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Abstract:

Im Mittelpunkt der vorliegenden Arbeit steht die Analyse von Eigenspannungsgra-
dienten in vielkristallinen Werkstoffen mittels energiedispersiver Réntgenbeugung in
Reflexionsgeometrie. Ziel ist es, mehrachsige Eigenspannungstiefenverteilungen im
intermediaren Bereich zwischen der Werkstoffoberflache und dem Volumen zu ermit-
teln, einem Bereich, der mit den konventionellen Réntgenbeugungsverfahren nicht
mehr zu erfassen ist. Daflr werden winkeldispersiv arbeitende Messverfahren auf
den energiedispersiven Fall Ubertragen und weiterentwickelt sowie bestehende ener-
giedispersive Verfahren hinsichtlich ihrer Eignung untersucht.

Zunachst werden die Unterschiede, die sich zwischen winkeldispersiv und energie-
dispersiv arbeitenden Verfahren ergeben, sowie die sich daraus flr energiedispersi-
ve Verfahren ergebenden Anforderungen an die Messgeometrie, die zu einer Opti-
mierung der Eindringtiefe fihren, dargestellt. Fir verschiedene Messgeometrien, un-
terschiedlichen Messverfahren entsprechend, werden die Interferenzlinienverschie-
bungen durch den Beugungsprozess flr einen vorgegebenen dreiachsigen Eigen-
spannungszustand simuliert und die Auswirkung auf die verschiedenen Analyseme-
thoden untersucht. Sie zeigen die Vorziuge der energiedispersiv durchgefuhrten
Streuvektoranalyse gegenuber den anderen Verfahren.

Anhand von experimentellen Untersuchungen, die sowohl im Labor als auch am
Synchrotron durchgeflhrt wurden, wird das hohe Potential der energiedispersiven
Eigenspannungsanalyse fur den intermediaren Bereich dargestellt. Vergleichende
Messungen zeigen eine gute Ubereinstimmung der energiedispersiv ermittelten Ei-
genspannungstiefenprofile mit den konventionell winkeldispersiv ermittelten Eigen-
spannungstiefenprofilen im oberflachennahen Bereich. Der Hauptanwendungsbe-
reich der energiedispersiven Methoden zur Eigenspannungsanalyse in Reflexion wird
zuklnftig in der prozessbegleitenden Analytik liegen, da viele Prozesse, die zum me-
chanischen Versagen von Bauteilen fuhren, z.B. Rissbildung, im intermediaren Be-
reich ihren Ursprung haben.
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1 Einleitung und Zielsetzung 1

1 EINLEITUNG UND ZIELSETZUNG

Die Bedeutung, die den Eigenspannungen in der Materialforschung zukommt, ist be-
stimmt durch ihre Uberlagerung mit den einsatzbedingten Lastspannungen geman
dem Superpositionsprinzip, wodurch sie die mechanischen Eigenschaften der
Bauteile maRgeblich mit beeinflussen [1]. So fihren Druckeigenspannungen an der
Oberflache im Allgemeinen zu einer Erhéhung der Ermidungsfestigkeit, weil sie die
im Betrieb auftretenden Lastspannungen kompensieren kénnen. Dies ist z.B. bei
Turbinenschaufeln der Fall. Zugeigenspannungen im Randbereich kénnen dagegen
zu einem schnelleren Versagen des Bauteils fihren. Doch auch Druckeigenspan-
nungen sind nicht immer positiv zu bewerten. Bei der Herstellung von Schneidwerk-
stoffen werden z. B. Hartstoffschichten verwendet, die die VerschleiRbestandigkeit
erhdhen. Werden Druckeigenspannungen in den Schichten jedoch zu hoch, platzen
diese ab und fuhren somit zum Versagen des Werkzeugs. Daraus leiten sich die
hohen Anforderungen ab, die an die Analyse der Eigenspannungen zu richten sind.

Die Aufgabe fir die Spannungsanalyse besteht deshalb darin, die Eigenspannungen
in ihrer lokalen Verteilung sowohl an der Oberflache als auch im Inneren von Werk-
stoffen und Bauteilen zu erfassen. Die Anwendung optimierter und neuer Methoden
ermdglicht hierbei eine héhere raumliche Auflésung. Von den zahlreichen Verfahren
[2, 3] zur experimentellen Ermittlung der Eigenspannungen haben insbesondere die
zerstorungsfrei arbeitenden Beugungsmethoden mit Rdntgen-, Synchrotron- und
Neutronenstrahlen sowohl aufgrund ihrer vielfaltigen Einsatzmoglichkeiten als auch
aus wirtschaftlicher Sicht eine hervorragende Bedeutung. Diese Methoden basieren
auf der Bestimmung der Lage von Beugungsinterferenzen, aus denen sich mit Hilfe
der Bragg'schen Gleichung Gitterdehnungen ermitteln lassen. Diese kdnnen Uber
das Hooke’sche Gesetz in Spannungen umgerechnet werden. Weiterhin erlauben
diese Methoden in mehrphasigen, kristallinen Werkstoffen die selektive Erfassung
der Eigenspannungen fur jede Phase.

Die winkeldispersiven Beugungsverfahren, die mit monochromatischer charakteristi-
scher Strahlung (Cokq, Cukqa, Moky) arbeiten, weisen die weiteste Verbreitung unter
den Beugungsverfahren zur Analyse von Eigenspannungen auf. Vorwiegend wird
dabei vergleichsweise weiche Strahlung <10 keV eingesetzt. Durch die hohe Absorp-
tion dieser Strahlung in Materie erreichen die im Folgenden als ,konventionelle®
Réntgenbeugungsmethoden bezeichneten Verfahren in metallischen Werkstoffen
Eindring- bzw. Informationstiefen im Bereich einiger zehn Mikrometer. Daher erlau-
ben diese Methoden in vielen industriell interessanten Werkstoffen nur Untersuchun-
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gen von oberflachennahen Bereichen. Spannungstiefenprofile in groReren Tiefen
kénnen damit nicht mehr zerstérungsfrei bestimmt werden.

GrolRere Eindringtiefen bis zu einigen Zentimetern lassen sich durch die Anwendung
von Neutronenbeugungsmethoden erzielen. Sie ermdglichen die Bestimmung von Ei-
genspannungstiefenverlaufen im Inneren von Bauteilen mit einer vergleichsweise ge-
ringen Ortsauflésung im Bereich von einigen Kubikmillimetern [4]. Die geringere Orts-
aufldsung resultiert aus der im Vergleich zur konventionellen Réntgendiffraktometrie
geringeren Leuchtdichte der Neutronenquellen, die eine Vergrolierung des streuen-
den Volumens erforderlich macht. Weiterhin ist zu bericksichtigen, dass der Einsatz
der Neutronenbeugung wegen der erforderlichen Strahlintensitaten auf stationare
Reaktoren bzw. Spallationsquellen beschrankt ist.

Bei der Untersuchung von Spannungstiefenprofilen mittels Beugungsmethoden be-
steht somit eine Informationsliicke, der sogenannte ,intermediare Bereich®, der durch
die konventionellen Rontgenbeugungsmethoden nicht mehr zu erreichen ist und in
dem die Neutronenbeugungsverfahren noch nicht sensitiv genug sind.

Dieser intermediare Bereich, der bei einigen 10 um unter der Oberflache beginnt und
bis zu ~1mm unter die Oberflache reicht, ist von hohem praktischen Interesse, da
hier eine Vielzahl von versagenskritischen Prozessen ihren Ursprung haben. Dies
belegen unter anderem zahlreiche Arbeiten [5-9], die die Eigenspannungstiefenver-
teilungen in diesem Bereich nach sukzessivem Abtrag der Oberflache mittels kon-
ventioneller Réntgenbeugungsmethoden bestimmen (Abb. 1.1).
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Abb. 1.1:  Spannungstiefenverlauf im intermediéren Bereich nach sukzessivem
Subschichtabtrag, konventionell ermittelt [5]
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Aus wirtschaftlicher Sicht ist somit die Kenntnis der Eigenspannungstiefenverteilung
im intermediaren Bereich sehr wichtig, um Versagensmechanismen zu verstehen,
doch der hohe zeitliche Aufwand im Falle der Abtragsmethoden und die damit ver-
bundene Zerstérung des Werkstoffs fordern das Interesse an alternativen Mess-
methoden. Aus wissenschaftlicher Sicht kommt hinzu, dass sich im intermediaren
Bereich der Ubergang zwischen dem zweiachsigen Oberflacheneigenspannungs-
zustand und dem dreiachsigen Volumeneigenspannungszustand vollzieht. Mit Hilfe
dieser Abtragsmethoden sind zum einen nur zweiachsige Eigenspannungszustande
zu bestimmen und zum anderen sind die ermittelten Eigenspannungstiefenverlaufe
noch bezuglich der herausgeldsten Eigenspannungen zu korrigieren [10].

Innerhalb der letzten 15 Jahre gab es verschiedene Ansatze, den intermediaren Be-
reich sowohl mit klassischen Volumenmethoden [11] als auch von der Oberflache her
[12, 13] zu untersuchen. Doch die Versuche, diesen Bereich vom Volumen her zu
erschlieBen, sind bis auf wenige Spezialfalle auf die Bestimmung von
Dehnungsverteilungen beschrankt. Energiedispersiv arbeitende Methoden in
Reflexion scheinen hier ein gréReres Potential zu besitzen. Abb. 1.2 zeigt
verschiedene Moglichkeiten unterschiedliche Werkstofftiefenbereiche zu erfassen.

Oberflache

winkeldispersive Rontgenbeugung
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Abb. 1.2: Einteilung in Tiefenbereiche von der Werkstoffoberfldche, die durch un-
terschiedliche Eigenspannungsanalyseverfahren zu erreichen sind
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Ziel dieser Arbeit ist nun die Weiterentwicklung und der Einsatz eines energiedisper-
siv arbeitenden Hochenergierdntgenbeugungsmessverfahrens in Reflexionsanord-
nung zur Analyse von Eigenspannungstiefengradienten im intermediaren Bereich
(bis ca. 150 um fir Stahl). Im Gegensatz zur konventionellen Réntgendiffraktometrie
ermoglicht die energiedispersive Rontgenbeugung den Einsatz von kontinuierlicher
Bremsstrahlung, deren maximale Energie durch die Anregungsspannung der Rohre
festgelegt wird. Durch die Verwendung mittelenergetischer Strahlung bis 80 keV las-
sen sich Eindringtiefen von bis zu 140 um in Stahl erzielen.

Ein weiterer Vorteil der energiedispersiven Beugungsmethoden gegenuber den win-
keldispersiven Verfahren beruht auf der simultanen Registrierung eines Beugungs-
spektrums unter einem konstanten Beugungswinkel, dessen einzelne Reflexe unter-
schiedlichen Tiefen zugeordnet werden kénnen.

In Kapitel 2 wird zunachst auf die Grundlagen der réntgenographischen Eigenspan-
nungsanalyse eingegangen. Kapitel 3 stellt den Stand der Erkenntnisse auf dem Ge-
biet der energiedispersiven Eigenspannungsgradientenanalyse vor. In Kapitel 4 wer-
den die Unterschiede zwischen den winkeldispersiv und energiedispersiv arbeiten-
den Methoden herausgearbeitet und Kapitel 5 beschaftigt sich mit der Simulation des
energiedispersiven Beugungsvorgangs. In Kapitel 6 werden die untersuchten Proben
und die verschiedenen Messaufbauten vorgestellt. Kapitel 7 beinhaltet die Ergebnis-
se und deren Diskussion. Kapitel 8 gibt eine Zusammenfassung und einen Ausblick.
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2 GRUNDLAGEN DER RONTGENOGRAPHISCHEN EIGENSPAN-
NUNGSANALYSE (RSA)

2.1 Definition und Einteilung von Eigenspannungen

Eigenspannungen sind mechanische Spannungen, die im Bauteil vorhanden sind,
ohne dass aulere Krafte und Momente an diesem Bauteil angreifen. Die Eigenspan-
nungen befinden sich daher in dem betrachteten System hinsichtlich der sie verursa-
chenden Krafte und Momente im mechanischen Gleichgewicht. Sie kompensieren
sich demzufolge auf makroskopischer Ebene bezlglich jeder Flache bzw. Achse
durch den Korper [14].

Uber die oben genannte Definition hinaus, die den kontinuumsmechanischen Cha-
rakter der Eigenspannungen beschreibt, werden sie weiterhin nach verschiedenen
Kriterien eingeteilt. Dazu werden neben den Entstehungsursachen [15] — wie thermi-
sche Eigenspannungen, Umwandlungseigenspannungen — auch technologische Ge-
sichtspunkte [16] — wie Flge-, Schleif- und Beschichtungseigenspannungen — zur
Einteilung herangezogen.

Eine weitere Moglichkeit zur Einteilung der Eigenspannungen, die insbesondere flr
die rontgenographische Eigenspannungsanalyse zweckmalig ist, ist die Einteilung
nach ihrem Wirkungsbereich [14]. Man unterscheidet hierbei drei verschiedene
Reichweiten:

Eigenspannungen |. Art sind Uber groRere Werkstoffbereiche (mehrere Koérner) na-
hezu homogen. Die mit Eigenspannungen |. Art verbundenen inneren Krafte sind
bezlglich jeder Schnittflache durch den ganzen Koérper im Gleichgewicht. Die inne-
ren Momente verschwinden in Bezug auf eine beliebige Achse. Abweichungen vom
Krafte- und Momentengleichgewicht resultieren in makroskopischen Mal- und
Formanderungen des Korpers.

Eigenspannungen Il. Art sind Uber kleine Werkstoffbereiche (ein Korn oder Kornbe-
reiche) annahernd homogen. Die mit ihnen verbundenen inneren Krafte und Momen-
te sind Uber hinreichend viele Kérner im Gleichgewicht. Abweichungen von diesem
Gleichgewicht kbnnen zu makroskopischen MalRanderungen flhren.

Eigenspannungen lll. Art sind Uber kleinste Werkstoffbereiche (einige Atomabstande)
inhomogen. Die inneren Krafte und Momente, die mit den Eigenspannungen Ill. Art
verbunden sind, befinden sich bezlglich kleiner Bereiche (Teile eines Korns) im
Gleichgewicht. Bei Eingriffen in dieses Gleichgewicht treten keine makroskopischen
Mafanderungen auf.
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Die Gesamteigenspannungen an einem Punkt P(x, y, z) der Probe ergeben sich nun
aus der Summe der Eigenspannungen |., Il. und Ill. Art:

o(x,y,z)=a! +a + o (x,y,2)

I _ (f
g JdV/IdV)mehrere Kristallite (2. 1 )
ol :(jadV/IdV), o -o!
einen Kristallit
1l _ 1 17
g = (J a4 )am Punkt (xyz)

Diese Definition der Eigenspannung berlcksichtigt jedoch nicht die Phasenselektivi-
tat der diffraktometrischen Beugungsmethoden, da die Eigenspannungen |., Il. und
[ll. Art ihrer Definition nach nicht phasenspezifisch sind. Daher wurde der Begriff der
Eigenspannungen im Hinblick auf die diffraktometrische Eigenspannungsanalyse in
mehrphasigen Werkstoffen erweitert [17].

Die diffraktometrischen Methoden bestimmen die Spannungen phasenselektiv, ge-
mittelt Gber das zur Beugung beitragende Volumen. Unter der Voraussetzung, dass
das Messvolumen reprasentativ fur die Erfassung von Eigenspannungen |. Art ist,
d.h. Uber ein hinreichend grol3es Gebiet gemittelt wird, setzen sich die Eigenspan-
nungen fur eine beliebige Phase a zusammen aus den Eigenspannungen |. Art und
den Uber den erfassten Messbereich gemittelten Eigenspannungen Il. und Ill. Art
<0">% bzw. <0">" dieser Phase a. Die phasenhomogenen Eigenspannungen <g>°
ergeben sich somit zu [2]:

(o) =0’ +<J”>a +<0”’>a. (2.2)

Die Summe der mittleren phasenspezifischen Eigenspannungen <g>°® (iber alle Pha-
sen — gewichtet mit dem jeweiligen Phasengehalt V, — ergibt die Eigenspannungen
I. Art [18]

S, (o) =d, 2.3)

wobei n die Anzahl der vorhandenen Phasen und V, der Volumenanteil der jeweili-
gen Phase ist. Die mittleren Eigenspannungen Il. Art mussen sich in jedem hinrei-
chend grofRen Teilvolumen kompensieren, sodass gilt:

S, (o) =o0. (2.4)
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Sie bringen die Verspannung der einzelnen Phasen gegeneinander zum Ausdruck.
In einem zweiphasigen Geflige besitzen folglich die phasenspezifischen Eigenspan-
nungen |l. Art unterschiedliche Vorzeichen. Die Abb. 2.1 zeigt die Anteile der pha-
senspezifischen Spannungen flur ein zweiphasiges Gefiige.

TRIXXN o~ :
4 1%020%%0%2, Y NI
RIS RRRRRKS KS
RIS R RS
y I:AOA:A:A:AOA:AV T ‘:A:A:A:A:A:A:A:r — X
4 [ XRRRRRK] / DXSIRHXKNS Tozese%ey
[ ISR ORI LE
KL , T ==
3
o)

o o U A

Abb. 2.1:  Definition von Eigenspannungen in mehrphasigen Werkstoffen [19]

Haufig in der Literatur vorkommende Begriffe sind Makro-, Mikro- sowie Pseudomak-
rospannungen [18]. Die Beziehung zwischen diesen Begriffen und der vorangegan-
genen Definition bilden die folgenden Zusammenhange [14]:

O.Makro - 0.[’
O.Mikra - 0.11 bZW. 0.1]1’ (25)
O.PSa — <0.>‘7 ’

Makroeigenspannungen sind auf der makroskopischen Skala homogen, wahrend
Mikroeigenspannungen selbst auf der mikroskopischen Skala noch variieren kdnnen.
Der Begriff der ,Pseudomakrospannung“ bringt zum Ausdruck, dass die phasenho-
mogenen Spannungen sowohl von makroskopischer als auch von mikroskopischer
Natur sind. Makroskopischer Natur sind sie, da sie gemaf ihrer Definition die Mittel-
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werte Uber einen hinreichend groflen Werkstoffbereich (Messvolumen) darstellen.
Von mikroskopischer Natur sind sie, weil sie der Mikrostruktur des Werkstoffes
Rechnung tragen, denn die Kristallite einer Phase im Messvolumen mussen nicht
notwendigerweise benachbart sein.

2.2 Grundlegende Beziehungen in der rontgenographischen Spannungsana-
lyse (RSA)

Die diffraktometrische Spannungsanalyse polykristalliner Werkstoffe beruht auf der
Ermittlung der Netzebenenabstande dg(hkl) gemald der Bragg’'schen Gleichung

nA =2 d(hkl) sin 8(hkl) (2.6)

in verschiedenen Messrichtungen (¢,J)) bezogen auf ein Probenkoordinatensystem

{P} (Abb. 2.2). Diejenigen Kristallite, deren beugende Netzebenen hkl senkrecht zur
Messrichtung L3 des Laborkoordinatensystems stehen, tragen zur Reflexion bei.

