordnung. Diese
bewirkt die unterschiedliche Wichtung einzelner Subschichten parallel zur
Oberfléche, in die man sich das Material zerlegt denken kann. So lassen sich
mit herkémmlichen Rdntgenquellen iiblicherweise Eindringtiefen von eini-
gen zehn Mikrometern und mittels hochenergetischer Synchrotronstrahlung
von einigen hundert Mikrometern erzielen.

Die mit den LAPLACE-Methoden erhaltenen Ergebnisse gestatten zu-
néchst nur eine vergleichende Bewertung der Eigenspannungen o(7) in dhn-
lichen Proben beziiglich des LAPLACE-Raumes. In vielen Féllen zielen die
Fragestellungen der Ingenieure aber auf die Eigenspannungsverteilungen
o(z) im Ortsraum ab. Die bisherige Vorgehensweise, aus den bestimmten
LAPLACE-Verteilungen die Ortsraumverteilungen zu berechnen, indem die
experimentell ermittelten Datenpunkte durch geeignete Funktionen ange-
passt und anschliefend durch inverse LAPLACE-Transformation (ILT) in
den Ortsraum iiberfithrt werden, ist aufgrund der Streuungen der Daten
mit Unsicherheiten behaftet und fiihrt oftmals zu instabilen Lésungen.

Die Ortsraummethoden hingegen liefern bei Nutzung von Sonden hoher
Eindringtiefe, wie Neutronen- oder Synchrotronstrahlung, Dehnungsvertei-
lungen €(z) im Werkstoffvolumen. Dabei werden die Messvolumina durch
ortsfeste Blenden im priméren und sekundéren Strahlengang begrenzt und
die Probe relativ zum Volumenelement (VE) unter verschiedenen Orientie-
rungen translatiert (,Strain-Scanning®). Die Form und Ausdehnung des VE
bestimmt die Ortsauflésung, die bei Neutronen im Bereich von Millimetern
liegt und im Falle von Synchrotronstrahlung einige hundert Mikrometer be-
tragt. Randschichtnahe Bereiche kénnen nur durch sukzessives Eintauchen
des VE (,,Through-Surface-Strain-Scanning®) erschlossen werden. Da dieses
Vorgehen mit einer Vielzahl von experimentell bedingten Korrekturfakto-

ren verbunden ist, kann es nur begrenzt verwendet werden. Hinzu kommt,
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dass die Berechnung der Spannungen o(z) aus den experimentell zugéangli-
chen Dehnungsverldufen €(z) an eine Reihe einschrinkender Voraussetzun-
gen hinsichtlich des Spannungszustandes - beispielsweise Rotationssymme-
trie - gebunden ist.

Das Ziel der vorliegenden Arbeit ist die Entwicklung eines neuartigen
Verfahrens zur selbstkonsistenten Ermittlung randschichtnaher Eigenspan-
nungsverteilungen o(z) im Ortsraum im Sinne eines ,Stress-Scanning®. Zum
einen sollen geméf Abbildung [I.1] erstmalig gleiche Tiefenbereiche mit
LAPLACE— und mit Ortsraummethode zerstorungsfrei analysiert werden,
um so einen experimentellen Zugang zur Problematik der ILT zu gewin-
nen. Als Ergebnis soll die Verzahnung von LAPLACE- und Ortsraumme-
thoden die Moglichkeit einer zerstorungsfreien Eigenspannungsanalyse iiber
einen weiten Tiefenbereich ermoglichen. Zum anderen soll das Verfahren
auf Werkstoffsysteme angewendet werden, die durch andere Verfahren nicht
untersucht werden kénnen, wie beispielsweise mehrlagige Schichtsysteme.

Die Arbeit beginnt mit einem Uberblick iiber die Zusammenhinge bei
der Ermittlung von Eigenspannungen und Eigenspannungsverteilungen in
Kap. [2| In die dargestellte Klassifizierung der bestehenden Methoden wird
im n#chsten Schritt das zu entwickelnde Verfahren eingeordnet.

Die im Vergleich zu den etablierten, d.h. auf winkeldispersiver Diffrak-
tion basierenden Verfahren, noch wenig eingesetzte Methode der energiedi-
spersiven Beugung erforderte grundlegende Untersuchungen zu den Detek-
toreigenschaften, die in Kap. [8lausgefiihrt sind. Anhand von LAPLACE- sowie
Ortsraummessungen wird verdeutlicht, dass das Einbeziehen der Detektorei-
genschaften in die Auswertung der RSA einen signifikanten Qualitdtsgewinn
bedeutet. Der Grundgedanke und die auf Simulationsrechnungen basieren-
de experimentelle Umsetzung des Verfahrens werden in Kap. [4 beschrieben.
Die Bewertung der Ergebnisse im LAPLACE- und Ortsraum mit Hilfe kom-
plementérer Abtragsmessungen [4] wird in Kap. [5| vorgenommen und es
werden offene Fragestellungen hinsichtlich der analytischen ILT diskutiert.
Abschliefsend werden anhand von Messungen an Viellagenschichtsystemen
die besonderen Vorziige und Einsatzmdglichkeiten des entwickelten Verfah-
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[ Werkstoffauswahl / Randzonenbehandlung ]

v ' N\

Laplacemethoden “Stress-Scanning” Abtragsverfahren

s»Experimen-
telle“ ILT

Vergleichende
Bewertung

Abbildung 1.1: Vorgehensweise bei der Entwicklung des Messverfahrens zur
Analyse von Eigenspannungsverteilungen in der Randzone vielkristalliner
Werkstoffe (I(N)LT - Inverse (Numerische) LAPLACE-Transformation).

rens verdeutlicht.

2 Stand der Erkenntnisse

2.1 Grundlagen der rontgenographischen Eigenspannungs-
analyse (RSA)

2.1.1 Definition und Einteilung von Eigenspannungen

Mechanische Spannungen von Bauteilen lassen sich in Last- und Eigenspan-
nungen unterteilen. Lastspannungen werden durch dufsere Kréfte verursacht,
wahrend Eigenspannungen als diejenigen Spannungen zu verstehen sind, die
in einem abgeschlossenen System vorliegen, auf das keine dufseren Krafte
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und Momente einwirken [5]. Demnach befinden sich die mit den Eigenspan-
nungen verbundenen Kréafte und Momente im mechanischen Gleichgewicht.

Eigenspannungen lassen sich nach verschiedenen Kriterien klassifizie-
ren. Fiithrt man die Entstehungsursachen aus werkstoffwissenschaftlicher
Sicht an, so erweist sich eine Einteilung in thermische Eigenspannungen,
Umwandlungseigenspannungen, Biegeeigenspannungen usw. als sinnvoll [6].
Aus technologischer Sicht lassen sich die Eigenspannungen nach der Ursache
beispielsweise als Bearbeitungs-, Fiige- und Warmebehandlungseigenspan-
nungen einteilen [I.

Aus Sicht der rontgenographischen Messtechnik zweckméfiger ist die
Definition nach der Reichweite [5]. Demnach werden Eigenspannungen, die
iiber grofere Werkstoffbereiche (viele Kérner) homogen sind, als Eigenspan-
nungen I. Art bezeichnet. Davon abweichende Eigenspannungen, die iiber
kleinere Werkstoftbereiche (ein Korn oder Kornbereiche) nahezu homogen
verteilt vorliegen, werden als Figenspannungen II. Art bezeichnet. Eigen-
spannungen I1I. Art erstrecken sich als die Abweichungen von den ES II. Art
tiber kleinste Werkstoffbereiche (Atomabstinde). Ein Eingriff in das Kréfte-
und Momentegleichgewicht fiihrt bei ES I. Art stets zu makroskopischen
Forménderungen, im Falle der ES II. Art kann es zu solchen Forménde-
rungen kommen und bei ES III. Art sind makroskopische Forménderungen
ausgeschlossen. Die Eigenspannung o(x,y,z) an einem beliebigen Punkt er-
gibt sich aus der Summe der Einzelbeitréage.

Da die Definitionen der Eigenspannungen I., II. und III. Art zun&chst
keine getrennte Betrachtung der Phasen beinhalten, wurde in Hinblick auf
die Phasenselektivitat der rontgenographischen Eigenspannungsanalyse eine
Erweiterung des Eigenspannungsbegriffs vorgenommen [7]. Die phasenspe-
zifischen Mittelwerte (o//)* und (o!17)" (Abb. werden herangezogen,
um die phasenhomogenen Figenspannungen (o)® zu definieren [2]:

(o) =0l + <0H>a + <01”>a. (2.1)

Die phasenspezifischen mittleren Eigenspannungen II. Art <0'11>a kon-
nen als Maf fiir die gegenseitige Verspannung der einzelnen Phasenbestand-
teile betrachtet werden, die auf deren unterschiedliche thermische und me-
chanische Eigenschaften zuriickgehen. Sie kompensieren sich geméfs ihrer
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Abbildung 2.1: Zur Definition von Eigenspannungen in mehrphasigen Werk-
stoffen nach [7].

Volumenanteile f, tiber alle Phasen a:

Z fo (™" = 0. (2.2)

Definitionsgeméf summieren sich die phasenhomogenen Eigenspannun-
gen zur Eigenspannung I. Art [g]:

N
> falo) =0l (2.3)

Im angelséchsischen Sprachgebrauch ist die Unterscheidung der Eigen-
spannungen nach Makro-, Mikro- und Pseudo-Makroeigenspannungen (PM)
tiblich (macro/micro stresses, pseudo macro stresses [9]). Im Sinne der ein-
gefithrten Definitionen lassen sich folgende Zuordnungen treffen [5]:
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U]V[akro — O'I , (24)
gMikro _ oIT g0 GIIT (2.5)
oM — (5)* (2.6)

Die Nachweismoglichkeit von Eigenspannungen auf den verschiedenen
Léngenskalen ist von der Strahlung bzw. Sonde abhéngig. Mittels konventio-
neller Rontgendiffraktometrie, Hochenergiesynchrotronstrahlung oder Neu-
tronenbeugung lassen sich bei einphasigen Stoffen Eigenspannungen I. Art
ol und bei mehrphasigen Stoffen phasenhomogene Eigenspannungen (o)®
bestimmen.

2.1.2 Gleichgewichts- und Randbedingungen

Aus Griinden des makroskopischen Gleichgewichts miissen in einem abge-
schlossenen System, auf das keine dufseren Kréfte und Momente wirken, die
resultierenden Krafte und Momente beziiglicher jeder Querschnittsfliche A
mit dem Flachenvektor A bzw. beziiglich jeder Achse durch den gesamten
Korper verschwinden. Es gilt

A
und 5
/U%ﬂA:/ﬁxgﬂAzo. (2.8)
A A

Die kontinuumsmechanischen Gleichgewichts- und Randbedingungen der
Eigenspannungen auf Mikro- und Makroebene werden in der linearen Ela-
stizitdtstheorie [I0] formuliert. Ausgangspunkt ist die mathematische Be-
dingung, dass Eigenspannungen definitionsgeméafl quellfrei sind, d.h. die Di-
vergenz des Spannungstensors in jedem Punkt des Korpers null sein muss
(divo = 0). Daraus ergeben sich die differentiellen Gleichgewichtsbedingun-
gen:

OJo do do
u , 9oz, 0o

pr— 2.
or "oy T ar (2.92)
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do Jo Jdo
12, 0022 , 002

= 2.
Ox Oy 0z 0, (2.9b)

Ooi3  Oog3  0Ooss
Ox + dy + 0z

Neben den Gleichgewichtsbedingungen kénnen differentielle Randbedin-

=0. (2.9¢)

gungen fiir die freie Oberflache formuliert werden. Da keine Kraftkompo-
nente an der Oberfliche aus dem Korper heraus wirkt, gilt fiir eine beliebige
Spannungskomponente o;; (i,j = 1,2,3):

3
> oin; =0 (i=1,2,3) (2.10)

j=1

wobei n; (i,j = 1,2,3) die Komponenten des dufieren Normaleneinheitsvek-
tors n bezeichnen. Aus den Gleichungen [2.9] und 2.10] lassen sich wichti-
ge Schlussfolgerungen fiir den Spannungszustand ableiten. Zunéchst ist zu
bemerken, dass Eigenspannungen in einem abgeschlossenen System prinzi-
piell als Gradienten auftreten, deren Ausprigungen von der Vorgeschichte
des Werkstoffs abhéngen. Die Eigenspannungsfelder im oberflaichennahen
Bereich kénnen eine komplexe Form annehmen, wobei zwischen ein- und
mehrphasigen Werkstoffen unterschieden werden muss. Geht man von ei-
nem probenfesten Bezugskoordinatensystem aus, dessen x-y-Ebene mit der
als eben angenommenen Probenoberflache zusammenfillt, 1dsst sich aus den
elastizitatstheoretischen Bedingungen schlussfolgern, dass an jedem Punkt
der freien Oberflache (z = 0)

- die Komponenten o;3 (i = 1,2, 3) verschwinden miissen und

- die Ableitung der Normalspannung senkrecht zur Oberflache o33 3 null
sein muss.

Unterhalb der Oberflache (z # 0) liegt ein dreiachsiger inhomogener Ei-
genspannungszustand vor, fiir den ausschlieflich das Gleichungssystem
gilt. In Bezug auf den moglichen Eigenspannungszustand lassen sich zwei
Félle unterscheiden:
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1. Im betrachteten Oberflichenbereich liegen keine signifikanten Gradi-
enten der oberflichenparallelen Spannungskomponenten ailj (i,j =1,2)
in x-, bzw. y-Richtung vor. Die Ableitungen der Scherkomponenten
013 und o093 nach z verschwinden auf makroskopischer Ebene, d.h.
es diirfen keine Eigenspannungen 1. Art o%(i = 1,2,3) in z-Richtung
auftreten. In mehrphasigen Gefiigen kénnen sich Pseudomakroeigen-
spannungen ausbilden, die sich jedoch in jeder Tiefe geméf Gleichung
[2:3] zwischen den Phasen kompensieren miissen.

2. Es treten Gradienten der Komponenten afj (i,j =1,2) in x-, bzw. y-
Richtung auf, mit denen Makroeigenspannungen ol (i = 1,2,3) ver-
bunden sind. Entsprechende Gradienten treten beispielsweise in der
Néhe von Kanten und makroskopischen Oberflicheninhomogenitéten
auf, so dass dort mit besonders komplexen Eigenspannungsverhéaltnis-

sen zu rechnen ist.

Im Falle mehrphasiger Gefiige konnen sich unter der unmittelbaren Ober-
fliche pseudomakroskopische Eigenspannungsgradienten (o;3)® ausbilden,
wenn unterschiedliche phasenhomogene Eigenspannungen <a{f >a (i=1,2)
in x- und y-Richtung vorliegen. Der Ubergangsbereich, in dem der zweiachsi-
ge Eigenspannungszustand mit o;3 = 0 fiir jede Phase an der freien Oberfla-
che z = 0 zu einem dreiachsigen Zustand mit o;3 # 0 tibergeht, muss in der
rontgenographischen RSA entsprechende Berticksichtigung finden [8] [11]. In
[12] wird gezeigt, dass die Dreiachsigkeit immer dann signifikanten Einfluss

auf die Messergebnisse zeigt, wenn die periodisch angenommenen Vertei-

lungen von <U{f >a (i = 1,2) entlang von x bzw. y eine kleinere Wellenlénge
aufweisen als der Betrag der Eindringtiefe der zur Messung benutzten Ront-

genstrahlung ist.

2.1.3 Grundgleichung der RSA fiir quasiisotrope vielkristalline
Werkstoffe

Die rontgenographische Analyse von elastischen Spannungen wird in ei-
ner Vielzahl von Lehrbiichern ausfiihrlich beschrieben, z.B. [2, B, @]. Das
Prinzip besteht in der Berechnung von Spannungen aus den experimentell
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ermittelten richtungsabhéngigen Dehnungen mittels des HOOKEschen Ge-
setzes. Dazu werden die Dehnungen aus den Netzebenenabstinden d(hkl)
ermittelt, die im winkeldispersiven Beugungsversuch aus dem Glanz- bzw.
BraGGwinkel 0 geméfs der BRAGGschen Gleichung

nA 1

d(hk) = 5 50

(2.11)

bestimmt werden (n = Beugungsordnung der Interferenz, A = Wellenlénge
der Strahlung, hkl = MILLER-Indizes). Im energiedispersiven Modus lassen
sich analog zu Gleichung [2.11] die Netzebenenabsténde bei einem gewéhlten
Beugungswinkel ¢’ aus der Energieposition E(hkl) geméfs

hc 1

(k) = 525 B (2.12)

mit F' = hv = h$ (h = PLANCKsche Konstante, v = Frequenz, ¢ = Licht-
geschwindigkeit) bestimmenﬂ

Die Gitterdehnungen e,y (hkl) in einer Messrichtung (definiert durch
den Azimuthwinkel ¢ und den Neigungswinkel ) beziiglich eines vorgege-
benen Probensystems {P} berechnet sich bei Kenntnis des dehnungsfreien
Gitterparameters do(hkl) aus

dopy (hkl) — do(hkl)
do(hkl)

Die ermittelten Gitterdehnungen und die zu berechnenden Spannungen

e (k) = (2.13)

werden durch Tensoren beschrieben. Dabei wird der Zusammenhang zwi-
schen der in einer Messrichtung L3 innerhalb eines laborfesten Koordinaten-

1Bei der winkeldispersiven Beugung beschreibt der Glanzwinkel 6 den physikalisch
definierten Winkel unter dem es bei einer gegebenen Wellenldnge A\ beziiglich einer Git-
terebene hkl zur konstruktiven Interferenz kommt. Im energiedispersiven Fall ist es um-
gekehrt: Bei einem gegebenen, aber prinzipiell frei wihlbaren Beugungswinkel 0’ tritt bei
physikalisch bestimmten diskreten Energien E(hkl) konstruktive Interferenz auf. Da in
vielen Fillen, insbesondere bei beugungsgeometrischen Uberlegungen, keine Unterschei-
dung beziiglich § und 0’ notwendig ist, wird im weiteren Verlauf an gegebenen Stellen
zwar vom BRAGG- bzw. Glanzwinkel auf der einen Seite und vom Beugungswinkel auf
der anderen Seite gesprochen aber die einheitliche Bezeichnung 6 genutzt.
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Abbildung 2.2: Festlegung von Probensystem Ps; und Laborsystem L in der
RSA. L3 bezeichnet die Messrichtung.

systems {L} (Laborsystem) bestimmten Dehnung ¢%; und dem Probenkoor-
dinatonssystem {P} mittels einer Transformationsmatrix hergestellt (Abbil-
dung. Die Verkniipfung der Gitterdehnungen mit den zugehorigen Span-
nungen in einem isotropen Korper erfolgt dann durch das HOOKEsche Ge-
setz. Den gesuchten Zusammenhang zwischen den experimentell bestimm-
ten Gitterdehnungen €y und den Komponenten des Spannungstensors im
Probensystem UZ beschreibt die Grundgleichung der RSA:

1+v
6¢¢(h/€l): < E )
hkl

14
+<—f> o +ody + ol
E hkl( 11 22 33)

(Jﬁ cos? ¢ 4 ok, sin? ¢ 4 of, sin 2<p) sin? 1)

+ ((7{:;5 cos ¢ + ody sin go) sin 2¢) + o4y cos? |

(2.14)

(E = Elastizitdtsmodul und v = Querkontraktionszahl)ﬂ Im Gegensatz zu

2 Auf den Index P zur Kennzeichnung des Probensystems wird im weiteren verzichtet,
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mechanischen Verfahren muss dem zumeist anisotropen Verhalten der Kri-
stallite im vielkristallinen Werkstoff Rechnung getragen werden. Abhéngig
von den zur Beugung beitragenden Kristalliten werden die richtungsabhén-
gigen elastischen Konstanten Ejx; und vy verwendet. Abkiirzend werden
die diffraktionselastischen Konstanten (DEK)

14

s1(hkl) = <_E>hkl und %SQ(W) _ (1 ;)hkl (2.15)

eingefiihrt. Die DEK lassen sich im Zug- oder Biegeversuch ermitteln [13] [T4]
oder aus den Einkristallkonstanten berechnen. Dabei kommen Modelle nach
Voigt [15], Reuss [I6] und Eshelby/Kroner [I7, 18] zur Anwendung, die
auf unterschiedlichen Annahmen zur Kristallitkopplung im vielkristallinen
Verbund beruhen.

Im Prinzip kann der Dehnungstensor durch Messung in sechs wechsel-
seitig nicht koplanaren Richtungen nach Gl [2.14] bestimmt und mittels
HookEschen Gesetzes der Spannungstensor berechnet werden. Allerdings
erfordert diese Vorgehensweise die genaue Kenntnis der spannungsfreien
Ebenenabstinde dy zur Berechnung der Dehnungen, und sie ist wie alle
Verfahren der dreiachsigen Spannungsanalyse gegeniiber Messfehlern anfil-
lig.

In der Praxis wird daher ein Verfahren genutzt, bei dem eine schrittweise
Kippung der Probe um % bei unterschiedlichen, konstanten Probendrehun-
gen ¢ erfolgt. Bezeichnet man die Richtungen (¢+180°, ¥) als (p, -), so
lassen sich die Kombinationen

g de.v) +2d<go, ) B ) —Qdm —¥) (2.16)

bilden. Dabei hangt nach GIL. die Groke dt linear von sin®¢ und d-
linear von sin 21 ab, so dass bei entsprechender Auftragung die Spannungs-
komponenten den Steigungen und Achsenabschnitten entnommen werden

wenn Verwechslungen auszuschlieffen sind.
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kénnen [19, 20]:

1 1 9dt(p=0°7)

011 — 033 = dio /25 (‘3sin2¢ )
(2.17a)
1 1 8dt(p=90°1)
022 — 033 = —
2B T 001/2sy 9sin’y
g L1 9d7(p=0%7)
BTy 1/2sy  Osin2yp
(2.17Db)
1 1 9d (p=90°1)
023

" dy 1/2s9 0sin 2y

Unter der Annahme, dass o33 innerhalb der Messtiefe zu vernachlassi-
gen ist, ergeben sich die anderen Hauptspannungen aus den Gleichungen
Bei der Bestimmung der Spannungskomponenten kann der Wert fiir
do aus Tabellenwerken entnommen oder aus den Messdaten als Mittelwert
bestimmt werden, da die Spannungswerte bei der Berechnung unempfindli-
cher gegeniiber Fehlern in d sindEI Im Falle eines zweiachsigen Spannungs-
zustandes (o33 = 0) kann dy zusétzlich in der dehnungsfreien Richtung ¢*
gemaéfs

2 s —Sl(hkl) 022

unter ¢ = 0 bestimmt werden. Die Auswertung des vollstdndigen Span-
nungstensors wird als DOLLE-HAUK-Methode [20] bezeichnet, wihrend die
Auswertung der Spannungskomponenten, die durch Auftragung iiber sin® 1)
gewonnen werden (Gl. [2.17al), als sin® - Verfahren bekannt ist [19].

3Dies ldsst sich durch Reihenentwicklung von Gl zeigen. Sei m der Anstieg der
dqy-sin? ¢-Geraden, dann ist nach [21]

m 1 m ( 1 Adop ) m (1 Ado)
Op = = R ~ I — )
@ 1/252 do + Adg 1/252 do dg + ... 1/282d0 do
Ein mit einem Fehler Adp behaftetes do fithrt also lediglich zu einer Verschiebung der
Verldufe entlang der Ordinatenachse d,, der Anstieg dndert sich hingegen kaum.
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T a b c d
D,e F\O\
20 oy<0
l ey>0
| | | 1
0 05 O 05 0 05 O 0,5

sin?y

Abbildung 2.3: Mogliche Gitterdehnungsverteilungen bei der Auftragung
iiber sin?y nach [22]: (a) linear, (b) t-Aufspaltung als Folge von Scher-
spannungskomponenten, (¢) Oszillationen in Folge von Textur (elastische
Anisotropie) und vorangegangener plastischer Verformung, (d) Kriimmun-
gen durch signifikante Spannungsgradienten innerhalb der Messtiefe

Das sin? ¢)-Verfahren ist an bestimmte Voraussetzungen in Bezug auf
den oberflichennahen Werkstoffzustand gebunden. Wie in Abb. darge-
stellt, sind lineare alww(hkl)—sin2 1) -Verteilungen nur dann zu beobachten,
wenn weder Textur noch plastische Deformation vorliegen, die sich beide in
oszillierenden Gitterdehnungsverteilungen duffern. Scherspannungskompo-
nenten und Spannungsgradienten innerhalb der Messtiefe fiihren ebenfalls
zu Nichtlinearititen der Verlidufe in Form von Aufspaltungen der 1)-Aste
bzw. gekriimmten sin?y)-Verteilungen. Folglich miissen bei der Bestimmung
der hier interessierenden Spannungsgradienten andere Methoden angewen-
det werden, die der Tiefenabhéngigkeit der réntgenographisch ermittelten
Grofsen Rechnung tragen.
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2.2 Diffraktometrische Methoden zur Analyse von Span-
nungsgradienten senkrecht zur Oberflache

2.2.1 Einteilung der Methoden

Es gibt eine Vielzahl von zerstorungsfreien diffraktometrischen Verfahren,
die die Bestimmung von Spannungs- bzw. Dehnungsgradienten senkrecht
zur Oberfliche ermdglichen. Um einen Uberblick zu gewinnen und die in
dieser Arbeit vorgestellte neue Methode gegeniiber existierenden Verfahren
einzuordnen, ist zunéchst eine Einteilung nach der Informationstiefe sinnvoll
(Abb. . Da die Informationstiefen prinzipiell von einer Reihe von Para-
metern wie Strahlungsart, Probe und Messparameter abhéngen, orientiert
sich die Darstellung an Stahl als Probenmaterial unter Beriicksichtigung
iiblicher experimenteller Bedingungen.

Die Variation der Informationstiefe erfolgt in der klassischen Eigenspan-
nungsanalyse durch Beriicksichtigung der Strahlgeometrie auf die effekti-
ve Strahleindringtiefe (z) (vgl. Gleichung [2.22)). Unter streifendem Einfall
kénnen so minimale Eindringtiefen von einigen zehn Nanometern erreicht
werden. Die maximale Eindringtiefe wird durch die Targetmaterialien der
verwendeten Rontgenréhren bestimmt. So wird, abhéngig von Werkstoff und
geometrischen Verhiltnissen, ein Tiefenbereich bis zu einigen Mikrometern
erfasst (z.B. [7, 23]).

Deutlich aufwendiger als die Labormessungen sind Experimente mit mo-
nochromatischer Synchrotronstrahlung. Die Vorteile bestehen in einem um
mehrere Grofenordnungen hoéheren Fluss, der kiirzere Messzeiten ermdg-
licht, sowie einer Durchstimmbarkeit der Wellenléngen. Wendet man die
im Labor iiblichen Beugungsmethoden in Reflexionsanordnung an, werden
bei Energien bis zu einigen 10 keV Tiefenbereiche von bis zu einigen zehn
Mikrometern erfasst (z.B.[24]).

Hohere Energien sind im energiedispersiven Experiment nutzbar. Dabei
wird das von den Photonenquellen (Undulatoren, Wiggler) bereitgestellte
weife Spektrum vollstandig zur Beugung genutzt. Entsprechend héhere Ein-
dringtiefen von bis zu wenigen 100 pm werden so moglich (z.B.[25 28] 27]).

Bei Beugungsexperimenten in Reflektion ist die maximale Eindringtiefe
durch Photonenenergie und Probenabsorption physikalisch begrenzt. Gro-
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X-ray LAPLACE-Methoden auf
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Abbildung 2.4: Einteilung zerstorungsfreier diffraktometrischer Methoden
zur Eigenspannungsanalyse nach der Informationstiefe und Verfahrenszuge-
horigkeit sowie Einordnung der entwickelten Ortsraummethode zur direkten
Bestimmung von o(z).

fere Tiefenbereiche erschliefsen sich bei Synchrotron- und Neutronenexpe-
rimenten in Transmissionsanordnung [28]. Ortsfeste Blendensysteme be-
schrinken dabei den priméren- und sekundéren Strahlengang, die Probe
wird relativ zu dem so definierten Messvolumen translatiert. Die sogenann-
ten Ortsraumverfahren lassen sich in zwei Verfahren unterteilen. Die erste
Gruppe bildet diejenigen Verfahren, bei denen das Volumenelement lediglich
in die Werkstoffoberflache eintaucht und unter Beachtung der komplizierten
strahlgeometrischen Bedingungen Dehnungsverteilungen bestimmt werden
(,,Through-Surface-Strain-Scanning® [29]). Ist das Volumenelement vollstén-
dig in die Werkstoffoberflache eingetaucht, kbnnen im Ortsraum prinzipiell
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von jedem Bereich durch entsprechende Probenpositionierung Beugungsin-
formationen erhalten werden (,,Strain-Scanning®[30]). Die Beschriankung der
erzielbaren Informationstiefe besteht bei gegebener Auflésung nur in der ge-
ringen Beugungsintensitat bzw. den langen Messzeiten. Typische maximale
Informationstiefen liegen bei Nutzung von hochenergetischer Synchrotron-
strahlung bei einigen Millimetern in Stahl und bei Neutronenstrahlung bis
zu einigen Zentimetern [28)].

Die Einteilung nach der Informationstiefe beriicksichtigt nicht die prinzi-
piellen Unterschiede in den Ergebnissen der LAPLACE- und Ortsraummetho-
den, auf die in den néchsten Kapiteln detailliert eingegangen werden soll. An
dieser Stelle sei lediglich darauf hingewiesen, dass die LAPLACE-Methoden
auf Basis des sin?t-Verfahrens zunichst einen Spannungstiefenverlauf o (7)
im LAPLACE-Raum liefern, wihrend die Ortsraummethoden die Bestim-
mung eines Dehnungsverlaufs €(z) im Ortsraum erlauben (Abb. [2.5). Die
in dieser Arbeit entwickelte Methode soll die Charakteristika beider Verfah-
ren aufgreifen, so dass die unmittelbare Bestimmung des Spannungsverlaufs
o(z) moglich wird. Ziel ist die Verzahnung der unterschiedlichen Verfahren.

2.2.2 Tiefenabhingigkeit rontgenographisch ermittelter Gréfsen
in Reflexionsgeometrie ohne strahlbegrenzende Optiken

Die Schwichung der priméren Intensitét Iy des einfallenden Strahls im In-
neren eines Werkstoffs mit ,ideal imperfekter Kristallstruktur [31I], d.h.
mit regellos orientierten Kristallitblocken, kann in guter Ndherung mit dem
BEERschen Gesetz beschrieben werden. Es gilt fiir die Intensitét I der Strah-
lung nach Durchlaufen einer Strecke t innerhalb eines Werkstoffs

I = Iye MBIt (2.19)

wobei der materialspezifische, von der Photonenenergie E abhéngige lineare
Schwachungskoeffizient p(E) Tabellenwerken entnommen werden kann.

In Reflexionsgeometrie lésst sich das Verhéltnis von durchlaufenem Ge-
samtweg des gebeugten Strahls zum Abstand zur Werkstoffoberfliche mit
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dem Geometriefaktor k

b — i sina+sinf

- 2.20
z sin asin 3 ( )

beschreiben, wobei @ und § die Winkel bezeichnen, die der Primér- bzw.
Sekundérstrahl mit der Probenoberfliche einschlieft (Abb. [2.6)).

Unter Beriicksichtigung der Strahlschwichung kénnen die im Beugungs-
experiment ermittelten Interferenzen einer gemittelten Eindringtiefe (z) ge-

Laplace - Methoden Ortsraum - Methoden

Gemittelte 1 J..”. zg(x, y, z)dxdydz
(=%

Messtiefe ik - ”J g(x,y,z)dxdydz
Ve

Informations- 1 1
pl’Of” g(f) = TL|:g(Z)’Tj| <g(x’ Y Z)>b65trah1tesanumen

Abbildung 2.5: Einteilung der diffraktometrischen Verfahren zur Eigenspan-
nungsanalyse nach integralen LAPLACE- und Ortsraum-Methoden.
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mals

D
/ ze MRz,
O (2.21)

D
/ e Mk
0

zugeordnet werden. Ist die Probendicke D gegeniiber dem Durchdringungs-
vermogen der Strahlung grof (D >> 1/uk), so laft sich die Strahleindringtiefe

(2) =

mit

(zy=7= (2.22)

angeben. Physikalisch lasst sich die Eindringtiefe 7 als der Tiefenbereich
interpretieren, aus dem 63% des Gesamtintensitit stammt, die zum Beu-
gungssignal beitrigt. Gleichung [2.22]ist ferner zu entnehmen, dass die Ein-
dringtiefe nicht nur materialspezifischen Charakter hat, sondern auch von
der Wellenldnge A(E) und der Beugungsgeometrie abhingt.

Alle ortsabhéngigen Werkstoffeigenschaften g(x,y,z) gehen aus dem In-
terferenzprofil entsprechend der exponentiellen Strahlschwichung als ge-
wichtete Mittelwerte beziiglich der Tiefe z hervor [32]. Wird lateral eine
hinreichend grofte Flache A erfasst, und tragt so eine statistisch geniigen-

t=t1+t,

Abbildung 2.6: Strahlgeometrische Beziehungen zur Veranschaulichung von
Strahlweg t und Eindringtiefe z
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de Anzahl von Kristalliten zur Beugung bei, ergibt sich fiir das ermittelte
Tiefenprofil

D
/ //g(x,y,z)dzdy/ //d:cdy e #T Y dz
0 A A
5 .
/efz/sz

0

(9(1)) = (2.23)

Mit D > 1/pk entsprechen die im Experiment ermittelten Tiefenprofile
g(7) der LAPLACE-Transformierten der Tiefenverldufe im Ortsraum g(z)
beziiglich der reziproken Eindringtiefe 1/7 geméf

1 /e 1 1
) =+ [oetra = Lo ot 1] (2.21)
0

Der durch die RSA ermittelte Tiefenverlauf g(7) stellt aus mathemati-
scher Sicht den geglatteten Verlauf der Ortsraumeigenspannung dar. Insbe-
sondere im Falle von steilen, nichtlinearen Eigenspannungsgradienten wei-
chen die Verlaufe in LAPLACE- und Ortsraum deutlich voneinander ab, so

dass eine Riicktransformation vielfach erforderlich ist.

2.2.3 LApPLACE-Methoden zur Bestimmung randschichtnaher Ei-
genspannungsgradienten o(7)

Unter ,randschichtnahem® Bereich soll im Folgenden derjenige Werkstoffbe-
reich verstanden werden, der mittels Rontgenbeugung in Reflexionsanord-
nung erfasst wird und sich - unter Beriicksichtigung der Eindringtiefe hoch-
energetischer Synchrotronstrahlung - von der Oberfliche bis in eine Tiefe
von einigen hundert Mikrometern erstreckt. So wird auch der Tiefenbereich
mit eingeschlossen, der in der Literatur bisweilen als ,intermediar* [26] [33]
bezeichnet wird. Aus technologischer Sicht ist es der Bereich, in dem vor-
wiegend Bearbeitungseigenspannungen und Beschichtungseigenspannungen

vorliegen kénnen.



2.2 Diffraktometrische Methoden zur Analyse von
Spannungsgradienten senkrecht zur Oberflache 21

Bei der Analyse von Gradienten werden die Spannungskomponenten tie-
fenaufgelost ermittelt. Unter Beriicksichtigung der Variation der Eindring-
tiefe mit den strahlgeometrischen Bedingungen nach GI. l&sst sich die
Grundgleichung der RSA (Gl erweitern:

1
epup (Rl T) = 252 (hkl)

(011 (7) cos? @ 4 099 () sin? @ + o19(7) sin 2<p) sin? 1)
+ (013(7) cos o + o93(7) sin @) sin 2 + o33(7) cos? 3
+ s1(hkl) (011(7) + 022(7) + 033(7)) -

(2.25)

Die ermittelten Dehnungen e,y (hkl, 7) bzw. Spannungen o(7) stehen
mit den Ortsraumverteilungen gemifi Gleichung in Beziehung; es ist

oy (REL T) = %L {quw(hkzl,z); i] bzw. 0;;(T) = %E {aij(z); i] . (2.26)

Eine Anderung der Messrichtung (, 1)) ist mit einer Variation der Ein-
dringtiefe verbunden. Die in Gleichung[2:22)aufgestellte Beziehung von Strahl-
geometrie und Eindringtiefe nimmt unter Verwendung der entsprechenden
Winkelbeziehungen die Form [34]

sin? 0 — sin? ¥ + cos? @sin? ¢ sin?

T 2u(F) sin 0 cos ¢ (227)

an, wobei der Winkel n die Drehung der Probe um den Streuvektor bei
einer gegebenen Messrichtung (p, 1) beschreibt. Die Eindringtiefe hingt
demnach von einer Reihe von Parametern ab, die in Tabelle aufgelistet
sind. So kénnen neben der kontinuierlichen Variation der Eindringtiefe durch
Probenkippung ¥ und -drehung n im winkeldispersiven Fall unterschiedli-
che Wellenldngen zur diskontinuierlichen Variation beitragen. Im Falle der
energiedispersiven Beugung ist mit der Variation des Beugungswinkels 6’
nach Gl. eine Anderung der Energielagen der Interferenzen und folglich
des Eindringungsvermogens der Strahlung verbunden. Die Bertiicksichtigung
mehrerer Interferenzen (hkl) bietet dabei zusétzliche Tiefeninformationen.
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Tabelle 2.1: Parameter der Eindringtiefe 7 in Abhéngigkeit der angewandten

Beugungsmethoden
experimentell physikalisch vorgegebene
festgelegte Parameter Parameter
methodenunabhéngig v, n w(E)
winkeldispersiv ME) 0(hkL\)
energiedispersiv 0’ E(hkl,6%)

In beiden Fillen wird durch den Streuwinkel 6 (bzw. 6’) die Eindringtiefe
aus geometrischen Griinden beeinflusst (Gl .

Bei der Mehrwellenlingenmethode [35] werden ungeachtet eventuell auf-
tretender Nichtlinearitaten (vgl. Abb. zunéchst die oberflaichenparalle-
len Spannungskomponenten o;;(hkl) (i,j = 1,2) nach dem sin? ¢)-Verfahren
(Kap. ermittelt und dann entsprechend der eingesetzten Strahlungs-
quellen und vermessenen Interferenzen einer mittleren Eindringtiefe 7 bei
sin® 1) = 0,5 zugeordnet. Uber eine Ubertragung der Mehrwellenléingenme-
thode auf den energiedispersiven Fall der Beugung wird erstmals in [36] be-
richtet. Dabei wird ausgenutzt, dass die einzelnen Interferenzen E(hkl) im
Spektrum unterschiedlichen mittleren Informationstiefen zuzuordnen sind,
fiir die die Autoren die Grofe (1) = 1/2(7y,,,., + Ty,,..) einfiihren.

Der Nachteil der Methode besteht darin, dass bei stark gekriimmten
Dehnungsverldufen nur eine ndherungsweise Auswertung der einzelnen Span-
nungswerte nach dem sin? ¢)-Verfahren moglich ist. Hinzu kommt, dass die
Festlegung der Eindringtiefe willkiirlich ist und von dem gewéhlten Messbe-
reich abhéngt, so dass der Spannungsverlauf im LAPLACE-raum nur in gro-
ber Néherung beschrieben werden kann. Zudem erfordert die Methode im
winkeldispersiven Fall einen erhShten Justageaufwand, der sich durch das
Wechseln des Targetmaterials ergibt.

Bei Nutzung des Universalplotverfahrens [24] kommt es zu einer detail-
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lierteren Abbildung des Tiefenverlaufs der oberflichenparallelen Spannung
0i;(1) (i =1, 2). Dabei wird von der Annahme o33 = 0 ausgegangen, wih-
rend sich die Scherkomponenten o;3 (i = 1,2) in den Auswerteformalismus
einbeziehen lassen. Aus Gleichung [2.25] lassen sich dann die folgenden Gré-
fen berechnen:

_ 1/Afeop(T) + €00y (7) + €180u(7) + €270 (7)]
1/2s5sin? ¢ + 25

fH(r)

= % [011(7) + 022(7)]

— 1/4{leoy () + €1809(7)] — [€90y (T) 4 €2704 (T)]} (2.28a)

1/2s9 sin? )

f(7)

1

= 5 lou(r) —o2(r)]

a(r) = L2 —aesltl 7).

(2.28b)
palr) = 2

Daraus erhélt man fiir die Tiefenverteilungen der Spannungskomponen-

= 023(7’) .

ten

on(r)=fH )+ f (),

o9(1) = fH (1) = f(7),
(2.29)

o13(7) = f13(7) und
023(7) = fa3(7) .

Die aufgestellten Gleichungen erlauben das Auftragen der Spannungs-
komponenten o;;(7) unabhéngig von den experimentellen Bedingungen (In-
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terferenz, Strahlung, geometrische Anordnung) in einem einzigen ,,Univer-
salplot®. Es ist zu beachten, dass die Spannungskomponenten o1; und o29
in der Ndhe der dehnungsfreien Richtung 1* hohe Streuungen aufweisen.
Das lésst sich darauf zuriickfiihren, dass der Nenner von f*(7) in GL
geméf Gl.[2.18]sehr kleine Werte annimmt. Gleiches gilt fiir grofe Eindring-
tiefen (¢p — 0) und 017 # 0922. In diesem Falle kommt es zu Singularitéten
im f~(r)-Term fiir ¢p = 0.

Beim Streuvektorverfahren [211, [34], 7] wird die Variation der Eindring-
tiefe unter konstantem Neigungswinkel ¢ und Azimuth ¢ durch sukzessi-
ve Drehung um den Streuvektor 7 geméf Gleichung [2.27] erreicht. Durch
Messung in weiteren Orientierungen des Streuvektors (¢, ) ldsst sich der
dehnungsfreie Gitterparameter dj in einer Optimierungsroutine bestimmen.
Weiterhin lésst sich die Spannungskomponente o33 in einer iterativen Be-
rechnung selbstkonsistent berechnen. Zugrunde liegt die Bestimmung des
Dehnungsprofils d;, in der dehnungsfreien Richtung des zweiachsigen Span-
nungszustandes und der Ansatz [21]

. (hkl,7) — do (hkl)
do (hkl) [1/2s5 (hkl) + 3sy (hkl)]

033 (T) = (230)

Da die Orientierung des Streuvektors wahrend der Messung konstant
bleibt, eignet sich diese Methode in der Praxis insbesondere bei stark tex-
turierten Proben und diinnen Schichten.

2.2.4 Mboglichkeiten zur Ubertragung der LAPLACE-Verteilungen
o(7) in den Ortsraum

Die mit Hilfe der Universalplotauftragung in diskreten Stiitzstellen 74 er-
haltenen Eigenspannungstiefenverteilungen o;;(7) weisen aufgrund der ex-
perimentell bedingten Messunsicherheiten oftmals starke Streuungen auf.
Da das Signal im LAPLACE-Raum jedoch definitionsgeméfs die exponen-
tiell geddmpfte und damit gegliattete Information der Ortsraumverteilung
0i;(2) darstellt, erweist sich die numerische Riicktransformation als schwie-
rig. So gehen die meisten Verfahren der inversen numerischen LAPLACE-
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Transformation (INLT) von glatten Bildraumverteilungen aus und versagen
immer dann, wenn die entsprechenden Verteilungen verrauscht sind [38].

In [39] wird beispielsweise die Ausgangsfunktion o(z) durch eine Sum-
me von Dreiecksfunktionen approximiert und anschliefend in den 7-Raum
iiberfiihrt, wo sie an den berechneten Verlauf angepasst wird. Aus der Riick-
transformation ergeben sich die Datenpunkte im Ortsraum, die bei Verrau-
schung von o(7) ausgeprigte Oszillationen aufweisen. In einer Weiterfiih-
rung in [40, [4T), 42] wird daher neben der Verwendung linearer Splines zur
Approximation der Messkurve ein Dampfungsfaktor A eingefiihrt. Die Un-
sicherheit des Verfahrens liegt in der empirischen Festlegung von A in einem
ytrial-and-error“-Prozess. Wird ein zu kleiner Wert festgelegt, kommt es zu
Uberschwingungen; bei einem zu hohen Wert nihert sich das z-Profil der
Form einer Geraden.

Die Folgen einer beschrinkten Belegung der o(7)-Tiefenverteilung mit
Datenpunkten zeigen sich bei einem etwas anderen Ansatz in [43], bei dem
die Ortsraumfunktion durch eine Reihe von orthogonalen Polynomen appro-
ximiert wird [44], 45], [46]. So l4sst sich die vorgegebene Ortsraumfunktion
nur dann korrekt wiedergeben, wenn charakteristische Bereiche, in denen
besonders starke Anderungen (d. h. Gradienten) vorliegen, mit hinreichend
vielen Datenpunkten belegt sind. Da diese Bereiche bei einer Messung un-
bekannt sind, erfihrt die praktische Anwendbarkeit an dieser Stelle bereits
eine Einschrankung.

Praktikabler ist daher ein analytischer Ansatz. Als Ausgangspunkt wird
eine Beschreibung der Ortsraumverldufe o;;(z) durch einfache Funktionen
wie Polynome [47, 48], geddmpfte Polynome hoherer Ordnung [49, 24] (siche
Tabelle oder komplexere Funktionen mit Unstetigkeiten und trigonome-
trischen Anteilen [48] vorgenommen. Die LAPLACE-Transformierten werden
den Messpunkten mittels Fehlerquadratmethode angepasst und anschlie-
fend die Verldufe durch Riicktransformation in den Ortsraum iiberfiihrt.

Die Ortsraumfunktionen o(z) konnen - trotz guter Anpassung der Da-
tenpunkte im LAPLACE-Raum durch verschiedene Funktionen - deutlich
unterschiedliche Verlaufe aufweisen, was anhand von Abbildung deut-
lich wird. So zeigen die mit Polynomen unterschiedlichen Grades erhaltenen
o(z)-Verldufe bis zu einer Tiefe von z &~ 5 pum einen dhnlichen Verlauf. In
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Tabelle 2.2: Aus [2I] entnommene Ansétze zur Beschreibung Eigenspan-
nungsverldufe o(z) im Ortsraum und deren LAPLACE-Transformierte.

Bezeichnung der

o(z) o(T) Funktionspaare
N N
3 apzF 3 Klagrk
k=1 k=1
—asz a
ap +ae ag + v Py
—azz ag aiT

(ao + a’lz) e asT+1 + (a27+1)2 Pl
(a ‘a1z +a 22) e—a3% ap__ | aT + 2a572 _ P

0 1 2 azT+1 (azT+1)2 (azT+1)3 2

grofleren Tiefen kommt es jedoch infolge eines ,Aufschwingens® der Funk-
tionen zu physikalisch unsinnigen Verteilungen.

Eine Alternative bietet das Polynomuverfahren |35 51 52} 53] durch An-
passung geeigneter Funktionen an die 209911,—51'112 1-Verteilungen. Die Berech-
nung der Ortsraumverldufe o(z) erfolgt aus den Koeflizienten der Anpas-
sungsfunktionen. Das Verfahren beruht auf der Abh&ngigkeit von 7 vom
Abzissenparameter sianEI Damit sind im Falle zweiachsiger Spannungs-
zustdnde die Dehnungen €4, in Gleichung eine Funktion von sin?i
gemaf

€, (T) = €y (Tlsiny]).
Eine Entscheidung, welches Polynom den Ortsraumverlauf am geeignetsten

wiedergibt, erfolgt, indem mehrerer Anpassungen mit sukzessiv steigenden
Polynomgraden n vorgenommen werden. Ergeben mehrere Polynome mit

4Die Abhingigkeit 7 von sinZ¢ ergibt sich aus Gleichung unter Beachtung
costp = /1 — sin?y in der ¥ bzw. Q-Beugungsanordnung [21] [54], bei der die Proben-
kippung v in der Diffraktometerebene (d. h. n = 0 in Gleichung bzw. senkrecht zur
Diffraktometerebene (d. h. n = 90°) erfolgt.
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Abbildung 2.7: Riicktransformation einer Eigenspannungsverteilung o(7)
im Oberflachenbereich einer kugelgestrahlten AlsOs-Keramik mit Polyno-
N

mansétzen der Form o|(z) = > a2 in [50] (durchgezogene Linie = o(7),
k=1

gestrichelt = o(z)).

aufeinanderfolgenden Graden einen vergleichbaren Spannungsverlauf, wird
die Losung als stabil angesehen (vgl. Abbildung|2.8). Der Tiefenbereich, fiir
den die Polynome verléssliche Ergebnisse liefern, ist allerdings wiederum auf
den oberflaichennahen Bereich beschrankt.

Eine Weiterfiihrung stellt das Abschnitt-Polynom-Verfahren [55] dar, in
dem die abschnittsweise Beschreibung der Eigenspannungstiefenverteilun-
gen durch Polynome niedrigen Grades (Splines) vorgenommen wird. Ziel ist
neben der erhohten Flexibilitéat in der Anpassung eine verbesserte Losungs-
stabilitét.

Vergleicht man die mittels Universalplot-Auftragung (Abb. und
(Abschnitt-)Polynom-Verfahren ~ (Abb. [2.8))  erzielbaren Ldsungen
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Abbildung 2.8: Wiedergabe eines Eigenspannungstiefenverlauf o(z) in ei-
ner oberflichenbearbeiteten AlyO3/TiC Keramik mittels Polynomen g-ten
Grades (links) und Anpassung des 26,,,-sin® ¢-Verlaufs (rechts) mit einem
Polynom 3. Grades in [51].

0:i(z) (1 = 1,2) miteinander, so ist festzuhalten, dass beide Verfahren mit
Unsicherheiten behaftet sind, die aus numerischen Instabilititen resultie-
ren. Beim (Abschnitt-)Polynom-Verfahren ist ferner anzumerken, dass die
Ortsraumverldufe o(z) in einem Schritt aus der Anpassungfunktion gegen
sin? 9 erhalten werden und ein wichtiger Schritt quasi ,iibersprungen® wird
(ndmlich d-sin®¢ — o(2) anstatt d-sin®+ — o(7) — o(2)), so dass eine
Beurteilung der Anpassung aufgrund des mangelnden anschaulichen Zu-

sammenhangs schwierig ist.

2.2.5 Eigenschaften der Ortsraummethoden zur Bestimmung lang-

reichweitiger Eigenspannungsgradienten o(z)

Die diffraktometrische, zerstérungsfreie Bestimmung von Spannungsvertei-
lungen im Ortsraum erfordert eine definierte rdumliche Beschriankung des
zum Beugungssignal beitragenden Streuvolumens. Der primére Strahlen-
gang wird dazu mittels laborfester (ortsfester) Blenden begrenzt oder mit-
tels Linsen fokussiert; sekundérseitig erfolgt die Begrenzung mittels ortsfe-
ster Blendensysteme. AusschlieRlich der Bereich der Uberschneidung beider
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Strahlengénge tragt zum Beugungssignal bei und wird als Volumenelement
(VE) bezeichnet (vgl. Abb. [2.5)). Translatiert man die Probe relativ zum
ortsfesten VE, lassen sich Beugungsinformationen in Abhéngigkeit vom Pro-
benort erhalten. Eindringtiefen, die einem Mehrfachen der VE-Ausdehnung
entsprechen, die durch die Forderung nach ausreichender Kornstatistik ei-
ne (materialunabhéngige) Mindestgrofe nicht unterschreiten darf, werden
durch hochenergetische Neutronen- und Synchrotronstrahlung ermdoglicht,
die ein hohes Durchdringungsvermdgen aufweisen.

Allerdings miissen bei den Neutronenverfahren aufgrund der geringen
Wechselwirkung von Neutronen mit Materie und dem im Vergleich zu Syn-
chrotronquellen geringen Fluss groke VE von mindestens 0,5 mm? verwen-
det werden [28]. Dadurch kann kein Uberlappungsbereich zu den LAPLACE-
Verfahren, die Synchrotronstrahlung bzw. Réntgenstrahlung nutzen, herge-
stellt werden (vgl. Abbildung . Im Weiteren wird daher auf eine detail-
lierte Betrachtung der Neutronenverfahren verzichtet.

Die in den Experimenten dieser Arbeit genutzte Synchrotronstrahlung
hingegen weist eine Reihe von positiven Eigenschaften auf, denn sie besitzt
56, 57, 58]

a) einen um viele Gréfenordnungen hoheren Photonenfluss als herkémm-

liche Strahlungsquellen,
b) einen breiten Spektralbereich,

¢) eine hohe Brillianz (Anzahl der Photonen, die pro Flicheneinheit der
Quelle und Sekunde in einen Einheitsraumwinkel df2 emittiert wer-
den),

d) eine geringe Vertikaldivergenz 6, o 1/v mit v = E/E, (E = Teilchen-
energie, Fy = Ruheenergie),

e) sowie eine geringe Horizontaldivergenz ¢y, bedingt durch den grofen
Abstand von Quelle zum Experiment.

Bei den Ortsraumverfahren wird sowohl der durch einen Monochromator
diskret einstellbare Wellenldngenbereich genutzt (winkeldispersive Varian-
te), als auch der weile Strahl mit einer der Synchrotronquelle typischen
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Photonenverteilung direkt verwendet (energiedispersive Variante). In bei-
den Féllen finden Photonen hoher Energien im Bereich von einigen zehn bis
einigen hundert keV Verwendung, um eine hohe Eindringtiefe zu erreichen
( >1 cm in Stahl, > 10 cm in Al). Die Zahlzeiten sind im Allgemeinen um
Grofenordnungen geringer als bei Neutronenexperimenten und liegen iibli-
cherweise im Bereich von Sekunden [28]. Oft ist nicht der von der Quelle
bereitgestellte Photonenfluss der zeitbestimmende Faktor, sondern die Tot-
zeit des Detektors, das heifit, dessen Vermogen, eintreffende Photonen in
einer bestimmten Zeit elektronisch verarbeiten zu koénnen.

Gemif Gleichung 2:12] sind hohe Energien prinzipiell mit entsprechend
geringen Beugungswinkeln (26 ~ 4 — 20°) verbunden, so dass das Volumen-
element eine langgestreckte rautenférmige Querschnittsflache aufweist. Das
Verhiltnis von Linge wy g zu Hohe hy g des VE ist unter symmetrischen
Bedingungen (# = w, Blendenweite des Primérstrahls = Blendenweite des
Sekundérstrahls) durch wyg/hyvp = 1/tand gegeben (Abb.[2.9h). Bei iib-
lichen 26 von 2 bis 10° ist wy g/hy e ~ 10 — 60, das heifit die Ortsauflésung
héngt in direkter Weise mit der Lage der Probe relativ zur Messrichtung
Nk zusammen (Abb. und ¢).

Eine Unterscheidung in Transmissions- und Reflexionsanordnung erscheint
an dieser Stelle zweckméfig, da das im Rahmen dieser Arbeit entwickelte
Verfahren {iberwiegend in Reflexionsanordnung zur Anwendung kommen
soll, wahrend die {iblicherweise verwendeten Verfahren in Transmission an-
gewendet werden.

In der Transmissionsanordnung (Abbildung[2.9p) durchdringt der Strahl
die gesamte Probe. Das Verhiltniss von tatséchlichem Strahlweg s zur Mes-
stiefe z ist maximal

s/z =2/ cosé.

Taucht der primére Strahl im selben spitzen Winkel 6 in die Probe ein,
unter dem der gebeugte Strahl sie auch wieder verldsst (Reflexionsanord-
nung, Abbildung ), ist das Verhéltnis von effektivem Strahlweg zur Mes-
stiefe durch

s/z=2/sind

gegeben und so fiir kleine 26 deutlich ungiinstiger als im Falle der Trans-
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Abbildung 2.9: Geometrische Beschreibung des VE (a) und Zusammenhang
von Ortsaufldsung und Messrichtung (b und ¢). Der effektive Strahlweg s
ist bei gleichem Abstand von der Oberfliche z in Transmission (b) deutlich
geringer als in Reflexion (c).



32 Stand der Erkenntnisse

mission.

Als Beispiel sei die Interferenz Fe,-110 (dy = 0,203 nm) aufgefiihrt,
die bei einer monochromatischen Strahlung der Energie von 50 keV unter
einem Winkel 260 von ~ 7° auftritt. In Transmission ist die durchstrahlba-
re Dicke ~ 33 mal so grofs wie in der Reflexionsanordnung. Legt man die
LAPLACE’sche Eindringtiefe 7(1) = 0) geméf Gl. zugrunde, steht eine
Informationstiefe in Reflexion von &~ 0,02 mm einer Messtiefe in Transmis-

sion von ~ 0,6 mm gegeniiber.

2.2.6 Strain-Scanning-Verfahren

Die fiir die Verfahren geprigte Bezeichnung ,strain scanning tragt dem Um-
stand Rechnung, dass in den meisten Féllen keine Bestimmung der Span-
nungskomponenten erfolgt, sondern lediglich die Dehnungsverteilungen als
Funktion des Probenortes angegeben werden. Dazu werden in [28] mehrere
Griinde genannt. Zum einen ist eine Bestimmung von sechs unabhéngigen
Richtungen aufgrund des hohen Zeitaufwandes oftmals nicht moéglich, zum
anderen aber auch aus experimentellen Griinden nur eingeschrénkt realisier-
bar, da sowohl die Zugénglichkeit des Probenortes als auch die Ortsauflé-
sung von der Messrichtung abhingen. Da unterschiedliche Messrichtungen
stets mit verdnderten Orientierungen des VE bzgl. des Probensystems ein-
hergehen, wird im Falle komplizierter VE-Geometrien (z. B. langgestreckte
Raute) effektiv ein wesentlich groferes Messvolumen in Form einer ,Korona“
um einen gewissen Kernbereich herum erfasst (Abb. 2.10).

Die Reduzierung der Anzahl von Messrichtungen erfolgt unter Bertiick-
sichtigung der Bauteilstruktur, -form und -vorgeschichte. So wird bei Mes-
sungen an Schicht- und Faserverbunden (z. B. in [28] [£9]) sowie Schweifs-
néhten (z. B. in [60, 61]) in der Regel von der Annahme ausgegangen, dass
das Probensystem mit dem Hauptachsensystem der Spannungen iiberein-
stimmt. Bei der Bestimmung von Eigenspannungen im oberflaichennahen
Bereich wird parallel zur Oberfliche ein zweiachsiger rotationssymmetri-
scher Eigenspannungszustand vorausgesetzt und die Spannungskomponente
O = 011 = 022 aus der Dehnungskomponente senkrecht zur Oberflache €33
mit Hilfe der elastischen Konstanten (o = —Enr€s3(2)/2vnk1) berechnet
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Abbildung 2.10: Zur Veranschaulichung des effektiven Messvolumens bei
Kippung der Probe relativ zum ortsfesten Volumenelement.