Py

Messrichtung L3

./

| —L,

Abb. 2.2:  Definition des Probenkoordinatensystems {P} und des Laborkoordinaten-
systems {L} in der RSA [20]

Die Uberfiihrung des Laborsystems {L} in das Probensystem {P} geschieht durch
eine Drehung ¢ um die Ls-Achse und eine anschlieRende Kippung Y um die neu ent-
standene L>-Achse. Eine weitere Drehung um die neu entstandene L3-Achse im Sin-
ne einer Eulertransformation [21] ist nicht notwendig, da fur die RSA nur die Ls-
Richtung entscheidend ist. In der Praxis wird im Allgemeinen die Probe im Diffrakto-
meter gegen das Laborsystem bewegt. Dies fuhrt zu denselben Transformationsbe-
ziehungen.
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Die Gitterdehnungen in Messrichtung (¢,J) lassen sich nun aus den ermittelten Netz-
ebenenabstanden dgy(hkl) und dem Netzebenenabstand des unverspannten Gitters
do(hkl) bestimmen.

d,, (hkl) = d, (hkl)

Fou (D =4 (hkl)

(2.7)

Die grundlegende Beziehung der RSA, die den Gitterdehnungen &4y(hkl) in Messrich-
tung die Spannungen im Probenkoordinatensystem zuordnet, folgt unter Verwen-
dung des Hooke'schen Gesetzes aus der Transformation der Gitterdehnungen gy in
das Probensystem {P} [22, 23]:

(0, cos’ @ +0a,,sin’ ¢ +0,,sin2¢)sin” ¢ +
(013 cos@ + 0, sin ¢)sin Y +0,, cos’ Y (2.8)

s (hkl)(all t0, + J33)

£33 (hkl) = £, (kD) = V5 5, (hkl)

s1(hkl) und 72 sy(hkl) sind die diffraktionselastischen Konstanten (DEK), die im Fall
einer statistischen Orientierungsverteilung der Kristallite den Zusammenhang zwi-
schen den Dehnungen in Messrichtung und dem Spannungstensor bilden. |hre Ab-
hangigkeit von der Netzebenenschar hkl ist bedingt durch die elastische Anisotropie
der einzelnen Kristallite im polykristallinen Verbund, wodurch die Eigenspannungen
zu unterschiedlichen Dehnungen &g in verschiedenen Kristallrichtungen fuhren. Die
DEK koénnen entweder experimentell z.B. durch Gitterdehnungsmessungen im Vier-
punkt-Biegeversuch bestimmt oder nach Modellen von z.B. Reuss [24], Eshelby/
Kroner [25, 26] oder Voigt [27] aus den elastischen Einkristallkonstanten berechnet
werden. Dabei gehen die Berechnungen von einer unterschiedlichen Kopplung der
einzelnen Kristallite im Vielkristall aus. Im Reuss’schen Modell wird von einer homo-
genen Spannungsverteilung in den Kristalliten ausgegangen, im Modell von Voigt
dagegen von einer homogenen Deformation. In beiden Modellen werden die Rand-
bedingungen entweder bezuglich der Deformation oder der Spannungen verletzt.
Demgegenuber geht der Ansatz von Eshelby/Kroner von der elastischen Polarisier-
barkeit des anisotropen Kristalliten in einer isotropen Matrix aus und tragt damit der
Richtungsabhangigkeit von Spannung und Dehnung gleichermallen Rechnung.

2.3 Tiefenabhéangigkeit rontgenographisch ermittelter GroRen

Die Ursache fur die Tiefenabhangigkeit rontgenographisch ermittelter Grof3en liegt in
der Schwachung der Rontgenstrahlen beim Durchgang durch die Materie. Fur
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vielkristalline Materialien, die eine isotrope Verteilung der Kristallite zeigen, gilt in gu-
ter Naherung das Beer’'sche Gesetz

I()y=1,e". (2.9)

Es beschreibt die Intensitatsabnahme der Strahlung wahrend des Durchgangs durch
die Materie. |y ist die Intensitat des Primarstrahls, | der von der Strahlung durch die
Materie zurtickgelegte Weg und p der energieabhangige Massenschwachungskoeffi-
zient des untersuchten Materials. Im Fall von Einkristallen wird die Strahleindringtiefe
haufig nicht durch die Absorption im Kristall, sondern durch die Extinktion bestimmt.

Trifft nun ein paralleles Strahlenblindel unter dem Winkel a auf eine Probe und wird
in der Subschicht dz, welche sich in einer Tiefe z befinden moge, unter dem Winkel
20=(a+[) gebeugt (Abb. 2.3 Reflexionsgeometrie ), so ist der Weg, den der Strahl
durch die Probe zurtickgelegt hat, durch

z:z[ 1,1 j (2.10)
sinag sinf3
gegeben.

N N w

Abb. 2.3: Geometrische Verhéltnisse bei der Beugung an einer ebenen Probe zur

Bestimmung der Intensitatsverhéltnisse und Eindringtiefe

Hat der einfallende Strahl den Querschnitt S, so ist das in der Subschicht dz be-
strahlte Volumen dV=S / sina dz. Unter Verwendung von (2.9) ergibt sich fur die in
der Subschicht dz reflektierte Intensitat

d](z)=1f’—me_’” dz . (2.11)
sina

Durch die Integration der Gleichung erhalt man fur die gesamte reflektierte Intensitat
bis zur Tiefe z
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: e Ll
I(Z):IOES( ' sm,éi j[l_e “Lma smBTJ. (2.12)
U \sing +sin S
Fir eine unendlich dicke Probe vereinfacht sich Gleichung 2.12 zu
1:105}( _sinf j (2.13)
U \sing+sin

Als Eindringtiefe 1 der Strahlung definiert man im Allgemeinen denjenigen Abstand
senkrecht zur Probenoberflache, bei dem die Intensitat des gebeugten Strahls auf
1/e der Primarintensitat abgefallen ist bzw. bei dem 63% der Intensitat des Gesamt-
beitrages fur die unendlich dicke Probe gebeugt wurde [28].

1
- 1
H sing sinf3

Dieser Definition fur die Eindringtiefe 1 haftet eine gewisse Willkir an, sie wird jedoch

7=

(2.14)

haufig in der Literatur benutzt [2]. Prinzipiell sind jedoch auch andere Definitionen fur
die Eindringtiefe T denkbar [29].

Jede Grolle der RSA, die auf der Auswertung von Interferenzprofilen beruht, ergibt
sich aus der Mittelung Uber alle zur Interferenz beitragenden Kristallite sowohl lateral
als auch senkrecht zur Oberflache. Die Anteile, die aus einer Tiefe z unter der Ober-
flache kommen, mussen gemal} Gleichung 2.11 gewichtet gemittelt werden. Fir den
Mittelwert einer Messgrofe ergibt sich demnach [30]:

D z D z
(so)=] [ [5Gy, 20da/ [[ dAJ e Tdz / [eraz, (2.15)

0\ 4 A 0
wobei A die laterale Ausdehnung der beleuchteten Flache darstellt. Sie begrenzt die
mogliche laterale Aufldsung der Messung. Ist nun die Eindringtiefe T der Strahlung
klein gegen die Dicke D der Probe, so kann man die obere Integrationsgrenze D in

2.15 durch unendlich ersetzen und erhalt flir die MessgroRe <s(t1)> die Form einer
Laplace-Transformation

[

<S(T)> = I(S(Z)) e_idz/z eédz = % Is(z) eédz , (2.16)

0

wobei die Integration Uber die laterale Flache bereits ausgefihrt wurde. In der Kon-
sequenz erfahren alle tiefenabhangigen Gréfken im Ortsraum, z.B. o(z), durch die
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Beugungsmethoden eine Glattung, die bei der Ricktransformation der Messsignale
in den Ortsraum zu Schwierigkeiten fuhrt [30, 31] (siehe Abschn. 5.4).

2.4 Der Eigenspannungszustand im oberflachennahen Bereich

2.4.1 Rand- und Gleichgewichtsbedingungen

Die Eigenspannungen mussen in ihrer Verteilung den kontinuumsmechanischen
Rand- und Gleichgewichtsbedingungen genligen, die aus der Elastizitatstheorie her-
vorgehen [32].

Die makroskopischen Gleichgewichtsbedingungen besagen, dass in einem abge-
schlossenen System, auf das keine aulieren Krafte und Momente wirken, die resul-
tierenden Krafte und Momente bezlglich jeder Querschnittsflache A bzw. jeder Ach-
se Uber den gesamten Korper verschwinden mussen. Fur die Makroeigenspan-
nungen folgt daraus nach [3] das Kraftegleichgewicht

[o,da=o0, (2.17)
A

sowie das Momentengleichgewicht

[rxo, dAa=0, (2.18)

A

wobei dA den jeweiligen Flachenvektor beschreibt.

Die Definition der Eigenspannungen legt bereits fest, dass sie quellenfrei sind, was
der mathematischen Formulierung div g =0 entspricht [33]. Schreibt man dies kom-
ponentenweise unter Verwendung der Symmetrie des Spannungstensors auf, so
erhalt man die differentiellen Gleichgewichtsbedingungen:

0o 0o do

Ox dy z
60'13 + 60'23 + 60'33 -0 (2 19a. b C)
0x dy 0z . o

die in jedem Punkt des Werkstoffs gelten. Weitere Bedingungen, die aus der Elastizi-
tatstheorie hervorgehen und in jedem Punkt der Oberflache anzuwenden sind, sind
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die Randbedingungen,

3
o, =F =0, (2.20)
j=1

wobei n; den Normaleneinheitsvektor auf der Oberflache beschreibt. Sie besagen,
dass an der Oberflache keine nach auf’en bzw. innen gerichteten Krafte F; auftreten
durfen, die zu einer freien Verformung bzw. Bewegung des Korpers fihren wirden.

2.4.2 Konsequenzen der freien Oberflache fur die Eigenspannungsanalyse in Refle-
xionsgeometrie

Wahrend die makroskopischen Gleichgewichtsbedingungen fir die Betrachtung des
oberflachennahen Eigenspannungszustands nur von geringer Bedeutung sind, lasst
sich aus den differentiellen Rand- und Gleichgewichtsbedingungen eine Reihe von
Konsequenzen fiur den oberflachennahen Eigenspannungszustand ableiten. Die
wichtigste ist, dass Eigenspannungen generell nur in Form von Gradienten auftreten
konnen [3]. Die Starke des jeweils auftretenden Gradienten hangt dabei vor allem
von der Vorgeschichte des Werkstoffs ab. Dies betrifft sowohl die Herstellung des
Materials als auch die anschlielRende Bearbeitung, sei sie hun mechanischer oder
thermischer Natur.

Einen Uberblick Uber die méglichen Eigenspannungszustande gibt die Abb. 2.4. Das
Probenkoordinatensystem wird im Folgenden derart gewahlt, dass die Oberflachen-
normale n; der Probe mit der z-Richtung des Probenkoordinatensystems (x,y,z) zu-
sammenfallt. Aus den Randbedingungen (2.20) folgt nun, dass die z-Komponenten
o3 (i=1, 2, 3) des Eigenspannungstensors eine Sonderstellung einnehmen, weil sie
als Folge der Randbedingungen an der Oberflache (z=0) null sein mussen. Unter
Verwendung der dritten differentiellen Gleichgewichtsbedingung (2.19 c) folgt, dass
auch die Ableitung y0os3(z)/Yz an der Oberflache z=0 null sein muss, weil die Ablei-
tungen der Scherkomponenten oi3 1(z=0) und 0i3 2(z=0) (i=1, 2) aufgrund der Randbe-
dingungen null sind. Unmittelbar unter der Oberflache kann hingegen ein vollstandig
dreiachsiger Eigenspannungszustand vorliegen. Er muss lediglich den differentiellen
Gleichgewichtsbedingungen (2.19 a, b, ¢) genugen.
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Abb. 2.4: Mdbgliche Formen des Eigenspannungszustands, die im Randschichtbe-
reich vielkristalliner Werkstoffe auftreten kbénnen [34]. Es gilt die Ein-
stein’sche Summenkonvention

Treten jedoch keine makroskopischen Gradienten o'k (i, j, k=1, 2) der lateralen (in-
plane) Eigenspannungen o'ij (i, j=1, 2) in x- und y-Richtung auf, wie es z.B. beim Ku-
gelstrahlen senkrecht zur Oberflache der Fall ist (mit Ausnahme der Kanten), so
schrankt dies den mdglichen Eigenspannungszustand weiter ein. In diesem Fall kon-
nen aufgrund von (2.19 a, b) in einphasigen Werkstoffen keine Eigenspannungen I.
Art der Komponenten ¢, (i=1, 2, 3) unterhalb der Oberflache auftreten. In mehrpha-
sigen Werkstoffen hingegen kénnen die phasenspezifischen Eigenspannungen von
null verschiedene Werte unterhalb der Oberflache (z>0) annehmen, auch wenn keine
Gradienten der in-plane Komponenten vorliegen. Sie mussen sich nur gemal} (2.4)
im Mittel Gber samtliche Phasen a in jeder Tiefe z kompensieren [18]. Es handelt sich
bei ihnen demnach um mittlere Eigenspannungen Il. Art.

Treten hingegen Gradienten der oberflachenparallelen (in-plane) Spannungs-
komponenten a,.j’, (i,j=1,2) auf, so ist mit Makroeigenspannungen der Form

o’ (i=1,2,3) zu rechnen. Der Ubergang vom zweiachsigen Oberflachen- zum drei-

achsigen Volumeneigenspannungszustand vollzieht sich in einer gewissen Tiefe un-
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terhalb der Oberflache. Die Kenntnis dieses Ubergangsbereiches ist fur die Auswer-
tung von besonderem Interesse, da er darUber entscheidet, ob bei der Eigenspan-
nungsanalyse ein zweiachsiger Ansatz genugt oder ein dreiachsiger Eigenspan-
nungszustand berlcksichtigt werden muss. So wurde in einer theoretischen Arbeit
[35] ein Kriterium ermittelt, das beschreibt, unter welchen Voraussetzungen innerhalb
der Strahleindringtiefe mit einem dreiachsigen Eigenspannungszustand zu rechnen
ist, wenn eine periodische Verteilung der in-plane Eigenspannungen vorgegeben ist.
Dies ist immer genau dann der Fall, wenn die ,Wellenlange der Gittereigenspan-
nung® (Periodizitat der Eigenspannungsverteilung in x- und y-Richtung) kleiner ist als
die Eindringtiefe T der verwendeten Strahlung.

In der Nahe von Kanten ist hingegen immer mit dem Auftreten dreiachsiger
Eigenspannungsfelder zu rechnen, da hier die Randbedingungen fir beide
Oberflachen gleichermal’en gelten und somit zu steilen Gradienten der in-plane
Komponenten fihren. Aus diesem Grund sind die Eigenspannungsfelder in der Nahe
von Kanten besonders kompliziert.

Auf die lateralen Eigenspannungskomponenten o, (i, j=1, 2) und ihre Ableitungen in
z-Richtung o, (i, j=1, 2) haben die Randbedingungen jedoch keinen Einfluss. Sie

unterliegen keinen Einschrankungen (mit Ausnahme von Kanten) und konnen auch
in einphasigen Werkstoffen an der Oberflache als Makrospannungen I. Art vorliegen.

2.5 Verfahren zur Eigenspannungsanalyse

Mittlerweile gibt es eine Reihe rontgenographischer Methoden zur Eigenspannungs-
analyse, die sich mit der Anderung des makroskopischen bzw. phasenspezifischen
Eigenspannungszustands oj(z) in Abhangigkeit von der Tiefe z senkrecht zur Pro-
benoberflache beschaftigen. Sie lassen sich in zwei Gruppen einteilen, die sich aus
der messspezifischen Fragestellung nach dem Informationsschwerpunkt bzw. der
Eindringtiefe, dem bzw. der das Messsignal zugeordnet werden kann, ableiten. So
wird zwischen den sogenannten Laplace- und Ortsraum-Methoden unterschieden
(Abb. 2.5).

Als Laplace-Methoden werden diejenigen Verfahren bezeichnet, bei denen das im
Detektor registrierte Signal dem Mittelwert exponentiell gewichteter Beitrage zuge-
ordnet wird, die infinitesimal dunne, parallel zur Oberflache verlaufende Subschich-
ten liefern. Die exponentielle Wichtung ist auf die Schwachung der Rontgenstrahlen
infolge von Absorption und Streuung beim Durchtritt durch die Materie zuruckzufuh-
ren.
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Abb. 2.5:  Einteilung der Methoden zur diffraktometrischen Spannungsanalyse nach
der Bestimmung des Informationsschwerpunkts, dem das Messsignal
zugeordnet wird [34].

Die Ortsraum-Methoden beziehen das Messsignal hingegen auf den geometrischen
Schwerpunkt eines durch Blenden begrenzten, hinreichend kleinen Messvolumen-
elements, wobei g(x,y,z) die Gewichtungsfunktion beschreibt.

Das Potential der Laplace-Methoden, die im Allgemeinen in Verbindung mit nieder-
energetischer Rontgenstrahlung Crkq (5,5 keV), Cukq (8 keV) in Reflexionsgeometrie
genutzt werden, liegt in der Erfassung oberflachennaher Eigenspannungsgradienten,
wahrend die Ortsraum-Methoden unter Verwendung hochenergetischer Strahlung
meist in Transmissionsgeometrie eingesetzt werden und somit zur Ermittlung
langreichweitiger Volumeneigenspannung geeignet sind. Die wichtigsten Verfahren,
die in dieser Arbeit zur Anwendung kommen, sind in den folgenden Abschnitten 2.5.2
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und 2.5.3 dargestellt. Doch zuvor soll noch kurz auf das sin®y-Verfahren der Eigen-
spannungsanalyse eingegangen werden, dass die rontgenographische Eigenspan-
nungsanalyse in der Werkstofftechnik etabliert hat. Es ist kein Gradientenverfahren,
bildet jedoch die Grundlage fir verschiedene Gradientenmethoden.

2.5.1 sin®y-Verfahren

Das siny-Verfahren [36] ist ein numerisch stabiles Verfahren zur Analyse von zwei-
achsigen in-plane Eigenspannungszustanden an der Probenoberflache, dessen An-
wendung an verschiedene Voraussetzungen gebunden ist. Ein makroskopisch quasi-
isotropes Werkstoffverhalten in Form einer statistisch regellosen Kristallitverteilung
ist ebenso notwendig wie ein im beleuchteten Oberflachenbereich homogener, zwei-
achsiger Eigenspannungszustand, der innerhalb der Eindringtiefe der Rontgenstrah-
lung konstant ist. Unter diesen Voraussetzungen nimmt Gleichung (2.8) die folgende
einfache Gestalt an:

£,, (hkl) =1/25,(hkl) 0, sin> @ + s, (hkI)(0,, +T,), (2.21)

wobei 0, =0, cos’ ¢ +0,,sin’ ¢ +0,,sin2¢ die im jeweiligen Azimutwinkel ¢ wirk-

same Spannungskomponente bezeichnet. Die Gleichung besagt, dass flr jeden Azi-
mutwinkel ¢ ein linearer Zusammenhang zwischen den Dehnungen ggy(hkl) und
sin?y besteht (Abb. 2.6).