(beispielsweise in [62, [63]).

Die Bestimmung der Spannungen aus den Dehnungen erfordert die Kennt-
nis des dehnungsfreien Gitternetzabstands dy (Gleichungen . Insbe-
sondere bei der Beschriankung der Messrichtungen auf die Richtungen des
Hauptspannungssystem ist die Kenntnis des exakten dy der zu untersu-
chenden Probenstelle unerlésslich. In der Praxis werden zur Bestimmung
mehrere, dem Messproblem angepasste Moglichkeiten in Betracht gezogen:

a) Bei der Bestimmung von Spannungen im Werkstoffvolumen ist die
Nutzung einer spannungsfreien chemisch identischen Referenzprobe
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b)

c)

moglich.

Im Falle von lokal begrenzten Spannungsfeldern kann ein weit ent-
fernter, von der Spannung als unbeeinflusst betrachteter Bereich zur
Ermittlung von dy herangezogen werden.

Bei Eigenspannungsverldufen {iber eine Querschnittsfliche A kann ge-
méf der Gleichgewichtsbedingungen (GI. do aus dem Mittelwert
der gemessenen Gitterabstéinde d iiber A bestimmt werden.

Gemif Abbildung[2-4kann das Strain-Scanning-Verfahren in zwei Schrit-
te eingeteilt werden, die das Eintauchen des VE in die Oberfliche (,through
surface strain scanning*) und das anschliefende Durchscannen des Volumens

(,strain scanning) wiedergeben.

Beim Eintauchen des VE in die Oberflache treten eine Reihe von Ein-

flussfaktoren auf, deren Ausprégung vom individuellen experimentellen Auf-
bau und der Strahlgeometrie abhéngen [29] [64] [65] [66], [67]:

2)

Die Verteilung der Wellenlédngen iiber den priméren Strahlquerschnitt
und folglich {iber den VE-Querschnitt sind aufgrund der Eigenschaf-
ten von Quelle und Monochromator inhomogen. Bei monochromati-
schen Experimenten tragen sie daher beim Eintauchvorgang des VE
in die Oberflache signifikant zur Interferenzverschiebung bei. Im Fal-
le der energiedispersiven Synchrotronexperimente kénnen die Effekte
aufgrund des grofen Abstands von Quelle zum Experiment in der Re-
gel vernachléssigt werden.

Die Eigenschaften der priméren und sekundéren optischen Elemen-
te, z. B. die Divergenz des Sollers und die Form der Blendenéffnun-
gen, bestimmen den Strahlengang und somit die Form des VE. Bei
der mathematischen Beschreibung der optischen Elemente werden oft
vereinfachende Ansétze gewédhlt, um eine analytische Losung der geo-
metrischen Verhéltnisse beim Eintauchvorgang zu ermoglichen. Bei-
spielsweise wird in [66] die winkelabhéngige Intensititsverteilung einer
Sollerblende durch eine Normalverteilung angenéhert und nicht durch
eine Dreiecksfunktion entsprechend der grundlegenden Theorie in [68]
beschrieben.
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¢) Wie in Abbildung dargestellt, bestimmt beim Eintauchvorgang
nicht das gesamte durch die Blenden definierte VE die Informations-
schwerpunktlage, sondern nur der Teil des VE, der in die Oberfldche
eingetaucht ist. Dadurch kommt es beim Eintauchen zu einer suk-
zessiven Schwerpunktverschiebung, die zu einer Verschiebung des ef-
fektiven Beugungswinkels fiihrt. Prinzipiell ist dabei der Einfluss der
Absorption zu beachten, bei Neutronenmessung wird dieser Term aber
wegen der geringen Wechselwirkung der Strahlung mit der Materie in
der Regel vernachlissigt.

d) Ein Teil des gebeugten Strahlengangs wird durch die sekundére Blen-
de(n) beim Eintauchen des VE asymmetrisch abgeschnitten (Abb.
und so, abhéngig von der Position des VE beim Eintauchvor-
gang, ein asymmetrisches, verschobenes Beugungsprofil hervorgerufen.

Bei der Herleitung der analytischen Losung des Eintauchvorgangs wer-
den die Einzelbeitrige in einer Gewichtung f der Intensitét I beim Beugungs-
prozess zusammengefasst. Der Schwerpunkt der 26- bzw. Energieverteilung
berechnet sich dann geméf [69] zu

gy LB 18) dp
~ TH(E)1(B) dE

Die Uberpriifung der analytischen Beschreibungen erfolgte in [64, 67]
durch Monte Carlo Simulationen oder in [70, [64] experimentell durch die
Bestimmung der Winkel- bzw. Energieverschiebung innerhalb des VE mit
Hilfe von sehr diinnen Folien und Drahten. Es zeigt sich, dass die mathema-
tischen Ansétze die Korrektur der Messdaten innerhalb der Fehlergrenzen
erlauben.

Nach vollstdndigem Eintauchen des VE bleiben die geometrischen Ver-
héltnisse beim Durchscannen des Volumens unter der Voraussetzung eines
hinreichend homogenen und feinkérnigen Gefiiges [71] unverdndert, so dass
relative Korrekturen der Interferenzlage nicht notwendig sind. Allerdings er-
scheint die Entfaltung der gemessenen Verteilung von dem Intensitéts- und
Interferenzlagenprofil des VE in Hinblick auf eine Verbesserung der Orts-
auflésung insbesondere in den Féllen sinnvoll, bei denen die Ausdehnung



36 Stand der Erkenntnisse

Incident Slit
Q
N
N
Sample &\\ >

tn

N >
\—Sm Positions

SCAN

Gange Areas for Different Scan Positions

Iy By
RN

Abbildung 2.11: Verdnderung der VE-Querschnittsfliche beim schrittwei-
sen Eintauchen des VE in die Probe bei 20 = 90°: Der Schwerpunkt des
“effektiven” VE (o) verschiebt sich relativ zum geometrischen Mittelpunkt

(o) [29].

des VE im Verhéltnis zur Eindringtiefe grofs ist. Ein entprechender Ansatz
lasst sich in [72] finden. Die mathematisch aufwendige Prozedur triagt dabei
dem Umstand Rechnung, dass die einzelnen Datenpunkte des gemessenen
Verlaufs mit Fehlern behaftet sind, obwohl aus mathematischer Sicht auf-
grund der Faltung des Dehnungsprofils mit dem VE-Profil ein ,,geglétteter”
Verlauf erwartet wird.
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Abbildung 2.12: Ausbildung eines asymmetrischen Beugungsprofils in Ab-
héngigkeit vom VE-Bereich bedingt durch sekundére Strahlbegrenzung nach
[29].

Fiir die experimentelle Umsetzung des Strain-Scanning-Konzeptes ist
eine Vielzahl von Methoden entwickelt worden, die jeweils unterschiedliche
Strahlungsquellen und Detektorkonzepte nutzen. Nach Abb. [28] lasst
sich eine Einteilung anhand folgender Charakteristika vornehmen:

a) Monochromatischer Strahl, §/260-Scans in Reflexions- und Transmis-
sionsanordnung, mit und ohne Analysatorkristall (Abb. [2.13]),

b) Monochromatischer Strahl, Transmission, CCD Fldchendetektor, mit
und ohne Fokussierung des Primérstrahls, mit und ohne sekundére
Blendensysteme (Abb. [2.13}i),

¢) Energiedispersive Methoden mit Halbleiterdetektoren (Abb. [2.13]ii).

Das zuerst genannte Konzept wird beispielsweise an der ESRF (Euro-
pean Synchrotron Radiation Facility) an den Beamlines SRS 16.3 [28] [73],
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Abbildung 2.13: Einteilung der Strain-Scanning - Synchrotronmethoden in
[28].

BM16 [60} [62] und ID15 [30] zur Untersuchungen von Aluminiumwerkstof-
fen eingesetzt. Geringe Beugungswinkel zwischen 5° und 15° bei Strahlener-
gien im Bereich von 30 - 40 keV erzeugen VE mit einem Seiten-zu-Hohe-
Verhéltnis von 7:1 bis 10:1. Die Blendenoéffnungen betragen minimal 0,1 mm
und definieren so VE mit einer Ausdehnung von etwa 0,1 mm x 1 mm. Die
Verwendung eines sekundéren Analysatorkristalls erlaubt bei den Experi-
menten eine signifikante Verringerung der zu korrigierenden Effekte beim
Eintauchvorgang [30].

Abb. verdeutlicht die Problematik bei der Bestimmung von Eigen-
spannungen aus den im Strain-Scanning-Verfahren ermittelten Dehnungs-
verldufen [62]. Betrachtet wurden zwei unterschiedliche Fille, die jeweils auf
den Tiefenverlauf o der in-plane-Spannungskomponente fiihren:

a) Wird das VE in Reflexionsanordnung unter ¢ = 0 eingetaucht (,nor-
mal gauge), erfasst man gerade die Dehnungen der oberflachenparal-
lelen Netzebenen €, (hkl, z) (vgl. Abb.[2.9p), und es gilt

E
o(z) = — (21,> €1 (hkl, z) (Querkontraktionseffekt).
hikl
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b) Taucht das VE hingegen unter dem spitzen Winkel 26 in die Probe ein
(Transmissionsanordnung, ,in-plane gauge®), erhéilt man die direkt von
der in-plane-Spannung beeinflussten Gitterdehnungen der senkrecht
zur Oberfliche liegenden Netzebenen ¢ (hkl, z) (vgl. Abb. ) In
diesem Fall wird:

7] (2) :—( = >hkl6|(hkl72)-

1—v

Dem Vorteil der wesentlich héheren Ortsauflosung im ersten Fall steht
lediglich die um einen Faktor von etwa drei (Querkontraktion) hohere Sen-
sitivitdt der Messanordnung im zweiten Fall gegeniiber.

Die in den jin-plane“- und ,normal“-Richtungen ermittelten oberflachen-
parallelen Spannungsverteilungen zeigen im Bereich der ersten 0,3 mm deut-
liche Abweichungen, die auf die unterschiedlichen geometrischen Verhélt-
nisse beim Eintauchen der VE zuriickzufiihren sind. Der mittels sin? -
Verfahren ermittelte Oberflichenwert spricht dafiir, dass die Umrechnung
aus der Dehnung parallel zur Oberflichennormalen den tatséchlichen Ei-
genspannungsverlauf besser wiederspiegelt als die ,jin-plane”- und Neutro-
nenmessung. Die Anwendung der kiirzlich in [72] entwickelten Methode zur
Entfaltung von Messprofilen zeigt die Schwierigkeiten, eine Ubereinstim-
mung in den in unterschiedlichen Orientierungen bestimmten Verldufen zu
erreichen (kleines Bild in Abb. [2.14).

FEine Weiterentwicklung der monochromatischen Verfahren stellt der Ein-
satz von hochauflésenden CCD (charge-coupled device) Flichendetektoren
dar (Abb.[2.13}i), die in Verldngerung der Strahlachse hinter der Probe po-
sitioniert werden. Durch ausschnittsweise oder ganze Aufnahme von Debye-
Scherrer-Ringen kénnen so richtungsabhéngige Informationen innerhalb von
kurzen Aufnahmezeiten gewonnen werden, ohne das Probensystem relativ
zum Laborsystem zu kippen, was diese Methoden fiir in-situ-Experimente
besonders geeignet erscheinen ldsst [74]. Giinstig in Bezug auf die geringe zur
Verfligung stehende Detektorfliche wirkt sich dabei aus, dass die Beugungs-
information infolge der hohen Strahlenergien bzw. kurzen Wellenléngen auf
einen kleinen Raumwinkelbereich beschrankt bleibt.

Die im Detektor gesammelte Intensitdt wird nach einem Algorithmus
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Abbildung 2.14: Eigenspannungtiefenverldufe o(z) ermittelt mit Strain-
Scanning-Experimenten unterschiedlicher Strahlungen und Beugungsbedin-
gungen (a) an einer einseitig gestrahlten Al7071-Platte in [62] (b). Zum
Vergleich der oberflichennahe Wert aus einer sin?y-Messung (A). Kleine
Abbildung: Mittels Entfaltung erhaltene Verldufe in [72].
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ausgewertet, bei dem nach geometrischen Korrekturen mit Hilfe einer Re-
ferenzprobe die geeignete Integration iiber entsprechende Winkelbereiche
ausgefiihrt wird [75]. Das Verfahren reagiert auf Dejustageeffekte empfind-
lich. Nach [76] ist bei kleinen Bragg-Winkeln der Gitterabstand

2L

d
D

(L = Proben - Detektor - Abstand, D = Durchmesser des Beugungsrin-
ges). Daraus folgt unmittelbar, dass sich schon kleine Unsicherheiten in
der Proben- und Detektorpositionierung erheblich auf die Dehnungsbestim-
mung auswirken. Eine Vergroferung des Proben - Detektor - Abstands ver-
ringert den Effekt deutlich [77, [78]. Dariiberhinaus ist die Energiestabilitét
des Synchrotronstrahls von grofier Bedeutung, was entsprechende Anforde-
rungen an den Monochromator stellt.

Die Erweiterung des Verfahrens von dem zweidimensionalen Strain Scan-
ning relativ zur Oberfliche der durchleuchteten flachen Probe hin zu einem
dreidimensionalen Scanning mit hoher 6rtlicher Auflésung lasst sich mittels
konischer [79] und spiralférmiger [80] Blenden verwirklichen. Dabei wer-
den die Blenden variabel zwischen Probe und Detektor positioniert und
so die Ausdehnung des langgestreckten VE begrenzt. Die Fokussierung des
Primérstrahls ermoglicht dabei zwar VE geringer Ausdehnung, fiithrte aber
andererseits zu Grobkorneffekten, die in [81] diskutiert werden. Das Verfah-
ren ist grundsétzlich auf die Transmissionsgeometrie beschrénkt, da es sehr
sensibel auf Oberflicheneinfliisse reagiert. Das wird anhand der experimen-
tellen Vorgehensweise bei der Bestimmung des Oberflacheneintrags einer
kugelgestrahlten Al-Probe in [79] deutlich. Hier wurden Oberflicheneffekte
durch Aneinanderlegen zweier Proben unterdriickt und die Oberfliche ,im
Volumen“ untersucht.

Seit den TOer Jahren wird Synchrotronstrahlung zur energiedispersiven
Beugung genutzt [82, [83]. Von ersten Strain-Scanning-Experimenten wird
Anfang der 80er Jahre berichtet [84] [85]. Ausgehend von systematischen Un-
tersuchungen werkstoffwissenschaftlicher Fragestellungen und methodischer
Weiterentwicklungen Ende der 90er Jahre [59, 86], die von der zunehmen-
den Verfiigbarkeit hochenergetischer Synchrotronstrahlung bis zu mehreren
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100 keV (z. B. an der ESRF) profitierten, findet das ED Strain-Scanning
inzwischen als etablierte Methode Anwendung.

Neben der Bestimmung von Dehnungen aus den Energielagenpositionen
der detektierten Interferenzen lassen sich aus der Vielzahl der gleichzeitig
detektierten Interferenzen phasenspezifische Strukturen durch ,scattering
intensity profiling* [87, [88] abbilden, wobei auch Fluoreszenzlinien einbe-
zogen werden [89]. So lassen sich gezielt Bereiche innerhalb des Werkstoffs
aufspiiren und untersuchen, beispielsweise Faserverbunde [59], Schichtsyste-
me [87] und Rissspitzen [90].

2.2.7 Schlussfolgerungen

In Tabelle werden die Ortsraumverfahren den LAPLACE-Verfahren in
Hinblick auf ihre Anwendbarkeit im oberflichennahen Werkstoffbereich ge-
geniibergestellt. Die Angabe der Messtiefe, die von der Strahlungsart, dem
Verfahren und der Probenabsorption sowie -geometrie abhingt, orientiert
sich dabei an Untersuchungen von Stahlproben mit Synchrotronstrahlung
im Energiebereich von 60 keV.

In der ersten Spalte der Tabelle wird auf die in Kapitel beschrie-
benen LAPLACE-Verfahren Bezug genommen. Die Verfahren ermoglichen
unter wohldefinierten Voraussetzungen die Bestimmung aller Spannungs-
komponenten und komplexer Spannungsverteilungen. Der Messbereich er-
streckt sich von der unmittelbaren Oberfliche bis in eine durch Strahlungs-
art und Absorption der Probe festgelegte Tiefe. Insbesondere bei Nutzung
hochenergetischer, energiedispersiver Methoden und Auswertung mehrerer
Interferenzen kann in Abhéngigkeit von der Schrittweite in der Kippung
1 eine hohe Tiefenauflésung im LAPLACE-Raum erreicht werden. Die Ver-
fahren sind unter gewissen Annahmen selbstkonsistent, was heifit, dass die
Eigenspannungen ohne eine vorhergehende Bestimmung des spannungsfrei-
en Gitterparameters ermittelt werden konnen.

Wegen der Streuung der Messdaten ist die Uberfithrung der Spannungs-
verldufe in den Ortsraum jedoch aus mathematischer Sicht problematisch.
Die ,wahren“ Spannungsverldufe o(z) sind mit Fehlern behaftet, so dass ein
Zusammenhang der ,Ortsraum“Eigenschaften (Inhomogenitéiten, Schich-
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Tabelle 2.3: Zusammenstellung diffraktometrischer Verfahren zur Bestim-
mung von Spannungsgradienten in Hinblick auf die oberflichennahe Analy-

se.

LAPLACE Strain-Scanning Abtrag

Zugéangliche Spannungskomponenten: in in
Transmission Reflexion
G11, 022 + + - +
G11, 022, 033 + - - -
G13, 023 + - - +
Tiefe/Auflésung E
Max. Tiefe [um] 100 >> 100 100 >>100
Ubliche Tiefenaufldsung bei der Messung [um] je nach
1 > 200 >50 .
Abtragsschritt
Verfahren/Probleme: E
Selbskonsistenz (do-Problematik) + - - +
Zuverlassige Bestimmung der Ortsraumverteilung - + + +
|

Anwendung: !
Zerstorungsfrei + + + -
Oberflchennaher Gradient + - -) +
Oberflachennahe vergrabene Schichten gleicher
Zusammensetzung, Spannung 2-achsig und - (-) + (+)
rotationssymmetrisch

ten, Grenzflichen usw.) und Eigenspannungsverldufen im LAPLACE-Raum
nur schwer herzustellen ist. Daher erlaubt die Methode zunéchst nur ei-
ne vergleichende Untersuchungen ,dhnlicher Proben mit ,dhnlichen* Span-
nungsverlaufen.

Die Strain-Scanning-Verfahren (zweite und dritte Spalte in Tab. [2.3)) sind
auf die Bestimmung der Hauptspannungskomponenten o;;(z) beschrinkt, so
dass die Ausrichtung des Hauptspannungssystems als bekannt vorausgesetzt
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und das Probensystem entsprechend gewéhlt werden muss. Die Messungen
lassen sich entweder in Transmissions- oder Reflexionsgeometrie durchfiih-
ren.

Der Vorteil der Transmissionsanordnung, bei der die oberflachenparalle-
len Dehnungen bestimmt werden, besteht in der erreichbaren Messtiefe, die
insbesondere bei hochenergetischer Rontgenstrahlung um ein Vielfaches gro-
fer ist als in Reflexion. Hingegen ist die Tiefenauflésung deutlich geringer,
weil das langgestreckte VE senkrecht zur Oberfliiche positioniert ist (vgl.
Abb. . Wegen der komplexen Beugungsbedingungen beim Eintauchen
des VE in die Probenoberflache ist daher selbst bei Entfaltung des Mes-
sprofils vom VE-Profil eine zuverlissige Bestimmung der oberflichennahen
Eigenspannungsverteilungen schwierig.

Zur Messung im oberldchennahen Bereich bis ca. 30 wm an die Ober-
fliche heran wird daher die Reflexionsanordnung genutzt, bei der das VE
parallel zur Oberfliche in die Probe eintaucht und so die senkrecht zur
Oberfliche verlaufenden Dehnungen wahrgenommen werden. Die Bestim-
mung der Eigenspannungen aus der Querkontraktion ist allerdings an wei-
tere Voraussetzungen, wie 011 = 022 = 0 und o33 = 0, gebunden. Eine
Einbeziehung beider aus Transmisssions- und Reflexionsanordnung erhalte-
nen Dehnungsverliufe zur Bestimmung der Eigenspannungen ist aufgrund
der unterschiedlichen Beugungsbedingungen problematisch.

Es zeigt sich, dass die bisher existierenden zerstérungsfreien Ortsraum-
methoden aufgrund ihrer stark einschrénkenden Annahmen hinsichtlich des
Spannungszustandes, der geringen Ortsauflésung und der dy-Problematik
nur unzureichend im oberflichennahen Bereich eingesetzt werden kénnen,
in dem die LAPLACE-Verfahren sensitiv sind. Aus der mangelnden Ver-
zahnung beider Verfahren ergibt sich die Forderung nach einer Ortsraum-
Messmethodik, die bei einer hohen Ortsauflésung selbstkonsistent und zer-
storungsfrei zu den LAPLACE-Verfahren komplementére Ergebnisse liefert.
Ziel ist dabei auf der einen Seite die Bewertung und Weiterentwicklung
der analytischen ILT und auf der anderen Seite die Erschliefsung komplexer
Werkstoffsysteme wie mehrlagige Schichtsysteme.

Der Ansatz der energiedispersiven Beugung bietet dabei den Vorteil,
dass zur Aufnahme des Beugungsspektrums kein ,Abscannen“ des Beu-
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gunswinkels # notwendig ist und somit die Beugungsgeometrie wahrend
des Aufnahmevorganges unveréndert bleibt. Weiterhin kénnen bei Photo-
nenenergien an Synchrotronexperimenten zwischen 10 und 130 keV mittels
LAPLACE-Verfahren grofte Eindringtiefen erreicht werden, so dass ein weiter
Uberlappungsbereich mit den Ortsraummethoden méglich wird (vgl. Abbil-
dung2.4]). Den einfachen Beugungsbedingungen stehen allerdings besondere
Anforderungen an die Eigenschaften der ED Detektoren gegeniiber, deren
Stabilitat entscheidend zur Qualitdt der Ergebnisse beitragen. Daraus er-
gibt sich die Notwendigkeit zu grundlegenden Untersuchungen, die in Kap. [3]
einen entsprechenden Raum einnehmen.

Mit dem in Tab. in Spalte vier aufgefiihrten (zerstérenden) Abtrags-
verfahren lassen sich die Ergebnisse der LAPLACE- und des in dieser Arbeit
entwickelten Verfahrens verifizieren. Dabei sind die vergleichsweise geringen
Einschrankungen hinsichtlich des Spannungszustandes, die hohe Ortsauflo-
sung und die weite Abtragstiefe von Vorteil.
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3 Grundlegende Untersuchungen zur energie-

dispersiven RSA

3.1 Motivation

Bei energiedispersiven Eigenspannungsanalysen an Standardproben war zu
beobachten, dass wiederholte Untersuchungen derselben Proben unter ,na-
hezu“ identischen Bedingungen zu signifikanten Abweichungen in den Ergeb-
nissen fithrten. Da sich nur wenige Arbeiten (|25] 26 33]) detailliert mit der
Analyse von Eigenspannungsgradienten mittels LAPLACE-Verfahren unter
Nutzung energiedispersiver Beugung beschéftigen, liefen sich keine Hinwei-
se zu den Ursachen in der Literatur finden. Mit dem vorliegenden Kapitel
wird daher die Absicht verfolgt, entscheidende, bislang aber unzureichend
beachtete Fehlerquellen zu identifizieren und so in der RSA zu beriicksich-
tigen, dass eine hohe Zuverléssigkeit der ED Methoden gewéhrleistet ist.

Zur Bewertung moglicher Fehlerquellen wird in Abb. ein Vergleich
der energiedispersiven mit den etablierteren winkeldispersiven Verfahren ge-
zogen. Wihrend Fehler in den materialspezifischen Grofien bei beiden Ver-
fahren in gleicher Weise die Bestimmung der Eigenspannungsverteilungen
beeintrichtigen, ist der Einfluss der geometrischen Abweichungen unter-
schiedlich zu bewerten. Auf der einen Seite wird bei der ED Beugung der
Beugungswinkel 26 konstant gehalten, und so eine mogliche geometrische
Fehlerquelle ausgeschlossen. Durch die deutlich geringeren Beugungswinkel
im Vergleich zur WD Beugung auf der anderen Seite fillt der Kugelfehler
der Eulerwiege aber stirker ins Gewicht, der als scheinbare Dehnung €
nach

Al Ad(hkl
- e G (3.1)
tan 6 d(hkl)
eingeh Hinzu kommt, dass dem Vorteil der hohen Parallelitdt von Syn-
chrotronstrahlung eine mangelnde Verfiigbarkeit von parallelisierenden Op-
tiken im sekundéren Strahlengang gegeniibersteht.

5Die nach Ableitung von Gl. erhaltene Gleichung gilt nur fiir geringe Anderungen
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Abbildung 3.1: Méogliche Fehlerquellen in der diffraktometrischen RSA und
Einfluss auf die Methoden der winkeldispersiven und energiedispersiven
Beugung.

Neben den geometrischen Faktoren sind die spezifischen Eigenschaften
der energiedispersiven Detektoren von Bedeutung. Diese leisten mit der
Energieauflosung den Beitrag, der im WD Experiment mittels des zeitauf-
wendigen 26-Scans realisiert wird. Geméf Gl. und GI. werden die
Dehnungen aus den Energielagenverschiebungen nach

Adgy(hkl) — AB,y(hkl)
do(hkl) — Eo(hkl)

i (hk1) = (3.2)

bestimmt. Da Schwankungen in den Energielagen als scheinbare Dehnun-

gen €3

in die Berechnung der Spannungwerte eingehen, sind héchste An-
forderungen hinsichtlich der Energielagenstabilitiat an das Detektorsystem
zu stellen. Herstellerangaben zu der Energiestabilitdt der Detektorsysteme,
insbesondere als Funktion der Zéhlrate, in dem fiir die ED RSA interessan-
ten Energiebereich bis einige hundert keV sind allerdings nicht verfiigbar.
Im MeV-Bereich, in dem die Detektorsysteme iiberwiegend zu spektroskopi-

schen Anwendungen in der Nuklearphysik genutzt werden, gibt es hingegen

Af.
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einige Untersuchungen, die auf eine Abhéngigkeit der Energiestabilitéit von
der Photonenrate auch im Bereich von 10 - 150 keV hinweisen.

Das Kapitel beginnt mit der Identifikation moglicher Fehlerquellen bei
der Detektion von Photonen unterschiedlicher Energien. Diese verlangt eine
detaillierte Betrachtung der Wirkungsweise des Detektorsystems, um eine
moglichst vollstandige Matrix von Einflussparametern aufzustellen und aus
dieser die fiir die Methoden der RSA wesentlichen Groéfsen fiir eine geeignete
Untersuchung auszuwihlen. Es folgt die Quantifizierung der Energielagen-
stabilitdt bei dem eingesetzten Detektorsystem, die im Rahmen dieser Ar-
beit erstmalig und mit hoher Aufldsung durchgefithrt und in [9I] und [92]
hinsichtlich der Bedeutung bei der RSA dargestellt wurde.

3.2 Einfluss von Detektoreigenschaften auf das Beu-
gungsbild

3.2.1 Wirkungsweise des ED Germanium-Detektors

Die bei der v-Spektroskopie im Energiebereich bis einige hundert keV rele-
vanten Wechselwirkungsmechanismen im Halbleiterkristall des Ge-Detektors,
der Photo- und der Compton-Effekt, werden in den Fachbiichern [93], [94] [95]
96, [97] ausfiihrlich behandelt.

Der Photoeffekt (auch als Absorptionseffekt bezeichnet) beschreibt die
Wechselwirkung eines y-Quants mit den Hiillenelektronen. Dabei entfernt
ein v-Quant das Elektron aus seinem gebundenen Zustand, wenn dessen
Energie E, grofer als die Bindungsenergie Ep des Elektrons ist. Dabei
wird die gesamte Energie des v-Quants auf das Elektron iibertragen, wobei
die ,liberschiissige” Energie als kinetische Energie auf das Elektron iibergeht.
Das Quant wird ausgel6scht. Der freigewordene Platz in der Elektronenhiille
wird durch nachriickende Elektronen aus hoheren Schalen besetzt, die bei
dem Ubergang ein charakteristisches Réntgenquant erzeugen, welches den
Absorber in der Regel nicht Verlé,sstﬂ Der Wirkungsquerschnitt fiir den
Photoeffekt opj, ist von der Kernladungszahl z und der Energie E der -

6gilt fiir Elemente z > 25
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Abbildung 3.2: Wechselwirkungsmechanismen im Halbleiterkristallm

Quanten abhéngig. Durch experimentelle Bestimmung der Extinktion erhélt
man den in Abb. [3.2] gezeigten Verlauf

opn x 2B (3.3)

mit 4 < @ < 5 und § & -3.5 im hier betrachteten Energiebereich bis einige
hundert keV (Abb. . Ist die Quantenenergie gerade so grof wie die Bin-
dungsenergie der Elektronen dndert sich der Wirkungsquerschnitt unstetig,
man spricht von Absorptionskanten (bei Ge etwa bei 11 keV).

Der Compton-Effekt 1dsst sich als eine unelastiche Streuung des y-Quants
an einem quasi ruhenden Elektron auffassen, wobei das y-Quant einen Teil

7Canberra Application Note AN-D-8901: Compton Suppression Made Easy



50 Grundlegende Untersuchungen zur energiedispersiven RSA

seiner Energie an das Elektron abgibt und seine Ausbreitungsrichtung &n-
dert. Die abgegebene Energie ist ein variierender Bruchteil von E., und
daher bei der y-Spektroskopie ein unerwiinschter Effekt. Zusétzlich héangt
der Wirkungsquerschnitt in komplexer Weise von der Energie des y-Quants
ab [08, [9]. Die maximale auf das Elektron iibergehende Energie ist dabei
durch den Ausdruck

(3.4)

Eemaz = By——— mit € =

gegeben, der einen Anstieg des Untergrundes unterhalb eines detektierten
Peaks (,,Comptonkante) beschreibt.

Die Detektion der Quantenenergie erfolgt beim Germanium-Detektor in
einer Halbleiterdiode. Diese besteht aus angrenzenden p- und n-dotierten
Bereichen, zwischen denen sich eine ladungstriagerverarmte Zone ausbil-
det. Durch Anlegen einer dufieren Spannung von bis zu einigen kV wird
der durch die Raumladung erzeugte Potentialsprung beider Bereiche erhoht
und die Breite der Zone von einigen Mikrometern auf einige Millimeter ver-
grofert. Der mit der Erhohung des Feldes einhergehenden Zunahme des
Kriechstroms und der damit verbundenen Verschlechterung der Detektorei-
genschaften wird mit der Kiihlung des Halbleiters durch fliissigen Stickstoff
begegnet. In diese Zone eindringende y-Quanten setzen entsprechend dem
Photo- und Comptoneffekt energiereiche Elektronen frei. Dabei wird ein
Teil der Energie zur Erzeugung von Phononen verbraucht. Ein anderer wird
auf dem Weg der Elektronen durch den Festkorper auf Valenzelektronen
iibertragen, die in das Leitungsband tibergehen und Vakanzen (,,Locher)
hinterlassen, die sich wie positive Ladungstriger verhalten. Durch das ho-
he elektrische Feld der Verarmungszone wird die Trennung der Elektronen
und Locher moglich, die als Ladungsimpulse auf den Elektroden registriert
werden. Der Betrag des Impulses ist ein Maf fiir die Energie des priméren
Elektrons, von der wiederum unter entsprechenden Voraussetzungen auf E,
geschlossen werden kann.

Eine wesentliche Detektorkenngrofe ist das energetische Auflésungsver-
mogen, das die zuverléssige Unterscheidung zweier Spektrallinien bestimmt.
Dieses ist zunéchst durch die Wechselwirkungsmechanismen im Detektorkri-



3.2 Einfluss von Detektoreigenschaften auf das Beugungsbild 51

stall gegeben. Dabei ist von Bedeutung, dass die Freisetzung der Elektron-
Loch-Paare nur unter der Beteiligung von Phononen moglich ist, so dass
E, statistisch auf die Phononen- und Elektron-Loch-Paar-Erzeugung ver-
teilt wird. Die physikalische Beschreibung tragt dem durch Einfiihrung des
Fanofaktors F [I00] Rechnung, so dass fiir die Halbwertsbreite AEgwp in
erster Naherung

SEnwp = [(ABamp)? + 5,546FeE] "/ (3.5)

gilt, wobei e die Bildungsenergie fiir das Elektronen-Loch-Paar ist und
AFE pmyp alle elektronischen Effekte, wie beispielsweise das Rauschen des an
den Detektor angeschlossenen Verstérkers, zusammenfasst.

Eine weitere Detektorkenngrofe ist die Effizienz, also die Energieabhén-
gigkeit der Nachweiswahrscheinlichkeit fiir ein y-Quant. Da nur die Quanten
nachweisbar sind, die {iber den Photoeffekt mit den Elektronen in Wechsel-
wirkung getreten sind, fillt die Effizienz mit zunehmender Bedeutung des
Compton-Effekts mit steigender Photonenenergie ab (Abb. .

3.2.2 Zusammenhang zwischen Detektorelektronik und der Im-
pulsverarbeitung

Die im Detektor erzeugte elektrische Ladungsmenge, von der auf E, zuriick-
zuschlieRen ist, wird durch die in Abb. [3:4] skizzierte Elektronik erfasst und
abgespeichert. Dazu wird zunéchst im Vorverstiarker mittels eines Operati-
onsverstirkers (Integrator) ein Spannungsimpuls erzeugt, dessen Hohe pro-
portional zu E, ist. Die Entladung des Integrationskondensators Cj, erfolgt
dabei tiblicherweise konitinuierlich durch einen Widerstand (RC feedback).
Da es zu Unterschwingungen kommen kann, die eine korrekte Bewertung ei-
nes nachfolgenden Impulses unmoglich machen, lésst sich eine Untergrund-
korrektur manuell vornehmen (,pole/zero-compensation®). Um die Effekte

zu vermeiden, die zu einer Verminderung der Energieauflésung fithren, wird

8Germanium Detectors, User’s Manual, 9231358B, Copyright 2003, Canberra Indu-
stries Inc.
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Abbildung 3.3: Detektoreffizienz nach Angaben des Herstellers [

bei dem vorliegenden System ein aktiv riickgesetzter Vorverstiarker (tran-
sisitor reset preamplifier = TRP) genutzt, bei dem eine abrupte Nullset-
zung bei Erreichen eines Schwellenwertes von 4 V erfolgt. Fiir die Dauer
der Nullsetzung von einigen Mikrosekunden wird vom System eine Totzeit
ausgegeben, die das Verhéltnis der tatséichliche Messzeit (,live time*) zur
Messdauer (,real time“) angibt. Im Gegensatz zur RC-Variante sind laut
Herstellerﬂ keine Einstellungen fiir das Erreichen der Nulllinie notwendig
(“pole/zero reset”). Die Dauer zum Erreichen des Schwellenwertes und die
mit der Totzeit verbundene Nullsetzung ist dabei sowohl von der Z&hlrate
als auch der Photonenenergie (“Energierate”) abhéngig.

In dem verwendeten System erfolgt die Digitalisierung der Spannungs-
impulse nicht erst am Ende der analogen Bearbeitung vor der Speicherung
im MCA, sondern unmittelbar nach der Vorverstiarkung und anschliefender
Differentiation. Die Vorteile bestehen in einem erhéhten Durchsatz insbe-
sondere bei hohen Zahlraten durch die digitale Verarbeitung unter Nutzung

9Model 2060 Digital Signal Processor, User’s Manual, 12/1999 und Canberra Appli-
cation Note Basic “Basic Counting Systems”, 06/2006
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Abbildung 3.4: Prinzipieller Aufbau und Wirkungsweise eines energiedisper-
siven LEGe Detektorsystems mit aktiv riickgesetztem Vorverstérker (TRP)
und digitaler Signalverarbeitung (DSP).
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Energle

verschiedener anpassbarer Algorithmerﬂ und der Reduzierung zeit- und
temperaturabhéngiger Drifts in den elektronischen Komponenten.

Das den Vorverstéarker verlassende Signal wird im DSP zunéchst diffe-
renziert (Abbildung bevor es mittels eines trapezférmigen Filters digi-
talisiert wird. Die Verarbeitungsdauer des Impulses lasst sich dabei durch
Einstellung der Flanken (“rise time/fall time’E} und des Plateaus (“flat
top”) vornehmen. Dabei gilt, dass das Signal/Rausch-Verhéltnis um so bes-

10Canberra Application Note Basic “Performance of Digital Signal Processors for Gam-
ma Spectrometry”, 11/1999
1 Tm Weiteren wird der Kiirze wegen ausschlieflich von der “rise time” die Rede sein.
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ser ist, je langer die Verarbeitungszeit 7T}, mit

Tp = 2TRiseTime + TFlatTop

gewahlt wird. Das bedeutet, dass der Photonendurchsatz im Detektor prin-
zipiell auf Kosten der Energicauflésung steigt.

Die weitere Signalverarbeitung erfolgt auf digitalem Wege. Das ist zu-
néchst die Wiederherstellung der Nulllinie (,,baseline”), fiir die verschiedene
manuelle Einstellmoglichkeiten gegeben sind (“baseline restorer”). Bei die-
sem Schritt ist Sorge zu tragen, dass die Nulllinie nach jedem Impuls wieder
zuverléssig erreicht wird. Die Korrektur der Baseline hat nach [I0I] einen
makgeblichen Einfluss auf die Peaklagenstabilitit und Energieauflésung bei
erhohten Zahlraten.

Ein weiterer Schritt ist die Korrektur der Pulsaufstockung (,pile up®).
Folgen die Impulse in einem so kurzen Zeitintervall, dass die Nulllinie zwi-
schendurch nicht erreicht wird, kommt es zur Aufstockung der Pulse, was
eine Zuordnung eines deutlich zu hohen Energiewertes zur Folge hat. Um
die Fehlmessung zu verhindern, wird daher die Aufstockung digital tiber-
wacht, untrennbare Pulse verworfen (,pile up rejection”, PUR), und ein ent-
sprechender Wert fiir die Totzeit ausgegeben. Die Variation des zuléssigen
maximalen Zeitintervalls aufeinanderfolgender Impulse erfolgt durch Ein-
stellung der Variable x am DSP zwischen 1.1 und 2.5 (“PUR guard”) geméf
Ty = v - TRiseTime + TFiatTop-

Die im Ge-Halbleiter erzeugten Ladungstréger wandern zu den Elek-
troden mit einer Geschwindigkeit von etwa 1 mm/10 ns. Erhoht sich der
Driftweg der Ladungstriger durch Einfall der Photonen unter verschiede-
nen Winkeln oder bei Verwendung groferer Halbleiterkristalle, muss die
Erhohung der durchschnittlichen Driftzeit bei der Impulsverarbeitungszeit
T, beriicksichtigt werden. Das erfolgt durch Anpassung der Prozesszeit mit
dem “flat top”™-Parameter. Dazu bietet das eingesetzte System eine Automa-
tik an, die eingehende Signale analysiert und den Parameter entsprechend
setzt (“automatic ballistic deficit correction”). Ist die Verarbeitungszeit zu
kurz, kommt es zur Verminderung der Energieauflésung und einem Ver-
schmieren des Spektrums.

Die Impulse werden der Hohe und der Anzahl nach im MCA mit 16k
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Kanilen gespeichert. Dabei ist zu beachten, dass wahrend der Speicherung
eines Impulses jeder andere eintreffende Impuls nicht verarbeitet werden
kann. Der entsprechende Beitrag zur Systemtotzeit ist also unabhéngig da-
von, ob tatséchlich ein Impuls ankommt.

3.2.3 Mogliche Ursachen der Energielagenverschiebung und Fol-
gerungen fiir die experimentelle Untersuchung

Die Arbeiten [102] 103, 104, 105] zur analytischen Bestimmung der ener-
giedispersiven Profilformen zeigen, dass Asymmetrien einerseits im Detek-
torkristall entstehen und andererseits durch fehlerhafte Verarbeitung bei
erh6htem Durchsatz in der Elektronik verursacht werden. Daraus folgt die
Vermutung, dass sich bei zunehmender Energie- und Zahlrate mit Ausbil-
dung der Asymmetrie nicht nur die Peakbreiten, sondern auch die Peaklagen
verschieben, was in Untersuchungen der Detektorhersteller zur Demonstra-
tion der Peaklagenstabilitdt [106] 107] Bestatigung findet. Die vergleichen-
den Studien [108, [109] zeigen, dass bei allen Systemen géngiger Hersteller
Peaklagenverschiebungen vorliegen, unabhéngig davon, ob die Impulsver-
arbeitung digital oder analog erfolgt. In [II0] wird eine Grofenordnung
von AE/E = 9-10~% beobachtet, das entspricht AE = 85 eV bei 122 keV
(Abb. )

Hinzu kommen zeitabhéngige Peaklagenverschiebungenlﬂ bis zu
AE/E =1,2-107* (AE = 15 €V bei 122 keV) (Abb. [3.5p) und eine von der
(Tages-) Temperatur abhingige Energielagenverschiebung im Bereich von
AE/E = 0,5-107% (AE = 6 eV bei E = 122 keV) [111]. Der Hersteller
des in dieser Arbeit verwendeten Systems geht von einer linearen Verschie-
bung von 1,4 keV /50°C ausE

Die Untersuchungen in [I10] belegen, dass die relativen Verschiebungen
eines 1,3 MeV Peaks deutlich geringer sind als die eines 122 keV Peaks, was
eine absolute (d. h. energieunabhingige) Peaklagenverschiebung vermuten
lasst. Daraus ergibt sich im Umkehrschluss eine deutlich hohere relative
Verschiebung im Energiebereich bis 100 keV, der bei den Untersuchungen

12Bei der Untersuchung wird die Raumtemperatur im Bereich ATrqum < 2° konstant
gehalten.
13Canberra: Digital Signal Processing Introduction, 6/06
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Abbildung 3.5: Einflussfaktoren auf die Energielagenstabilitit in der Stu-
die [110] anhand des 122 keV Peaks von 57Co fiir verschiedene Detektorsy-
steme.

in dieser Arbeit genutzt wird. Die RSA verlangt hingegen die Bestimmung
von Dehnungen im Bereich von € = 10™4, das entspricht nach Gl. einer
Genauigkeit in der Energielagenbestimmung von 1 - 10 eV im Energiebereich
von 10 - 100 keV. Dabei muss gefordert werden, dass sich selbst unter stark
schwankenden (Strahl-)bedingungen das Detektorsystem stabil verhilt bzw.
die Energielagenverschiebungen als Funktion der Strahlbedingungen durch
Untersuchungen des individuellen Systems mit hinreichender Genauigkeit

bestimmt werden.

Zur Bestimmung der Untersuchungsparameter ist der Zusammenhang
von Strahleigenschaften und moglichen Fehlerquellen bei der Photonende-
tektion von Bedeutung und soll daher anhand von Abb. [3.6|erldutert werden.

Wiéhrend der Messung kommt es zu einer Variation der Zahlrate (A) von
mehreren Groéfsenordnungen. Die Hauptursache liegt in der abnehmenden
Streuintensitéit bei sukzessiver Kippung der Probe in Reflexionsgeometrie
oder in dem schrittweisen Eintauchen des Volumenelements in die Probe.
Die durch die ,Zéhlrate” bezeichnete Strahleigenschaft berticksichtigt nicht
die Energieverteilung der Photonen und unterscheidet sich so von der ,,Ener-
gierate (B). Dies triagt dem Umstand Rechnung, dass sich das im Detektor
aufgenommene Spektrum beispielsweise durch Textur oder Grobkorn in der



3.2 Einfluss von Detektoreigenschaften auf das Beugungsbild 57

Probe sowie inhomogene Bereiche wéihrend einer Messung deutlich &ndern
kann. Je nach Art des Experiments kann die Dauer einer Messung einige
Sekunden oder viele Stunden betragen. Da sich wahrend der Dauer einer
Messung das Detektorsystem stabil verhalten muss, stellt die Zeitstruktur
(C) ein wesentliches Kriterium dar. Bei der im Rahmen dieser Arbeit ent-
wickelten Methode wird der Detektor translatiert, so dass der Photonen-
strahl unter unterschiedlichen Winkeln auf den Germaniumkristall auftrifft.
Aus diesem Grund wird der Raumwinkel (D) als weitere ,,Strahleigenschaft®
aufgefiihrt.

Im Halbleiter des Detektors tritt das Photon mit den Elektronen in
Wechselwirkung; eine der Photonenenergie proportionale Anzahl von La-
dungstriagern wird ausgelost und durch die Elektroden ,abgesaugt®. Dabei
sind nur die durch den Photoeffekt ausgelosten Ladungstrager von Inter-
esse, Comptonstreuung im Kristall und in der Detektorumgebung tragen
zum Untergrund im Diffraktogramm bei. Systematische Fehlerquellen sind
zu erwarten, wenn sich Einfallswinkel oder -ort im Detektor wéihrend der
Messung éndern. Ein verdnderter Abstand zu den Elektroden, sowie Ver-
unreinigungen bzw. Defekte im Ge-Kristall und eine inhomogene Feldver-
teilung kénnen die mittlere Dauer zwischen Ladungstrigererzeugung und
-sammlung deutlich verdndern und Fehlmessungen (“ballistic deficit”) her-
vorrufen. Ein weiterer Effekt ist die in der unmittelbaren Detektorumge-
bung auftretende Riickstreuung einzelner Photonen in den Detektor. An-
dert sich die Abschirmung oder der Einfallswinkel kann es so zu deutlichen
Anderungen im Untergrund des Diffraktogramms und zum Auftreten von
,Riickstreupeaks“ kommen. Ein weiterer, zeitabhéngiger Faktor kann durch
die Verringerung des Vakuums im Kiihlsystem verursacht werden, was sich
durch das Verschmieren des Spektrums ankiindigtlﬂ Dabei werden die Mo-
lekularsiebe zugesetzt und das Signal durch herangetragene Ladungstréager
gestort.

Bei der elektronischen Datenverarbeitung im Vorverstérker und vor der
Digitalisierung im DSP sind als mogliche Fehlerquellen vor allem die oben
genannten Effekte der Verfehlung der Nulllinien zu nennen. Entsprechen-
de Parameter sind zwar im DSP einstellbar, héingen aber von sowohl der

14Der Effekt tritt etwa halbjihrlich bei den eingesetzten Detektoren auf.
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Photonen mit
A Zihlratenschwankungen
B Energieverteilung
C Zeitstruktur Mogliche systematische Fehlerquellen bei der Detektion von
Photonenenergien mit Bezug auf die Eigenschaften der
eingehenden Photonen:

D Raumwinkel

J

Detektor: Detektor:
Comptoneffekt Verunreinigung des Kristalls D
P Photoeffekt < Inhomogene Feldverteilung D
Leckstrom durch Molekiilanlagerungen C
Phononenerzeugung
ﬂ (Compton-)Riickstreuung von der Detektorumgebung D
Vorverstirke Elektronik:
- Fehlerhafte ,,Pole/Zero“— Kompensation AB
Fehlerhafte ,,Baseline“— Wiederherstellung AB
Temperaturschwankungen C
< Signalvorb. “ . . -
N o AulBere elektrische/magnetische Wechselfelder C
< Fast ADC
_Beriicksichtigung bei_§ [ Hop <
der Datenverarbeitung Digitale Signalverarbeitung:
ﬂ Unperfekte Algorithmen fiir Anzahl der Parameter bzw.
ungiinstige DSP Einstellungen (,,black box*) A,B,.D
MCA
i
& Datenanalyse:
Uberlagerung der Interferenzlinien mit Compton-Kontiuum,
Riickstreupeaks, Escape Peaks, Fluoreszenzlinien A,B,C,.D

Abbildung 3.6: Mogliche Einflussfaktoren auf die Energielagenstabilitét
beim energiedispersiven Ge-Detektorsystem.

Energie- als auch der Zahlrate ab. Schwankende Bedingungen wahrend der
Messungen kénnen so — abhéngig von der individuellen Einstellung — zu sy-
stematischen Schwankungen in der Energielage fiihren. Dariiber hinaus koén-
nen die elektronischen Komponenten zeit- und temperaturabhéngige Eigen-
schaften aufweisen, die die Detektorperformance beeinflussen. Eine Ursache
der zeitabhéngigen Energielagenverschiebungen konnen dabei auftretende
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elektrische und magnetische Wechselfelder in umgebenden elektronischen
Geréten sein, auf die die Detektorelektronik erfahrungsgeméf sensibel rea-
giert.

Aufgabe der digitalen Signalverarbeitung ist es, bei moglichst hohem
Durchsatz manipulierende Einfliisse auf die Daten zu erkennen und zu eli-
minieren. Zur Verarbeitung der Datenimpulse werden mathematische Al-
gorithmen verwendet, fiir die von dem Anwender iiber die externen DSP-
Einstellungen Parameter gesetzt werden konnen, die aber nicht einsehbar
sind. So fillt die Beurteilung der korrekten Parameter schwer, und die Aus-
wahl ,schlechter Parameter stellt eine Fehlerquelle fiir die korrekte Ener-
giedetektion dar. Hinzu kommt, dass die DSP-Einstellungen laut Handbuch
in Abhéngigkeit von Energie- und Z&hlrate zu tétigen sind, diese wiahrend
der Messung allerdings erheblich schwanken kénnen.

Bei der Datenanalyse muss darauf geachtet werden, dass das Diffrak-
togramm nicht nur aus Beugungslinien besteht, sondern Fluoreszenzlinien
von der Probe enthilt sowie Artefakte des Detektors (Abbildung [3.7)). Das
sind zum einen Escape Peaks [I12], bei denen das eingehende Photon um
den Betrag der Anregungsenergie der GeKa und der KG Kante zu gering
analysiert wird und die entsprechend 9.88 keV und 10.98 keV unterhalb
der eigentlichen Photonenenergie in Erscheinung treten. Zum anderen tre-
ten bei doppelter Energielage die aufgrund von pile-up-Effekten fehlerhaft
analysierten Peaks auf, die sich in der Regel mit den Beugungsinterferen-
zen hoherer Ordnung tiberlagern. Die durch Comptonstreuung verursachten
Schwankungen im Untergrund (Comptonkante, Comptonpeak) sind in dem
hier betrachteten Energiebereich bis zu 100 keV zu vernachldssigen.

Grundsétzlich hdngt die Performance eines Detektorsystems von allen
Komponenten ab. Dabei ist die Matrix, bestehend aus den Eigenschaften
des Photonenstrahls und den (realen) Eigenschaften des Detektors und der
Elektronik so komplex (vgl. Abb. , dass sich die Detektoreigenschaften
im Rahmen dieser Arbeit nicht vollstdndig untersuchen lassen.

Daher erscheint eine Prioritdtensetzung der Einflussparameter auf die
RSA notwendig. Als entscheidender Faktor wird der Einfluss der Zihlra-
te bzw. Detektortotzeit auf die Energiestabilitit als Funktion der absolu-
te Energielagen angesehen. Die Untersuchungen beziehen dabei die unter-
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Abbildung 3.7: Energiedispersives Spektrum von W-Pulver bei 20 = 14°.
Neben den Beugungslinien treten W- und Ge-Fluoreszenzlinien sowie Esca-
pelinien (Esc.) auf.

schiedlichen DSP-Einstellungen mit ein.

Unberiicksichtigt bleiben folgende, als weniger bedeutend erachtete Ein-
flussfaktoren auf die Energielagen:

e Temperaturschwankungen, die durch Klimatisierung der Experimen-
tierhalle auf ein Minimum beschrankt werden

e Verdnderungen in dufieren elektrischen und magnetischen Wechselfel-
dern

e der Einstrahlwinkel in den Detektor und die Riickstreuung an der
Abschirmung
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e Schwankungen in der Energierate (Photonenverteilung im Diffrakto-

gramm).

3.2.4 Experimenteller Aufbau und Vorgehensweise

Die Untersuchung des Detektorsystems wurde am Strahlrohr fiir energiedi-
spersive Diffraktion (EDDI) am BESSY durchgefiihrt. Der Versuchsaufbau
ist in Abb. [3:8]skizziert. Der weike Primérstrahl, der experimentell nutzbare
Energien bis ca. 130 keV enthélt, wird durch ein Doppelspaltsystem S1/S2

auf ca. 1 mm?

ausgeblendet bevor er auf die Probe trifft. Sekundérseitig
sorgt das Doppelspaltsystem S3/S4 fiir die entsprechende Kollimation bei
einem gegebenen Streuwinkel 26.

Die Einzelkomponenten des untersuchten Detektorsystems wurden von
Canberra Industry im Jahr 2000 geliefert. Es besteht aus einem ,Low Energy
Germanium“(LEGe)-Detektor mit einem 10 mm dicken, scheibenformigen
Ge-Kristall (© 11,3 mm), an dem eine Hochspannung von 1 kV anliegt, ei-
nem Vorverstirker (Typ TRP), einem DSP und einem Vielkanalanalysator
(MCA) mit 16k Kanélen. Die Typenbezeichnungen sind in Tab. zusam-
mengestellt.

Bei den Untersuchungen erfolgte die Variation der DSP-Verarbeitungs-
zeiten Tp durch Wahl der Parameter ,flat top* und ,rise time*, alle anderen
Einstellungen, die als Standardeinstellungen geméaf Tab. [3.2] betrachtet wer-
den, blieben unveréndert.

Tabelle 3.1: Herstellerbezeichnungen des Detektorsystems

Detektor Canberra Model GL0110
Cryostat Canberra Model 7935-7F
Vorverstarker Canberra Model HRR
DSP Canberra Model 2060
MCA Canberra MPT-EXE
Hochspannung Canberra Model 3106D
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Tabelle 3.2: DSP Standardeinstellungen

. Nur die mit * bezeichneten Parameter wurden in die Untersuchung

einbezogen.
GAIN MCA MISC
Coarse Gain | x40 Conv. Gain 16384 Inp Polarity | negative
Fine Gain x1,1299 Conv. Range | 16384 Inh Polarity | negative
SF Gain x0,6864x102 | LLD 1,819 Inhibit Mode | reset
Offset 0 PUR ON
FILTER MCA Type AIM/ACC. | PUR guard x2,5
Rise Time* | 4,8 us Zero Adj. 0,000% LT trim 250
Flat Top* 0,5 us gate anti
Baseline hard monitor out trapezoid
Pole/Zero reset disc thresh manual
P/Z Setting | O (reset) disc setting 5%
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Abbildung 3.8: Versuchsaufbau zur Untersuchung schwankender Detek-
tortotzeiten auf die Energielagenstabilitdt bei unterschiedlichen DSP-
Einstellungen.

Aus Griinden der Ubersichtlichkeit werden die Spektren und die Ergeb-
nisse der Auswertung nicht beziiglich der Kanalnummer des MCA angege-
ben, sondern auf die Energieskala {iberfiihrt. Dabei wird die Kalibrierfunkti-
on E(ch)=atbxchtcxch? mit a = 0,146382, b = 0,00823545 und
¢ = 8,5497x 1070 verwendet.

Die Untersuchungen der Detektoreigenschaften wurden nicht anhand der
~-Linien radioaktiver Proben durchgefiihrt [I13], sondern mittels Fluores-
zenzlinien, die physikalisch in ihrer Lage und Breite ausreichend definiert
sind, um Kalibriermessungen durchzufiihren [I14), [IT5]. Der Vorteil besteht,
neben dem Wegfall der Vorsichtsmafnahmen im Umgang mit radioaktiven
Proben, in der einfachen Variation der Z&hlraten durch Verdnderung der
Blendenoflnungen, ohne den Abstand der Proben vom Detektor zu verdn-
dern, der den Raumwinkel der einfallenden Strahlung im Detektorkristall
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Tabelle 3.3: Verwendete Elemente und zugehédrige Energiepositionen der
Fluoreszenzlinien nach [116].

Element | E [keV] | Element | E [keV] | Element | E [keV]
Zr/ KpB; | 17,6678 | Ho/ Kas | 46,6997 | W/ Kas | 57,9817
Mo/ K31 | 19,6083 | Ho/ Kay | 47,5467 | W/ Kay | 59,31824
Ag/ KBy | 24,9424 | Ho/ KB, | 53,877 | W/ KB, | 67,2443
Cd/ KB | 26,0955 Pb/ Kas | 72,8042
Te/ KB; | 30,9957 Pb/ Koy | 74,9694

bestimmt (vgl. Aspekt D in Abb.

Bei den Untersuchungen wurden Proben unterschiedlicher Elemente dem
Weifistrahl ausgesetzt und die Fluoreszenzlinien detektiert, die einen Ener-
giebereich zwischen 17,7 keV und 75 keV (Tab. abdeckten. Bei den Ele-
menten niedriger Ordnungszahl, bei denen die Ka;- und Kas-Linien nicht
zu trennen sind, erfolgte ausschlieflich eine Auswertung der K /3-Linien.
Nach Abzug des Untergrunds erfolgte die Anpassung der Einzellinien durch
eine Pseudo-Voigt-Funktion und der Doppellinien durch eine Gaufifunktion.
Probenabsorption, Wigglerspektrum und Ringstrom wurden bei der Daten-
auswertung berticksichtigt.

Durch Variation der Z&hlrate liefen sich Detektortotzeiten zwischen
0.1% und 100% erreichen. Dazu wurden bei jeder Probe Blendenweiten
von einigen Millimetern verwendet und 26 zwischen 1° und 10° so einge-
stellt, dass Beugungslinien im Spektrum zwar erscheinen, aber nicht mit den
Fluoreszenzlinien iiberlappen. Abb. zeigt ein typisches Spektrum eines
Wolframpulvers, in dem neben den Fluoreszenzlinen aufgrund der weiten
Sekundirblenden breite Beugungslinien auftreten. Bei einigen Versuchsrei-
hen wurde zusitzlich die radioaktive Probe '*3Ba nahe des Detektors an-
gebracht, um unabhéngig vom Synchrotronstrahl eine Referenzlinie [117]
zu erhalten. So konnten hohe Detektortotzeiten erreicht werden, die durch
Einbringen eines Aluminiumabsorbers (effektive Dicke bis 100 mm) in den
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Abbildung 3.9: Spektrum einer Wolframprobe bei dem beschriebenen Ver-
suchsaufbau in [91].

sekundéren Strahlengang sukzessive verringert wurden.