S(P’\l/

('51 +0,

/s G,
. 2 >
5,0, +02)4< N N sin"y
v, 4
y=0 TB/ .

max

Abb. 2.6:  Prinzip des sin’yVerfahrens [37].
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Die Spannung g, in Richtung des Azimutwinkels ¢ ergibt sich nach
1 0, (hkl) 1 d 4, (hkl)
g, = =
P Vs, (nki) Osin®y Uls,(hki)d, Osin’y

(2.22)

aus der Steigung m der Regressionsgeraden unter Verwendung des dehnungsfreien
Netzebenenabstands dg(hkl).Der Netzebenenabstand dy(hkl) des unverspannten
Werkstoffs kann Uber die Messung des Netzebenenabstands in der ,dehnungsfreien
Richtung® * des zweiachsigen Spannungszustands bestimmt werden [2]:

—2s,(hkl)(0\, +0,,)
12 s,(hklyo,

sin* " = (2.23a)

Diese Richtung y* ist jedoch wie Gl. (2.23a) zeigt, im Allgemeinen vom Eigenspan-
nungszustand abhangig. Erst durch die Mittelung Uber zwei Messungen, die in den
Azimuten ¢ und ¢$+90° bestimmt wurden, erhalt man einen Term, der von den Span-
nungen unabhangig ist:

. _ . /—2s1(hkl)
{ = arcsin —1/2 5, (k) (2.23b)

Der grofRe Vorteil der sin®y-Methode liegt jedoch gerade in ihrer weitgehenden Un-
abhangigkeit vom Netzebenenabstand des unverspannten Gitters do(hkl)'.

2.5.2 Laplace-Methoden

2.5.2.1 Mehrwellenlangenmethode

Die Mehrwellenlangenmethode [38] basiert auf dem sin®y-Verfahren. Fiir Réntgen-
strahlen verschiedener Energien (Crkq, COka, CuUkq, ...) werden sinqu—AnaIysen
durchgefuhrt und die jeweils ermittelten Eigenspannungen mittleren Eindringtiefen 7

' Eine Taylorentwicklung von (2.22) um dq zeigt, dass grofiere Fehler bei der Bestimmung von dg(hkl)

nur zu kleinen Fehlern im Anstieg der Regressionsgeraden fihren:

m 1 m 1 Ady m Ady
) = = —_— —72 +..|= I-—
%SQ dg +Ad) %52 o a} %Szdo d

Fir einen Netzebenenabstand von dy=0.1 nm und eine Unsicherheit von 10 nm ergibt sich ein Feh-
ler in den ermittelten Spannungen von AC, /0‘¢ =107 .



2 Grundlagen der réntgenographischen Eigenspannungsanalyse (RSA) 19

zugeordnet. Dabei wird die unterschiedliche Absorption der Rontgenstrahlung bei
unterschiedlichen Energien ausgenutzt.

2.5.2.2 Universalplot-Verfahren

Eine verbesserte Mdglichkeit, die Spannungen aus den selben Datensatzen der
sin®y-Messungen tiefenaufgeldst zu ermitteln, bietet das Universalplotverfahren nach
Ruppersberg [12], welches als Voraussetzung weiterhin von einem zweiachsigen
Eigenspannungszustand ausgeht, jedoch eine Anderung der in-plane Spannungen
innerhalb der Strahleindringtiefe zulasst. Es nutzt dabei gezielt die Variation der Ein-
dringtiefe aufgrund der @-Kippung, um die ermittelten Netzebenenabstande einer
gewissen Eindringtiefe T zuordnen zu konnen. Die Grundgleichung der RSA (2.8)
nimmt nun die Form an:

E4y (k1,T) = V] 5, (WkD|(0, (1) cos® ¢ + 0, (T)sin® § + 0, ()sin 29) sin* ] |

(2.24)
+5,(hk)(0,, (1) + 0,,(1))

Sie enthalt die Tiefenabhangigkeit explizit. Je nachdem, ob die Probe um eine Achse
senkrecht (Q-Modus) oder parallel zur Diffraktometerebene (J-Modus) gekippt wird,
ergeben sich unterschiedliche Funktionen fur die Eindringtiefe [39]:

. 2 _ . 2 .
g =S Ozsind r, = Sind sy (2.25)
2usin@cosyy 2u

Die Spannungen konnen jetzt gemall dem folgenden Formalismus direkt tGber der
Eindringtiefe 1 aufgetragen werden [40]:

o, (D)=0/()+f (1) (2.26a)
0'22(1') = JH(T) -/ (D (2.26b)
dj, (hkl, T) = d o (hkl)
0)(7) = 011(7) + O (7)) = & 0 (2.260)
do (hkD)[1/2 55 (hkl)sin® @ + 2s{ (hkl)]

_ dy (hkl,T) = d o (hk)
frm=onm-onml=—~ - (2.260)
do(hki)1/2 s, (hkl)sin® @

d, (hkl,T) = %[do’w (hkl,T)+dyy , (hkl,T)] (2.26e)

) 1
dy (WKL T) = [dy , (kL. T) = dy, (KL T)]. (2.26f)
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Aufgrund des universellen Charakters der Gleichungen (2.26¢) und (2.26d), die auf
der linken Seite allein die Informationen Uber die in-plane Spannungskomponenten
und auf der rechten Seite samtliche experimentellen Informationen enthalten, lassen
sich die experimentellen Daten unabhangig von der verwendeten Strahlung (Ener-
gie), Reflex (hkl) und Beugungswinkel (26) gegen die entsprechende Eindringtiefe in
einer einzigen Kurve auftragen.

Der Netzebenenabstand dy(hkl) des unverspannten Gitters kann — wie auch schon
beim sin®y-Verfahren — (iber die dehnungsfreie Richtung y*(hkl) des zweiachsigen
Eigenspannungszustands ermittelt werden.

2.5.2.3 Streuvektor-Verfahren

Das Streuvektor-Verfahren [34, 40, 41] ist ein Verfahren zur Analyse inhomogener
Eigenspannungstiefenverteilungen im oberflachennahen Bereich.

Gradientenverfahren auf Basis der siny-Methode [12, 13, 38, 42-45] nutzen die An-
derung der Eindringtiefe als Funktion des Neigungswinkels Y zur Variation der Ein-
dringtiefe, siehe (2.25). Wird die Eindringtiefe t Gber den Neigungswinkel { variiert,
so lassen sich aus der Grundgleichung der RSA (2.8) durch geeignete Diffe-
renzbildung Uber den positiven und negativen (-Ast lediglich die Scherkomponenten
043 und 023 eliminieren bzw. separieren. Die Normalkomponente o33 bleibt aber wei-
terhin mit den in-plane Komponenten 011 und o2, gekoppelt.

Die Streuvektormethode bietet nun die Mdglichkeit, die Eindringtiefe unabhangig von
der Messrichtung § durch die Drehung der Probe um den Streuvektor g4y zu variie-
ren. Seine Orientierung im Probensystem ist durch die Neigung ¢ und den Azimut-
winkel ¢ festgelegt (vgl. Abb. 2.7).
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Beugungskegel
180°-26

Abb. 2.7: Darstellung der verschiedenen Beugungsgeometrien in der RSA. Beim
Streuvektorverfahren wird die Probe (iber den Winkel n um den Streu-
vektor gy4 gedreht. PB deutet den einfallenden und SB den austretenden
Strahl an.

Die Methode Uberfuhrt die Beugungsgeometrie vom Q -Modus der RSA in den Y-
Modus. Die Eindringtiefe fur den Streuvektormodus ergibt sich zu [41]

_sin” @ —sin” Y + cos’ Bsin” Psin’ n

, (2.31)
2usin Bcos Y

n

Fir die Winkel n =0° und n =90° ergeben sich hieraus die Eindringtiefen fir die
Grenzfalle, den Q- und den W-Modus. Abb. 2.8 zeigt die Variation der Eindringtiefe
als Funktion des jeweiligen Messparameters ¢ bzw. n fir die Universalplot- und
Streuvektormethode.

Der in-plane Eigenspannungszustand lasst sich nun tiefenaufgelést nach der folgen-
den Gleichung ermitteln:

dy (hk1,T) = do (hk])

_ (2.32)
do (kD) [} s (kD) Bin® g + 25, (hkl)]

oy(r)=

Hierbei beschreibt | die Messrichtung und d* deutet an, dass es sich um den Mittel-
wert zweier Datensatze handelt, die unter den Azimuten $=0° und $=90° gemessen
wurden.
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>
=

>
T »

0 sin?\ys Vi 0 sin’n 1

Abb. 2.8:  Eindringtiefe fiir das sin? {Verfahren im Q- und Y-Modus (links) sowie fiir
das Streuvektorverfahren (rechts) [46]

Steht kein Wert fur den Netzebenenabstand do(hkl) des unverspannten Materials zur
Verfugung, so ermdglicht das Verfahren — unter Ausnutzung der hohen Sensitivitat
der Spannungen nach (Gl. 2.32) gegenuber do(hkl) — durch Messungen in mindes-
tens einer weiteren Richtung (4, den Wert fur do(hkl) in einer Optimierungsmethode
selbstkonsistent zu bestimmen.

Fur den Fall eines dreiachsigen Spannungszustands lasst sich mit Hilfe der Streu-
vektormethode infolge des gewonnenen Freiheitsgrades (die Eindringtiefe ist unab-
hangig von der Messrichtung zu variieren) sowie der Mdglichkeit, do selbstkonsistent
zu bestimmen, in einem iterativen Prozess auch die o033(1) Komponente ermitteln.
Eine ausfuhrliche Beschreibung des Verfahrens findet sich in [34].

2.5.3 Ortsraum-Methoden

2.5.3.1 Through Surface Strain Scanning

Die klassischen Ortsraum-Methoden legen mittels begrenzender Blenden im Primar-
und Sekundarstrahl das Volumenelement fest, dem das gemessene Signal zugeord-
net werden kann. Daher bieten sie sich vor allem zur Bestimmung von Spannungen
bzw. Spannungsgradienten im Volumen an. Wird die Probenoberflache jedoch
schrittweise in das laborfeste Messvolumenelement eingetaucht (Through Surface
Strain Scanning [47-49] (Abb. 2.5)), muss die Gewichtungsfunktion g(x,y,z), die sich
mit jedem Eintauchschritt sowie mit jeder Variation der Messrichtung (¢y) andert,
neu bestimmt werden [50]. Hinzu kommen Probleme durch die Abschattung der
Strahlung in der Probe selbst und im Falle der Untersuchung mit Neutronen eine wel-
lenlangenbedingte Reflexverschiebung durch den Monochromator.
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2.5.3.2 Abtragsmethode

Ein Gradientenverfahren, das den Ortsraum-Methoden zugerechnet werden kann, ist
die Mdglichkeit der sin®p-Messung nach sukzessivem Abtrag der Oberflache (Abb.
1.1). Die unter Verwendung des sin?y-Verfahrens ermittelten Eigenspannungen wer-
den dabei an der jeweiligen ,,Oberflache” bestimmt und der entsprechenden Abtrags-
tiefe zugeordnet. Da sich jedoch durch die Abtragsschritte Eigenspannungen aus
dem verbleibenden Material I6sen, miUssen die ermittelten zweiachsigen Spannungs-
tiefenprofile korrigiert werden [10]. Unter der Annahme, dass an der jeweiligen Ober-
flache ein zweiachsiger Spannungszustand vorliegt, der sich innerhalb der Strahlein-
dringtiefe nicht bzw. nur gering andert, lassen sich bei geeigneter Wahl der Abtrags-
schritte Az mit dieser Methode auch Gradienten des dehnungsfreien Netzebenenab-
stands do(hkl,z) vom Eigenspannungsgradienten trennen [51, 52]. Solche do(hkl,z)-
Gradienten konnen z.B. durch Aufkohlung der Randschichten beim Einsatzharten
von Stahlen entstehen [53]. Sie sind von den existierenden zerstorungsfreien Eigen-
spannungsanalysemethoden nicht zu bestimmen, weil sie sich derzeit nicht von ei-
nem moglichen Eigenspannungsgradienten der Normalkomponente 033(z) trennen
lassen.
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3 STAND DER ERKENNTNISSE

Schon in den 30er Jahren des letzten Jahrhunderts wurde die Bedeutung der zersto-
rungsfreien Eigenspannungsanalyse mittels rontgenographischer Beugungsmetho-
den fir polykristalline Werkstoffe erkannt [54-56]. Die entsprechenden Verfahren nut-
zen die Verschiebung der Interferenzlinien hkl, die durch die Dehnungen im Material
entstehen, zur Spannungsanalyse. Dabei wird anhand von Messungen in einzelnen
Probenrichtungen auf die entsprechenden Komponenten des Spannungstensors ge-
schlossen.

Einen entscheidenden Schritt in der Entwicklung der RSA bildete die Einflhrung des
sin?y-Verfahrens [36] (vgl. Abschnitt 2.5.1). Es hat die RSA in der Materialforschung
etabliert und bildet die Grundlage fir viele der heute in der modernen RSA vorhan-
denen Analysemethoden. Die Anwendung der sin®p-Methode ist jedoch an gewisse
Voraussetzungen beziglich des oberflachennahen Eigenspannungszustands ge-
bunden, deren Nichterfullung zu erheblichen Abweichungen von einem linearen
d¢¢(hkl)—sin2w-VerIauf fuhren kann. Die Interpretation nicht-linearer Verlaufe ist teil-
weise sehr schwierig [57]. Sie werden in erster Linie durch das Auftreten von Eigen-
spannungsgradienten, welche sich in der Form der oj(z) schreiben lassen, durch
Texturen und plastische Deformation hervorgerufen.

Den Mittelpunkt der vorliegenden Arbeit bildet die energiedispersive Eigenspan-
nungsgradientenanalyse im intermediaren Bereich zwischen Oberflache und Werk-
stoffvolumen. Im Folgenden werden die Entwicklung und die Probleme bei der ener-
giedispersiven Eigenspannungsgradientenanalyse beschrieben.

3.1 Entwicklung energiedispersiver Beugungsmethoden

Die Entwicklung der energiedispersiv arbeitenden Beugungsmethoden begann erst
gegen Ende der 60er Jahre. Die ersten Versuche, energiedispersiv arbeitende De-
tektoren in Kombination mit weiRer Strahlung fur die Bestimmung von Netzebenen-
abstanden zu verwenden, sind in [58-60] beschrieben. Doch obwohl der Aufbau sol-
cher Systeme einfach und kompakt war, konnten sie sich zunachst nicht durch-
setzen, da die Auflosung der Detektorsysteme fir eine genaue Bestimmung der
Netzebenenabstande zu gering war. Daher hielten die energiedispersiven Beugungs-
methoden zunachst in den Bereichen Einzug, in denen die winkeldispersiven bzw.
wellenlangendispersiven Methoden nicht angewandt werden konnten. Hier ist vor
allem die Rasterelektronenmikroskopie REM zu nennen, fur die die wellenlangendis-
persiven Methoden sowohl aufgrund des Platzmangels im Rezipienten als auch we-
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gen der durch die Messanordnung bedingten geringen Intensitat nicht in Frage ka-
men [61]. Waren zunachst nur qualitative Analysen mdglich (Elementbestimmungen),
so fuhrte der Einsatz energiedispersiver Methoden in der Rasterelektronenmikrosko-
pie zu einer raschen Entwicklung der Festkdrperdetektoren. Das Auflésungsvermo-
gen der Detektoren wurde innerhalb weniger Jahre mehrmals verdoppelt auf nun
ca. 150 eV bei 5.8 keV.

Doch auch in den Bereichen, in denen Ofen und Druckmesszellen zum Einsatz ka-
men, hielt die energiedispersive Beugung in Verbindung mit Synchrotronstrahlung
Einzug, da wegen der einfachen Messanordnung mit festem Beugungswinkel nur
zwei Fenster an den entsprechenden Anlagen bendtigt wurden [62, 63]. Nach und
nach wurde sie auch flir schnelle Strukturbestimmungen und Pulverdiffraktometrie
eingesetzt [64, 65].

Eine hochauflésende Methode mittels energiedispersiver Beugungsverfahren ist in
[66] beschrieben. Der weilte Strahl wird mit Hilfe eines Channel Cut Monochromators
monochromatisiert und durchgestimmt, wodurch die Auflésung nicht mehr durch die
Energieaufldsung des stationaren Festkdrperdetektors bestimmt ist. Das Verfahren
ist jedoch zeitaufwandig, da die Reflexe nicht mehr simultan aufgenommen werden.
Dieses Verfahren wird auch haufig in der Fluoreszenz-Spektroskopie verwendet [67].

Heutzutage werden die energiedispersiven Beugungsverfahren in einer Vielzahl un-
terschiedlicher Experimente genutzt. Bei in-situ Experimenten wird unter anderem
das Schichtwachstum kontrolliert [68] und das Kriechverhalten unter Last untersucht
[69]. Aber es werden auch Linienprofilanalysen durchgeflhrt und das plastische Ver-
formungsverhalten in Hochdruckzellen untersucht [70, 71]. Das Hauptanwendungs-
gebiet liegt jedoch weiterhin im Bereich der REM- und der TEM-Analyse. Hier konn-
ten sich die energiedispersiven Beugungsverfahren am besten durchsetzen. Doch
auch in der Eigenspannungsanalyse im Volumen haben sich die energiedispersiven
Beugungsmethoden bewahrt [50, 72, 73].

3.2 Energiedispersive Verfahren zur Eigenspannungsgradientenanalyse

Uber erste Bestimmungen von Eigendehnungen bzw. Eigenspannungen mittels e-
nergiedispersiver Beugungsmethoden wurde in [74, 75] berichtet. In [74] wird das
Auftreten des im Silizium-Einkristall verbotenen Reflexes 006 untersucht, der erst
auftritt, wenn innere Spannungen vorliegen bzw. von auf’en eine Last aufgebracht
wird, da sich die Strukturfaktoren hierdurch dndern. Uber die Intensitaten des verbo-
tenen Reflexes unter verschiedenen Lasten kann somit auf die innere Verschiebung
geschlossen werden. Im selben Jahr wird auch Uber erste Dehnungsmessungen mit-
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tels energiedispersiver Beugungsmethoden berichtet, bei denen analog zur klassi-
schen RSA die Verschiebung der Netzebenenabstande durch innere Spannungen
registriert wurde [75, 76]. Die Messungen wurden mit hochenergetischer Rontgen-
strahlung bis 250 keV einer Wolfram-Rdéntgenrdéhre durchgefihrt und kénnen als Vor-
laufer der Ortsraum-Methoden angesehen werden. Die ersten energiedispersiven
Untersuchungen in Reflexionsgeometrie auf Basis der Laplace-Methoden sind in [13,
77, 78] beschrieben (siehe Abb. 3.1), obwohl in [75] bereits auf den einfachen Auf-
bau solcher Messanordnungen hingewiesen wurde.
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U(t) [MPal | I
0 =]
L SY: (211) ~
-500 Lk < .
i P 3
-1000L 2 5 g ]
_1500 -|||sf|||||||u| N b o2 s s baverlerpleand o IO SN R SR ETE STIR (1171 B ' BT FTTT
004 01 1 10 60

1 [pm] —

Abb. 3.1 Energiedispersiv bestimmter Eigenspannungstiefenverlauf ermittelt in
Reflexionsgeometrie, aufgetragen gemal der Universalplotmethode [78]

Bei der Spannungsgradientenanalyse im Volumen sind die energiedispersiv arbeiten-
den Methoden mittlerweile als fester Bestandteil der Materialforschung etabliert [20,
73, 79-84]. Das Hauptproblem, das hier ebenso wie bei den Neutronenverfahren im
Volumen besteht, ist die Bestimmung des dehnungsfreien Netzebenenabstands
do(hkl), dessen Kenntnis fur die Bestimmung eines dreiachsigen Eigenspannungs-
zustands notwendig ist.