3.2.5 Quantifizierung der Detektorauflésung und der Energiela-
genverschiebungen

Abb. demonstriert den Einfluss der DSP-Einstellungen auf den Detek-
tordurchsatz als Funktion der ausgegebenen Totzeit des Detektorsystems
(DT) anhand der Intensitat der W-Kas-Fluoreszenzlinie. Es wird deutlich,
dass durch Wahl der Prozesszeit Tp der Detektordurchsatz um mehr als ei-
ne Grofenordnung gesteigert werden kann. Dies ist insbesondere im Bereich
DT < 10% der Fall, in dem in der Regel die sin? 1»-Messungen durchgefiihrt
werden.

Allerdings ist mit dem gesteigerten Durchsatz eine Verringerung der
Auflésung verbunden. Abb. zeigt die Halbwertsbreiten der W-Kas-
Fluoreszenzlinien nach Abzug der der eigenen natiirlichen Breite [I18] und
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Abbildung 3.10: Integralintensitdt der W-Kaso-Fluoreszenzlinie in Abhén-
gigkeit der DSP Einstellungen rise time / flat top und der Detektortotzeit
in [91].

Mittelung iiber einen DT-Bereich von +10% um den angegebenen Wert. Es
wird deutlich, dass mit steigender Tp auch die Auflésung steigt, so dass die
Differenz zu geringeren Tp bis zu 50 eV betragen kann. Mit zunehmender
DT nimmt die Auflésung ab, und der Einfluss der verwendeten Tp wird
geringer.

Gibt man die Detektorauflésung als Funktion der Energie an, so muss
folglich der Einfluss der DT beriicksichtigt werden. Abb[B.11p gibt die Auf-
16sung bei einer DT von 5% anhand der in Tab. dargestellten Fluores-
zenzlinien wieder. Neben den Eigenbreiten der Ko /o-Linien wurden dabei
die Uberlagerung der Kf; s3-Linien [I16] beriicksichtigt. Der Verlauf wurde
nach [119] geméf

SEgwp = [(AEamp)? + 5,546 FeE] (3.6)

bestimmt. Die ermittelten Werte fiir AEy;,, = 106,3 eV und F = 0.113
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Abbildung 3.11: Detektorauflésung als Funktion der Systemtotzeit und der
Energie in [91]. Details siehe Text.

entsprechen dabei weitgehend denen in [I19] mit AE,,,, = 108 €V und
F = 0.11. Die Ergebnisse bestétigen bei den geringen DT die Spezifikatio-
nen des Detektors, die der Hersteller mittels Standardmessungelﬂ mit den
Priparaten °°Fe und °”Co in zwei Messpunkten erzielt.

Der fiir die RSA signifikantere Einflussfaktor ist die Energielagenstabili-
tat der Detektoren, da Energielagenverschiebungen in direkter Weise in die
Bestimmung der Spannungen eingehen. Abb. zeigt die zu Abb.
gehorigen Energiepositionen der W-Kas-Fluoreszenzlinien als Funktion der
DT. Zunéchst fallt auf, dass sich die Energiepositionen mit dem Wechseln
der DSP-Einstellungen auf der Energieachse um bis zu 2 keV willkiirlich ver-
schieben. Daraus folgt unmittelbar, dass eine Verdnderung der Prozesspara-
meter immer mit einer Uberpriifung bzw. Anderung der MCA-Kalibrierung

15Die Auflésung wird vom Hersteller nach IEEE Standard ANSI/IEEE std325-1996
ermittelt.
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Abbildung 3.12: Energielage der W-Kas-Fluoreszenzlinie in Abhéngigkeit
der DSP-Einstellungen rise time / flat top und der Detektortotzeit in [91].

verbunden sein muss.

Von besonderer Bedeutung ist der Verlauf der Energiepositionen mit der
DT. Hier zeigt sich bei allen Einstellungen ein Abfall der Energie innerhalb
der ersten 10%. Dieser ist um so stirker ausgepragt, um so geringer Tp ist.
Im weiteren Verlauf bis DT = 80% zeigt sich eine geringere Abnahme, die
bei hoheren Tp vergleichsweise stirker ausgeprégt ist.

Bei einer mittleren Tp (rise time / flat top = 4.8 ps / 0,5 ps) wur-
den bei allen in Tab. aufgefiihrten Proben die Positionen der Fluores-
zenzlinien in Abhéngigkeit der DT bestimmt und mit einer exponentiellen
Funktion angepasst. Die absoluten Energielagenverschiebungen sind in Abb.
zusammengefasst, wobei die individuellen Verlaufe parallel zur Ordi-
nate so verschoben wurden, dass der Nulldurchgang der Anpassungskurven
bei DT = 5% erfolgt. In der Abbildung wird der Bereich bis DT = 35%
abgedeckt, der bei {iblichen Beugungsexperimenten zur RSA nicht iiber-
schritten wird. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit wurden die Ergebnisse
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Abbildung 3.13: Absolute Verschiebung der Fluoreszenzlinien als Funktion
der Detektortotzeit (rise time = 4.8 ps, flat top = 0.5 ps) in [91].

der Einzellinien nicht gekennzeichnet, sondern nur die Ergebnisse der nied-
rigsten (ZrKg; bei 17,7 keV) und der hochsten Energiepositionen (PbKay
bei 75,0 keV) hervorgehoben. Es zeigen sich keine systematischen Abwei-
chungen von der Verteilung, so dass von einer absoluten, d. h. energieun-
abhéngigen, Verschiebung ausgegangen werden kann. Der Verlauf ldsst sich
mit einer doppelten Exponentialfunktion

y=1yo+ Are” /" + Age=*/" (3.7)

beschreiben mit yy = -0,0350, A; = 0,020, t; = 2,5, Ay = 0,044 und ty =
14,0. Diese Parameter dienen im weiteren Verlauf der Arbeit zur Korrektur
der Messdaten.
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3.3 Bedeutung der Detektoreigenschaften fiir die RSA
3.3.1 Anwendung der Korrekturfunktion

Die folgenden exemplarischen Messungen zur Demonstration der Bedeutung
von Energielagenkorrekturen bei der ED RSA wurden am EDDI-Strahlrohr
mit den in Tab. [3.] aufgefiihrten Systemkomponenten unter Verwendung
der in Tab. verzeichneten DSP-Einstellungen durchgefiihrt. Die Totzeit-
korrektur erfolgte unter Nutzung von Gl. und den angegebenen Werten
fiir die Parameter. Die Ergebnisse lassen sich in zwei unterschiedliche Ver-
fahren unterteilen. Zuerst werden Messungen in Reflexion auf Basis der
sin?)-Methode betrachtet (LAPLACE-Verfahren), es folgen die Ergebnisse
der Strain-Scanning-Experimente (Ortsraumverfahren).

Bei der Ausfiihrung von sin?iy-Messungen vermindert sich die im Detek-
tor ,gesammelte” Intensitdt kontinuierlich mit zunehmenden Kippwinkel ).
Die Abnahme der Intensitét ist mit einer Verringerung der Detektortotzeit
verbunden. Unter ¢ = 0° wird {iblicherweise mittels Absorber eine Detek-
tortotzeit von 10% eingestellt, um die Anforderungen an das Detektorsystem
gering zu halten. Wahrend der Messung sinkt die Totzeit auf =~ 0,1% bei
hohen Kippwinkeln 1) nahe 90°. Abb. zeigt die kontinuierliche Verrin-
gerung der Totzeit wihrend einer sin?i-Messung an einem W-Pulver, das
auf der Makroskala als textur- und spannungsfrei betrachtet werden kann,
sich zudem elastisch isotrop verhélt und daher als Standardprobe verwendet
wird.

Die Ergebnisse der Spannungsanalyse sind in Abb. anhand einer
siny-Auftragung dargestellt. Der Gitterabstand d ist dabei unter Beach-
tung der Flachenhiufigkeit aus der Mittelung der Reflexe 110, 200, 211,
220, 310 und 321 bestimmt worden. Der Anstieg einer angepassten Gera-
den an die unkorrigierten Werte von Ad/d = 3,5 x 10~* weist auf eine
(Schein-)Spannung von —94 + 10 M Pa hin, wihrend der Anstieg bei den
korrigierten Daten von Ad/d = 1,0 x 10=% zu —18 4 10 M Pa fiihrt und
unter Beachtung der Datenstreuung nahezu vernachléssigbar ist.

Generell gilt, dass die Scheinspannungen aufgrund der absoluten Ener-
gieverschiebungen um so stérker ausfallen, um so geringer die Energie der
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Beugungslinien ist (0 o« AE/E)und je weiter das DT-Intervall gewéihlt ist.
Es ist darauf hinzuweisen, dass die Absolutwerte der Scheinspannungen in
direkter Weise mit den DEK zusammenhéngen. Das bedeutet, dass die aus
der totzeitbedingten Verschiebung in Abb. [3:14p resultierenden Scheinspan-
nungen fiir Stahl etwa die Hélfte betragen. Weiterhin macht der korrigierte
Verlauf deutlich, dass bei der gewahlten équatorialerm Kollimation des Se-
kundarstrahls auf 0,005° der Einfluss von geometrischen Faktoren so gering
ist, das er in der Regel vernachlissigt werden kann.

Das Beispiel in Abb. zeigt die Totzeitverteilung iiber sin?iy) einer
texturierten, spannungsbehafteten Stahlprobe, die sich signifikant von der
einer Pulverprobe unterscheidet. Dabei bestimmt im Wesentlichen die In-
tensitit der 110 Beugungslinie (rechte Skala in Abb. [B.15h) bei 59 keV
(20 = 16°) die Detektortotzeit. Alle anderen Beugungslinien liegen bei ho-
heren Energien, deren Intensitéiten wegen der Photonenverteilung der Quel-
le um Gréfsenordnungen geringer sind. Die Korrektur der totzeitbedingten
Energielagenverschiebungen vermindert die Steigung der angepassten Gera-
den um einen Betrag, der fiir die oberflichenparallele Spannungskomponente
einem Wert von 60 MPa entspricht.

Entsprechend der Korrektur der einzelnen sin?iy-Verliufe kommt es bei
der Auswertung von ED sin?1y)-Messungen mittels der Mehrwellenlingen-
methode zu Verschiebungen der gesamten Spannungsverteilungen. Abb. [3.16]
zeigt den Spannungsverlauf einer spannungsarm geglithten Stahlprobe
S690QL, deren Oberfliche nach der Warmebehandlung mechanisch poliert
wurde. Die Anwendung der Energielagenkorrektur in Abhéngigkeit der DT
zeigt eine signifikante Verschiebung des Spannungsverlaufs. Dabei werden
die Spannungswerte innerhalb der Probe 7 > 40 pym von etwa -65 MPa auf
-5 MPa reduziert, so dass die Probe ab dieser Tiefe als makroskopisch span-
nungsfrei betrachtet werden kann. Noch deutlicher zeigt sich die Verschie-
bung der Spannungen bei geringeren Tiefen, d.h. bei den Reflexen geringerer
Energie. Der korrigierte Wert von ~ -120 MPa an der Oberfliche, der mit

16Gem#f der Definition nach Wilson in [68] wird die Richtung als ,fiquatorial* be-
zeichnet, die in der Beugungsebene liegt, wihrend ,axial“ die Richtung senkrecht zur
Ebene charakterisiert. Die dquatoriale Einschréankung des gebeugten Strahls bedeutet
also i. d. R. eine Verminderung der Divergenz A(26).
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Abbildung 3.15: Auswertung der Fe-110-Interferenz an einer spannungsbe-
hafteten, texturierten Tiefziehprobe aus Stahlblech in [92].



74  Grundlegende Untersuchungen zur energiedispersiven RSA

T T T T T T T T T
50 -
211 222
O_ """" 200 ""i"L'_"_"Z'zS;'_"_"_"_'_"_" '_';:?2':1"'-
] A [ .
504 110 7 -
= 50 / - 50 - _§
% 1 ',! Filg @
2 -1004, ’ 4
o ? /
1 ) O uncorrected data
-150 4 / m  corrected data T
1
1 & O conventional
-200 4 AD-XSA -
-250 T T T T T T T T
0 20 40 60 80

<t> [pum]

Abbildung 3.16: Auswertung einer ED sin2¢-Messung nach der Mehrwel-
lenldngenmethode an einer spannungsarm geglithten Stahlprobe mit mecha-
nisch polierter Oberflache in [91I]. Der Oberflichenwert stammt von einer
konventionellen WD Messung.

der mechanischen Einwirkung bei der Oberflichenbearbeitung zu erklaren
ist, wird durch eine konventionelle WD Réntgenmessung bestatigt.

Den Einfluss der Totzeitkorrektur bei Anwendung des Universalplotver-
fahrens zeigt Abb. am Beispiel einer vergiiteten Stahlprobe 100Cr6, in
die durch Schleifen eine hohe Druckeigenspannung in den oberflichennahen
Bereich eingebracht wurde. Aus Griinden der Ubersicht sind die Einzellini-
en 110, 200, 211 220, 310, 222 und 321 nicht einzeln gekennzeichnet. Die
Totzeitkorrektur der Messpunkte fiihrt bei geringen Kippwinkeln ¢ und ho-
hen Energien zu einer Verminderung der Druckeigenspannungen von etwa
100 MPa im tieferen Probenbereich. Bei hohen 1) und geringen Energien fallt
die Detektortotzeit von anfanglich =~ 5% auf unter 1%, was mit einer Korrek-
tur der Eigenspannungen im oberflichennahen Bereich von bis zu 300 MPa
verbunden ist. Der Vergleich mit experimentellen Ergebnissen aus Laborda-
ten in Abb. zeigt, dass die komplementére Untersuchung eines Span-
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Abbildung 3.17: Universalplotauswertung der Eigenspannungsverteilung in
Schleifrichtung einer 100Cr6 Stahlprobe in [01]. Die Kreise stammen von
einer konventionellen WD Messung.

nungszustandes mit sowohl (monochromatischem) Rontgen- als auch (poly-
chromatischem) Synchrotronstrahl zu praktisch identischen Spannungstie-
fenverldufen im Uberschneidungsbereich fiihrt.

Zu signifikante Korrekturen kommt es neben den LAPLACE-Verfahren
auch bei den Strain-Scanning-Experimenten, bei denen die Probe relativ
zu einem ausgeblendeten Volumenelement (VE) translatiert wird. Von be-
sonderem experimentellen Interesse im Rahmen der vorliegenden Arbeit ist
dabei die Anwendung auf oberflichennahe Bereiche, deren Ausdehnung ge-
ringer ist als die des VE, sowie die Untersuchung von Grenzflachen (vergra-
bene Schichten) und inhomogenen Bereichen innerhalb des Werkstoffvolu-
mens. Bei diesen Féllen sind komplexe Korrekturfaktoren anzuwenden, da
das unvollstdndige Eintauchen des VE in den zu untersuchenden Proben-
bereich zu einer Verschiebung des effektiven Beugungsschwerpunktes fithrt
(vgl. Abb. . Gleichzeitig ist das Eintauchen des VE in die Probenbe-
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reiche immer auch mit einer Verdnderung des Beugungsbildes verbunden,
die oftmals mit einer Schwankung der Zahlrate einhergeht, so dass sich die
detektorbedingte Energielagenverschiebung mit der geometrisch bedingten
Interferenzverschiebung iiberlagert.

Abb. zeigt den Eintauchvorgang des VE in die Oberflache eines
spannungsarm gegliihten Stahls anhand der Energieposition der Fe-110-
Interferenzlinie. Die Ortsauflésung ist durch die Ausdehnung des VE in
Tiefenrichtung bestimmt und betragt 12 pum, wihrend der gesamte aufge-
tragene Verlauf die ersten 30 pum abdeckt. Beim Eintauchen des VE in die
Oberfléche steigt zunédchst die im Detektor wahrgenommene Intensitét auf-
grund des zunehmenden Beugungsvolumens. Ist das VE vollstdndig einge-
taucht, kommt es zur exponentiellen Abnahme der Streuintensitéit entspre-
chend der Probenabsorption; analog verhélt sich die Detektortotzeit. Wie
innerhalb einer spannungsarmen Probe zu erwarten ist, fithrt die entspre-
chende Korrektur der totzeitbedingten Energielagenverschiebungen zu einer
konstanten Energieposition (innerhalb einiger €V Streuung) sobald das VE
vollstandig eingetaucht ist. Der anfingliche Anstieg der Kurve resultiert aus
der Verschiebung des Beugungsschwerpunktes und der damit verbundenen
Verringerung des effektiven Beugungswinkels 26.

Besondere Bedeutung erhalten die Strain-Scanning-Methoden fiir die
Untersuchung von vergrabenen Schichten, da sich aus den mit LAPLACE-
Verfahren erhaltenen integralen Beugungsinformationen keine zuverlissigen
Ergebnisse fiir diese Schichten erzielen lassen. Da die Verringerung der VE-
Grofse unter 10 pum aus experimenteller Sicht mit Schwierigkeiten verbunden
ist, sind die Schichtdicken oft geringer als die Ausdehnung des VE senk-
recht zur Schicht. Ein entsprechendes Modell ist in Abb. [3.I9] mit einer
150 nm dicken Goldschicht gegeben, die gegeniiber der VE-Ausdehnung
von 12 pum als vernachlédssigbar diinn betrachtet werden darf. Der Ver-
lauf der Integralintensitdt des Au-111 Reflexes entspricht dem Verlauf der
Totzeit, die aufgrund der ausgepriagten 111 Fasertextur der gesputterten
Schicht Werte bis ca. 30% annimmt. Entsprechend auffillig ist der Ein-
fluss der Totzeitkorrektur, die einen s-formigen Verlauf in einen scharfen
z-formigen Verlauf iberfithrt. Der Anstieg innerhalb des VE resultiert da-
bei aus der Probentranslation Az relativ zu S3/S4 im Abstand a geméf
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Abbildung 3.18: Energieposition der 110-Beugungslinie beim Eintauchen des
Volumenelements in die Oberflache einer spannungsarm geglithten Stahlpro-
be (20 = 16°) nach [92]. Kleines Bild: Totzeitverlauf.

—AFE/E = Af/tanf =~ Az/a. Die Einschrankung des sekundéren Strah-
lenganges vor und nach dem Bereich verursacht einen entsprechend stéarke-
ren Anstieg von Af und folglich auch der Energiepositionen. Sind die Verldu-
fe in einer Genauigkeit von einigen eV entsprechend Abb. [3.19] bekannt, las-
sen sich  Aussagen iber die Dehnungen im Bereich von
¢ = —AE/E = 2-107° treffen. Insbesondere bei der Uberlappung von
Schichtinformationen, die auftritt, wenn der Abstand zweier gleichartiger
Schichten geringer als die VE-Ausdehnung ist, ist die Kenntnis der Verlaufe
Voraussetzung fiir eine Spannungsabschitzung, wie sie in [120] vorgenom-
men wird.

Grundsitzlich ist festzuhalten, dass bei einer ,abrupten® Anderung der
Zéhlrate wihrend der Aufnahme des Signals es zu einer fehlerhaften Tot-
zeitkorrektur kommt. Abb. [3:20] verdeutlicht die Fehlerquelle im Falle des
plotzlichen Shutterschlusses wiahrend einer Messung an der Synchrotron-
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Abbildung 3.19: Energieposition und norm. Integralintensitit der 111-
Beugungslinie bei Translation einer Au-Folie (150 nm) sowie Verlauf der
Detektortotzeit (20 = 6°) nach [92].

beamline, wie er etwa alle acht Stunden bei Injektion auftritt. Betragt die
Integrationszeit (,acquisition time*) tq¢q,. = 60 s, wird der Shutter aber nach
einer Belichtungsdauer fpeicnt. < 60 s geschlossen, gibt der Detektor eine
um den Faktor tpericht./tacqu. geringere Totzeit aus. Da aber nur wéhrend
thelicht. das Signal gesammelt wurde, entspricht die Energielage wéhrend die-
ser Dauer der Totzeit. Das Resultat sind Energielagenverschiebungen von
Einzelpunkten, die in der Regel nicht korrigiert werden konnen, da tpejichs.
unbekannt ist und die daher grundsétzlich verworfen werden miissen.
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Abbildung 3.20: Korrigierte Energielagen der W-220-Beugungsinterferenz
(20 = 16°) nach Gl. bei unterschiedlichen Belichtungsdauern der Probe
aber konstanter Integrationszeit von 60 s. Die Angaben an den Punkten
geben die vom System ausgegebene gemittelte Totzeit wieder.

3.3.2 Schlussfolgerungen

Hilt man die in Kap. [3.2.3] genannten dukeren Einflussfaktoren, wie elek-
trische Felder, Temperatur, Strahleintritt in den Ge-Kristall und andere,
weitgehend konstant, so ldsst sich eine Quantifizierung der Energiestabili-
tét jedes individuellen Detektorsystems vornehmen. Dabei ist zu beachten,
dass bei Austausch von Hardwarekomponenten oder bei Anderungen der
elektronischen und digitalen Einstellungen eine erneute Uberpriifung vor-
genommen werden muss. Anhand der Beispiele in Kap. [3.3.1 wird deutlich,
dass die Korrektur erheblich ist und weit tiber die iiblichen Korrekturfakto-
ren in der RSA hinausgehen.

Es muss darauf hingewiesen werden, dass die Energieverschiebung nicht
durch eine vorhergehende Eichmessung ersetzt werden kann, da eine Simu-
lation des Totzeitverlaufs nicht moglich ist. Das ist darin begriindet, dass
insbesondere bei Messung in Reflexionsgeometrie die Detektortotzeiten in



80 Grundlegende Untersuchungen zur energiedispersiven RSA

Abhéngigkeit der Messorientierung erheblich von der Probenbeschaffenheit
abhingen, was beispielsweise bei Vergleich von Abb. mit Abb.
deutlich wird. Hinzu kommt, dass durch die kontinuierliche Abnahme der
Ladungstréager im Synchrotronring der Photonenstrahl einer Intensitéts-
schwankung um den Faktor zwei ausgesetzt ist.

Zu der Bestimmung der Energieverschiebungen gibt es zwei Alternati-
ven, die jedoch mit jeweils spezifischen, das Ergebnis beeinflussenden Ne-
beneffekten verbunden sind. Zum einen kann eine radioaktive Probe nahe
des Detektors angebracht werden, so dass die y-Linien mit aufgenommen
werden. Beim Kernzerfall wird allerdings eine Vielzahl von Photonen unter-
schiedlicher Energie freigesetzt, die zu ungewollten Uberlappungen mit den
Beugungslininen fithren kénnen. Abgesehen davon ist die Verwendung der
Praparate mit umfangreichen Strahlenschutzvorschriften verbunden. Eine
weitere Moglichkeit zur Untersuchung der Energielagenverschiebungen er-
Offnet das Aufbringen eines (definitionsgeméfs makrospannungsfreien) Pul-
vers auf die Probenoberfliche. Die Moglichkeit wird insbesondere bei un-
ebenen Oberflachen genutzt, um geometrische Effekte zu korrigieren. Aller-
dings kommt es bei hoher Probenkippung zu starker Strahlabsorption in
dem Pulver, so dass keine Beugungsinformationen vom oberflichennahen
Bereich der Probe zu erzielen sind.

Zusammenfassend konnte Folgendes gezeigt werden: Unter den {iblichen
Messbedingungen fiithren die Korrekturen zu zuverldssigen Ergebnissen; tre-
ten allerdings Anderungen der duferen Bedingungen wihrend der Messung
ein oder dndert sich die Energierate erheblich, sollte auf die genannten Al-
ternativen der ,in situ* Eichung zuriickgegriffen werden. Die Quantifizierung
der einzelnen Einfliisse, die andernfalls notwendig ware, ist so umfangreich,

dass sie im Rahmen dieser Arbeit nicht weiter verfolgt werden kann.
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4 Entwicklung des Stress-Scanning-Verfahrens

4.1 EDDI-Beamline am BESSY II

Die Materialforschungsbeamline fiir energiedispersive Diffraktion (EDDI)
[27, 121] wird neben der monochromatischen Beamline fiir magnetische
Streuung (MAGS) von einem 7 T Multipolwiggler [122] als Photonenquelle
versorgt. Der Wiggler besteht aus 13 vollen Polen und einem 3/4 bzw. 1/4
Endpol mit einer Periodenldnge von 140 mm, die die Elektronen auf einen
sinusférmigen Pfad zwingen. Jeder Pol stellt einen Umkehrpunkt fiir die
Elektronen dar, die bei der Richtungsdnderung elektromagnetische Strah-
lung emittieren. Der Wiggler kann also als eine Anordnung von Punkt-
quellen betrachtet werden, die sich auf zwei parallelen Linien mit einem
Abstand von 1,22 mm quer zum Elektronenstrahl befinden. Da die EDDI-
Beamline 12 mrad ,,off-axis* angeordnet ist, erscheinen die Punkte versetzt,
und die Quelle nimmt eine effektive Ausdehnung von 12 mm in der Horizon-
talen (Axialebene) und 20 pm in der Vertikalen (Aquatorialebene) an. Die
kritische Energie des Wigglers betrdgt 13,4 keV bei einer Ringenergie von
1,7 GeV und das Spektrum der Quelle besitzt die Form einer Besselfunkti-
on [123] mit einem Maximum zwischen 10 keV und 20 keV (Abb. [1.2). Die

Strahleigenschaften sind innerhalb einer Querschnittsfliche von 4 x 4 mm?

Blenden-
Al Blenden- systeme
- t
Filterbank g;)em ; (S3 +584)™\
Maske
Blenden- Al-  Absorber ) Detektor
Wiggler system (S1) Fenster
A B
/ e &~ |
A | A 1| Y7 ____|l__
| 4 /‘/ B
) v\J) / \
/ Strahl-
w, 20 \ fanger
| | — — >l
0 19,3 26,8 271 29,0 29,5 30,0

Abbildung 4.1: Schematischer Aufbau der EDDI-Beamline am BESSY II.
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Abbildung 4.2: Energiespektrum des 7 T-Multipolwigglers an einem Pinhole
von 1x1 mm? 30 m hinter der Quelle am Ort des EDDI Experiments bei
einem Ringstrom von 250 mA in [124].

am Ort der Probe homogen. Das konnte mittels eines diinnen Drahtes
(@100 pm) gezeigt werden, dessen Interferenzbild nach schrittweisem Abra-
stern des Strahls in der axialen und dquatorialen Ebene ausgewertet wurde.
Die am Experiment nutzbare Energie liegt zwischen 8 keV und 150 keV, fiir
Beugungsexperimente werden in der Regel Energien zwischen 20 und 80 keV
genutzt.

Abb. [4.1] zeigt schematisch den Aufbau der EDDI-Beamline. Da das Ex-
periment ausschlieflich fiir energiedisperisve Diffraktion konzipiert ist, kom-
men nur strahlbegrenzende Optiken und Filter bzw. Absorber zum Einsatz.

Durch die Maske wird zunichst ein 3,9 x 3,9 mm? grofier Teil aus dem
Primérstrahlprofil  herausgeschnitten, was einem Raumwinkel von
0,2 x 0,2 mrad? entspricht. Die weitere Strahlbegrenzung erfolgt durch das
wassergekiihlte Blendensystem S1, das aus 10 mm dicken Wolframblenden
besteht, die sich dquatorial und axial schliefsen lassen. Zur Absorption nied-
rig energetischer Strahlungsanteile kénnen an der Filterbank Al-Pléattchen
mit einer Dicke von 1 mm bis 4 mm in den Strahl gebracht werden.
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Der Hochvakuum-Bereich des Strahlrohres in der Optikhiitte (Abb.
ist durch eine 0,5 mm dicke Al-Folie von den Komponenten in der Experi-
mentierhiitte getrennt. In dieser befindet sich vor dem Diffraktometer ein
weiteres Blendensystem, das 29,5 m hinter der Quelle bei iiblichen Blen-
dendffnungen von 1 x 1 mm? unter Beriicksichtigung der Quellausdehnung
eine primére Strahldivergenz von 0,03 mrad (dquatorial) x 0,4 mrad (axial)
zulésst. Vor S2 lassen sich verschiedene Absorbermaterialien (C, Al, Fe, Cu
usw.) zur Strahlschwichung einbringen.

Die Experimentierhiitte der EDDI-Beamline ist klimatisiert, um eine
konstante Temperatur wahrend der Messungen zu gewéhrleisten. In der
Hiitte befindet sich ein Diffraktometer von GE Inspection Technologies
(Abb. . Die Haupteinheit besteht aus einem senkrecht zum Strahl in
axialer (y-) sowie aquatorialer (z-) Richtung translatierbaren Tisch aus
Kunststein. Aufgrund der horizontalen Polarisation des Synchrotronstrahls
wird die Beugungsebene (= Aquatorialebene) in vertikaler Richtung ange-
ordnet. Das 6-6-Diffraktometer tragt eine Probenpositioniereinheit sowie
den Detektor. Die Probenpositionierung erfolgt iiber ein 90°-y-Wiegen-
segment mit integriertem, in x-, y- und z-Richtung translatierbarem -
Drehtisch. Diese 5-Achseneinheit erlaubt ein maximales Probengewicht von
3 kg. Der Detektorarm ist mit einer optischen Schiene ausgeriistet, auf der
ein Doppelblendensystem fiir die sekundérseitige Strahlbegrenzung sorgt.
Aufgrund der Ndhe zum MAGS-Strahlrohr, das in einem Abstand von
390 mm zum Diffraktometermittelpunkt verlauft, ist die ¢-Kippung nur
in eine Richtung ausfiihrbar. Zur exakten Probenpositionierung kann ein
Lasersystem mit CCD-Kamera genutzt werden.

Die Beamline und das Experiment werden durch zwei unter Linux betrie-
benen PCs mit der Software SPEC von Certified Scientific Software [125]
gesteuert. Dazu werden als Schnittstellen GPIB und VME Standards ge-
nutzt, die Wigglerdaten (Ringstrom, Wigglerfeld usw.) werden als EPICS-
Variablen ausgelesen. Die Messablaufdateien werden mittels eines MATHE-
MATICA®—Pr0gramms erzeugt.

Das Detektorsystem besteht aus einem Ge-Halbleiterdetektor mit digi-
taler Elektronik zur Datenverarbeitung. Die detaillierte Beschreibung findet

sich in Kap. 324
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Abbildung 4.3: EDDI- und MAGS-Beamline am Bessy II in der Perspektive
entgegen der Strahlrichtung.

Abbildung 4.4: EDDI-Diffraktometer aus seitlicher Sicht.
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4.2 Messprinzip

Die Grundidee des Stress-Scanning-Verfahrens besteht darin, innerhalb des
selben Volumenelements (VE) unter verschiedenen Orientierungen Beugungs-
informationen aufzunehmen. Entsprechend Abb. [I.5] wird dazu ein rauten-
formiges VE durch ortsfeste Blenden T2 /T3 definiert. Die Blende S4 und der
Detektor lassen sich horizontal translatieren, so dass Informationen aus dem
selben VE unter verschiedenen Orientierungen v > 0°, die jeweils anderen
mittleren Beugungswinkeln 26 entsprechen, aufgenommen werden kénnen.
Dabei wird die sekundére Strahldivergenz bei ¥»= 0° mafigeblich durch die
vertikale Blenden6ffnung von S4 bestimmt. Fiir ¢ > 0° nimmt der Einfluss
der horizontalen Blendenoffnung auf die Divergenz zu. Erfolgt die Transla-
tion des VE von der Probenoberfliche bis in eine Tiefe z, so lassen sich aus
den Informationen gemaf dem sin?1)-Verfahren Eigenpannungen ermitteln.
Voraussetzung ist, dass die Beugungswinkel 26 mit ausreichender Genauig-
keit durch eine Standardprobe (z.B. Pulver) bestimmt werden.

Die mathematische Beschreibung erfolgt anhand der Darstellungen in
Abb. [1.6] unter Nutzung von Winkelbezichungen der sphérischen Trigono-
metrie.

Fine horizontale Verschiebung ¢ von S4 ist mit einer Verkippung des
Streuvektors um 1, einer Drehung der Beugungsebene ¢ und der Vergro-
Rerung des Beugungswinkels 26 verbunden. Der Beugungswinkel lasst sich
durch

cos 260 = cos p* cos By sind — sin 6y cos d (4.1)

tan ¢* =c/a ,
sind = cos 6 sin™! v und

cos~y =sin ™ sin (4.2)
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S4- und Detektor-
positionen

Abbildung 4.5: Skizze zur Veranschaulichung des Messprinzips.

(a) 3-dimensionale Anordnung (b) Stereographische Projektion

Abbildung 4.6: Zur Veranschaulichung der Beugungsbedingungen. PS = Pri-
maérstrahl, SS = Sekundérstrahl, SV = Streuvektor, a = Abstand Probe - S4,
¢ = horizontale Verschiebung von S4.
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beschreiben. Die Kippung des Streuvektors gegen die Oberflichennormale
ist dabei durch

cos ) = sin Oy sin 6 + cos Oy cos O cos ¢ (4.3)

gegeben. Abb. zeigt, dass die ¥-Kippung mit einer Verinderung der
Azimutalkomponente ¢ der Messrichtung verbunden ist, die sich aus

cos 0 sin p**

= 4.4
o8y sin ¢ (44)
ergibt, wobei
= d
sin ¢ —og St

In Abb. [£.7] ist der Beugungswinkel 26 in Abhéngigkeit vom Verhéltnis
c/a (vertikale Verschiebung des Detektors aus der Ringebene zu Abstand
Probe - Detektor) dargestellt. Bei 26y = 6° kommt es bis ¢/a = 0,3 zu einer
starken Anderung von 1 von 0° bis 70°, wihrend ¢ nahezu linear auf 8°
und 26 auf 17° steigt. Folglich ist bei Proben mit nicht rotationssymmetri-
schen oberflachenparallelen Spannungszustanden neben der Pulvermessung
zur prazisen Bestimmung von 26 eine Drehung der Probe entgegen der Ro-
tation ¢ auszufiihren.

Die Dehnung ergibt sich geméfs dem Quotienten aus dem Gitterabstand
einer beliebigen Ebene hkl zu dem einer Referenz nach

dProbe

L, 45
- dfet (4.5)

€ =

wobei

dProbe aProbe/hhk’l,Probe
_ 20 0

x = = 4.6
d(l)%ef a(l)EEEf/hhkl,Ref (4.6)
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den Normierungsfaktor darstellt. Dabei ist ag der dehnungsfreie Gitterpara-
meter und h**' der Faktor des jeweiligen Kristallsystems zur Bestimmung
der Ebenenabstinde d™*!, der beispielsweise im kubischen System durch
Vh2 + k2 + 12 gegeben ist.

Mit Gl ergibt sich damit fiir die Dehnung

hkl,Probe Ref hkl,Ref
h ay E

hhklLRef aé’robe " Ehkl,Probe

€ =

(4.7)

Als Fehler geht die Summe der Einzelfehler von alm°%, aé{ef , EhkL Probe

und EMELEef iy

4.3 Experimentelle Umsetzung

Zur experimentellen Umsetzung wurden der Detektor und die Blende S4 auf
eine Positioniereinheit montiert, die eine Translation in horizontaler und ver-
tikaler Richtung erlaubt, und die Blendensysteme T2 und T3 auf einer op-
tischen Schiene an der Q-Achse des Diffraktometers angebracht (Abb. [4.8).
Die Blenden sind jeweils mittels zwei Mikrometerschrauben in der Vornei-
gung (=~ 6y) und Verkippung (1)) einstellbar (vgl. Abb.[4.9). Die Feinjusta-

80 =
U
— 60
2 40
§ 20
20 —
0

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
c/all

Abbildung 4.7: Verdnderung des Kippwinkels v, des Rotationswinkels ¢ und
des Beugungswinkels 20 mit zunehmendem Verhéltnis c¢/a bei 26y = 6°.



4.3 Experimentelle Umsetzung 89

,,,,,,, Q - Kreis Pb- Detektor
T \\\f S4  Abschirmung
Filter S22 T2 y,
///
L
i
I
i
e s
]\\ ,/’
A /
5 Probe /
z
L
y
® - Kreis

Abbildung 4.8: Seitenansicht der Messanordnung. Die gestrichelte Linie gibt
den Strahlengang des totalreflektierten Strahls wieder.

ge zur Ausfluchtung von T2 erfolgt mittels 2- Achse des Diffraktometers. Das
,Durchfddeln” des gebeugten Strahls wird mit Hilfe der genauen Positionie-
rung von S4 realisiert. Die Probe lasst sich unabhéngig vom Blendensystem
in ¢ und ¢ bewegen. So ist einerseits die Ausrichtung der Probenoberfliche
parallel zu dem in x-Richtung langgestreckten VE moglich. Andererseits
wird die Bedingung fiir die Nachfiihrung der Probe in ¢ bei ¢» > 0° er-
fiillt. Die Translation des VE durch die Probe erfolgt durch die x-, y- und
z-Translationstische.

Das Blendenpaar T2/T3 besteht aus der Wolframlegierung Densimet.
Die Oberflichen wurden bis zu einer Rauhigkeit von < 0,1 pm poliert und
weisen eine Welligkeit innerhalb der Querschnittsfliiche (18 x 30 mm?) von
< 1 pm auf. Der Blendenabstand wird durch Streifen von Kaptonfolie einge-
stellt, die an die seitlichen Rdnder der Blendenseiten gelegt werden. Mittels
zweier Schrauben werden die Blendenpaare aufeinander gepresst, so dass
der Blendenabstand der Foliendicke entspricht. Zur Verhinderung von To-
talreflexion an den Blendenoberflichen, die zur Aufweitung des VE fiihrt,
werden die Blenden so angewinkelt, dass die Offnung jeweils zur Probe hin
zeigt (vgl. Abb. . Der Anstellwinkel von ~ 0,04° ldsst sich einstellen,
indem ein zusétzlicher Streifen der 13 um dicken Kaptonfolie auf der jewei-
ligen Seite eingebracht wird.
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ey Hoheneinstellung

AQ
Optische Schiene

Densimetblenden

Abbildung 4.9: Experimentelle Umsetzung der Ortsraumblenden, die an der
Q-Achse des Diffraktometers befestigt werden.

Zur Demonstration des Einflusses der Totalreflexion im sekundéren Strah-
lengang wurde unter 20 = 0° T2 entfernt und T3 in den Strahlengang ge-
bracht. Mit geringer vertikaler Blendenweite S4 von ca. 0,15 mm wurde der
durchgehende Strahl in der Hohe abgefahren und die Intensitit aufgezeich-
net. Abb. zeigt, dass neben dem direkten Strahl weitere Intensitéts-
maxima aufgrund von Totalreflexion an den Blendenoberflichen auftreten.
Deren Abstand vom direkten Strahl héngt von der Verkippung Aw von T3
ab, die im Bereich von einigen hundertstel Grad variiert wurde. Da die Pro-
be fiir den weifsen Strahl wie ein sogenannter ,4m-Strahler wirkt, der den
gesamten Raum mit gebeugter Strahlung belegt, treffen Photonen in unter-
schiedlichen Winkeln auf die Blendenoberflichen von T3. Das Anwinkeln
der Blenden fiihrt dazu, dass die Intensitdtsmaxima aufgrund der Totalre-
flexion ausreichend weit vom direkt passierenden Strahl entfernt sind, so
dass eine ,sichere Ausblendung der totalreflektierten Photonen durch S4
erfolgen kann.

Bedingt durch die kleinen Streuvolumina kénnen sehr geringe Intensité-
ten im sekundéren Strahlengang auftreten. Daher wurde das Peak-Untergrund-
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Abbildung 4.10: Nachweis der Totalreflexion durch Bestimmung der Inten-
sitdtsverteilung ca. 500 mm hinter T3 bei 20=0° mit T3 = 13 pum und
S4 = 0.15 mm (vert.) x 2 mm (hor.).

Verhéltnis des Detektors insbesondere bei geringen Zéhlzeiten durch geeig-
nete Abschirmung optimiert, indem Riickstreuung in der Detektorumge-
bung (vgl. Abb. unterdriickt wurde. Von entscheidender Bedeutung ist
dabei eine moglichst vollstéandige Abschirmung des Detektorkristalls, die
nur einen schmalen Schlitz dicht vor dem Kristall aufweist. Abb. [L11] de-
monstriert den Einfluss der Schlitzkappe am vorderen Ende des Detektors.
Wird diese entfernt, ist der Untergrund so hoch, dass die Interferenzlinien
nicht auswertbar sind.

Weitere Studien wurden beziiglich des Absorbermaterials im priméren
Strahlengang durchgefiihrt. Abb. zeigt die Temperatur eines Thermo-
elements, das am Ort der Probe dem Einfluss des Primarstrahls ausgesetzt
ist. Wird kein Absorbermaterial eingesetzt, ldsst sich ein Temperaturanstieg
auf ca. 85°C beobachten. Da die Gitterdehnung aufgrund des Temperatur-
gradienten in ihrer Wirkung nicht von oberflichennahen Eigenspannungs-
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Abbildung 4.11: Beugungsbild eines geringen Streuvolumens in einer Stahl-
probe aufgenommen mit und ohne zusétzlicher Pb-Abschirmung, Zahlzeit
jeweils 60 s.

gradienten zu unterscheiden ist, miissen bei der RSA geeignete Absorber
verwendet werden. Dabei sind Materialien geringer Ordnungszahl zu bevor-
zugen, um die Photonen niedriger Energie im Verhéltnis stirker zu elimi-
nieren, so dass die hohe Eindringtiefe des Weifsstrahls erhalten bleibt. Der
Vergleich der Wirkung von Kohlenstoff und Aluminium in Abb. zeigt,
dass Al eine etwa zehnmal héhere Absorption aufweist als C.

Im Sinne der angestrebten hohen Ortsauflésung ist allerdings eine mdg-
lichst geringe Absorberdicke und homogenes Material vorzuziehen, um eine
Strahlaufweitung des Primérstrahls aufgrund von diffuser Streuung im Ab-
sorbermaterial zu minimieren. Abb.[d.13|zeigt den Strahlquerschnitt des Pri-
mérstrahls nach Passieren verschiedener Absorbermaterialien und -dicken.
Dazu wurde bei einer vertikalen Blendentffnung S2 = 0,05 mm der Primér-
strahl mittels S4 (ebenfalls vertikale Blendensffnung 0,05 mm) abgefahren.
Es wird deutlich, dass die Rdnder des Strahls mit zunehmender Absorber-
dicke ,verwaschen®.
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Abbildung 4.12: Einfluss des Absorbermaterials und -dicke auf die Tempe-
ratur der bestrahlten Fliche in [92].
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Abbildung 4.13: Einfluss von Absorbermaterial und -dicke auf die Aufwei-
tung des Primérstrahls in [92].
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4.4 Simulation des Eintauchvorgangs der Probe in das
Volumenelement

4.4.1 Einleitung

Bei den Ortsraumverfahren tragt nur das Probenvolumen, das durch die
Ausdehnung des VE definiert ist, zur Beugung bei. Die Tiefenauflésung der
Verfahren wird durch die Hohe h des Volumenelements bestimmt, die im
Rahmen dieser Arbeit im Bereich von 10 - 15 um liegt (Abb. [1.14). Die
Breite des VE ist durch die Beugungsbedingungen gemif b = h - tan='6
festgelegt. Die einzige Moglichkeit zur Erhéhung der oftmals sehr geringen
Intensitdt ist die Verldngerung | des VE in x-Richtung.

Eine Verlingerung des VE fiihrt allerdings zu einer stidrkeren Auspré-
gung der Eintaucheffekte und zu einer erhdhten Sensibilitdt gegeniiber De-
justageeinfliissen, insbesondere bei ¢ > 0. Daher sollen die nachfolgenden
Betrachtungen mogliche Dejustageeffekte infolge einer Probenverkippung
mit einschliefsen und deren Auswirkungen auf die Messergebnisse aufzeigen.

Die Simulationsrechnungen beruhen auf der Bestimmung der Informati-
onsschwerpunkte innerhalb des VE beim Eintauchen in a) eine (unendlich)
diinne Schicht und b) eine (unendlich) dicke Probe (Abb. und b). Aus
der Verschiebung des Schwerpunktes ergibt sich eine Verschiebung des Beu-
gungswinkels Af.r¢, die wiederum zu einer Linienlagenverschiebung AE
fiihrt.

Beziiglich der Beugungsbedingungen werden folgende Annahmen getrof-

fen:

die Probenoberflache ist eben,

die Probe ist bzgl. der Absorption homogen,

die Divergenz im sekundéren Strahlengang ist vernachléssigbar (kein
Schattenvolumenelement) und

e das VE weist eine ideale rautenférmige Form auf.
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Abbildung 4.14: Schematische Darstellung des Eintauchvorganges einer un-
endlich diinnen Folie (a) und einer massiven Probe (b) in das VE. Die Punk-

te weisen auf den geometrischen Schwerpunkt der beleuchteten Oberflichen

als Funktion der Probenposition z’ hin (a) bzw. stellen die Schwerpunkte
des eingetauchten Teils des VE als Funktion der Eintauchtiefe dar (b).
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4.4.2 Mathematische Beschreibung

Das VE im Koordinatensystem (x,y,z) lasst sich beziiglich z durch die geo-
metrische Gewichtsfunktion

g(z)=b- (1 + }52> (4.8)

beschreiben (Abb. [{.14)). Dabei ist b die Ausdehnung in x- und h die Aus-
dehnung in z-Richtung. Das Koordinatensystem der eintauchenden Probe
(x,y7,2") sei entlang der Achse in der Beugungsebene entgegen dem Uhrzei-
gersinn um den Betrag 1)a verkippt, so dass die Uberfiihrung der Koordi-
natensysteme X = R-X’ bzw. X’ = RT-X durch die Drehmatrix

cosya 0 —sinya costa 0 sinya
R= 0 1 0 bzw. RT = 0 1 0
sinya 0 cosya —sinya 0 cos¥a
(4.9)
vorgenommen werden kann. Entsprechend l4sst sich g(z) als
! o3 !/
ijo (@' 2 Pa) = b- (1 + 7 Smmhj; Cos%) (4.10)

beschreiben, wobei u/o die Unterteilung in einen unteren und oberen Ab-
schnitt des VE bezeichnet.

Beim Eintauchen der Oberfliche werden die einzelnen Abschnitte n nach
Abb. durch die diskreten Grenzen des VE (x,z) in horizontaler Richung
((+é, x), (0, x) und (—é, x)) und in vertikaler Richtung ((z, +%), (z, 0) und
(z, -%)) durch die Integrationsgrenzen

zy, = f(,¥a) bzw. 2z, = f(Ya) (4.11)
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Abbildung 4.15: Schnitt senkrecht zur Oberfliche und Beugungsebene zur
Veranschaulichung der Integrationsgrenzen bzgl. x* und z’ bei der ab-
schnittsweisen Beschreibung (n = 1 - 6) des Eintauchvorgangs der Ober-
flache in das VE.

abschnittsweise in den Grenzen z’, beschriebenm Entsprechend lasst sich
die (normierte) Intensitét einer (unendlich) diinnen Folie, die proportional
zur beleuchteten Fléache ist, durch

I (2, ¢a) = /9;/0 (@', 2" b ) da’ (4.12)

’
Tom

abschnittsweise wiedergegeben.
Die Schwerpunkte SPZ (z/,4)a) der Folie bzgl. x” ergeben sich dann in-
nerhalb der Abschnitte n entsprechend

[ &g (@2 s da

SPQ?/ !/ — Lo,
" (Z ’¢A) f 9;/0 (xlaz/awA) de' '

;
T,

(4.13)

withrend der Schwerpunkt SP?’ bzgl. z’ durch die Folienposition selbst ge-
geben ist.

17Die Abhsingigkeit der Integrationsgrenzen von z’ und 1 bzw. nur von v wird im
Folgenden der Ubersicht wegen nicht mit angegeben. Obwohl die Abhingigkeit bei kleinen
1) von vergleichsweise geringer Bedeutung ist, findet sie in den Simulationen dennoch
Beriicksichtigung.
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Im Falle der Uberschneidung von Abschnitten gilt der Teilschwerpunkt-
satz

YonSpn-Gn  Sp1-Gi+ Spa-Ga+ Sps - Gs...
Spkt = &= - : 4.14
P ZnGn Gi1+ Go+Gs... ( )

wobei S P, die Teilschwerpunkte und G,, die zugehorigen Gewichtsfunktio-
nen sind.

Im Falle von dicken Probeﬂ muss die Integration der Intensitéit zur Er-
mittlung der Schwerpunkte entlang z’ durch Beriicksichtigung eines Schwé-
chungsfaktors entsprechend

A(s', 2 ) = e rk(s' =) (4.15)

erfolgen (k = Geometriefaktor, y = Absorptionskoeffizient, s’ = Eintauch-
tiefe). Dann wird die Intensitét innerhalb des ersten Abschnitts

7

Inty (', a, 1) = / L (<, 9a) - A(s', 2, p1)de! (4.16)

’
1

und innerhalb eines jeden weiteren Abschnitts mit s’ > 2}

Int, (Sla YA, /U') =

’

Intn_1 (20, YA, p) - A(S', 20, 1) —|—/ Int, (2/,9a) - A(s', 2/, p)d2" (4.17)

’
Zn

Fiir den Schwerpunkt der eintauchenden Probe ergibt sich innerhalb des
ersten Abschnitts

L5 SPE (2 0a) - (2, a) - A(', 2, i) de!
S5 I a) - Al 2, p)d!

18Unter einer “dicken” Probe ist eine Probe zu verstehen, die eine deutlich gréRere

Sphty’ (s, 0a) = (4.18)

Ausdehnung beziiglich z aufweist als das VE, so dass nur das Eintauchen der Probe in
das VE von Bedeutung ist, nicht aber das “Austauchen”.
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bzw.

Sphkt; (s',va) = Ji 7 Dl va) Al e (4.19)
’ f;,/ Li(2',9a) - A(s!, 2/, p)dz!

und innerhalb eines jeden weiteren Abschnitts unter Anwendung des Teil-
schwerpunktsatzes

SpktZ (s',1ba) =

1

[ [Spkti/ (Zk+17¢A) : Gk(slva,N)}
k

1

+/ SPVTI(S/J;DA) 'In(slﬂ,Z)A) 'A(3/7Z/7,u)d2/:|
n—1

— ’
S

> (G ] + [

k=1 Zn

—1
X L,(s',va) - A(S', 2, u)dz'] (4.20)

bzw.
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Spkt? (s',1a) =

1

[SPt7 (211, 0a) - Gi(s', 0, )]
1

n

k

+ / SP;/(SIJPA) I,(8',9A) - A(s/,zl,u)dz']

n—1 s’

Z [Gk(8/a¢A7M)] + /j ]n(s/ywA) 'A(SI,Z/7M)dZ/] . (4.21)

k=1

X

Dabei finden die bereits eingetauchten Abschnitte durch Gewichtung mit
k+1
Gu(s'svai) = AW ) [ B(vads (42)
k

entsprechend ihrer Gréfte und der Eintauchtiefe Berticksichtigung.

Die Ubertragung der Schwerpunktlage der Beugungsinformation inner-
halb des VE bzgl. (x’, z’) auf den effektiven Beugungswinkel bzw. die Ener-
gielage ergibt sich durch

A0 7EAZ*/(20,)

AE = —-F ~
tan 6 tan @

, (4.23)

wobei a den Abstand von der Probe zu S4 und Az* die Verschiebung des
Schwerpunktes entlang des Streuvektors beschreibt. Definiert die Position
des Detektors eine Verkippung ¥ pet, so erhdlt man

Az* = =g, sin(Yper + ¥a) + 25, cos(Ypet + 1Y) - (4.24)
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4.4.3 Ergebnisse

In der Simulation werden die in Tab. [I.1]aufgefiihrten Parameter verwendet,
die weitgehend den Bedingungen spéaterer Messungen entsprechen. Es wer-
den zwei Fille unterschieden. Einerseits wird das Eintauchen einer unendlich
diinnen Schicht in das VE betrachtet, um so Riickschliisse auf die Untersu-
chungen von Schichten ziehen zu kénnen, die gegeniiber der VE-Ausdehnung
sehr diinn sind. Andererseits wird das Eintauchen dicker Proben betrach-
tet. Dabei sollen zwei Einflussparameter ndher untersucht werden, die durch
seinfache* geometrische Betrachtungen nicht zu erschliefen sind. Das ist
zum einen der Winkel 1, der die Verkippung der Probenoberfliche zum
VE beschreibt und im Experiment iiblicherweise mit einer Genauigkeit von
0,1° einzustellen ist. Zum anderen soll der Einfluss der Probenabsorption
betrachtet werden, da bei Messungen in verschiedenen Orientierungen die
Energielage (und somit die Absorption) der Interferenzen variiert.

Die Simulationsergebnisse in Abb. zeigen, dass beim Eintauchen
einer diinnen Schicht in das VE unter verschiedenen Verkippungen ¥a der
Intensitatsverlauf von einer Dreiecksfunktion in eine glockenférmige Vertei-
lung iibergeht. Dabei kommt es zu einer Verbreiterung des VE, d.h. einer
Verminderung der Ortsauflésung als Funktion von ¥, die etwa 3 pm/0,1°
betrégt. Gleichzeitig bedingt das schrige Eintauchen der Schicht nach
Abb. [4.16p eine Verschiebung des Schwerpunktes SP* bzgl. x (vgl.

Tabelle 4.1: Verwendete Simulationsparameter.

hxbxl 0,013 x 0,248 x 2,0 mm?
a 2000 mm

260 6°

tre(30keV) 0,6 mm~!

e (50keV) 1,5 mm~!

pre(70keV) 6,4 mm~1!
Energieposition | 50,4 keV
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Abb. ) Die Lage von Sp‘”/ ist bei A = 0° unabhéngig von z’,
nimmt aber schon bei geringen Verkippungen Verldufe an, die beziiglich des
Koordinatenmittelpunktes symmetrisch sind. Mit zunehmender Verkippung
kommt es zu einer Linearisierung der Verldufe, die etwa bei o = =+0,2°
die Form einer Geraden annehmen. Eine Verkippung -1¥)a der Schicht zum
VE entspricht einer Spiegelung der Verldufe an der Abszisse, was anhand
von Abb. .15 deutlich wird.

Abb. zeigt die aus SP* und SP? resultierenden Energielagen-
verschiebungen bei ¢pe; = 57° gemif Gleichungen und Es wird
deutlich, dass die Energielagenverschiebungen wegen 1 >> h mafsgeblich auf
die Verliufe von SP* (z’) zuriickzufithren sind. Die Verschiebungen liegen
unter den gegebenen Bedingungen im Bereich von bis zu +100 eV und sind
daher bei der RSA unbedingt zu beriicksichtigen. Der Vergleich der Ener-
gielagenverschiebungen mit den Intensitatsverldufen zeigt, dass die Energie-
lagen in der Mitte des VE (bei z’ = 0 mm) unabhéngig von der Verkippung
¥a sind. Eine zuverldssige Energielagenbestimmung innerhalb des VE lésst
sich daher durch die Anpassung einer symmetrischen Funktion bzgl. des
Mittelpunktes erhalten.

Abb. zeigt die Gegeniiberstellung der Simulationsergebnisse mit
dem gemessenen Verlauf der 311-Interferenz an einer Au-Schicht mit 3 um
Schichtdicke. Die experimentell ermittelten Verldufe kreuzen sich in den
Intensitdtsmaxima, so dass sich im Mittelpunkt des VE eine mittlere Ener-
gielage von 50,421 durch lineare Regression der drei Verldufe ermitteln lésst.
Der Fehler betrdgt +6 eV und liegt somit innerhalb des fiir die RSA {ib-
licherweise tolerierten Fehlerbereichs. Es ist zu beachten, dass wegen der
geringen Intensitéiten die dufleren Rénder des VE nicht mit experimentellen
Datenpunkten belegt werden konnten. Der abgerundete Verlauf der Integral-
intensitdt bei YA =0° ldsst sich darauf zuriickfithren, dass die Translation
einer Schicht mit der Dicke > 0 mm zu einer Glattung des Intensitatsver-
laufes fiihrt.

Beim Eintauchen einer dicken Probe in das VE ldsst sich ein charakteri-
stischer Intensitatsverlauf beobachten, der aus einem anfinglichen Anstieg
besteht, ein Maximum erreicht und im weiteren Verlauf exponentiell ab-
fallt (Abb. ) Der Verlauf hingt dabei von der Verkippung A ab, so



4.4 Simulation des Eintauchvorgangs der Probe in das

Volumenelement 103

0.25
— 0,01°
E 0.2 g 0,1° —
) ’ +0,2°
% 0.15 /
o
Q
=
g 0.1 /
go0.05 - s
(9] b
o

-0.01  -0.005 0 0.005 0.01

z' [mm]
(a)

% 1
~0.75
“0.5

0.25

0

-0.25

-0.75

Schwerpunkt bzgl.
1
o
o

|
o

[keV]
o

-0.05

-0.1

Energieverschiebung

-0.01 -0.005 0 0.005 0.01
Tiefe [mm]

(c)
Abbildung 4.16: Intensitatsverlauf,Verlauf des Schwerpunktes bzgl. x’ und

Verlauf der Energielage beim Durchscannen einer diinnen Schicht durch das
VE bei unterschiedlichen Probenkippungen ¥a.
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Abbildung 4.17: Gegeniiberstellung der simulierten und gemessenen Verléiu-
fe der Intensitéten (a) und der Energielagen (b) der Au-311-Interferenz bei
wDet = 57°.

dass er als ein Indikator fiir die Lage der Oberflache relativ zum VE gelten
kann. Die genaue Analyse des Verlaufes ist wichtig, da die Lage des Schwer-
punktes innerhalb des VE beim Eintauchvorgang, aber auch nach Abschluss
des Eintauchvorganges, von der Lage der Probenoberflache beeinflusst wird
(Abb. und [4.18F). Dabei ist bei )a > 0° die Verschiebung entlang x’
deutlich starker ausgeprégt als bzgl. z’. In dem Bereich, in dem die Intensi-
tdt das Maximum erreicht, schneiden sich die Schwerpunkte Spkt””/. Ist das
VE vollstandig eingetaucht, unterscheiden sich die Schwerpunkte .S pkt“’/ im
betrachteten Bereich um etwa 50 pm/0,1°.
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Abbildung 4.18: Verldufe der Intensitdten und der Schwerpunktlagen beim
Eintauchen des VE in eine dicke Probe unter verschiedenen i bei

pre(50 keV).
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Abbildung 4.19: Energielagenverschiebung einer Fe-Interferenz bei 50 keV
als Funktion der Eintauchtiefe bei verschiedenen Probenverkippungen s
und ¢Det = 57°.