Im Gegensatz zu den Volumenmethoden ist die Bestimmung von Eigenspannungs-
gradienten im intermediéren Bereich, wo der Ubergang vom zweiachsigen Oberfla-
chenzustand zum dreiachsigen Volumeneigenspannungszustand stattfindet, wenig
untersucht.

Die ersten ,Through Surface Strain Scanning“ Experimente, die auf den energie-
dispersiven Messmethoden beruhen, wurden in [85] vorgestellt. In [83] wird auf das
ausreichende Auflosungsvermogen des Verfahrens hingewiesen. Es ermdglicht aber
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ebenso wie die winkeldispersiven Verfahren bisher nur eine Bestimmung der Deh-
nungsverteilung. Zweiachsige und dreiachsige Spannungsverteilungen im intermedi-
aren Bereich sind bisher nicht moglich, weil sich durch das nicht vollstandig in die
Probe eingetauchte Messvolumenelement eine Bestimmung der Gewichtungsfunkti-
on g(x,y,z) in verschiedenen Messrichtungen sehr kompliziert gestaltet.

Die wenigen Arbeiten, die sich mit der energiedispersiven Ermittlung von Eigenspan-
nungsgradienten im intermediaren Bereich auf Basis der Laplace-Methoden beschaf-
tigen [13, 50, 77, 78], berticksichtigen nicht den Ubergang vom zweiachsigen zum
dreiachsigen Spannungszustand. Sie gehen auch in gréReren Tiefen von einem rein
zweiachsigen Eigenspannungszustand aus. Dies ist aber bei den energiedispersiv,
mit mittel- und hochenergetischer Strahlung arbeitenden Verfahren im Allgemeinen
nicht zulassig, weil in den Tiefen, die durch diese Strahlung erschlossen werden,
dreiachsige Eigenspannungszustande vorliegen konnen, deren Nichtberucksichti-
gung starke Verschiebungen der in-plane Komponenten hervorrufen kénnen. Vor
allem hier mussen die bestehenden Verfahren weiterentwickelt und ihre Anwendbar-
keit unter Beweis gestellt werden.
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4 UBERTRAGUNG DER WINKELDISPERSIVEN METHODEN DER
RSA AUF DEN ENERGIEDISPERSIVEN FALL

Die Grundlage fur die Ubertragung der winkeldispersiven Eigenspannungsanalyse-
methoden auf die energiedispersiven Analysemethoden bildet die folgende Glei-
chung

E=hu="". (4.1)

Sie beschreibt den Zusammenhang zwischen der Energie E und der Wellenlange
des Lichtes A, wobei ¢ die Lichtgeschwindigkeit und h das Planck’sche Wirkungs-
quantum darstellt. Setzt man Gl. (4.1) in die Bragg’'sche Gleichung (2.6) ein, so erhalt
man aus dieser Beziehung die Netzebenenabstande als Funktion der Energie

d(hidy =€ 1 (4.2)
2sin@ E(hkl)

Sie stellt den fundamentalen Zusammenhang in der energiedispersiven Eigenspan-
nungsanalyse dar. Die Dehnungen in Messrichtung (¢)) ergeben sich aus den Ener-
gien gemal (Gl. 2.7) und (Gl. 4.2) zu

E,(hkl)

£, (hkl) =
e E,,, (hkl)

1, (4.3)

wobei Egy(hkl) die in Messrichtung gemessene Energie des Reflexes hkl ist und
Eo(hkl) die Energie des Reflexes fur den unverspannten Werkstoff darstellt.

4.1 Ubergang von der Einzelinterferenz zum Beugungsspektrum

Bei der Nutzung winkeldispersiver Beugungsverfahren fur die Eigenspannungs-
analyse werden die Beugungsdiagramme [(6(hkl)) fur diejenigen Interferenzen hkl
bestimmt, die zur Analyse der Eigenspannungen notig bzw. geeignet sind. Sollen
beispielsweise in einem mehrphasigen Gefuge die Makroeigenspannungen bestimmt
werden, so mussen die Beugungsdiagramme fur mindestens je eine Interferenz jeder
Phase bestimmt werden. Dies ist sehr zeitaufwandig und daher werden meistens nur
die starksten Reflexe zur Auswertung herangezogen.

Die Anwendung energiedispersiver Beugungsverfahren ermaoglicht hingegen die ,si-
multane® Aufnahme eines Energiespektrums (Abb. 4.1) in einem bestimmten Ener-
giebereich. Dazu wird weilde Rontgenstrahlung (Licht mit einer kontinuierlichen Ener-
gieverteilung im Wellenlangenbereich des Rontgenlichts) gemall Gl. (4.2) unter ei-
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nem festen Beugungswinkel 26 gebeugt und in einem energiedispersiv arbeitenden
Festkorperdetektor mit Vielkanal-Analysator registriert.
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Abb. 4.1:  Energiespektrum eines Stahls (16MnCr5), das unter einem festen Beu-
gungswinkel 26=30° aufgenommen wurde (links). Diffraktogramm des
a-211 Reflexes (rechts)

Die so ermittelten Spektren enthalten samtliche Interferenzen der im Material vor-
kommenden kristallinen Phasen. Hinzu kommen jedoch noch die Fluoreszenzlinien
des zu untersuchenden Werkstoffs sowie die Fluoreszenzlinien der fir die Strahlab-
schirmung bendtigten Materialien.

4.2 Auflosung der Detektor-Systeme

Die Anforderung, die die RSA an die Genauigkeit der Dehnungsanalyse stellt, liegt
im Bereich von Ad/d = 107, die mit einer winkeldispersiv arbeitenden Anordnung im
Allgemeinen problemlos zu realisieren ist. Gemal} der Fehlerfortpflanzung ergibt sich
fur die Auflésung Ad/d im energiedispersiven Fall [86]

2
IAdZWBI :\/(AEDZektorJ +cot? 0 (06)? . (4.4)

AE beschreibt die Auflésung des Detektors und A8 die Aquatorialdivergenz der Ront-
genquelle. Der Begriff ,Aquatorialdivergenz* wurde in [87] eingefiihrt und beschreibt
die Divergenz in der Beugungsebene, um Verwechselungen, die bei der Verwendung
der Begriffe Horizontal- und Vertikaldivergenz auftreten kénnen, zu vermeiden. Die
Auflésung des Detektors ist nach [88]

DE iy = \/ (&, ) +ooss [FEE) . (4.5)
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AEamp wird durch den Dunkelstrom und die Detektorelektronik bestimmt, F ist der Fa-
nofaktor und Egap beschreibt die Energie, die bendtigt wird, um im Kristall ein Elek-
tron-Loch-Paar zu erzeugen. Nimmt man typische Werte fir die Auflosung eines
Germanium Festkorperdetektors an (130eV bei 5.9 keV und 485eV bei 122 keV),
ergibt sich eine maximale Aufldsung des Systems von Ad/d =107, woraus sich fol-
gern liee, dass die Eigenspannungsanalyse mit energiedispersiven Methoden auf-
grund mangelnder Detektorauflosung nicht méglich ist. Die Auflésung des Detektors
ist jedoch nur ein Mal} fir die Fahigkeit, benachbarte Reflexe zu trennen. Sie hat
zwar einen Einfluss auf die Genauigkeit der Dehnungsmessung, ist jedoch nicht mit
ihr identisch. Die Dehnungsbestimmung bendtigt lediglich eine prazise Linienlagebe-
stimmung der auftretenden Reflexe und man erhalt [76]

A#)2)

Die Genauigkeit einer Reflexlagebestimmung OE ist unter der Voraussetzung, dass
sich die Reflexform nicht andert, ausschlieRlich durch die Zahlistatistik bestimmt und
kann auf 1eV genau erfolgen [76]. Damit sind Dehnungsbestimmungen im Bereich
von =10 mdglich. Weiter folgt daraus, dass die Dehnungsbestimmung mit zuneh-
mender Energie der Reflexe besser wird, da die Genauigkeit der Peaklage-
bestimmung unabhangig von der Energie ist, bei der der Reflex auftritt [58]. Anderer-
seits ist jedoch die Trennbarkeit der zu untersuchenden Reflexe Voraussetzung fur
eine genaue Peaklagebestimmung. Ein Reflex erfahrt gemaf [89]

%=—cot9A9 4.7)

eine Verbreiterung aufgrund der Aquatorialdivergenz A8 des Systems. Sie kann da-
zu fuhren, dass benachbarte Reflexe nicht mehr zu trennen sind und hat somit ent-
scheidenden Einfluss auf die Wahl des Beugungswinkels. Abb. 4.2 zeigt die Ande-
rung der Halbwertsbreite Adpws fiir verschiedene Netzebenenabstiande und Aquato-
rialdivergenzen als Funktion des Beugungswinkels 6p.
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Abb. 4.2:  Abhéngigkeit der Anderung der Halbwertsbreite Aduws vom Beugungs-
winkel, fiir verschiedene Divergenzen (A46,=10* rad durchgezogene Li-
nien und A6,=507 rad gestrichelt) und Netzebenenabstinde d [86].

Zu erkennen ist der starke Einfluss der Aquatorialdivergenz im Bereich kleiner Beu-
gungswinkel, wahrend die hohen Beugungswinkel in Ruckstreugeometrie unbeein-
flusst bleiben. Fur hinreichend kleine Divergenzen bietet es sich an, im Vorstrahlbe-
reich zu arbeiten, weil in diesem Bereich, wie bereits in Abschitt 4.3.1 erwahnt, zu-
satzlich zur besseren Auflosung auch der Abstand zwischen den Reflexen grolier
wird. Bei groReren Divergenzen ist zu untersuchen, ab welchem Beugungswinkel
sich die Reflexe trennen lassen.

Eine sehr viel bessere Auflésung energiedispersiver Systeme ist zu erreichen, wenn
man den weil3en Primarstrahl monochromatisiert und die Energie durchfahrt [66], wo-
durch jedoch der Vorteil der simultanen Aufnahme der Reflexe entfallt.

4.3 Konsequenzen fiir die Mess- und Auswertemethodik

4.3.1 Tiefenabhangigkeit der Reflexe im Spektrum

Ein weiterer Vorteil der energiedispersiven Messungen im Hinblick auf die Gradien-
tenanalyse o(1) ist die Tiefenabhangigkeit der einzelnen Reflexe im Spektrum. Nach
Gl. (2.31) ist die Eindringtiefe sowohl von der Geometrie (0, ¢, n) als auch vom Ab-
sorptionskoeffizienten p=f(E) bestimmt, der jedoch energieabhangig ist. Aufgrund
ihrer Energieabhangigkeit sind Reflexe, die bei niedrigeren Energien auftreten, ge-
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ringeren Eindringtiefen 1 zuzuordnen als Reflexe, die bei gleicher Beugungsgeome-
trie bei hdheren Energien auftreten.

Die Abb. 4.3 verdeutlicht nicht nur die Variation der Energie und somit der Eindring-
tiefe innerhalb eines Spektrums, sondern auch die Energieverschiebung eines gan-
zen Spektrums durch die Variation des Beugungswinkels 6.
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Abb. 4.3: Energiespektren einer Stahlprobe (16MnCr5), aufgenommen unter ver-
schiedenen Beugungswinkeln 8

Beim Ubergang von hdheren zu niedrigeren Winkeln 8 verschiebt sich das gesamte
Spektrum gemald Gl. (4.2) zu hdheren Energien, da das Produkt im Nenner konstant
bleiben muss. Zusatzlich wird das Spektrum gespreizt, d.h. die Abstande benachbar-
ter Reflexe werden groRer, wodurch sie sich besser trennen lassen (vgl. Abschnitt
4.2).

4.3.2 Variation der Eindringtiefe

Zusatzlich zu den Mdglichkeiten der Eindringtiefenvariation, die die winkeldispersiven
Methoden bieten, ermoglichen die energiedispersiven Methoden eine kontinuierliche
Variation der Eindringtiefe (Abb. 4.4).
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Abb. 4.4: Mdbglichkeiten zur Eindringtiefenvariation nach [34]

Wahrend die Eindringtiefe bei den winkeldispersiven Methoden nur durch die Winkel
Y und n kontinuierlich zu variieren ist, besteht im energiedispersiven Fall die Mog-
lichkeit, die Eindringtiefe Uber den Beugungswinkel 6 und somit Uber die Energie E
kontinuierlich zu variieren. Diese Variationsmdglichkeit der Eindringtiefe als Funktion
des Bragg-Winkels ist in Abb. 4.5 flr verschiedene Interferenzen des Eisens darge-
stellt.
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Abb. 4.5: Abhéngigkeit der Eindringtiefe T vom Beugungswinkel 6 in der energie-
dispersiven RSA, berechnet fiir verschiedene Reflexe des a-Eisens [90].

Sie verdeutlicht gleichzeitig zwei gegenlaufige Effekte. Der ,energetische” Effekt be-
wirkt einen Anstieg der Eindringtiefe mit abnehmendem Beugungswinkel aufgrund
der Reflexverschiebung zu hoheren Energien (vgl. Abb. 4.3). Auf der anderen Seite
fuhrt der ,geometrische® Effekt bei der Verringerung des Beugungswinkels zu einer
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Reduzierung der Eindringtiefe, da sich bei flacherem Strahleinfall der Strahlweg in
der Probe verlangert.

Der Anstieg der Kurven in Richtung kleinerer Beugungswinkel ist also durch den
energetischen Effekt bedingt, wahrend der Abfall nach Uberschreitung des Maxi-
mums durch den geometrischen Effekt verursacht wird. Die Maxima der Eindring-
tiefenverteilung tGber dem Beugungswinkel missen fur jeden Reflex hkl individuell
bestimmt werden. Der steile Anstieg der Eindringtiefe flir den 110-Reflex bei 6=25°
ist hingegen auf die Absorptionskante des Eisens zurlickzufiihren

Bei einer Optimierung der Messung auf die maximale Eindringtiefe ist zu beachten,
dass die im Maximum auftretenden Energien sehr gro3 werden kénnen und somit
unter Umstanden im Anregungsspektrum nicht mehr zu Verfliigung stehen.

4.3.3 Intensitatskorrekturen

Bedingt durch die Tatsache, dass die RSA auf der Ermittlung von Dehnungen beruht,
also einer Verschiebung von Interferenzlinien, ist eine Reihe von Intensitatskorrek-
turen fUr die Ermittlung der phasenspezifischen Eigenspannungen erforderlich, die
die Abnahme der Intensitat aufgrund der Wechselwirkung zwischen dem Primar-
strahl und der Materie beschreiben [28, 91]. Die wichtigsten Korrekturen fir die win-
keldispersive RSA sind die Polarisations-, die Lorentz- und die Absorptionskorrektur,
die in der PLA-Korrektur zusammengefasst werden [39].

Die Intensitatsverteilung uber dem Beugungswinkel ergibt sich dabei aus der gemes-
senen Intensitat dividiert durch den jeweiligen Korrekturfaktor, wobei die Lorentzkor-
rektur im Gegensatz zu den anderen Korrekturen nur auf die Integralintensitat anzu-
wenden ist:

1,(6) =[PLAO I, (6) (4.8)

gem (

Die Polarisationskorrektur tragt der unterschiedlich starken Emission der Dipolstrah-
lung in der Beugungsrichtung Rechnung, abhangig von dem elektrischen Feld, das
die Elektronen in Schwingungen versetzt. Fur unpolarisierte Strahlung ergibt sich der
Polarisationsfaktor zu [91]

P=(+cos*26)/2. (4.9)

Der Lorentzfaktor beschreibt die in den einzelnen Rontgeninterferenzen gestreute
Intensitét, die sich durch Integration des Gitterfaktors |G|? iber ein Volumen des rezi-
proken Raumes ergibt, das den ,Intensitatsbereich“ des betrachteten reziproken Git-
terpunktes vollstandig beinhaltet. Da dies einem Durchfahren des reziproken Punktes
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durch die Ewald’'sche Kugelkonstruktion bei Drehung um den Ursprung entspricht,
fallt der Lorentzfaktor fur verschiedene Messverfahren unterschiedlich aus. Fur die
parafocussierende Bragg-Brentano-Geometrie ergibt sich [91]:

A
sin26

(4.10)

Die Absorptionskorrektur tragt der exponentiellen Schwachung der Intensitat beim
Durchgang durch die Materie Rechnung und ist aus diesem Grund geometrieab-
hangig. Fur den allgemeinen Fall ist der Absorptionskorrekturfaktor durch [34]

4,6,4.,n) =2L(l+tan¢/c0tﬁcos/7) (4.11)
U

gegeben. Fur die Grenzfalle n=0° und n=90° ergeben sich hieraus die Absorptions-
korrekturfaktoren

A, :%(1+tan¢/cot¢9) und A4, =— (4.12)
U

fur den Q- und W-Modus der RSA. An der Gleichung fir den symmetrischen W-
Modus erkennt man, dass in dieser Messgeometrie eine Absorptionskorrektur der
Beugungsprofile nicht noétig ist, da hier die explizite 6-Abhangigkeit nicht gegeben ist.

Bei der Verwendung energiedispersiver Aufnahmemethoden zur RSA andern sich
die zu berucksichtigenden Korrekturfaktoren, weil der Beugungswinkel 26 wahrend
einer Messung konstant ist [92].

Der Polarisationsfaktor P, der die Abhangigkeit der Intensitat | vom Beugungswinkel
beschreibt, wird in der energiedispersiven RSA nicht zur Korrektur der Spektren be-
notigt, weil unter einem konstanten Beugungswinkel 6 gemessen wird. Die Polarisa-
tion zieht somit keine Verschiebung der Interferenzlinien nach sich, sofern sie nicht
stark energieabhangig ist, d.h. dass sie sich Uber den Energiebereich einer Linien-
breite nicht signifikant andert. Dies ist im Allgemeinen nicht der Fall [62].

Die Lorentzkorrektur ist bei der energiedispersiven RSA mit weilder Strahlung eben-
falls nicht zu berucksichtigen, weil das Durchfahren der einzelnen Gitterpunkte durch
die Ewald’sche Kugel entfallt. Zur Reflexion kommen all jene Gitterpunkte, die sich
innerhalb der Ewald’'schen Kugeln befinden, die sich jeweils aus der kurzesten und
langsten Wellenlange im Spektrum ergeben.

Die Absorptionskorrektur hingegen muss weiterhin berlcksichtigt werden, nicht je-
doch wie bisher wegen der sich mit dem Beugungswinkel 6 andernden geometri-
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schen Verhaltnisse, sondern aufgrund des energieabhangigen Massenschwachungs-
koeffizienten y(E), der sich bei bekannter Materialzusammensetzung und Material-
dichte p nach [93]

(4.13)

berechnen lasst. Summiert wird Uber die im Material vorhandenen Ele-
mente,(ﬂj beschreibt den Absorptionskoeffizienten des i-ten Elements im Material,
p)

M die relative Atommasse. Der Einfluss der Absorption auf die Reflexlage ist vor
allem bei starker absorbierenden Materialien zu bertcksichtigen. Er nimmt von der
hdherenergetischen Seite kommend mit Annaherung an die Absorptionskante des
Materials deutlich zu. Solange man oberhalb der Absorptionskante misst, verlauft die
Verschiebung immer in Richtung grélRerer Energien. Der Effekt ist in Abb. 4.6 am
Beispiel zweier Eisenreflexe dargestellt. Auf der linken Seite ist der 110-Reflex des
Eisens bei 26=30° zu erkennen. Der Reflex tritt theoretisch bei einer Energie von
11.819 keV auf und ist wegen der Absorption um 42eV zu hoéheren Energien ver-
schoben.
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Abb. 4.6: Einfluss der Absorption auf die Linienlage im Spektrum

Der 321-Reflex auf der rechten Seite ist hingegen lediglich um 8eV zu héheren Ener-
gien verschoben. Der Einfluss fallt bei leichteren Elementen etwas geringer aus.

Eine weitere Grole, die in der energiedispersiven RSA eine Korrektur der Reflexpro-
file notwendig macht, ist die Energieverteilung der Primarstrahlung [50]. Die gemes-
senen Interferenzlinien mussen bezuglich der Primarintensitat korrigiert werden,
wenn die Anderung der Primarstrahlintensitat ber den Energiebereich der Linien-
breite grof ist.
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Auf der linken Seite der Abb. 4.7 ist die Verschiebung eines Reflexes fir den Fall
dargestellt, dass die Primarstrahlintensitat Gber den Reflex ansteigt, auf der rechten
Seite ist ein Abfall der Primarstrahlintensitat zu erkennen. Da der gemessene Reflex
im linken Bild auf der héherenergetischen Seite liberbewertet ist, liegt der korrigierte
Reflex bei geringeren Energien. Die absolute Intensitat des korrigierten Reflexes
hangt von der absoluten Primarenergie ab, die jedoch keinen Einfluss auf die Linien-
lagenverschiebung hat.
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Abb. 4.7:  Verschiebung der Reflexlagen durch die Intensitdtsverteilung der Primér-
strahlung 1y(E)

Die Starke der Reflexverschiebung hangt allein vom Verhaltnis der Primarintensita-
ten zu Beginn und am Ende des Reflexes sowie von dessen Verlauf ab. Aus diesem
Grund ist die Verschiebung des Reflexes auf der linken Seite deutlich kleiner, da der
Reflex hier nur eine Halbwertsbreite HWB von 1.3 keV gegenuber 2.0 keV auf der
rechten Seite aufweist. In der Praxis sind die Reflexverschiebungen nicht so deutlich
zu erkennen. Die Effekte liegen im Bereich bis zu einigen 10 eV und mussen somit
korrigiert werden.



5 Simulationen zur energiedispersiven Eigenspannungsanalyse 38

5 SIMULATIONEN ZUR ENERGIEDISPERSIVEN EIGENSPAN-
NUNGSANALYSE

5.1 Einleitung

Unter Berucksichtigung der bisher dargelegten Unterschiede zwischen winkeldisper-
siver und energiedispersiver Eigenspannungsanalyse scheint die Simulation des e-
nergiedispersiven Beugungsvorgangs fur einen vorgegebenen Makroeigenspan-
nungszustand cjj(z) ein geeignetes Mittel zu sein, um sowohl den Einfluss der Nor-
malspannungskomponente 033(z) auf die verschiedenen Analysemethoden abzu-
schatzen als auch den Einfluss der Messdatenstreuung auf die Stabilitat der Auswer-
temethoden untersuchen zu konnen.

Den durchgeflihrten Simulationen liegt der folgende Algorithmus (Abb. 5.1) zugrun-
de: Vorgegeben sind zunachst ein dreiachsiger Eigenspannungstensor im Ortsraum,
der den Rand- und Gleichgewichtsbedingungen an der Oberflache (z=0) genlgt so-
wie die DEK und die Netzebenenabstande der zu simulierenden Interferenzen hkl.
Daraus werden die Dehnungen in den Messrichtungen (¢y)) bestimmt. Hieraus erge-
ben sich die tiefenabhangigen Energiemaxima. lhnen werden Einzelprofile [(E(z))
zugeordnet, wobei auf der d-Wertskala ein Gaul3profil konstanter Breite angenom-
men wird, so dass sich die Profile nur in der Lage Emax(hkl) unterscheiden. Der Fak-
tor absfinite beschreibt hier den differentiellen Absorptionskoeffizienten nach [28].
Die Integralintensitat ergibt sich durch die Integration der gewichteten Tiefenprofile
I(z) Uber die Tiefe z normiert mit dem integralen Absorptionskoeffizienten.

Es folgt die Auswertung der simulierten Beugungsprofile unter Berlcksichtigung der
in Abschnitt 4.3.3 aufgeflhrten Korrekturfaktoren sowie die Bestimmung der Deh-
nungs- bzw. Netzebenenabstandstiefenprofile. Aus ihnen werden schliellich die
Laplace-Eigenspannungstiefenprofile nach den verschiedenen, in dieser Arbeit vor-
gestellten Methoden berechnet.
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Vorgabe eines tiefenabhangigen Eigenspannungszustands
gi(z) (i=1, 2, 3)

I}

Berechnung der Gitterdehnungstiefenverlaufe
¢4y (hkl,T)iber die Grundgleichung der RSA (Gl. 2.7)

U

Berechnung der tiefenabhangigen Energiemaxima
E (hikl,z)=E,  (hkl){l-¢&,, (hkl, z))

I}

Berechnung der Energieinterferenzen I[E(hkl,z)] fur jede

Subschicht dz in der Tiefe z unter der Oberflache
1 1
£ 0.619921 D(E E._ (z)

2

int( E, z) = absfinite (z,20,(,n, U(E)) (& sin” (6) 20°

mit

)2

z

absfinite(z,26,,n, u(E)) =e TOYHE) Qsin @ Gos @ — cos 8 Bin ¢ [Bos ) !

U

Berechnung des Gesamtprofils durch die Integration tGber
samtliche Subschichten

Dicke
j int(E, z) dz

Int(E) = — 0

[ absfinite(z,26, 40,7, (1(E o ))dz
0

Abb. 5.1:  Algorithmus fitir den Ablauf der Simulation des energiedispersiven Beu-
gungsvorgangs
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Zur Vereinfachung wurde flr die im Folgenden beschriebenen Simulationen ein drei-
achsiger Spannungstiefenverlauf gewahlt

(— 1000 + 5022)6_0'42 0 0
o(z)= 0 =500 0 , (5.1)
0 0 (2023 e 04

dessen Hauptachsensystem mit dem Koordinatensystem der Probe zusammenfalit.
Dies hat den Vorteil, dass die Simulationen nur in den Azimutwinkeln $=0° und 90°
durchgefuhrt werden mussen. Abb. 5.2 stellt die Eigenspannungstiefenverlaufe aii(z)
graphisch dar. Neben den Tiefenverlaufen im Ortsraum sind auch ihre nach Gl.
(2.16) berechneten Laplace-transformierten Funktionen dargestellt. Die Tiefenverlau-
fe der 011(z) und o33(z) Komponenten entsprechen Eigenspannungstiefenverlaufen,
wie sie beispielsweise nach einer Schleifbehandlung auftreten kdnnen, wahrend fur
die 022(z) Komponente ein konstanter Tiefenverlauf vorgegeben wurde. Sie stellt
damit einen empfindlichen Indikator fur mogliche Fehlereinflisse dar, zumal ihre
Orts- und Laplace-Raum Funktionen identisch sind und die Messsignale zunéachst
die Spannungstiefenverlaufe im Laplace-Raum widerspiegeln.
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Abb. 5.2:  Fiir die Simulationen vorgegebene Spannungstiefenverldufe im Orts- und
Laplace-Raum

Eine Aufstellung der fir die Simulationen verwendeten Parameter ist in der Tabelle
5.1 dargestellt. Neben den Simulationen in den verschiedenen Modi, sin®y- und
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Streuvektormodus, wurden auch Untersuchungen mit unterschiedlich stark streuen-
den Messprofilen durchgefihrt. Die vorgegebenen Streuungen wurden zwischen 0%
und 5% vom jeweiligen Reflexmaximum gewahlt und statistisch gewichtet.

Tabelle 5.1 Simulationsparameter

Materialparameter:  ferritischer Stahl a,=0.2866nm

Refl. \ DEK (Kréner) | s; 10°MPa™ | %'s,10°MPa™
110 -1.23 5.7
211 -1.23 5.7
310 -1.64 6.93
321 -1.23 5.7

Beugungsgeometrie: 26=15°

Simulationsmodus / Winkel
sin®Y / W-Mode: P=0°,2° ..., 88°
Streuvektormodus: P=20°, 41°,60°, 70°
n je 20 Positionen

Zur Verdeutlichung sind in Abb. 5.3 zwei mit unterschiedlichen Streuungen verse-
hene Reflexprofile dargestellt. Eine Streuung von 5% bedeutet, dass der Wert jedes
einzelnen Messpunktes um +5% der maximalen Intensitat (abzuglich des Untergrun-
des) variieren kann. Die Streuungen flr jeden einzelnen Messpunkt wurden zuséatz-
lich mit +/N statistisch gewichtet, wobei N die Anzahl der Impulse beschreibt. Hier-
durch ergeben sich Streubander, innerhalb derer die einzelnen Messpunkte liegen.
Sie sind auf der linken Seite der Abb. 5.3 gestrichelt eingezeichnet. In der Praxis
wurden im Laborexperiment Streuungen von 3% bis 5% beobachtet. Die Werte sind
jedoch trotz Wichtung abhangig von der Zahlstatistik.

12 121 ¢ Streuung 5% wy ]
1.0 1oL  imMaximum /%
5 T 5 T '
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w o = |
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23.0 23.2 23.4 23.6 23.8 23.0 232 23.4 23.6
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Abb. 5.3:  Simulierte Reflexprofile ohne Streuung (links) und mit einer Streuung von
5% (rechts)



5 Simulationen zur energiedispersiven Eigenspannungsanalyse 42

Fir den Fall der Simulationen, die auf der Basis von Streuvektormessungen durch-
gefuhrt wurden, wurde zusatzlich der Einfluss der DEK auf die zurlick gerechneten
Dehnungs- und Spannungstiefenverlaufe im Laplace-Raum untersucht.

Die Simulations- und Auswerteprogramme wurden auf Grundlage der Software
MATHEMATICA®, Version 4.0 erstellt. Eine Ubersicht iiber die verwendeten Pro-
gramme findet sich in Tabelle 5.2.

Tabelle 5.2 Im Rahmen dieser Arbeit erstellte MATHEMATICA®-Programme, sie
beruhen zum Teil auf Programmen fiir die winkeldispersive RSA [34]

Notebook / Package Programmbeschreibung
ProfilsimulationED.nb Simulation der Linienlagenprofile fiir einen beliebigen dreiachsigen
ProfilsimulationED.m Eigenspannungszustand gemaR der Geometrie der sin’yy Messtechnik im -

Modus und der Streuvektormesstechnik entsprechend der hier
beschriebenen Prozedur

Absorptionskoeffizienten.nb Dieses Programm stellt den energieabhangigen Absorptionskoeffizienten fiir
Absorptionskoeffizienten.m verschiedene Werkstoffe als globale Funktion zur Verfligung, die
elementbezogenen Daten sind der Datenbank nach [93] entnommen

MessFileAuswertungHEXRD.nb |Auswertung der experimentellen Daten. Bestimmung der
MessFileAuswertungHEXRD.m |Interferenzlinienlagen aus den Spektren durch Anpassung von Gauss-
Funktionen nach Untergrundabzug und verschiedenen Korrekturen.

sinZpsiAuswertungeD.nb Eigenspannungsgradientenanalyse nach der sin’y-Methode
sin2psiAuswertungED.m

GradientenauswertungED.nb Eigenspannungsgradientenanalyse nach der Universalplotmethode
GradientenauswertungED.m

StreuvektorverfahrenED.nb Eigenspannungsgradientenanalyse nach der Streuvektormethode.
StreuvektorverfahrenED.m Ermittlung von zwei- und dreiachsigen Eigenspannungstiefenverteilungen
sowie Bestimmung von dy(hkl) durch Optimierungsverfahren

5.2 Simulationen auf der Basis von sin’{-Messungen

Fir die Simulationen auf Basis der sin®y-Methode wurde unter Vorgabe des Span-
nungszustands nach Gl. (5.1) der Kippwinkel @ in 2°-Schritten von 0° bis 88° variiert.
Die Simulationen wurden unter den Azimutwinkeln ¢$=0° und 90° durchgeflhrt, um
eine zweiachsige, nicht rotationssymmetrische Auswertung zu ermdglichen. Da der
Ausgangseigenspannungszustand bekannt ist, wurde auf eine Simulation in +y so-
wie der Azimutrichtungen ¢=180° und 270° verzichtet, die die Eliminierung der
Scherkomponenten 013, 023 ermoglichen wirden [42]. Die Richtungen ¢$=0° und 90°
entsprechen dem Hauptachsensystem der Spannungen.
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Die Ergebnisse dieser Simulationen im Laplace-Raum sind in Abb. 5.4 bis Abb. 5.8
dargestellt. Abb. 5.4 zeigt den Einfluss der Tiefengradienten auf die dgy(hkl)-siny-
Verlaufe fur die verschiedenen Reflexe. Infolge des steilen Gradienten der 011 Kom-
ponente in Oberflachennahe zeigen alle dgy(hkl)-Verlaufe fur hohe Kippwinkel starke
Krimmungen. Dies gilt sowohl fir $=0° (direkter Effekt) als auch fir die Messrichtung
$=90° (Querkontraktionseffekt). AuRerdem ist zu erkennen, dass fur die hoéher indi-
zierten Reflexe die Krimmungen kleiner werden bzw. erst bei deutlich héheren Kipp-
winkeln auftreten. Der Grund hierflr ist die groRere Strahleindringtiefe der hdherindi-
zierten Reflexe (vgl. Abschnitt 4.3.1) und damit verbunden der geringere Beitrag des
Tiefenbereichs dicht unter der Oberflache, in dem der Eigenspannungsgradient am
starksten ist, zum Gesamtsignal.
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Abb. 5.4:

Die Auswertung der Simulationsdaten nach der Mehrwellenlangenmethode [38] ist in
Abb. 5.5 dargestellt. Hier wurde den nach dem sin®y-Verfahren aus den Regressi-
onsgeraden ermittelten Spannungswerten fur die Reflexe 110, 211, 310 und 321
mittlere Eindringtiefen 7 =(t(y=0)+1()=88))/2 zugeordnet. Andere Definitionen der
mittleren Eindringtiefe sind moglich, wie beispielsweise 7 =1/e(t({=0)+1(P=88)) [2].
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Aus Abb. 5.5 Iasst sich ableiten, dass die derart ermittelten Eigenspannungstiefen-
verlaufe zum Teil erhebliche Abweichungen von den vorgegebenen Verteilungen
zeigen, die sich ihrer Ursache nach in eine vertikale und eine horizontale Komponen-
te zerlegen lassen. So fuhrt die lineare Regression der teilweise stark nichtlinearen
dw(hkl)—sinqu-VerIéufe naturgemal zu inkorrekten Eigenspannungswerten und damit
zu einer Verschiebung der Verteilungen entlang der Ordinatenachse. Weiterhin be-
wirkt die o33(t) Komponente eine Verschiebung entlang der Ordinatenachse, weil die
Spannungstiefenverlaufe allein die Differenzen der in-plane Komponenten a;(1)-
033(T) wiedergeben kénnen. Beide Effekte auldern sich in einem vertikalen Versatz.
Zusatzlich bewirkt die Unsicherheit in der Zuordnung der diskreten Spannungswerte
zu einer bestimmten mittleren Eindringtiefe T eine horizontale Verschiebung der ge-
samten Kurve, die sich im vorliegenden Fall nur fir die g11(t) Komponente bemerk-
bar macht, da diese im Gegensatz zur 022(1) Komponente einen steilen Gradienten
zeigt.
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Abb. 5.5: Nach der Mehrwellenlangenmethode ausgewertete Spannungs-
tiefenverldufe bestimmt aus den Reflexen 110, 211, 310 und 321 (Gestri-
chelte Linien: vorgegebene Spannungstiefenverlaufe)

Eine verbesserte Moglichkeit, die Spannungstiefenverlaufe aus demselben Daten-
satz zu ermitteln, bietet das Universalplotverfahren nach Ruppersberg (vgl. Abschnitt
2.5.2.2) [12]. Es ermdglicht, die Spannungen verschiedener Reflexe in einer einzigen
Kurve direkt Uber der Eindringtiefe aufzutragen.
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Die zurick gerechneten Spannungstiefenverlaufe sind in Abb. 5.6 fir die vier simu-
lierten Reflexe dargestellt. lhnen liegt der in Abschnitt 2.5.2.2 GIn. (2.26a)-(2.26f)
dargelegte Auswerteformalismus zugrunde. Da die Universalplotmethode flr die tie-
fenaufgeloste Analyse biaxialer Eigenspannungszustande konzipiert ist, treten bei
der zweiachsigen Auswertung einer dreiachsigen Spannungsverteilung naturgeman
Abweichungen auf. So modifizieren sich die Ausdrticke fur o und f in (2.26¢) bzw.
(2.26d) unter Berucksichtigung der Dreiachsigkeit des Spannungstensors gemaf

£} (hkl,T) - (1/2 2w +5))033(7)
U||(T)E%[011(T)+022(T)]: v / 2= TS (5.2)
1/2 55 (hkl)sin? @ + 251 (hkl)
_ &, (hkl, T)
frO =S lonm-onml=—L = (5.3)
1/2.55 (hkl)sin“ ¢

Demnach wird das arithmetische Mittel der an den unter $=0° und $=90° gemes-
senen Dehnungstiefenverlaufen von o33(t) beeinflusst, wahrend die entsprechende
Differenz nicht von der Oberflachennormalenkomponente abhangt. Man erhalt wei-

terhin:
+ =
£y (hkl,T) &y (hkl,T) 1/2 55 cos? ( +s
oy1(7) = w_ 3 +—Y — oL 2 2 4 1)0'33(T)
1255 (hkl)sin“ ¢ + 25y (hkl) 1/2s,(hkl)sin“ ¢ 1/2 s5sin” ¢ + 25
(5.4a)
&), (hkl, T) &g (hkl, T) 1/2 55 cos? (f +s
0 (1) = t//' 5 -—¥ — -y — 7 s 1)033(T)-
/255 (hkl)sin“ ¢ + 25y (hkl)  1/2s,(hkl)sin“ ¢y  1/2 s sin” ¢ + 25
(5.4b)

Den Gleichungen ist zu entnehmen, dass beide oberflachenparallele Spannungs-
komponenten gleichermal3en durch die richtungsabhangige, von as3(t) hervorgerufe-
ne Querkontraktion verfalscht werden. Diesbezlglich signifikante Anderungen erge-
ben sich fur die 022(t) Komponente (Abb. 5.6, unteres Teilbild), deren Tiefenverlauf
als konstant angenommen wurde.