Der Schwerpunkt Spktz/ bzgl. 7z’ ist nur geringfiigig von der Proben-
verkippung beeinflusst. Fiir das eingetauchte VE betrégt der Unterschied
zwischen den Verkippungen weniger als 0,5 um/1°. Entsprechend geht die
Verschiebung der Energiepositionen insbesondere bei ¥ pe; > 0° in Abb.
maRgeblich auf Spkt* zuriick. Dabei betriigt die maximale Abweichung
AFE =~ 0.1 keV. Ist das VE vollsténdig eingetaucht, ist die Verschiebung
0,005 keV/0,1° (AE/E = 1 x 107%). Abb. zeigt die experimen-
tell ermittelten Energielagen der Fe-110 Interferenzen im Eintauchversuch
bei ¢ =40° nahe der dehnungsfreien Richtung. Dabei lassen sich die in
Abb. simulierten Verldufe bei unterschiedlichen Probenverkippungen
Y experimentell wiedergegeben. Anhand der zugehdrigen Intensitétsver-
laufe in Abb. zeigt sich, dass bei der vorliegenden Streuung der Da-
tenpunkte eine Probenverkippung im Bereich von +0,1° leicht erkennbar
ist, so dass bei allen experimentellen Ergebnissen ein Fehler < +0,1° ange-
nommen werden kann.

Aus den Ergebnissen ldsst sich ableiten, dass es notwendig ist, das VE
moglichst parallel zur Oberfliche auszurichten, wobei die Intensitétsverldaufe
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als Kriterium verwendet werden konnen. Die Unsicherheiten in den Energi-
epositionen liegen fiir o < #0,1° im Bereich von A E/E < 41 x 1074,

In Abb. ist der Eintauchvorgang unter ¥)o = 0,1° fiir verschiedene
Absorptionsverhéltnisse, die Ferrit-Interferenzlagen bei 30 keV, 50 keV und
70 keV entsprechen, dargestellt. Anhand der Intensititsverldufe in [{:2Th
wird deutlich, dass die Lage des Maximums von der Absorption abhéngt
und somit kein allgemeingiiltiges Kriterium fiir die Lage des VE innerhalb
der Probe sein kann. Die Messergebnisse in Abb. zeigen die Uber-
einstimmung mit den Berechnungen. Die Abweichungen in dem Abfall der
Intensitéten sind auf Unsicherheiten bei der Bestimmung der Absorption in
der Probe zuriickzufiihren, fiir die im angegebenen Beispiel die Werte fiir
reinen Ferrit angenommen wurden.

Aus Abb. und c geht hervor, dass auch die Schwerpunktlagen von
der Absorption beeinflusst werden. Dabei ist der Einfluss auf Spkt””/ gemaf
der groferen Ausdehnung des VE in x deutlich grofer als auf Spktzl. Al-
lerdings kann bei geringen VE-Ausdehnungen und steilen Gradienten eine
Korrektur der Tiefenlage z’ notwendig werden, die im betrachteten Bereich
zwischen 30 keV und 70 keV ca. 2 pm betréigt (Abb. [£.21). Aus der Ver-
schiebung von Spkt®' ergeben sich nach Abb. bei ¢ per = H7° Energie-
lagenverschiebungen von < 20 eV unter den angenommenen Bedingungen.
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Abbildung 4.20: Experimentell ermittelte Verldufe der Fe-110 Integralinten-
sitdten und Interferenzlagen beim Eintauchen des VE in eine dicke Probe

bei verschiedenen 1 unter ¥p.; = 40°.
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Eintauchen des VE in eine dicke Probe unter verschiedenen pup. bei

Pa = 0,1°.
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Abbildung 4.23: Energielagenverschiebung verschiedener Fe-Interferenzen
als Funktion der Eintauchtiefe bei Yo = 0,1° und ¥ pe; = 57°.
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5 Experimentelle Ergebnisse und Diskussion

5.1 Messbedingungen der angewendeten Verfahren
5.1.1 Stress-Scanning-Verfahren

Die Messbedingungen des Stress-Scanning-Verfahrens sind in Tab. fiir
die Stahlprobe (Fe) und die Multilagenschichtsysteme (MLS) zusammenge-
fasst. Bei allen Messungen wurde ein VE mit den Abmessungen 0,013 x
0,25 x 2,0 mm?3 (h x b x 1) genutzt. Primérseitig erfolgte die Absorption
der niedrigen Energien bis etwa 10 keV durch einen 2 mm dicken Al-Filter
um die Erwarmung der Probe zu unterbinden. Sekundéarseitig diente die
Blende T4 mit einer Blendenweite von 0.1 x 10 mm zur Strahlbegrenzung,
die sich in einem Abstand von ca. 1650 mm von der Probe befand. Mit
der horizontalen Verschiebung der Blende von 145 mm und 271 mm wur-
den neben ¢ =0° (sin?y) = 0) weitere Kippungen von 40° (sin®¢ ~ 0,4)
und 57° (sin?y ~ 0,7) eingestellt. Die Ermittlung der Beugungswinkel als
auch die Charakterisierung des Volumenelements (VE) in Bezug auf Aus-
dehnung und Beugungsbedingungen erfolgte mittels einer 3 wm dicken, auf
einem Si-Tréger galvanisch abgeschiedenen Au-Schicht. Licht- und elektro-
nenmikroskopische Aufnahmen zeigten, dass die Schicht keine signifikanten
Unebenheiten aufweist und die Abweichung in der Dicke weniger als 10%
betrdgt. Durch Energie- und winkeldispersiven Eigenspannungsanalysen an
der Schicht konnte dariiber hinaus nachgewiesen werden, dass der Betrag
der Eigenspannungen vernachléssigbar ist.

Abb. zeigt die Ergebnisse der vertikalen Translation der Au-Schicht
in Schrittweiten Az von 0,5 um durch das VE am Beispiel der Au-111 In-
terferenz bei 1p = 0° (Abb. [5.1h) und der Au-311 Interferenz bei ¢ = 57°
(Abb. ) Der Verlauf der Integralintensitéit als Funktion der Tiefe z
zeigt, dass die eingestellte Ausdehnung des VE der Dicke der Kaptonfolie,
die als Abstandshalter dient, von ca. 13 pm entspricht. Es ist zu beachten,
dass in der Abb. keine Entfaltung des Schichtprofils und des VE vorge-
nommen wurde, so dass die Verteilung nicht einer exakten Dreiecksfunktion
entspricht, sondern geringfiigige ,.Verwaschungen“ an den Kanten auftreten.
Die Energiepositionen sind innerhalb des VE entsprechend dem simulierten
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Tabelle 5.1: Messbedingungen und Auswerteparameter fiir die Stress-

Scanning-Spannungsanalyse am Synchrotronmessplatz fiir energiedispersive
Diffraktion (EDDI) am BESSY.

Detektor Spezifikationen und Einstellungen siehe Tab. |ﬁ|
Strahlung Weiftstrahl (vgl. Abb }

Optische Elemente

Ortsraumblenden, Details siche Kap.

Sekundérseitige Optik

Spaltsystem 1650 mm von der Probe entfernt,

0,1 x 10 mm? (iquatorial x axial)

Volumenelement 0,013 x 0,25 x 2,0 mm?
Absorber 2 mm Al
Schrittweite Az 5 um (Fe)
0,5 pm (MLS)
Z&hlzeit pro Spektrum | 600 - 1800 s

Kippwinkel v

0° / 40° / 57°

Beugungswinkel 26

6.2° / 8.0° / 11.5°

Verfahrweg c

0 mm / 145 mm / 271 mm

Ausgewertete Ferrit: 110, 211, 220

Beugungslinien Al;03: 012, 024

Gitterparameter al’ermit = 0.28665 nm, af* = 0.4078 nm
Kalibrierprobe Au-Schicht, Dicke = 3 um

linearer Schwéchungs-
koeffizient

NIST Datenbank, siche Fufinote

DEK

s1 = -1,268 x 107% MPa!,

sy = 5,804 x 107 MPa~! (Fe-110, -211, -220)
s1 = -0,544 x 1076 MPa™?,

189 = 2,96 x 107 MPa~! (Al,03-012, -024)
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Durchfahren einer 3 um dicken Au-Folie durch das VE.
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Verlauf in Abb. [£.16 nahezu konstant. Der Betrag der Integralbreiten ist fiir
1 = 57° gegeniiber b = 0° gestiegen, da die horizontale Blenden6ffnung T4
von 10 mm bei zunehmender Verkippung eine immer gréfere Divergenz zu-
lasst (vgl. Abb. . Beziiglich Integralintensititen und Energielagen lassen
sich keine signifikanten Unterschiede feststellen, so dass die Ortsauflosung -
unabhéngig vom Kippwinkel ¥ - der eingestellten Blendenweite entspricht.

Zur Bestimmung der Dehnungen nach Gl. [£.7] wurden unterschiedliche
Interferenzen hkl genutzt und fiir aé% ¢/ der Gitterparameter von 0,4078 nm
verwendet. Die Berechnung der Eigenspannungen erfolgte mittels der in
Tab. [b.1] aufgefiihrten Interferenzen mit den angegebenen diffraktionselasti-
schen Konstanten (DEK). Die DEK wurden aus den Einkristallkonstanten
nach dem Eshelby/Kroner-Modell bestimmt. Zur Bestimmung der Tiefen-
verlaufe wurden die energieabhingigen linearen Absorptionskoeffizienten
Tabellenwerken entnommen["}

5.1.2 Komplementire Verfahren der RSA zur Verifizierung der
Ergebnisse

Den Ergebnissen des Stress-Scanning-Verfahrens werden zur Verifizierung
Ergebnisse komplementérer rontgenographischer Verfahren gegentibergestellt.
Das sind zum einen zerstorungsfreie Messungen im Labor, bei denen win-
keldispersiv in Reflexion die ersten Mikrometer unter der Oberfliche erfasst
werden. Dariiberhinaus wurden Abtragsmessungen vorgenommen, bei de-
nen nach schrittweisem Oberflachenabtrag von ca. 10 pm erneut Messungen
nach der sin?y-Methode vorgenommen werden. Zum anderen ermdglichten
energiedispersive Analysen in Reflexion die zerstérungsfreie Bestimmung
der Eigenspannungskomponenten im Bereich der ersten 100 pm.

Die oberflichennahen Messungen wurden auf einem fiir die Analyse von
Eigenspannungs-, Textur- und Mikrostrukturgradienten optimierten Ront-
gendiffraktometer am Hahn-Meitner-Institut (Berlin) durchgefiihrt. Bei dem
Gerit handelt es sich um ein 5-Kreis-Diffraktometer (ETA-Diffraktometer)

19Die Daten werden vom National Institute of Standards and Technology in der Daten-
bank , X-Ray Attenuation and Absorption for Materials of Dosimetric Interest (XAAMDI)
database“ im Internet unter http://physics.nist.gov/PhysRefData/XrayNoteB.html zur
Verfiigung gestellt. Sie gleichen weitgehend den in [123] angegebenen Werten.
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mit der Moglichkeit der direkten Probendrehung um den Streuvektor. Die
Spezifikationen sind in Tab. [5.2] zu finden. Zur Festlegung der Messposition
auf der Probenoberfliche ist das ETA-Diffraktometer mit CCD-Kamera so-
wie einem Laser-Abtastsystem ausgeriistet, das eine beriihrungslose Ermitt-
lung der Probendicke gestattet. Die Messungen wurden mit CoKa Strahlung
(A = 0.178897 nm) ohne kS-Filter unter den Betriebsbedingungen 32 kV /
50mA im symmetrischen ¥-Modus der RSA (Probenkippung um Achse in
der Beugungsebene) durchgefiihrt. Durch die Verwendung einer Polykapil-
larsemilinse der Firma IFG im priméren sowie einer Sollerblende und einem
Sekundidrmonochromator im sekundéren Strahlengang wurde eine Quasi-
Parallelstrahlanordnung realisiert, die neben der Mdoglichkeit sehr streifen-
der Beugungsbedingungen den weiteren Vorteil bietet, dass der Einfluss von
Kanteneffekten (in Form einer falschen Probendicke) auf das Messergebnis
minimiert werden kann. Die Messbedingungen und Auswertparameter sind
ebenfalls in Tab. [5.2] zusammengefasst. Zur Kalibrierung des Gerites wur-
de Au-Pulver verwendet. Messungen an ausgewéhlten Interferenzen bis hin
zu hohen y-Kippwinkeln von 89° ergaben maximale Linienverschiebungen
von £0,01°, systematische ¥-Aufspaltungen traten nicht auf. Die Datener-
fassung erfolgte vollautomatisch mit dem Messprogramm-Paket RayﬂeX®
der Firma SEIFERT, zur Auswertung wurde ein unter MATHEMATICA®
4.0 erstelltes Programmpaket verwendet. Die dem Programm zu Grunde
liegenden Algorithmen basieren auf den in Kap. [2.2.3] eingefiihrten Zusam-

menhéngen.

Untersuchungen der weitreichenden Spannungsgradienten mit semizer-
storendem Abtragsverfahren wurden an der Universitdt Kassel im Institut
fiir Werkstofftechnik durchgefiihrt. Dazu wurde die Oberflache schrittweise
abgetragen und jeweils anschliefend oberflichennahe diffraktometrische Ei-
genspannungsanalysen mit CrKa-Strahlung (A = 0,22898 nm) durchgefiihrt
(Tab. . Der Oberflichenabtrag wurde mit einem Gerét zur elektrolyti-
schen Praparation von metallischen Proben vorgenommen. Dabei wurde
darauf geachtet, dass es zu keiner signifikanten Erwdrmung der Probe kam.
Der Abtrag wurde mittels einer mechanischen Messuhr auf einer polierten
keramischen Grundplatte mit einer Genauigkeit von < 0,5 pm bestimmt. Bei
der Auftragung des Eigenspannungstiefenverlaufs wurde sowohl die mittlere
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Tabelle 5.2: Messbedingungen und Auswerteparameter fiir die oberflichen-

nahen rontgenographischen Analysen am ETA-Rontgendiffraktometer im

HMI (Berlin).

Diffraktometer 5-Kreis-Diffraktometer von GE Inspections (frii-
her Seifert), CCD-Kamera u. Laser zur Proben-
justage

Strahlung CoKa (ohne Kg-Filter), 32 kV / 50 mA, Lang-

feinfokus

Optische Elemente

Polykapillar-Semilinse priméarseitig, 0,4° Soller-
blende + (001) LiF-Monochromator

Messbereich 20 = [95,5° ... 104,0°] (Reflex: Ferrit 211)
20 — [65.5 ... 71.0] (Reflex: Al,O3 024)
Schrittweite A20 = 0,05°

Zahlzeit / Schritt

8-20s

-Schrittweite

Asin?1 = 0,1 bis 1) = 80°,
At = 1° bis 1) = 89° (Fe)
Asin® 1 = 0,1 bis ¢ = 80°,
At = 0,5° bis ¢ = 89° (MLS)

Azimutwinkel ¢

0°, 90°, 180°, 270° (Fe)

0° (MLS)
Kalibrierung Au-Pulver, Korngrofe 1,5 - 4 pm
linearer pooKa = 421 em™1 (Fe)
Schwiichungskoeffizient | pco,Ka = 195 cm™! (Al,O3)
DEK siche Tab.
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Tabelle 5.3: Messbedingungen und Auswerteparameter der réntgenographi-
schen Analysen mit schrittweisem Oberflichenabtrag an der Universidt Kas-

sel.

Diffraktometer 4-Kreis-Diffraktometer D 5000 von Siemens

Strahlung CrKa (mit Kg-Filter), 40 kV / 35 mA, Feinfokus

Optische Elemente Kollimator @ 1 mm primérseitig, 1/3° Schlitz-
blende sekundérseitig

Abtragsmedium Struers Elektrolyt A2

Abtragsschritte ca. 10 pm

Messbereich 20 = [64...73] (Reflex: 110)
20 = [145...166 | (Reflex: 211)

Schrittweite A260 = 0,1°

Zahlzeit / Schritt 4s

-Schrittweite Asin? 1 = 0,09 bis 1) = 70°

Azimutwinkel ¢ 0°, 90°, 180°, 270°

Kalibrierung Fe-Pulver, Korngréfe ca. 1 - 5 pm

linearer Schwichungs- | puc,Ka = 860 cm ™!

koeffizient

DEK sieche Tab.

Eindringtiefe der Strahlung (7) als auch die Auslésung von Eigenspannun-
gen I. Art durch das Abtragen [126] beriicksichtigt.

Die energiedispersiven sin?¢ Spannungsanalysen wurden bei 260-Winkeln
zwischen 6° und 16° durchgefiihrt, die Mess- und Auswerteparameter sind in
Tab. 5.4 zusammengestellt. Der primérseitige Strahlquerschnitt fiir die Mes-
sungen betrug 0,5 x 0,5 mm?, sekundérseitig wurde die Aquatorialdivergenz
des gebeugten Strahles durch ein Doppelspaltsystem mit Blendendffnungen
von jeweils 0.03 x 5 mm? auf Werte A20 < 0,01° begrenzt. Die Spezifika-
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tionen und Einstellungen des eingesetzten Germanium-Festkorperdetektors
lassen sich Tab. [3:2] entnehmen. Bei der Auswertung der Diffraktogram-
me wurden die Probenabsorption, das Wigglerspektrum, der Ringstrom
und die totzeitbedingten Verschiebungen in Form von Korrekturfaktoren
beriicksichtigt. Die DEK wurden nach dem Eshelby/Kroner-Modell unter
Nutzung der Einkristallkonstanten berechnet. Die Bestimmung der Span-
nungen erfolgte analog zu den winkeldispersiven Messungen unter Nutzung
der Formalismen in Kap. 2:2.3]
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Tabelle 5.4: Messbedingungen und Auswerteparameter fiir die sin®¢ Span-

nungsanalyse am Synchrotronmessplatz fiir energiedispersive Diffraktion

(EDDI) am BESSY.

Diffraktometer 0-0-Diffraktometer Typ MZ VI mit 5-Achsen-
Positioniereinheit von GE Inspections, CCD-
Kamera u. Laser zur Probenjustage

Detektor Spezifikationen und Einstellungen siehe Tab.

Strahlung Weifsstrahl (vgl. Abb

Optische Elemente

Filterbank und Doppelspaltsystem primér- und
sekundérseitig (Details siehe Kap. |

Strahlquerschnitt 0,5 x 0,5 mm?

Absorber 2 mm Al

Sekundérseitige Optik | Doppelspaltsystem (dquatorial x axial) 0,03 x
5 mm?

Beugungswinkel 16° (Fe), 6° (MLS)

Zahlzeit pro Spektrum | 200 - 600 s

Ausgewertete Beu-

gungslinien

Ferrit: 111, 200, 211, 220, 310, 222, 321, 411,
420, 431

A12031 012

-Schrittweite

Asin? ) = 0,1 bis 1) = 80°,
At = 1° bis 1) = 89° (Fe)
Asin?v = 0,1 bis ¢ = 80°,
At = 0,5° bis 1 = 89° (MLS)

Azimutwinkel ¢

0°, 90°, 180°, 270° (Fe)
0° (MLS)

Kalibrierung

W-Pulver, < 1 um

lin. Schwachungsk.

NIST Datenbank

DEK

berechnet aus den Einkristallkonstanten nach
dem Eshelby /Kroner-Modell
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5.2 Anwendung des Stress-Scanning-Verfahrens auf ei-
ne Stahlprobe mit langreichweitigem Spannungs-
gradienten

5.2.1 Probenbeschreibung

Das Stress-Scanning-Verfahren wurde auf eine kugelgestrahlte Stahlprobe
100Cr6 angewendet, die ein vergiitetes Gefiige aufweist, das aus einer mar-
tensitischen Matrix mit feinverteilten Mischkarbiden Ms3Cg besteht, deren
Phasenanteil ca. 7% betragt (Abb. und Tab. [5.5).

(a) Gefliges des Grundwerkstoffs (b) Oberflache

Abbildung 5.2: Mikroskopische Aufnahmen der kugelgestrahlten Stahlprobe
100Cr6 [4].

Die scheibenférmige Probe (© 24 mm, Héhe = 4 mm) wurde zunéchst
plangeschliffen und anschlieftend mit einer Almintensitét von 0,15 - 0,17 mmA
und einem Deckungsgrad von 200% senkrecht zur Oberflache gestrahlt (Ta-
belle . Wie aus Abb. ersichtlich wird, weist die ebene Oberfla-
che nach dem Strahlprozess noch Spuren vom vorangegangenen Schleifen
auf. Entsprechend wurden die Messrichtungen definiert und eingezeichnet.
Die interferometrische Rauhigkeitspriifung ergab eine mittlere Rauheit von
0,52 um, die Oberflachenhérte betragt 850 HV. Mittels rontgenographischer
Texturanalyse konnte gezeigt werden, dass keine ausgepragte Vorzugsorien-
tierung vorliegt.



5.2 Anwendung des Stress-Scanning-Verfahrens auf eine
Stahlprobe mit langreichweitigem Spannungsgradienten 121

5.2.2 Ergebnisse und Diskussion

Abb. zeigt die Verteilung der Gitterdehnungen €gs(z) in den Orientie-
rungen 1 = 0°, 40° und 57°. Dabei wurden die Interferenzen 110 (¢» = 0°)
und 211(¢) = 40° und ¢ = 57°) genutzt und geméR Gl. [4.7] jeweils mit den
Au-Interferenzen 111, 200 und 311 normiert. Es wurde der Tiefenbereich als
Fehler angegeben, aus dem 68% der Informationen innerhalb des 13 pm ho-
hen VE (vgl. Abb. stammen@ Der Anstieg der Fehler in der Dehnung
mit zunehmender Tiefe ergibt sich aus der geringeren gebeugten Intensitét
der Einzelmessungen in der Tiefe.

Da die Interferenzen Fe-110 und 211 die gleichen DEK aufweisen, ldsst
sich aus den Dehnungswerten in jeder Tiefe durch Auftragung iiber sinZv
ein Spannungswert ermitteln. Der resultierende Spannungstiefenverlauf o (z)
ist in Abb. dargestellt.

Bei der Auswertung wurde von einem zweiachsigen Eigenspannungszu-
stand im untersuchten Tiefenbereich ausgegangen. Dies ist zum einen durch
den geringen Phasenanteil der Karbide begriindet, der einen signifikanten
Spannungsaufbau in der Matrix nicht zulésst. Zum anderen sind geméf dem
konstanten Verlauf der Dehnungskurve nahe der dehnungsfreien Richtung
bei 40° in Abb. keine Hinweise auf einen Gradienten von o33 erkenn-

20Es wurden nur die geometrischen Bedingungen beriicksichtigt, also der Einfluss der
Absoroption innerhalb des VE auf das Ergebnis als vernachlassigbar angenommen.

Tabelle 5.5: Zusammensetzung des vergiiteten Stahls 100Cr6 nach der Emis-
sionsfunkenspektralanalyse in Masse-%.

C Si Mn P S Cr Ni
0,967 0,225 0,281 0,014 0,011 1,43 0,13
Mo Cu Al Ti Nb A% W
0,029 0,148 0,027 0,001 < 0,001 | 0,002 < 0,001
Co B Sn

0,019 0,0003 0,007
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Abbildung 5.3: Dehnungstiefenverlauf fiir ¥»=0°, 40° und 57° (a) und be-
rechneter Spannungstiefenverlauf (b) ermittelt mit dem Stress-Scanning-
Verfahren an der kugelgestrahlten Probe 100Cr6. (b) enthélt dariiber hinaus
zum Vergleich die Ergebnisse des Abtragverfahrens [4].
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Tabelle 5.6: Strahlparameter der Stahlprobe 100Cr6.

Strahlmittel Stahl S 110H
Intensitét 0,15 - 0,17mmA
Deckungsgrad 200%

bar. Die Annahme ist fiir den Vergleich mit den komplementéren Verfah-
ren von Bedeutung, da diejenigen Verfahren, deren Auswertung auf dem
sin?y-Verfahren basieren, ebenfalls 0g9-033 liefern (Mehrwellenlingenme-
thode) und das Abtragverfahren sowie Universalplotverfahren von o33 = 0
ausgehen (vgl. Kap. .

In Abb. sind neben den Ergebnissen des Stress-Scanning-Verfahrens
die Ergebnisse des Abtragverfahrens [4] dargestellt, die an einer unter iden-
tischen Bedingungen hergestellten Probe durchgefithrt wurden. Die Unsi-
cherheiten in der Tiefe ergeben sich dabei aus der mittleren Eindringtiefe
der einzelnen Interferenzen und der Messungenauigkeit in den Abtragsbe-
triigen. Innerhalb der Fehlergrenzen lisst sich eine hohe Ubereinstimmung
der Messergebnisse beider Verfahren feststellen.

Den Ortsraumergebnissen o(z) sind in Abb. die Ergebnisse o((7))
bzw. o(7) verschiedener, in Kap. beschriebener LAPLACE-Methoden
gegeniibergestellt, die sowohl im Labor unter Nutzung von Rontgenstrah-
lung (CrKa und CoKa) als auch am Synchrotronmessplatz erzielt wurden.

Bei der Mehrwellenldngenmethode (Abb. ) werden die d - sin?y-
Verlaufe fiir jede Interferenz durch Geraden angepasst, aus deren Steigung
sich 029 bestimmen lédsst. Durch den integralen Charakter des Verfahrens,
bei dem jeder Interferenz eine mittlere Eindringtiefe (7) zugeordnet wird,
gibt der Verlauf o((7)) eine ,geddmpfte* Form des Ortsraumverlaufs o(z)
wieder. So ldsst sich der steile Gradient an der Oberfliche recht gut abbilden,
eine Aussage iliber Betrag und Tiefe des Druckmaximums (im Ortsraum)
jedoch kann nicht getroffen werden.

Eine deutlich detailliertere Aussage gewinnt man bei Anwendung des
Universalplotverfahrens. Dazu sind die Ergebnisse der winkel- und der ener-
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giedispersiven Messungen in Abb. [5.4p zusammengefasst. Der aus den ex-
perimentell bestimmten Datenpunkten o (7) durch inverse LAPLACE-Trans-
formation berechnete Ortsraumverlauf o(z) wird durch ein exponentiell ge-
démpftes Polynom 2ten Grades (P3) beschrieben (vgl. Tab. [2.2). Der Ver-
gleich mit den Ergebnissen aus Abb. zeigt eine Ubereinstimmung mit
dem berechneten Verlauf beziiglich des Gradienten an der Oberflache und
des Druckmaximums. Signifikante Abweichungen in o(z) treten erst mit
zunehmender Tiefe auf. So erfolgt der Wechsel von Druck- in Zugeigen-
spannung in Abb. bei ca. 90 um, wahrend der berechnete Verlauf in
Abb. innerhalb des betrachteten Tiefenbereichs bis 130 wm ausschliefs-
lich Druckeigenspannungen aufweist.

Die Berechnung der Ortsraumverldufe o(z) aus den experimentell be-
stimmten Verlaufen o(7) ist aufgrund der Datenstreuung mit Unsicherhei-
ten behaftet, die anhand von Abb. 5.5 niher betrachtet werden sollen. So
kann o(7) mit der gewéhlten Funktion Po gut beschrieben werden, wéhrend
Polynome hoheren Grades (P3-P7) nur noch fiir eine geringfiigig bessere
Approximation (Abb. ) sorgen. Die in den Ortsraum iiberfiihrten Ver-
laufe o(z) in Abb. zeigen fiir Py bis P4 einen dhnlichen Verlauf, ab
Ps kommt es zu ,Uberschwingungen, die einen unrealistischen Eigenspan-
nungsverlauf beschreiben, obwohl o(7) formal immer besser angepasst wird.
Die Problematik bei der Berechnung von o(z) besteht also darin, ein Krite-
rium zu finden, anhand dessen die optimale Anpassungsfunktion gefunden
werden kann. In Anlehnung an das in [51] vorgeschlagene Kriterium l4sst
sich die Anzahl der Parameter n so weit erhéhen, bis die Ortsraumverléiu-
fe anfangen ,,Uberschwingungen“ aufzuweisen. Der Abschnitt o(z), in dem
sich die Funktionen P,, gleichen, kénnte dann als “sicher” gelten. In dem
gewahlten Beispiel trifft das fiir die Funktionen P - P4 in dem Bereich von
der unmittelbaren Oberflache bis ca. 30 um zu.

Eine Bewertung der Vorgehensweise lasst sich anhand der Ergebnisse des
Stress-Scanning-Verfahrens und des Abtragverfahrens in Abb. [5.6] vorneh-
men. Dort zeigt sich, dass der experimentell bestimmte Verlauf o(z) durch
die Funktionen ab P, bis 150 pm und ab Pj5 bis 300 pm gut wiedergege-
ben werden kann, so dass die gewahlten Funktionen prinzipiell als geeignet
betrachtet werden kénnen. Bei der Berechnung von o(7) ist entscheidend,
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(b) Auswertung nach dem Universalplotverfahren. Die Datenpunkte na-
he der Dehnungsfreien Richtung wurden aus Ubersichtsgriinden nicht

mit angegeben.

Abbildung 5.4: Eigenspannungstiefenverteilung ermittelt nach den LA-

PLACE-Verfahren in energie- und winkeldispersiven Messungen an der ku-

gelgestrahlten Probe 100Cr6.
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dass die gewahlte Funktion die oberflaichennéchsten Punkte “richtig” bewer-
tet (geméf der Messung mit CoKa in Abb. [5.4p). Das heifit, dass diejeni-
gen Funktionen, die sich einem Oberflichenwert von < 500 MPa annédhern
(P1 und Py), zu einem Verlauf o(7) fithren, der dem gemessenen Verlauf in
Abb. entspricht. Geschieht das nicht, weist das berechnete o(7) grofere
Abweichungen auf.