Der Versatz zwischen den einzelnen, fur die verschiedenen Reflexe ermittelten Tie-
fenverlaufen im Universalplot |asst sich folgendermal3en begriinden: Zur Berechnung
der jeweiligen Gitterdehnungsverlaufe g4y(hkl,t) wird der in der dehnungsfreien Rich-
tung Y* des zweiachsigen Eigenspannungszustands ermittelte Netzebenenabstand
dy+(hkl) verwendet (Abb. 5.6). Dieser hangt im vorliegenden Fall jedoch vom o33(1)
Tiefenverlauf ab und variiert daher mit der Eindringtiefe (dy+(hkl)=dy+(hkl,T)). Folglich
verschieben sich die einzelnen o;"™(1)-Kurven entlang der Ordinatenachse unter-
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schiedlich. Die beste Ubereinstimmung mit der vorgegebenen Spannungsverteilung
wird fur den 321-Reflex erzielt, da die entsprechenden Informationen aus einer ver-
gleichsweise grof3en, von 033(t) weniger beeinflussten Eindringtiefe stammen.

Die Streuungen der Daten, die bei den Reflexen 211 (1t ©18 ym) und 321 (1 ©55 pm)
auffallen, sind durch den Auswertealgorithmus Gin. (2.26d) und (5.2) bestimmt, da
der Nenner fir Messungen nahe der dehnungsfreien Richtung * sehr kleine Werte
annimmt.
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Abb. 5.6: Nach der Universalplotmethode zuriick gerechnete Spannungstiefen-
verlgufe
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Da der Versatz der Spannungstiefenverteilungen flir verschiedene Reflexe hkl auf
die unterschiedlichen Netzebenenabstande dy+(hkl,T) (Abb. 5.7, links) zurtickzuflihren
ist, stellt sich die Frage, wie sich die Auswerteroutine verhalt, wenn der unverspannte
Netzebenenabstand dy(hkl) durch Referenzmessungen an Pulverproben oder durch
andere Verfahren bestimmt wird. Wird der ,exakte“ Netzebenenabstand des unver-
spannten Gitters in die Auswerteroutinen eingesetzt, so erhalt man die zurlick ge-
rechneten Spannungstiefenverlaufe (Abb. 5.7 rechts). Sie zeigen starkere Abwei-
chungen von den vorgegebenen Spannungstiefenverlaufen als diejenigen, bei denen
der d-Wert der dehnungsfreien Richtung dy«(hkl) als dehnungsfreier Netzebenenab-
stand do(hkl) angenommen wurde.
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Abb. 5.7: Netzebenenabsténde, die in der dehnungsfreien Richtung * ermittelt
wurden (links); zurlick gerechneter Spannungstiefenverlauf unter Ver-
wendung des vorgegebenen unverspannten Netzebenenabstands (ge-
schlossenen Symbole ogy4; offene Symbole oy;) (rechts)

Der Grund hierfur ist ebenfalls in den GIn. (2.26d) und (5.2) zu finden. Bei Annahe-
rung an die dehnungsfreie Richtung ¢* wird der Nenner sehr klein, die d-Werte-
Differenzen im Zahler bleiben jedoch wegen der Verschiebung von dgy(hkl) durch
033(1) weiterhin sehr grol3. Die Verwendung eines genauen, mit Referenzmethoden
ermittelten dehnungsfreien Netzebenenabstands fuhrt demnach beim Vorliegen ei-
nes dreiachsigen Eigenspannungszustands nicht zu einer Verbesserung der Genau-
igkeit in der Eigenspannungsgradientenanalyse.

Um den Einfluss von Messunsicherheiten auf die Spannungstiefenverlaufe der Kom-
ponenten g;i(T) zu untersuchen, wurden jeweils Messserien simuliert, bei denen die
Reflexprofile mit unterschiedlichen Streuungen versehen wurden. Die zurtick gerech-
neten Spannungstiefenprofile sind in Abb. 5.8 dargestellt.
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Abb. 5.8:  Zurlick gerechnete Spannungstiefenverldufe, simuliert mit unterschied-

lichen Messunsicherheiten. Von oben nach unten wurden die Reflex-
profile mit Fehlern von je 1%, 3% bzw. 5% vom Reflexmaximum beauf-
Schlagt statistisch gewichtet. Die Netzebenenabsténde do(hkl) wurden in
den dehnungsfreien Richtungen * ermittelt.

Diese Simulationen zeigen deutlich den Einfluss der Streuung auf die mittels Univer-

salplotverfahren zurlick gerechneten Eigenspannungstiefenverlaufe. Sie machen
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sich in den dehnungsfreien Richtungen besonders bemerkbar, da hier erneut die
Differenzen im Nenner von Gl. (2.26d) klein sind, wahrend die Streuungen im Zahler
zu grof3eren Differenzen fuhren.

5.3 Simulationen auf der Basis der Streuvektormethode

Die Simulationen, die auf der Streuvektormethode basieren, sind von besonderem
Interesse, da diese Methode es ermdglicht, nicht nur zweiachsige Eigenspannungs-
zustande zu bestimmen, sondern mit Hilfe eines lterationsverfahrens auch die Nor-
malkomponente des Spannungstensors senkrecht zur Oberflache o33(1) zu ermitteln.

Ausgehend von dem in Abschnitt 5.1 vorgestellten Eigenspannungszustand wurden
Simulationen in den Messrichtungen =20°, 41°, 60° und 70° fur die Reflexe 110,
211 und 321 durchgefuhrt. Fur die ausgewahlten Reflexe ist die dehnungsfreie Rich-
tung Y*(hkl)=41° identisch, da sie die gleichen DEK besitzen. Die Abb. 5.9 zeigt die
ermittelten Netzebenentiefenprofile fir den vorgegebenen, dreiachsigen Eigenspan-
nungszustand. Es wurde Uber die Daten in den Azimutrichtungen $=0° und 90° ge-
mittelt. Dies ist notwendig, da im Fall eines nicht rotationssymmetrischen Eigenspan-
nungszustands die in der dehnungsfreien Richtung * ermittelten Netzebenen-
abstande erst bei Mittelung Uber zwei senkrecht zueinander stehenden Azimutwin-
keln ¢ unabhangig von den in-plane Eigenspannungen g11(1) und 02,(T) sind.

Die schematische Darstellung auf der rechten Seite der Abb. 5.9 soll den Verlauf der
Dehnungstiefenprofile verdeutlichen. Liegt ein zweiachsiger Spannungszustand mit
starken Druckeigenspannungen an der Oberflache vor, so werden die Netzebenen in
den Messrichtungen , fur die w<y* gilt, an der Oberflache starker gedehnt als im
Volumen (Querkontraktionseffekt). Ist die Neigung @ jedoch gréRer als die in der
dehnungsfreien Richtung y*, so werden die Netzebenen an der Oberflache starker
komprimiert. In der dehnungsfreien Richtung hingegen muss sich ein konstanter Tie-
fenverlauf der Netzebenenabstande dy{hkl) einstellen, der dem des unverspannten
Gitters gleich ist.

Liegt der d-Werttiefenverteilung jedoch ein dreiachsiger Eigenspannungszustand zu-
grunde (Abb. 5.9, links), so ergeben sich fur die Netzebenenabstande, ermittelt in der
dehnungsfreien Richtung, Abweichungen vom konstanten Verlauf. Sie spiegeln direkt
den Tiefenverlauf der os3(t) Komponente wider (vgl. Abb. 5.2). Daher bietet es sich
an, gerade Messungen in der dehnungsfreien Richtung @*(hkl) des ,zweiachsigen®
Eigenspannungszustands zu nutzen, um die Spannungskomponente 0s3(t) zu
bestimmen.
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Abb. 5.9: Nach der Streuvektormethode ausgewertete Netzebenentiefenprofile
normiert auf die Gitterkonstante ap des kubischen Gitters (links), schema-
tische Darstellung der Verhéltnisse fiir einen zweiachsigen Spannungs-
gradienten (rechts)

Die zurick gerechneten Spannungstiefenverldufe aller Komponenten des Eigen-
spannungstensors sind in Abb. 5.10 gezeigt. Sie stimmen gut mit den Vorgaben U-
berein.
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Abb. 5.10: Zurlick gerechnete Spannungstiefenverléufe der drei Komponenten des
Spannungstensors

In den Bereichen, in denen sich die Eigenspannungstiefenprofile der verschiedenen
Reflexe Uberlappen, zeigen sich geringe Differenzen innerhalb der einzelnen Kom-
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ponenten o;(t). Das Auftreten dieser Differenzen zwischen den Reflexen ist auf die
do(hkl)-Optimierungsroutine zurickzufihren, auf deren Modifikation im Folgenden
naher eingegangen wird.

Die do(hkl)-Optimierungsroutine wurde in [41] entwickelt und ist in [34] ausflihrlich
beschrieben. Hier wird do(hkl) zunachst fur den in-plane Eigenspannungszustand
optimiert, indem die in verschiedenen Messrichtungen @ ermittelten Spannungstie-
fenverlaufe, die in unterschiedlicher Weise von einer do(hkl)-Variation abhangig sind,
in Ubereinstimmung gebracht werden (sieche Abb. 5.12). Der so ermittelte Wert
do(hkl) wird zur Bestimmung der Normalkomponente o33(hkl) genutzt. Diese wird nun
als Ausgangsbasis fur einen weiteren do(hkl) Optimierungsschritt verwendet, indem
die Komponente im Sinne von Gl. (5.2) abgezogen wird. Fur den hieraus entstan-
denen lterationsprozess wurde jedoch weder gezeigt dass das Verfahren konver-
giert, noch dass es im Falle der Konvergenz gegen do(hkl) konvergiert.
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Abb. 5.11  Schematische Darstellung der Eigenspannungsgradienten- und do(hkl)-
Analyse mit der “Optimierungsmethode” [94]

Eine Modifikation des Verfahrens, die im Folgenden beschrieben wird, macht den
Iterationsprozess und somit auch die Frage nach den Konvergenzkriterien Uberflus-
sig. Die Anderung besteht darin, gleich von Beginn an einen dreiachsigen Eigen-
spannungszustand anzunehmen und diesen direkt in den Minimierungsprozess der
Interpolationslange einzubeziehen. Der Optimierungsprozess, wie er sich nach der
Modifikation ergibt, ist im Flussdiagramm (Abb. 5.12) dargestellt.
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Die geringen Differenzen zwischen den Eigenspannungstiefenverlaufen resultieren
aus den unterschiedlichen Netzebenenabstanden do(hkl), die fiir jeden Reflex ermit-
telt wurden. Normiert auf den Gitterparameter ap ergab sich fir den 211-Reflex
do(211)=0.286586 nm und fur den 321-Reflex do(321)=0.286595 nm.

Vorgabe eines Intervalls (dmin,dmax) flr do(hkl)

d[i]=dmin+i*Ad

Berechnung des diskreten os3-Tiefenverlaufs gemag
dy (1) = dli]

733 (0 = 25, + 351)

il

Anpassung einer Funktion f(t) an die Verlaufe o33(Tdiskret(W™))

il

Berechnung von o4¢(1) und o22(t) aus den Messungen in den
unterschiedlichen Messrichtungen (¢y) in diskreten Tiefen t
unter Verwendung von o33(1) und d[i]

il

Bestimmung der Interpolationslange L[i] der in diskreten Tiefen
vorliegenden Spannungstiefenverlaufe

011(Tdiskret(W1,P2)) + O22(Tdiskret(P1,Y2))

Bestimmung des i=iq, flir das L[i] ein Minimum ist

il

Bestimmung der Eigenspannungstiefenverlaufe og11(1), 022(1)
und o33(1) unter Verwendung von dJig]

Abb. 5.12 Flussdiagramm des dy(hkl) Optimierungsprozesses

Ein Grund fur die Abweichungen des Netzebenenabstands dy liegt in der Anpassung
einer Funktion an die Daten von o33(t), die notwendig ist, weil die Messdaten fur ver-
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schiedene Messrichtungen y in jeweils unterschiedlichen diskreten Tiefen vorliegen.
Diese Funktionen mussen sich fir die verschiedenen do(hkl)ingex VOrgaben gleicher-
malfen ,gut‘ an die o33(t) Daten anpassen lassen. Bei den hier vorliegenden Simula-
tionen wurde daher eine Funktion des Typs gewahlt, der der Laplace-transformierten

von 033(z) entspricht und dieser Forderung zumindest in der Nahe von do(hkl) nach-
kommt.

Einen Anteil an den beobachteten Abweichungen tragt auch die leichte Asymmetrie
der simulierten Reflexprofile. Sie wird von dem vorliegenden Eigenspannungsgra-
dienten hervorgerufen [34] und kann nicht durch die Parameter der anzupassenden
Gaul¥funktion berlcksichtigt werden. Da der Effekt von den Eigenspannungen ab-
hangt, ist er in verschiedenen Tiefen unterschiedlich stark und wird deswegen von
den Reflexen hkl verschieden wahrgenommen. Dies ist in Abb. 5.13 an einem Bei-
spiel dargestellt. Aus Darstellungsgrinden wurde ein steilerer, rotationssymmetri-
scher Eigenspannungsgradient oj(z[um])[MPa]=(2500+1 00*z? )*exp(-0.4z) gewahlt.

1.2 : . : . . : . :
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Abb. 5.13: Asymmetrisches Reflexprofil verursacht durch einen sehr steilen Eigen-
spannungsgradienten. An die simulierten Daten wurde eine Gaul$funktion
angepasst.

Wahrend sich die Asymmetrie beim 110-Reflex deutlich bemerkbar macht, ist sie
beim 321-Reflex kaum zu erkennen.

Eine Mdglichkeit, die sich nur im kubischen Kristallsystem bietet, ist, die do(hkl)-Opti-
mierung fur alle Reflexe gleichzeitig auszufuhren, indem die Netzebenenabstande
do(hkl) auf den Gitterparameter ap normiert werden. Dies ist in Abb. 5.14 dargestellt.
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Abb. 5.14 Eigenspannungstiefenverlédufe bei gleichzeitiger do(hkl)-Optimierung aller
Reflexe

Zwischen den Reflexen treten nun keine Abweichungen mehr auf, da nur noch ein
Wert fur den Gitterparameter ap angepasst wird. Aus der Lage der Eigenspannungs-
tiefenverteilungen kann geschlossen werden, dass der nunmehr bestimmte Gitterpa-
rameter sehr gut angepasst wurde. Die maximale Abweichung fur die o2, Komponen-
te betragt 8 MPa und wird fur die geringsten Eindringtiefen beobachtet. Sie ist nur
noch auf die Asymmetrie des 110-Reflexes zurlckzufuhren, denn die maximale Ab-
weichung fur den 321-Reflex betragt 2 MPa. Es zeigt sich somit, dass es sinnvoll ist,
viele Messdaten Uber einen weiten Eindringtiefenbereich fur die Optimierung zu ver-
wenden.

Auch in diesem Fall der energiedispersiven Streuvektormessungen wurde der Ein-
fluss von Streubandern auf die zurtck gerechneten Eigenspannungstiefenprofile un-
tersucht. Abb. 5.15 zeigt die zurick gerechneten Eigenspannungstiefenverlaufe mit
einem vorgegebenen Streuband von 3%. Dies entspricht in etwa den Verhaltnissen,
die bei realen Messungen im Spektrum vorliegen. Die Eigenspannungstiefenverlaufe
im Laplace-Raum stimmen sehr gut mit den vorgegebenen Uberein und die Abwei-
chungen, die sich aufgrund der Anpassungsprobleme der 033(1) Komponente bei den
Messungen ohne Streuungen gezeigt haben, gehen hier vollstandig in der Streuung
der diskreten ,Messdaten® unter.
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Abb. 5.15: Spannungstiefenverléufe mit einer Streuung von 3%

Weiterhin ist zu erkennen, dass sowohl die Streuung der Messdaten als auch die
Fehlerbalken in Richtung grofRerer Eindringtiefen zunehmen. Diese — grof3en Ein-
dringtiefen entsprechenden — Messdaten wurden in den Messrichtungen mit kleinen
P-Winkeln aufgenommen. Die Daten wurden in jeder Messrichtung mit der gleichen
Zahlzeit simuliert. Die zunehmende Streuung der Eigenspannungstiefenverlaufe bei
hohen Eindringtiefen ist auf das Auswerteverfahren zuriickzufiihren. Die Differenzen
der streuenden Messdaten werden gemalf Gl. (2.26d) bei kleineren -Winkeln durch
kleinere Werte dividiert.

Vergrofert man die Streuungen in den Beugungsprofilen weiter, so nehmen die Un-
sicherheiten in den Eigenspannungsverlaufen ermittelt in gréof3eren Tiefen Uberpro-
portional zu. AuRerdem wird die Anpassung an das Netzebenenabstandstiefenprofil
dyc{(hkl,T) in der dehnungsfreien Richtung schlechter, wodurch die Unsicherheit in der
do-Bestimmung zunimmt.

Eine interessante Frage stellt sich auch im Hinblick auf die Energiekalibrierung des
Detektors: Welchen Einfluss hat ein Energie-Offset, der durch eine schlechte Abso-
lutkalibrierung des Detektors entsteht, auf die Spannungsanalyse?
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Um dieser Frage nachzugehen, wurden die simulierten Daten ohne Streuung mit Off-
sets von -50 eV und +100 eV versehen und erneut ausgewertet. Abb. 5.16 zeigt die
veranderten Netzebenentiefenverlaufe normiert auf den Gitterparameter ao fir einen
Offset von +100eV. Die bezlglich des Azimutwinkels Gber $=0° und 90° gemittelten
Netzebenentiefenverteilungen, ermittelt in einer Messrichtung ), ergeben fir ver-
schiedene Reflexe keinen kontinuierlichen Verlauf, weil sich ein konstanter Energie-
offset unterschiedlich auf die bei verschiedenen Energien auftretenden Reflexe aus-
wirkt.
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Abb. 5.16: Netzebenenabstandsverteilung fiir die mit einem Offset von +100 eV ver-
sehenen Daten

Die Tabelle 5.3 enthalt die mit unterschiedlichem Offset flr den jeweiligen Reflex be-
stimmten dehnungsfreien Netzebenenabstande des unverspannten Gitters. Die Ab-
weichungen vom vorgegebenen Netzebenenabstand des unverspannten Gitters
do(hkl) sind bei gleichem Offset fir niedrig indizierte Reflexe starker als fir héherindi-
zierte, da das Verhaltnis (AE/E) bei ihnen groler ist.

Tabelle 5.3 Dehnungsfreie Netzebenenabstande do(hkl) bestimmt mit der Optimie-
rungsmethode fur verschiedene Offsets.

Offset do(211) do(321)

0OeV| 0.286586 0.286595
-50eV] 0.286939 0.286826
+100eV] 0.285881 0.286132
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Die Eigenspannungstiefenverlaufe, die sich aus den mit Offset simulierten Reflexpro-
filen zurtick rechnen lassen (Abb. 5.17), zeigen hingegen keinen signifikanten Unter-
schied zu denen, die ohne Offset simuliert wurden (Abb. 5.10).
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Abb. 5.17: Zurlick gerechnete Spannungstiefenverldufe unter Beriicksichtigung ei-
nes durch fehlerhafte Kalibrierung hervorgerufenen Energie-Offsets

Dieses Ergebnis zeigt, dass Ungenauigkeiten in der Absolutkalibrierung, die z.B. mit
einem Kalibrierpraparat durchgefuhrt wurden, nur einen geringen Einfluss auf die
energiedispersive Eigenspannungsanalyse mittels Streuvektormethode haben.

Von hohem Interesse ist auch der Einfluss der diffraktionselastischen Konstanten
DEK auf die Stetigkeit des universellen Eigenspannungstiefenverlaufs g;(t), weil es
bei vielen Proben nicht moglich ist, die DEK experimentell zu bestimmen. Der Ein-
fluss der DEK ist im Folgenden am Beispiel des 211- und 310-Reflexes dargestellt.
Hierzu wurden die ermittelten Dehnungen mit den DEK nach Modellen von Reuss
[24] und Voigt [27] ausgewertet, die die Grenzannahmen bilden, wahrend fur die Si-
mulation der Interferenzlinien hkl das Modell nach Kroner [26] zugrunde gelegt wur-
de. Tabelle 5.4 zeigt die DEK fur die Reflexe 211, 310 und 321 berechnet aus den
Einkristalldaten [95] nach den Modellen von Voigt, Kroner und Reuss.

Tabelle 5.4 DEK fur verschiedene Eisenreflexe nach den Modellen von Voigt, Kro-
ner und Reuss

Reflex Voigt Kréner Reuss
s4(hkl) Y2 s»(hkl) s1(hkl) Y2 sy(hkl) s4(hkl) Y2 s»(hkl)

[10° MPa™" | [10° MPa™"] [ [10° MPa™"] | [10° MPa™"] | [10° MPa™] | [10° MPa™]
211 1.2 5.6 -1.23 5.7 -1.28 5.84
310 1.2 5.6 -1.64 6.93 -2.28 8.84
321 1.2 5.6 1.23 5.7 -1.28 5.84
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Die Eigenspannungstiefenverlaufe fir den 211-Reflex sind in Abb. 5.18 dargestellt.
Ausgewertet wurde er mit den DEK der Grenzannahmen von Voigt (homogene Deh-
nungsverteilung) und Reuss (homogene Spannungsverteilung).
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Abb. 5.18: Einfluss unterschiedlicher DEK auf den Spannungstiefenverlauf

Zu erkennen ist, dass sich die Eigenspannungstiefenverlaufe nur gering unterschei-
den. Die in unterschiedlichen Messrichtungen | ermittelten Verlaufe scheinen sich
gegeneinander zu verschieben. Im Fall einer realen, mit Streuung behafteten Mes-
sung ist der Einfluss in diesem Fall zu vernachlassigen. Die Abb. 5.19 zeigt hingegen
die Auswertung des 310-Reflexes. Simuliert wurden die Messdaten ebenfalls nach
dem Modell von Kroner, ausgewertet wurde hier nach dem Modell homogener Deh-
nungsverteilung in allen Kristalliten des Vielkristalls nach Voigt. Fur den 310-Reflex
zeigen sich hier sehr starke Abweichungen der ermittelten Eigenspannungstiefenver-
laufe vom vorgegebenen Verlauf.
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Abb. 5.19 Nach dem Modell von Voigt zuriick gerechnete Eigenspannungstiefen-
verteilung

Die in einzelnen Messrichtungen  ermittelten Eigenspannungstiefenverlaufe sind
gegeneinander verschoben und zeigen unterschiedliche Verlaufe. Starkere Abwei-
chungen zeigen die Messrichtungen ), die absolut gesehen naher an der dehnungs-
freien Richtung liegen. Messungen in Richtungen y<y* und y>y* werden in die je-
weils gegenlaufige Richtung verschoben, wobei die Verschiebungsrichtung vom Vor-
zeichen des Eigenspannungsgradienten abhangt. Der zusatzlich auftretende absolu-
te Offset wird durch die nicht korrekte Bestimmung des dehnungsfreien Netzebenen-
abstands do(hkl) hervorgerufen.

Aus der Beobachtung solcher, nicht ineinander Ubergehender Eigenspannungstie-
fenverlaufe kann man also zumindest theoretisch auf die Verwendung eines nicht
korrekten Modells zur DEK Bestimmung schliefl3en.

Die Unterschiede, die sich zwischen den Reflexen 211 und 310 hinsichtlich des Ein-
flusses der Modelle gezeigt haben, sind durch ihre unterschiedliche Orientierung hkl
im Kristall bestimmt (siehe Abb. 5.20). Der 211-Reflex hat einen Orientierungspara-
meter 3I=0.75, wahrend der 310-Reflex einen deutlich geringeren Wert 3I=0.27
aufweist. Deswegen unterscheiden sich im Fall der fur dieses System vorliegenden
elastischen Einkristallkonstanten auch die DEK des Vielkristalls fur die unterschiedli-
chen Modelle nach Voigt, Reuss und Kroner. Dies hat flir den 310-Reflex auch Aus-
wirkungen auf die dehnungsfreie Richtung, die bei der Bestimmung der Normalkom-
ponente 033(T) eine entscheidende Rolle spielt. Sie verschiebt sich von
P*(310)krener=43,5° auf P*(310)voigt=40,9°, wahrend sie flr den 211-Reflex nahezu
konstant ist, Y*(211)krsner=41,06° auf Y*(211 )voigi=40,9°.
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Abb. 5.20 Abhéngigkeit der diffraktionselastischen Konstanten vom Orientierungs-
parameter 3/~
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Bei der Auswahl der Reflexe fur die energiedispersive RSA ist es also glinstig darauf
zu achten, dass zur Auswertung moglichst solche Interferenzen hkl herangezogen
werden, fur die sich die elastischen Konstanten s4(hkl) und %z sy(hkl), berechnet nach
den Modellen von Voigt und Reuss, moglichst wenig unterscheiden. Im Falle kubi-
scher Werkstoffe besonders zu empfehlen sind deswegen die Reflexe 110, 211 und
321. Sie zeigen gleiches elastisches Verhalten bei einem 3I' von 0.75. Da dieser
Wert nahe des Schnittpunkts der Kurven liegt, unterscheiden sich die DEK dieser
Reflexe nur wenig. Dies ist besonders wichtig fur Werkstoffe, die ein anisotropes e-
lastisches Verhalten zeigen, wie z.B. Eisen, wahrend es im Fall sich elastisch isotrop
verhaltender Werkstoffe, wie z.B. Wolfram, keine Rolle spielt, da die DEK unabhan-
gig von der Orientierung hkl in beiden Modellen gleich sind.

5.4 Ubertragung der Ergebnisse in den Ortsraum

Bei den bisherigen Betrachtungen ging es maligeblich um die Ermittlung der zuriick
gerechneten Eigenspannungstiefenprofile aus den Simulationsdaten mittels verschie-
dener Mess- und Auswertemethoden. Bei ihnen handelt es sich um die exponentiell
gewichteten Eigenspannungstiefenprofile (Laplace-Tiefenprofile), da die Simulation
dem Strahlschwachungsgesetz Rechnung tragt. Um die vorgegebenen Spannungs-
tiefenprofile im Ortsraum zu bestimmen, die bei jeder Eigenspannungsanalyse aus
naheliegenden Grinden das Hauptinteresse bilden, mussen die Laplace-Profile oj(T)
noch in den Ortsraum cjj(z) zurtck transformiert werden.

Hier gibt es prinzipiell zwei Moglichkeiten: Zum einen mittels der Numerischen-
Inversen-Laplace-Transformation NILT [31, 96] und zum anderen durch eine Fehler-
quadratanpassung von Funktionen an die Profile im Laplace-Raum, die sich analy-
tisch zurlck transformieren lassen.

Da die Spannungstiefenprofile in diskreten Tiefen (Stltzstellen der NILT) vorliegen,
scheint zunachst die Numerische-Inverse-Laplace-Transformation geeignet, die
Spannungstiefenverlaufe in den Ortsraum zu transformieren. Schwierigkeiten erge-
ben sich jedoch daraus, dass ein exponentiell geglattetes Signal in ein ungeglattetes
Signal im Ortsraum zuruck transformiert werden muss [30, 97]. Weiterhin kommt er-
schwerend hinzu, dass die Messdaten kein glattes Signal darstellen, sondern ihrer-
seits erhebliche Streuungen aufweisen, die bei der Anwendung der NILT sehr schnell
zu Instabilitaten fuhren [31, 96].

Im Folgenden wird aus diesem Grund auf die zweite Mdglichkeit zurlickgegriffen. Bei
dieser Methode werden Funktionen mittels der Fehlerquadratmethode an die in dis-
kreten Tiefen T ermittelten Eigenspannungstiefenverteilungen angepasst, die sich in
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einfacher Weise analytisch zurtick transformieren lassen. Die Funktionen, die an die
Messdaten im Laplace-Raum angepasst wurden, sowie ihre nach Gl. (2.17) transfor-
mierten Funktionen sind in Tabelle 5.5 angegeben.

Tabelle 5.5 Funktionen im Ortsraum und ihre transformierten im Laplace-Raum
gemal Gl. (2.16)

Funktion im Ortsraum Funktion im Laplace-Raum
f(2)=a,+az f(@M=a, +ar

f(z)=a, +az+a,z’ f()=a, +a,1+2a,1’
f(z)=a,z" f(m)y=nla,r"

h(z) =(a, )e ™" Wy =—%

(2) = (a) D=

; T
h(z)=(a, +a,z)e™* W) = 4
(2)=(a, +a,2) D= T
: . k la,T"
h(z2)=Y az'"eh? h(T) = n
k( ) nZ:; n k( ) HZ::‘(I_'_b Z_),,,.H

Die Abb. 5.21 zeigt anhand der a1 Komponente die Probleme, die bei der Anwen-
dung der Methode auftreten. In jedem Graphen sind die Mess- bzw. Simulationsda-
ten zu sehen, je eine Funktion vom Typ h(t) und g(1), die an die Messdaten mittels
Fehlerquadratmethoden angepasst wurden, ihre transformierten Funktionen h(z) und
g(z) im Ortsraum sowie der vorgegebene Eigenspannungstiefenverlauf im Ortsraum
zum Vergleich.

Naturgemafl® werden nur diejenigen invers Laplace-transformierten Funktionen mit
der Vorgabe im Ortsraum Ubereinstimmen, deren Anpassungsfunktion die Messda-
ten hinreichend gut annahert. Aus diesem Grund scheiden die Polynome kleineren
Grades aus.
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Abb. 5.21: Spannungstiefenverldufe im 1- und z-Raum nach der Fehlerquadratan-
passung mit verschiedenen Funktionen

An der Funktionsform h, die sich sehr gut an die Daten im Laplace-Raum anpassen
lasst, erkennt man eine weitere Schwierigkeit. Mit zunehmender Anzahl der Variati-
onsparameter wird die Anpassung der Funktionen an die Laplace-Eigenspannungen
besser. Doch schon ab der Funktion hs(t) weicht die in den Ortsraum zurick trans-
formierte hy(z) wieder starker von der Vorgabe ab, es kommt zu einer Art ,Uber-
schwingen® im Ortsraum. Da man die vorgegebene Funktion im Ortsraum jedoch im
Allgemeinen nicht kennt, kann man auch nicht entscheiden, ob das Uberschwingen
der realen Funktion entspricht oder der Grad der Funktion zu hoch gewahlt wurde.

Der konstante Verlauf der 022(t) Komponente konnte von allen Funktionen gut ange-
nahert werden und die Abweichungen im Ortsraum nach der Rucktransformation be-
trugen immer weniger als <20 MPa.

Es kommen somit Eigenspannungstiefenverlaufe vor, die sich durch verschiedene
Funktionen gleich gut beschreiben lassen und deren zurlck transformierte im Orts-
raum auch die gleichen Verlaufe zeigen. In diesem Fall kann man mit hoher Wahr-
scheinlichkeit davon ausgehen, dass es sich um die realen Eigenspannungen im
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Ortsraum handelt. Bei den Ubrigen Eigenspannungstiefenverlaufen kénnen jedoch
kleine Unterschiede der Anpassungsfunktion sehr starke Abweichungen vom Eigen-
spannungstiefenverlauf im Ortsraum ergeben.

Aus diesem Grund scheint fur die ndhere Zukunft eine experimentelle Herangehens-
weise angebracht. So kénnen z. B. nach der Anderung von Prozess- bzw. Bearbei-
tungsparametern die Eigenspannungstiefenprofile zunachst energiedispersiv be-
stimmt werden und anschlieRend mittels Abtragsmethoden. So wird es mdglich, die
verschiedenen Ergebnisse aus dem Laplace- und Ortsraum unmittelbar zu verglei-
chen bzw. die Ortsraumdaten mit und ohne Korrektur zu transformieren.

Dabei ist in Zukunft in diesem Zusammenhang zu untersuchen, ob die Ergebnisse im
Laplace-Raum nicht aussagekraftig genug sind, so dass auf eine Inverse-Laplace-
Transformation verzichtet werden kann.

5.5 Bewertung der Simulationen

Bei der energiedispersiven Eigenspannungsanalyse im Reflexionsmodus, die in ei-
nem Energiebereich bis 80 keV arbeitet, ist im Allgemeinen von einem dreiachsigen
Eigenspannungszustand auszugehen. Die vorgestellten Simulationen zeigen die Vor-
teile, die die Streuvektormethode fur diese Art der Eigenspannungsanalyse bietet.
Die vorgegebenen Spannungstiefenverteilungen oj(t) im Laplace-Raum kdénnen mit
der Streuvektormethode sehr gut selbstkonsistent zurlick gerechnet werden, wah-
rend es durch den Einfluss der Normalkomponente 033(z) in der zweiachsigen Aus-
wertung geman der Mehrwellenlangenmethode bzw. Universalplotmethode zu erheb-
lichen Abweichungen vom vorgegebenen Eigenspannungstiefenverlauf kommt.

Zu bemerken ist, dass die durchgefihrten Simulationen nur die Geometrie der Mess-
verfahren, die Absorption durch die Probe und den vorliegenden Eigen-
spannungszustand berlcksichtigen. Weitere Einflisse, die bei der Ermittlung von
Eigenspannungen ebenfalls eine entscheidende Rolle spielen, da sie neben den Re-
flexprofilen vor allem auch die Reflexlage beeinflussen — z.B. mikrostrukturelle Ei-
genschaften des Werkstoffs und die Beugungsgeometrie betreffende Strahldivergen-
zen — wurden in den Simulationen nicht berlcksichtigt. Vor allem ist hierbei das Auf-
treten von Gradienten des dehnungsfreien Netzebenenabstands do(hkl,z) zusatzlich
zur o33 Komponente von Interesse. Solche Gradienten tduschen einen hydrostati-
schen Anteil im Spannungstensor vor und sind folglich nicht von einem 033(z)-
Gradienten zu unterscheiden. Deswegen kdénnen beide Komponenten bisher nur U-
ber Messungen nach sukzessivem Abtrag der Oberflache voneinander getrennt wer-
den.
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6 EXPERIMENTELLES

6.1 Probenmaterial

Die im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Proben werden im Folgenden kurz cha-
rakterisiert. Es handelt sich dabei um Stahle, deren Oberflache auf verschiedene Art
und Weise bearbeitet wurde sowie eine geschliffene Keramik.

6.1.1 Tiefgeschliffener Einsatzstahl 16CrMn5

Bei dem tiefgeschliffenen Stahl, der im Rahmen dieser Arbeit untersucht wurde, han-
delt es sich um einen einsatzgeharteten Stahl, der nach dem Einsatzharten schritt-
weise tiefgeschliffen wurde (Abb. 6.1).

]
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Abb. 6.1: Tiefgeschliffener Einsatzstahl 16CrMn5: links Foto, rechts REM

Der Stahl wurde fur die ersten Untersuchungen ausgewahlt, weil sein oberflachenna-
her Eigenspannungszustand im Rahmen einer Gemeinschaftsuntersuchung [98] be-
reits sehr gut vorcharakterisiert worden ist. Ein direkter Vergleich mit den im Oberfla-
chenbereich erzielten Ergebnissen ist dadurch moglich. Die Probe wurde im Institut
fur Werkstofftechnik der Universitadt Hannover hergestellt und geschliffen. Die ver-
wendeten Schleifparameter sind in Tabelle 6.1 aufgelistet.

Tabelle 6.1 Schleifparameter, die fur das Tiefschleifen der einsatzgeharteten Stahl-
probe 16CrMn5 verwendet wurden [98]

Schleifscheibe EKW 100 K5V
Dressing Diamond tile
Kuhimittel Emulsion 4%
Schnittgeschwindigkeit 45m/s

Spez. Materialabtragsrate Q' 1mm?/ mm s
Vorschubgeschwindigkeit 300mm / min

Wie in den Voruntersuchungen ermittelt wurde, handelt es sich bei der Probe um ein
zweiphasiges Geflge mit 83 Vol.-% Martensit und 17 Vol.-% Restaustenit. Die Zwei-
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phasigkeit des Materials zeigt sich auch in den energiedispersiv aufgenommenen
Spektren (vgl. Abb. 4.1).

Die im Rahmen des Gemeinschaftsprojektes durchgefiihrten Eigenspannungsanaly-
sen beziehen sich auf die dominierende, martensitische Phase und zeigen hohe
Druckeigenspannungen, die in einer Tiefe z von ca. 8 ym in Zugeigenspannungen
ubergehen. Weiterhin zeigte sich aufgrund des uniaxialen Schleifprozesses, dass die
Eigenspannungen o, senkrecht zur Schleifrichtung deutlich starker sind als die pa-
rallel zur Schleifrichtung. Die Abb. 6.2 zeigt die Eigenspannungstiefenverlaufe im
Laplace-Raum ermittelt mit Coky-Strahlung an beiden Phasen der Probe.
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Abb. 6.2:  Universalplotauswertung der mittels winkeldispersiver Methoden erzeug-
ten Eigenspannungstiefenverteilungen nach [99]

Fir die martensitische Phase wurden der 110- und der 211-Reflex, fur die
Restaustenit-Phase der 220-Reflex ausgewertet.

6.1.2 Kugelgestrahlte Stahlprobe 42CrMo4

Bei dieser Probe handelt es sich um einen normalisierten Stahl 42CrMo4 [100]. Sie
wurde auf Vorder- und Rulckseite senkrecht zur Oberflache kugelgestrahlt. Die
Strahlparameter, welche fur die Vorder- und Ruckseite — im Folgenden mit Seite A
und Seite B bezeichnet — verwendet wurden, unterscheiden sich in der Geschwindig-
keit des Strahimittels. Die verwendeten Strahlparameter sind in Tabelle 6.2 beschrie-
ben.