Die Streuung der Datenpunkte o(7) konnte auf das unterschiedliche Ver-
halten der Gitterebenen hkl auf die vorangegangenen plastischen Verfor-
mung zuriickzufiihren sein. Stellt man die experimentell bestimmten Git-
terabstinde d und die Anpassungsfunktionen iiber sin?+y dar, ldsst sich in
Anlehnung an das Polynomverfahren (Kap. eine Beurteilung der An-
passungsfunktion P in Abb. (.4 fiir die Datenpunkte jeder individuellen
Interferenz hkl vornehmen. Am Beispiel der 211-Interferenz in Abb.
lasst sich erkennen, dass die Anpassung insbesondere bei geringen Kippun-
gen 1) signifikante Abweichungen aufweist. Nimmt man eine Anpassung an
dem allein aus der 211-Interferenz erhaltenen Verlauf o(7) vor, lisst sich,
wie Abb. zeigt, ein besseres Ergebnis erzielen. Bei individueller An-
passung aller Reflexe mit den Funktionen P;, Ps und Pj3 ergibt sich das in
Abb. 5.8 dargestellte Bild, in dem jede Interferenz hkl zu einem individuel-
len Eigenspannungsverlauf fiihrt. Hier zeigt sich, dass die Berechnung von
o(z) aus den Datenpunkten o(7) aller Interferenzen zu einer ,Mittelung®
o(z) fithrt. Der Vergleich mit dem experimentell bestimmten Verlauf o(z)
weist allerdings eine {iber die Fehlergrenzen hinausgehende Abweichung auf
(vgl. dazu Abb. [5.3p), die auf die Schwierigkeiten der inversen LAPLACE-
Transformation bei streuenden Daten zuriickzufiihren ist.

Den Schwierigkeiten bei der Berechnung von o(z) steht die hohe Sensiti-
vitdt des Universalplotverfahrens gegeniiber des oberflichennéchsten Eigen-
spannungszustandes entgegen. Das zeigt sich beispielsweise in der auf die
Scherspannungskomponente oo3 zuriickgehende, nur sehr gering ausgeprég-
te Aufspaltung der “1)-Aste”, die in Abb. erkennbar ist. Eine Auswertung
aller Interferenzen fiihrt zu dem Verlauf in Abb. [5.9 Die Absolutwerte von
093 sind so gering, dass sie bei dem Stress-Scanning-Verfahren nicht sichtbar
werden.
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(b) Berechnung o(z) aus o(7)

Abbildung 5.5: Ubertragung der Ergebnisse aus dem Universalpltoverfahren

von o(7) nach o(z).



128 Experimentelle Ergebnisse und Diskussion

1000 P
500 P,
. - P,/ P,

T 0 J Py
= L
= -500
R H
o /
> _1000 &W&

—-1500

0 50 100 150 200 250 300
Z [Um]

(a) Anpassung verschiedener Funktionen an die mittels Stress-Scanning-
und Abtragsverfahren [4] ermittelten experimentellen Datenpunkte o(z)

500
i e <P,
250 1. ;
o g T - _"ips
D“_S =250 /’ - T — P4
E \ A —] 2
S -500 s
g ‘ p
750 N
-1000
12501

0 50 100 150 200 250 300
7 [um]

(b) Berechnung von o (1) aus o(z)

Abbildung 5.6: Ubertragung der Ergebnisse des Abtragverfahrens von o(z)
nach o(7).
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Abbildung 5.7: sin?1-Verteilung der 211-Interferenz aus Abb. ein-
schliefllich Anpassungsfunktionen.
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Abbildung 5.8: o(z)-Verteilungen nach individueller Anpassung der Einzel-
reflexe in Abb. und experimentell bestimmten Verlauf o(z).
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Abbildung 5.9: Verlauf der Scherspannungskomponente ermittelt aus dem
Universalplotverfahren an der Stahlprobe 100Cr6.
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5.3 Anwendung des Stress-Scanning-Verfahrens auf Mul-
tilagenschichtsysteme

5.3.1 Probenbeschreibung

Untersucht wurde eine ungestrahlte und eine gestrahlte Wendeschneidplatte
aus Hartmetall, auf denen jeweils ein Multilagenschichtsystem aufgebracht
wurde. Die Wendeschneidplatten haben auf der Oberseite eine quadratische
Querschnittsfliche von 16 x16 mm?, auf der Unterseite von 14 x14 mm?.
Die Hohe betrdagt 5 mm.

Das Schichtpaket der Proben besteht aus einer Abfolge von Schichten
wie sie in Abb. und Tab. wiedergegeben ist. Die Schichten wur-
den mittels chemischer Abscheidung aus der Gasphase (CVD) hergestellt.
Dabei erfolgte die Abscheidung in einem Zyklus bei einer Temperaturfiih-
rung zwischen 850°C und 1050°C bei unterschiedlichen Prozessgasen und
Prozessgasdriicken. Die als MT bezeichneten Schichten bestehen aus einer
Abfolge von mehreren Schichten mit unterschiedlicher Zusammensetzung
TiC.Ny_,. Die Schichtdicken wurden mittels Kalottenschliffverfahren an
einer Probe der Charge bestimmt.

Gegenstand der Untersuchungen sind die AloOgz-Schichten, die im Wei-
teren von der Oberfliche ausgehend mit 1., 2. und 3. Schicht bezeichnet
werden.

Die Schichtabfolge ist typisch fiir moderne Hochleistungsschneidplatten,
die hoher mechanischer und thermischer Beanspruchung ausgesetzt sind. Die
Abfolge der Einzelschichten mit ihren charakteristischen Eigenschaften wie
thermische Ausdehnung und Leitfihigkeit, Oxidationsbestédndigkeit, Diffu-
sionsneigung, Haftung, Verschleifsfestigkeit, Harte usw., hat zum Ziel, im
Verbund ideale Eigenschaften in Hinblick auf die Standzeiten der Werk-
zeugs zu erreichen.

Neben der Schichtauswahl und -abfolge, sowie der Einstellung der Schich-
teigenschaften durch die Prozessparameter lassen sich die Eigenschaften des
Schichtverbundes nach der Herstellung durch Oberflachenbearbeitung ein-
stellen [127]. Mit dem Ziel, Druckeigenspannungen in die 1. Schicht einzu-
bringen, wurde die untersuchte Probe mit dem Strahlmittel Edelkorund rosa
280-320 mesh bei einem Druck von 2 bar fiir 3 s senkrecht zur Oberflache
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Abstand [um]

1. Schicht Al,O,

12,3 ym

2. Schicht Al,O5

8,5 ym

3. Schicht Al,O5

Abbildung 5.10: Multilagenschichtsystem mit eingeblendetem Volumenele-

ment. Die Dimensionen in der Vertikalen sind mafsstabsgetreu.

Tabelle 5.7: Schichtaufbau des Multilagenschichtsystems der ungestrahlten

Oberflache nach Angaben des Herstellers.

Schicht | Dicke [pm)]

1.Schicht Al,O3 1,63
Zwischenschichten | MT1 10,65
2.Schicht Al,O3 1,63
Zwischenschichten | MT2 6,98
3.Schicht Al,O3 1,38
Zwischenschichten | MT3 6,11
Substrat WwC 00




5.3 Anwendung des Stress-Scanning-Verfahrens auf
Multilagenschichtsysteme 133

(a) ungestrahlt (b) gestrahlt

Abbildung 5.11: Lichtmikroskopische Aufnahme der Oberfléchen des unge-
strahlten Multilagenschichtsystems (a) und des fiir 3 s bei 2 bar gestrahlten
Multilagenschichtsystems (b).

gestrahlt.

Die lichtmikroskopischen Aufnahmen in Abb.[5.11|zeigen, dass sich durch
den Strahlprozess in der anfianglich geschlossenen Oberflachenschicht eine
Rissstruktur ausbildet (Abb. ) Da bei ldngeren Strahlzeiten ein voll-
stédndiger Abtrag der ersten AlsO3-Schicht erfolgt, ist bei der vorliegenden
Probe mit einem teilweisen Abtrag zu rechnen.

5.3.2 [Ergebnisse und Diskussion

Abb. und Abb. zeigen die Energielagen und Integralintensititen
der 012- und 024-Al>Og3 Interferenzlinien beim Translatieren des Volumen-
elements (VE) durch die Probe unter ¢» = 0° und ¢ = 57°. Die exakten
Energielagen wurden entsprechend der Simulationsergebnisse in Kap. [£.4.3]
an den Orten der Intensitdtsmaxima, die durch Pfeile gekennzeichnet sind,
durch Anpassung einer Geraden bestimmt. Dabei sind nur die Bereiche be-
riicksichtigt worden, in denen es nicht zu einer Uberlagerung der Schichtin-
formationen kommt, was in den Abbildungen durch die Rechtecke angedeu-
tet ist. Beispielhaft ist dazu in Abb. [5.10/mit den Positionen 1 und 2 des VE
der Bereich charakterisiert, in dem die Beugungsinformationen ausschliefs-
lich der Schicht 2 zuzuordnen sind. Die Position 3 markiert den Beginn der
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iiberlagerungsfreien Schichtinformationen aus Schicht 3.

Nach Normierung der Beugungswinkel sind die Dehnungen aller Schich-
ten nach GIL. iiber sin?y aufgetragen und aus den Steigungen die in
Abb. [5.14] angegebenen Eigenspannungswerte bestimmt worden. Die Fehler
ergeben sich aus der Summe der Einzelfehler der Energielagen in GI.
Dabei wurde eine Maximalfehlerabschédtzung vorgenommen, der je nach Da-
tenqualitdt einen Fehler von 10 eV oder 20 €V bei der Bestimmung der
Energielage zugrunde liegt.

Die Ergebnisse zeigen, dass die 1. und 3. AlyO3-Schicht der ungestrahlten
Probe geringe Zugeigenspannungen von wenigen hundert MPa aufweisen,
wiahrend die mittlere Schicht leichte Druckeigenspannungen zeigt. Durch
Strahlen der Oberfliche wird in die 1. Schicht eine Druckeigenspannung von
ca. 4,7 GPa eingebracht. Die Eigenspannungen in der 2. Schicht wechseln
das Vorzeichen und weisen geringe, kompensierende Zugeigenspannungen
auf, die 3. Schicht bleibt innerhalb der Fehlergrenzen unbeeinflusst.

Die Methode erlaubt (unter der Voraussetzung, dass die Schichten eine
geringe Dicke bzw. geringe Absorption aufweisen), die Schichtabstéinde an-
hand der Intensititsmaxima abzuschiitzen. Fiir die Schichten in Abb. 512
und Abb. [5.13] lassen sich so 12,0 = 0,5 pm und 8,5 £+ 0,5 um als mitt-
lere Schichtabsténde bei der ungestrahlten Probe und 13,0 + 0,5 um und
8,5 + 0,5 um bei der gestrahlten Probe abschétzen. Der Vergleich der Inten-
sitdtsverlaufe von gestrahlter und ungestrahlter Probe zeigt deutlich, dass
der Schichtabstand von 1. zur 3. Schicht in der gestrahlten Probe ca. 1 um
grofer ist, obwohl die geringeren Intensitétsverhéaltnisse der 1. Schicht der
gestrahlten Probe den vermuteten Schichtabtrag bestétigen. Eine plausible
Erkldrung lasst sich in einem schuppenartigen ,,Aufbuckeln* der Oberfliche
(vgl. Abb. [5.11b) finden. Ein Unterschied in der Schichtdicke der Proben
aufgrund der Herstellung ist bei dem angewendeten CVD-Verfahren un-
wahrscheinlich.

Der Vergleich mit den komplementiren LAPLACE-Verfahren ist nur ein-
geschrankt moglich, da es bislang keinen Ansatz gibt, die LAPLACE-Verlaufe
unter Beriicksichtigung der alternierenden Schichtung in den Ortsraum zu
iiberfithren. Laufende Forschungsarbeiten dazu [128] zeigen, dass der Mog-
lichkeit einer Uberfithrung erheblich von der genauen Kenntnis des Schicht-



5.3 Anwendung des Stress-Scanning-Verfahrens auf

Multilagenschichtsysteme 135
y=0°
o ungestrahlt [ ] gestrahlt
|
329 L _ 4
= ' L
2 328 R A i
= T = ¥ L
5 : L i
B %27 2| IStR S
o
= |
S 6] el
g 326 Ry
c T
L I+I*IL7
iN
325 -
-0.01 0.00 0.01 0.02 0.03
Tiefe [mm]
3000 ‘
‘@ 2500 ,’\#}: ~ i
'% Iq;I \‘ i .¥
T 2000 o e 5 1
o il AREF
Q oy [
£ 1500 ?ﬂ ! Fal R D §
= /7 i‘ [nSY im O om
E \ F oo l# R " F
[+ ;" J oy g ¥E31 o
& 1000+ T (fan wt T L
c n lqu. C [] o o
= P o o
. [ u D.
g 500 - " o -'f O m 4
ZO 1‘.3 0 ym 8,5 ym -
0 —
-0.01 0.00 0.01 0.02 0.03
Tiefe [mm]

Abbildung 5.12: Energiepositionen und Integralintensititen der AloO3-012
Interferenzen unter ¢ = 0° der ungestrahlten und gestrahlten Probe.
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Abbildung 5.13: Energiepositionen und Integralintensitéten der AloO3-024
Interferenzen unter ¢ = 57° der ungestrahlten und gestrahlten Probe.
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Abbildung 5.14: Mittlere oberflichenparallele Eigenspannungen o;; in den

4000 6000

Al5O3-Schichten des ungestrahlten und gestrahlten Multilagenschichtsy-
stems bestimmt nach dem Stress-Scanning-Verfahren.

aufbaus (Schichtdicken, Absorptionsbedingungen usw.) abhéngt und selbst
bei sehr hoher Datenqualitit problematisch ist.

Abb. (.15 zeigt das Ergebnis der Labormessung. Trigt man hier die
Spannungswerte iiber 7 geméff dem Universalplotverfahren unter Nutzung
des Absorptionskoeffizienten von TiCN und der Annahme einer unendlichen
Schichtausdehnung auf, ldsst sich erkennen, dass der Informationsgehalt auf
die oberen 2,5 pm und damit ausschlieflich auf die erste Schicht beschrankt
ist. Damit ergibt sich fiir die erste AloO3-Schicht eine oberflichenparallele
Eigenspannung von 150 - 200 MPa, nach dem Strahlprozess weist sie hin-
gegen eine hohe Druckeigenspannung von ca. -4500 MPa auf. Der Vergleich
mit den im Stress-Scanning-Verfahren in Abb.[5.14]bestimmten Werten zeigt
innerhalb der Fehlergrenzen eine sehr gute Ubereinstimmung.

Abb. zeigt die Ergebnisse der energiedispersiven Messung in der
Universalplotauftragung ebenfalls unter der Verwendung des Absorptions-
koeffizienten von TiCN. Entsprechend der héheren Eindringtiefe des Verfah-
rens sind in den Verldufen Informationen von allen drei Schichten enthalten,
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so dass sich qualitative Hinweise auf den Oberflichenwert (1. Schicht) und
auf eine relative Tendenz in der Tiefe (2. und 3. Schicht) ergeben. Bei der
ungestrahlten Probe betréigt der Oberflaichenwert ca. 150 MPa und es sind
keine wesentlichen Verédnderungen des Eigenspannungswertes innerhalb der
Eindringtiefe ersichtlich. Anders verhélt es sich mit der gestrahlten Probe,
bei der der Oberflaichenwert etwa -4600 MPa betrégt und eine Tendenz zu
geringeren Druckeigenspannungen in den tiefergelegenen Schichten deutlich

wird.
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Abbildung 5.15: Anwendung des Universalplotverfahrens auf die Ergebnisse
der winkeldispersiven Messung unter Nutzung der Absorption von TiCN

und Anpassung einer Geraden.
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Abbildung 5.16: Anwendung des Universalplotverfahren auf die Ergebnisse
der energiedispersiven Messung unter Nutzung der Absorption von TiCN
und Anpassung der Funktion Py in Tab (20 = 6°).
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6 Zusammenfassung und Ausblick

In der vorliegenden Arbeit wurden ein Messverfahren und eine Auswerte-
strategie zur Erfassung randschichtnaher Eigenspannungsverteilungen o (z)
in polykristallinen Werkstoffen mittels energiedispersiver Diffraktion ent-
wickelt. Das so genannte Stress-Scanning-Verfahren unterscheidet sich von
den bekannten Strain-Scanning-Verfahren durch die hohe Ortsauflésung im
Bereich einiger Mikrometer und insbesondere darin, dass keine einschrén-
kenden Grundannahmen beziiglich dg und des vorliegenden Spannungszu-
standes 0;;(z) getroffen werden miissen. Im Gegensatz zu den iiblicherwei-
se zur Ermittlung oberflichennaher Spannungszustinde eingesetzten LA-
PLACE-Verfahren wird der Ortsraumverlauf o(z) direkt bestimmt, und es
entsteht somit bei der Uberfiihrung der Verliufe o(7) nicht die Problematik
der inversen LAPLACE-Transformation (ILT). Anhand der Ergebnisse konn-
te gezeigt werden, dass bei Stahlproben innerhalb der Strahleindringtiefe
von ca. 100 pm eine Messgenauigkeit erreicht werden kann, die der vom
semizerstorenden Abtragsverfahren entspricht.

Bei der Entwicklung des Verfahrens wurde die spezifische Eigenschaft
der energiedispersiven Beugung ausgenutzt, dass unter einem konstanten
Beugungswinkel eine Vielzahl von Beugungslinien gleichzeitig zu erhalten
sind. Vorausgehend verlangte die Methode der energiedispersiven Detektion
grundlegende Untersuchungen, mit Hilfe derer erst die notwendige Genauig-
keit bei der RSA ermoglicht wurde (Kap. . So konnte gezeigt werden, dass
neben der energie- und zéhlratenabhéngigen Auflésung des Detektorsystems
eine Verschiebung des Beugungsspektrums als Funktion der Photonenrate
auftritt, die bei iiblichen Detektoreinstellungen bis zu 60 eV betragt, und so
erhebliche Scheinspannungen von bis zu einigen hundert MPa verursachen
kann. Da eine Korrektur mithilfe einer vorhergehenden Kalibriermessung
in vielen Fallen Unsicherheiten birgt, erfolgte die Einfiihrung einer Kor-
rekturfunktion, die prinzipiell fiir jedes individuelle Detektorsystem erneut
ermittelt werden muss. Vergleichende winkeldispersive Untersuchungen an
spannungsfreien und spannungsbehafteten Proben bestétigen durch eine ho-
he Ubereinstimmung der erzielten Ergebnisse die gewihlte Vorgehensweise
bei der Untersuchung des Detektorsystems. Andere mogliche Einflussfak-
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toren, wie beispielsweise Temperatur- und Energieratenschwankungen oder
Anderungen in #uReren Wechselfelder, haben keinen nachweisbaren Effekt
auf die hier ausgefithrten Messungen ausgeiibt. Allerdings verdienen sie in
einer weiterfilhrenden Arbeit ndhere Betrachtung.

Die zur Umsetzung des Stress-Scanning-Verfahrens gewéhlte Strategie
basiert auf der Idee einer unabhéngig von der zu untersuchenden Probe ju-
stierbaren Blendeneinheit zur Erzeugung des Volumenelements. Die Haupt-
einheit des experimentellen Aufbaus besteht aus zwei Blendenpaaren, die
den priméren und den gebeugten Strahl auf eine Héhe von 13 um parallel
zur Probenoberfliache begrenzen (Kap. |4]). Dabei wurden die Blendenpaa-
re keilformig jeweils so angekippt, dass es nicht zu stérender Totalreflexion
auf den Blendenoberflichen kommt. Durch Bestimmung der Probentem-
peratur in Abhéngigkeit von Filterdicke und -material sowie der sorgfalti-
gen Abschirmung des Detektors konnten weitere Verbesserungen hinsichtlich
der Qualitdt der erzielten Ergebnisse bei der ED Beugung erzielt werden.
Das Prinzip des Stress-Scanning-Verfahrens besteht darin, sekundérseitig
unter verschiedenen Orientierungen 1 des Streuvektors relativ zum Pro-
bensystems Beugungsinformationen innerhalb des identischen, parallel zur
Probenoberfliche ausgerichteten VE zu gewinnen und die Probe schritt-
weise durch das VE zu translatieren. Nach Bestimmung der exakten Beu-
gungswinkel 20 durch eine Kalibrierprobe lassen sich aus den Energielagen
Dehnungen als Funktion von sin?¢ angeben und mit den sin?¢-Verfahren
auswerten.

Die im Rahmen der vorliegenden Arbeit durchgefithrten Simulations-
rechnungen haben dazu beigetragen, die gewédhlten experimentellen Bedin-
gungen und Vorgehensweisen im Sinne von “Machbarkeitsstudien” festzule-
gen und die erzielten Ergebnisse hinsichtlich ihrer Zuverldssigkeit bewerten
zu koénnen.

Zunéachst wurden homogene, oberflaichenparallele Eigenspannungen in-
nerhalb von diinnen Schichten betrachtet, deren Dicke deutlich geringer ist
als die Ausdehnung des VE in der Tiefe. Es zeigte sich, dass die Schicht
mindestens zur Hélfte durch das VE translatiert und die Lage und Integral-
intensitat der Beugungslinie als Funktion der VE-Position bestimmt werden
muss. Aus der Lage der Beugungslinie im Intensitdtsmaximum léasst sich
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dann zuverlissig ein Wert fiir die Dehnung innerhalb der Schicht angeben,
aus der sich die Eigenspannung berechnen lasst. Die Simulation von Massiv-
proben verdeutlichte, dass sich die Bedingung der ebenen und innerhalb des
Untersuchungsbereichs homogen streuenden Probenbeschaffenheit ableiten
lasst. Die Verkippung 1A der ebenen Probenoberfliche bzw. Grenzflache
innerhalb der Probe relativ zum langgestreckten VE muss innerhalb eines
definierten Bereichs liegen, der mittels der Intensitatsverlaufe beim Eintau-
chen in das VE bestimmt werden kann.

Bei der Anwendung des Verfahrens auf ausgewihlte Proben mit definier-
ten Eigenspannungszusténden in Kap. [f] zeigen sich die Moglichkeiten des
Verfahrens. So kann der Spannungstiefenverlauf der oberflachenparallelen
Spannungskomponente einer kugelgestrahlten Probe 100Cr6 mit einer dem
Abtragsverfahren vergleichbaren Genauigkeit innerhalb der ersten 100 wm
wiedergegeben werden. Dabei ist der Zeitaufwand der Gesamtmessung mit
etwa 24 Stunden vergleichsweise gering. Durch den zerstorungsfreien Cha-
rakter des Stress-Scanning-Verfahrens kann allerdings die identische Probe
beliebig oft untersucht werden, was beispielsweise im Zusammenhang mit
der Bestimmung von Materialermiidung von grofer Bedeutung ist.

Die Ergebnisse erlaubten die Gegeniiberstellung der experimentell be-
stimmten Spannungstiefenverliufe o(z) mit den durch die ILT berechne-
ten Verldufen o(z), die aus den mittels LAPLACE-Verfahren bestimmten
Verteilungen o(7) hervorgehen. Dabei zeigen sich die prinzipiellen Vor-
und Nachteile der unterschiedlichen Verfahren: Aus dem Stress-Scanning-
Verfahren wird der Ortsraumverlauf bestimmt, eine geringfiigige oberfld-
chennahe Scherspannung kann hingegen nicht wahrgenommen werden. Die
LAPLACE-Verfahren liefern zwar die Scherspannungskomponenten, die zu-
verlassige Bestimmung der Eigenspannungen im Ortsraum ist allerdings
nicht moglich. Daraus ergeben sich unterschiedliche Anwendungsgebiete.
Wahrend das Stess-Scanning-Verfahren immer dann von Interesse ist, wenn
Ortsraumeigenschaften, wie beispielsweise Schichten, Grenzflichen und Riss-
spitzen, von Bedeutung sind, bieten die LAPLACE-Verfahren eine héhere
Sensitivitéat bei vergleichenden Untersuchungen komplexer Eigenspannungs-
verhéltnisse “Ghnlicher” Werkstoffzustéande.

Das zweite Anwendungsbeispiel besteht aus einem Modellsystem fiir Lei-
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stungsschichten von Schneidwerkzeugen, das drei identische Al,O3-Schichten
von ca. 1,5 um Dicke in einem Abstand von 12,3 um und 8,5 um aufweist.
Die Anwendung des Stress-Scanning-Verfahrens erlaubte die Bestimmung
der Eigenspannungen innerhalb der Einzelschichten vor und nach einem
Strahlprozess. Die Ergebnisse demonstrieren die Vorziige des Verfahrens,
da auf der einen Seite die Anwendung des Abtragverfahrens wegen der che-
mischen Bestédndigkeit der keramischen Schichten problematisch, auf der an-
deren Seite aber mittels der LAPLACE-Verfahren eine Trennung der Schich-
ten aufgrund des integralen Charakters der Verfahren nicht moglich ist. So
konnte mit den LAPLACE-Methoden lediglich der Eigenspannungszustand
der obersten Schicht bestimmt werden, der eine sehr gute Ubereinstimmung
mit den mittels Stress-Scanning-Verfahren erzielten Ergebnis aufweist.

Ein weiteres interessantes Gebiet, das sich den Moglichkeiten der Strain-
Scanning- und LAPLACE-Verfahren entzieht, stellt die Anwendung auf Pro-
ben mit Zusammensetzungstiefenverldufen dar, wie sie beispielsweise bei
einsatzgehirteten [129] und nitrierten Stdhlen auftreten kénnen. In diesen
Féllen gestattet das Stress-Scanning-Verfahren unter gewissen Annahmen
(Zweiachsigkeit des randschichtnahen Eigenspannungszustandes) eine Tren-
nung von Spannungs- und Konzentrationsgradienten und erlaubt aufgrund
der Zerstorungsfreiheit die weitere Untersuchung der identischen Proben
beispielsweise nach anschliefenden Wérmebehandlungszyklen.

Eine Erweiterung des Verfahrens koénnte mit der gleichzeitigen Detekti-
on der Beugungssignale in verschiedenen Orientierungen unter Hinzunahme
weiterer Detektoren vorgenommen werden. So wére neben der entsprechen-
den Verkiirzung der Messdauer die in-situ-Beobachtung von Verdnderungen
im Eigenspannungszustand wéhrend eines Prozesses denkbar.

FEine weitere Zukunftsaussicht stellt die Bestimmung von Texturtiefen-
verldufen auf Basis des Verfahrens dar. Wegen der Vielzahl von Messpunk-
ten, die bei der Bestimmung vollstandiger Polfiguren notwendig werden, ist
allerdings die Nutzung von héheren Photonenfliissen bei héherer Energien

ratsam.
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Verzeichnis der wichtigsten Symbole und

oij(7)
0ij(2)
Ay (7, ML)
do(hkl)

hkl
s1(hkl),1/2s5(hkl)
{P}, (L}, (A}

E v

0,

3

Abkiirzungen

Spannung

Eigenspannungen I., II. und III. Art
Komponenten des Spannungstensors
Komponenten des Dehnungstensors
mittlere Phasenspannungen

Tiefenprofil der Spannungskomponente o;; im
LAPLACE-Raum, LAPLACE-Spannungen

Tiefenprofil der Spannungskomponente o;; im
Ortsraum

LAPLACE-Tiefenprofil des Netzebenenabstan-
des d der Gitterebenenschar hkl

spannungsfreier Netzebenenabstand der Git-
terebenenschar hkl

MiLLERsche Indizes
diffraktionselastische Konstanten (DEK)
Proben-, Labor- und Kristallachsensystem

Elastizitdtsmodul, Querkontraktionszahl des
quasi-isotropen Vielkristalls

Azimut- und Neigungswinkel der Messrich-
tung bzgl. des Probensystems

Drehwinkel um den Streuvektor

Normalenvektor der beugenden Netzebenen-
schar hkl

Eindringtiefe der Réntgenstrahlung
Schichtdicke
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Ey(hkl)
By (hkl)

Ip, T

’L/J*

DT

DSP

HWB
LEGe-Detektor
PS, SS

VE

RSA

linearer Massenschwéchungskoeffizient
BRAGG-Winkel

Winkel zwischen dem einfallenden bzw. ge-
beugten Strahl und der Probenoberflédche

Wellenlange

Planck’sches Wirkungsquantum,

h = 6,62607-1073% Js = 4,13567-1071% eVs
Lichtgeschwindigkeit, ¢ = 2,99792-10% m/s
Energieposition der Interferenzenlinie hkl des
spannungsfreien Zustands

Energieposition der Interferenzenlinie hkl in
Messrichtung

Intensitdt des einfallenden und gebeugten
Strahls

Gesamtstrahlweg in der Probe

dehnungsfreie Richtung des zweiachsigen
Spannungszustandes

Strahldivergenz

Totzeit des Detektorsystems
Digitaler Signalprozessor
Halbwertsbreite

»,Low Energy Germanium®“Detektor
Primérstrahl, Sekundéarstrahl
Volumenelement

rontgenographische Spannungsanalyse (resi-
dual stress analysis)
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DEK diffraktionselastische Konstanten

I(N)LT inverse (numerische) LAPLACE-
Transformation

WD winkeldispersiv

ED energiedispersiv

EDDI Weifistrahlbeamline fiir energiedispersive Beu-
gung am BESSY

BESSY Berliner Elektronenspeicherring-Gesellschaft
fiir Synchrotronstrahlung

ESRF FEuropean Synchrotron Radiation Facility in
Grenoble, Frankreich

HASYLAB Hamburger Synchrotron Labor

MLS Multilagenschichtsystem
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