Tabelle 6.2: Strahlparameter der senkrecht zur Oberflache kugelgestrahlten Probe

Probe: Strahl- [DlUse |Strahimittelge- [Massenfluf [Disenhéhe [Almen- Verfahr-
42CrMo4 mittel |[mm] |schwindigkeit |[g/min] [mm] intensitdt  |geschwindigkeit
[m/s] [mmA] [mm/min]
Vorderseite | S170 | 15 30 4000 100 0,306/0.31 4319
Rickseite | S170 | 15 35 4000 100 0.377/0.38 4899
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Die Abb. 6.3 zeigt ein Foto sowie eine Rasterelektronenmikroskopaufnahme der Pro-
benvorderseite. Die REM-Aufnahme zeigt deutlich kraterformige Vertiefungen mit
einem Durchmesser von bis zu 200 ym. Die regelmafRige Struktur ist auf das senk-
rechte Auftreffen des Strahlgutes zurlickzufthren. Die in einigen Bereichen auftreten-
den horizontal, verlaufenden Riefen resultieren aus einer Schleifbehandlung vor dem
Kugelstrahlen.

Abb. 6.3:  Probenunterseite (links) und REM-Aufnahme (rechts)

Ein Spektrum der Probe, das unter einem Beugungswinkel von 26=15° aufgenom-
men wurde, ist in Abb. 6.4 dargestellt. Es zeigt die Interferenzlinien hkl der a-Phase
des Stahls. Das Auftreten weiterer Phasen ist bei der Vorbehandlung des Werkstoffs
(normalisiert und nicht vergutet) nicht zu erwarten und konnte auch experimentell
anhand der Beugungsdiagramme ausgeschlossen werden.
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Abb. 6.4: Spektrum der kugelgestrahlten Stahlprobe 42CrMo4
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6.1.3 Tiefgeschliffene Keramik ZrO,/Y,03 8mol-%

Bei der tiefgeschliffenen Keramik handelt es sich um Zirkonoxid, das mit 8 Vol. %
Yttria vollstabilisiert wurde. Dies flhrt zur Ausbildung der kubischen Struktur, wo-
durch sich die Anzahl der mdglichen Reflexe gegeniber der tetraedrischen Struktur
deutlich reduzieren. Das Pulver wurde gepresst, gesintert und im Institut IFG Hanno-
ver tiefgeschliffen. Die Schleifparameter sind in Tabelle 6.3 dargestellt.

Tabelle 6.3 Schleifparameter fir die Oberflachenbehandlung der ZrO, Keramik

Schleifscheibe D91 keramisch
KihImittel Emulsion 4%
Schnittgeschwindigkeit 25m/s

Spez. Materialabstrabsrate Q°,, |10 mm?2/ mm s
a 0.1 mm
Vorschubgeschwindigkeit 100mm / min

An der geschliffenen Oberflache sind optisch die einzelnen Schleifspuren der Schleif-
scheibe zu erkennen. Die Messung der Oberflachenrauigkeit mit einem DEKTAK
3000 ergab senkrecht zur Schleifrichtung eine Oberflachenrauigkeit von 50 um, die
der HOhe eines Sagezahns entspricht, und parallel zur Schleifrichtung eine Rauigkeit
von 20 um. Eine Aufnahme ist in Abb. 6.5 zu sehen. Sie zeigt vertikal die einzelnen
Schleifspuren an der Probenoberflache, die der Breite der Schleifscheibe entspre-
chen.

Abb. 6.5: Foto der Oberflédche der geschliffenen ZrO,-Probe

6.2 Rontgendiffraktometrie

6.2.1 Aufbau des Hochenergiemessplatzes

Der experimentelle Aufbau der Messapparatur zur energiedispersiven Eigenspan-
nungsanalyse in Reflexionsgeometrie ist in Abb. 6.6 dargestellt. Als Strahlungsquelle



6 Experimentelles 68

dient eine Wolframrontgenrohre MCN 165 der Fa. Yxlon. Sie kann mit einer maxima-
len Anregungsspannung von 160 kV betrieben werden bei einer Maximalleistung von
3 kW. Die FokusgroRRe betragt 3 mm nach der Norm (EN12543). Fir die energie-
dispersive Eigenspannungsanalyse wird das kontinuierliche (wei3e) Bremsspektrum
der Rontgenrohre genutzt. Wahrend der Beugungsexperimente wurde die Rohre mit
Spannungen von 60 kV bzw. 80 kV bei einer Leistung von 2.4 kW betrieben.

200 mm

130 mm 1000 mm Y Probe

20
BI. 2

Hochenergie-
Roéntgenrdhre Kreuzschlitzblenden Soller-Kollimator

Ge-Festkorperdetektor

Abb. 6.6: Schematischer Aufbau des Messplatzes zur energiedispersiven Eigen-
spannungsanalyse in Reflexionsgeometrie

Die Bremsstrahlung der Rontgenrohre wird im Primarstrahl durch zwei Kreuzschlitz-
blendensysteme Blende 1 und 2 kollimiert. Zur Optimierung der Auflésung (Trenn-
barkeit benachbarter Reflexe; vgl. Abb. 4.2) in Verbindung mit einer vertretbaren
Messzeit wurde der Strahl mittels der Blendensysteme auf einen Querschnitt von
1 x 1 mm? begrenzt. Dies fiihrt zu einer horizontalen und vertikalen Primérstrahldi-
vergenz &=0.12°. Bei senkrechtem Strahleinfall ergibt sich auf der Probe ein Mess-
fleck von ca. 1.1 x 1.1 mm?.

Das Diffraktometersystem besteht aus einem Vierkreisdiffraktometer der Fa. Huber
mit einer offenen Eulerwiege, in die ein z-Tisch integriert ist.

Auf dem 26-Arm des Diffraktometers ist ein Soller-Kollimator angebracht, der die se-
kundarseitige Aquatorialdivergenz auf 8=0.15° beschrankt. Die Axialdivergenz wird
sekundarseitig durch die Héhe des Messflecks auf der Probe von ca. 1.1 mm und die
Hohe des Detektoreintrittfensters von ca. 5 mm bestimmt. Der Detektor befindet sich
hinter dem Soller-Kollimator in einem Abstand von ca. 50 cm zur Probe. Es handelt
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sich um einen energiedispersiven Germanium-Festkdrperdetektor der Fa. Canberra,
der mittels eines Kompressors gekuhlt wird. Zum Speichern des Spektrums steht ein
Vielkanalanalysator mit 8096 Kanalen zur Verfligung, die auf den genutzten Energie-
bereich verteilt werden, so dass bei 80 kV Anregungsspannung der Rohre jedem
Kanal ein Energiebereich von ca. 10 eV zugeordnet wird. Die Energiekalibrierung
des Detektors, die die korrekte Zuordnung der Energien zu den Kanalen gewahrleis-
tet, wird mittels der radioaktiven Kalibrierpraparate Fe®°, Am?*' und Ba* durchge-
fuhrt, deren y- bzw. Réntgenlinien bei festen Energien auftreten.

Ein mit dem Detektor aufgenommenes Primarstrahlspektrum ist in Abb. 6.7 zu se-
hen. Da die Intensitat des Priméarstrahls flr den Detektor zu hoch ist, wurde ein Gra-
phitabsorber von ca. 30 cm Lange in den Primarstrahl gestellt. Mit dieser Anordnung
wurden sowohl sin®-Messungen als auch Streuvektormessungen durchgefiihrt. Vor
und nach jeder Messserie wurde eine Energiekalibrierung des Detektors durchge-
fuhrt, um eine eventuelle Linienlagenverschiebung zu Uberprifen.
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Abb. 6.7: Spektrum des Primérstrahls bei eingeschobenem Graphitabsorber

Zur Uberpriifung der Justage des Diffraktometers wurden sin®-Messungen an einer
Standard-Eisenpulverprobe durchgefuhrt. Die Energieverteilung dieser Messungen
uber sinztp muss einen konstanten Verlauf aufweisen. Die Abb. 6.8 stellt einen sol-
chen Verlauf fir die Auswertung des 110-Reflexes dar. Die Kurven flr + zeigen
keine Aufspaltung. Oberhalb von =70° zeigt der negative Ast eine Abnahme der
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Energiewerte wahrend der positive Ast aufgrund der offenen Eulerwiege nur bis zu
einem Y-Wert von 63° gemessen werden kann. Aus diesen Verlaufen ergeben sich
Spannungen, die fur den positiven Ast bei -12 + 20 MPa und flr den negativen bei
+27+22 MPa liegen. Die gemittelte Auswertung fir beide Aste bis (=63 ergab
-9 + 15 MPa.
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Abb. 6.8: Lage des 110-Reflexes ermittelt fiir ein Eisenstandardpulver

6.2.2 Einsatz von Synchrotronstrahlung

Untersuchungen mittels Synchrotronstrahlung wurden an der Beamline F1 des
HASYLAB [101] sowie an der Beamline ID15a der ESRF durchgeflhrt.

Der Aufbau der Beamline F1 entspricht von der Geometrie her dem in Abb. 6.6 be-
schriebenen Laboraufbau. Als Strahlungsquelle dient in diesem Fall ein Ablenkmag-
net des Speicherrings, der in der Ringebene linear polarisiertes Rontgenlicht erzeugt.
Die Beugung an der Probe erfolgt demgemal in der vertikalen Ebene, um einen vom
Beugungswinkel abhangigen Intensitatsverlust zu vermeiden (vgl. Abschnitt 4.3.3).
Der Soller-Kollimator ist gegenuber dem Laboraufbau um 90° gekippt und steht somit
wieder senkrecht zur Beugungsebene (aquatoriale Begrenzung der Divergenz [87]).
Bei dem Detektor handelt es sich um einen mit FlUssigstickstoff gekuhlten Ge-
Festkorperdetektor der Fa. Canberra, dem ein Vielkanalanalysator mit 2048 Kanalen
folgt. Die Energiekalibrierung ergab, dass diese relativ geringe Anzahl von Kanalen
in Verbindung mit der Verstarkereinstellung zu einem Verhaltnis von ca. 70 eV/Kanal
fuhrt. Durch den relativ gro3en Energiebereich pro Kanal wurde die Auflésung eng
benachbarter Reflexe deutlich beeintrachtigt.
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Das Ziel der Messungen an der Beamline F1 bestand darin, den Eindringtiefenbe-
reich der Strahlung sowohl in Richtung der Oberflache als auch insbesondere in
Richtung des Volumens zu erweitern. Dies ist wegen der geringen Divergenz der
Synchrotronstrahlung maoglich, welche einerseits die Messung unter sehr hohen
Kippwinkeln g (kleine Eindringtiefen) sowie andererseits kleinen Beugungswinkeln 26
(hohe Energien) ermoglicht. Weiterhin wird durch den kleineren Messfleck auf der
Probe eine hohere laterale Auflosung ermoglicht als bei den Labormessungen.

Da Voruntersuchungen Hinweise auf eine signifikante Erwarmung der Probe im be-
strahlten Messvolumen lieferten, die auf die Absorption niederenergetischer Strah-
lungsanteile zurlckzufuhren ist, wurde im Weiteren ein 30 cm langer Graphitabsor-
ber in den Primarstrahl eingebracht, um die entsprechenden Energien herauszufil-
tern.

Der fir die Messungen an der ESRF-Beamline ID15a verwendete Messaufbau ist in
Abb. 6.9 dargestellt. Im Unterschied zu den vorhergehend beschriebenen Messan-
ordnungen wird hier durch Blendensysteme sowohl im Primar- als auch im Sekun-
darstrahl (gebeugter Strahl) ein ortsfestes Messvolumenelement definiert, wie es
auch bei den , Through Surface Strain Scanning“ Methoden verwendet wird.

Mit diesem Messaufbau soll untersucht werden, inwieweit ein ortsfestes Volumenele-
ment Einfluss auf die Eigenspannungsanalyse in Reflexion mit den Laplace-Metho-
den hat.

Prob

Beugungswinkel 20

Germanium
Detektor

, , Messvolumenelement
Speicherring

Kreuzschlitzblenden

Abb. 6.9: Aufbau des Synchrotronmessplatzes ID15a an der ESRF

Die Parameter, die fur die Messungen mit Synchrotronstrahlung verwendet wurden,
sind in Tabelle 6.4 zusammengestellt.



6 Experimentelles 72

Tabelle 6.4 Parameter fir die Messungen mit Synchrotronstrahlung

Beamline/ HASYLAB F1 ESRF ID15a
Parameter
nutzbarer 80 keV -200 keV/
Energiebereich
Aquatorial- <0.01 mrad
divergenz im 0.06 mrad bestimmt durch QuellengréfRe in 63 m
Primarstrahl Entfernung und die Primarstrahlblende
Aquatorial- 5=0.005°
divergenz im 0=0.15° Kreuzschlitzblendensysteme im
Sekundarstrahl |Sollerschlitz-Kollimator Abstand von 1030 mm
je 100 uym geoffnet
StrahlgréRe auf 2 9
der Probe 300 x 300 pm 100 x 100 ym
Diffraktometer Kappa Diffraktometer Eulerwiege der Fa. Huber
der Fa. Huber

Detektor Ge - .

Festkérperdetektor Ge - Festkdrperdetektor

6.2.3 Oberflachennahe Eigenspannungsanalyse mit monochromatischer Strahlung

Im Rahmen der Arbeit wurden auch Eigenspannungsanalysen mittels winkeldisper-
siver Messmethoden durchgefihrt. Diese dienen der Validierung der energiedisper-
siv ermittelten Eigenspannungstiefenverlaufe im oberflachennahen Bereich sowie
dem Vergleich der Messdatenstreuung der Verfahren. Die winkeldispersiven Mes-
sungen wurden mit monochromatischer, charakteristischer Strahlung auf einem 5-
Kreis-Diffraktometer vom Typ ETA der Fa. Seifert durchgefthrt [90, 102]. Es ermdg-
licht die Drehung um einen beliebig zu wahlenden Streuvektor Uber eine eigene Ach-
se durchzufiihren, wahrend auf einem Vierkreisdiffraktometer (z.B. Eulerwiege) diese
Drehung nur Uber eine Kopplung der Achsen Omega, Chi und Phi zu realisieren ist.
Zum Einsatz kamen sowohl Cokq als auch Cuky Strahlung. Primarseitig wurde mit
einem Rundkollimator von 1 mm im Durchmesser gearbeitet. Sekundarseitig kam,
wie auch bei den energiedispersiven Messungen im Labor, ein Sollerschlitz-
Kollimator zum Einsatz. Ein LiF-Analysator wurde zusatzlich zur Monochromatisie-
rung der Strahlung eingefligt, um den Untergrund zu minimieren. Fur die Detektie-
rung der Strahlung wurde ein Szintillationszahler verwendet.
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7 EXPERIMENTELLE ERGEBNISSE UND DISKUSSION

7.1 Tiefgeschliffener Einsatzstahl 16CrMn5: Energiedispersive Analyse im
intermediaren Werkstoffbereich zwischen Oberflache und Volumen

7.1.1 Spannungsgradientenermittlung auf der Grundlage der sin“yp-Messtechnik

Fir die mit Hilfe des Labormessplatzes am tiefgeschliffenen Stahl 16CrMn5 durchge-
fuhrten Eigenspannungsanalysen wurden Messungen im symmetrischen W-Modus
der RSA durchgefuhrt. Um den Eindringtiefenbereich zu erweitern, wurden Messun-
gen unter drei verschiedenen Beugungswinkeln 26 (20°, 30° und 42°) durchgeflhrt.

7.1.1.1 Auswertung auf Basis der Mehrwellenlangenmethode

Zunachst wurden sowohl fur den 211-Reflex als auch fur den 321-Reflex die Deh-
nungsverteilungen Uber sin?y fiir die Azimutwinkel $=0° und 90° ausgewertet (Abb.
7.1). Diese beiden Reflexe wurden ausgewahlt, da sie eine gute Zahlstatistik aufwei-
sen. Aulderdem zeigen sie aufgrund des in beiden Fallen identischen Orientierungs-
parameters 3I'=0.75 das gleiche elastische Verhalten. Dies ermdglicht es, die Stei-
gungen der d¢w(hkl)-sinleJ-VerteiIungen, aus denen die Spannungen unter der Ver-
wendung der DEK berechnet werden, direkt zu vergleichen. Da die Reflexe sich je-
doch bezuglich der Energie, bei der sie auftreten, unterscheiden, sind die aus ihren
Steigungen ermittelten Eigenspannungen unterschiedlichen mittleren Eindringtiefen
T zuzuordnen. Somit gibt die Abb. 7.1 einen ersten Hinweis fur die Existenz von
Spannungsgradienten innerhalb des erzielten Eindringtiefenbereichs.
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Abb. 7.1:  16CrMn5, d,é,/,(hkl)-sin2 Y+Verlaufe fiir verschiedene Interferenzen hkl
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In Tabelle 7.1 sind die mittels sianJ—Verfahren ermittelten Eigenspannungswerte so-
wie die zu ihrer Bestimmung notwendigen Parameter aufgefuhrt. Die diffraktions-
elastischen Konstanten DEK wurden aus den Einkristalldaten nach dem Modell von
Kroner [26] berechnet.

Tabelle 7.1 Spannungswerte, bestimmt nach der siny-Methode, sowie die in der

dehnungsfreien Richtung @* ermittelten Netzebenenabstande dy+(hkl)

Reflexe / Parameter | y-220 a-211 y-311 0-220 a-310 0-321
s, [10°MPa™] 6.05 5.7 6.98 5.7 6.93 5.7
s, [10-6MPa-1] -1.56 -1.23 1.87 -1.23 -1.64 -1.23
dy-[nm] | 0.127177 | 0.117332 | 0.108525 0.07682
610° Trmax [HM] 11 14.2 18 22 30 47
oy [MPa] | -55+38 | -272+14 | -35+14 121414
0y [MPa] | -87+22 | -357+28 | -32+21 97427
dy-[nm] | 0.127111 | 0.117299 | 0.108509 0.076793
- Trmax [HM] 5.5 6.9 8.6 10 14 23
oy [MPa] | -287+51 | -451+21 | -177+46 -206+17
0y, [MPa] | -355+57 | -647+26 | -214+30 -316+24
dy- [nm] 0.11726 0.076781
beo1° Trmax [UM] 3.8 5.7 7.8 12.4
044 [MPa] -607+47 -343+28
05, [MPa] -983+47 -489+32

Die derart ermittelten Eigenspannungen o1+ parallel und o2, senkrecht zur Schleifrich-
tung werden nun analog zur Mehrwellenlangenmethode Uber einer mittleren Ein-
dringtiefe 7 aufgetragen, wobei T =(Tmax +Tmin)/2 als Mittelwert zwischen der hdchs-
ten und niedrigsten Eindringtiefe definiert wurde. Die so ermittelten Spannungstiefen-
verlaufe sind in Abb. 7.2 dargestellt. Zur Auswertung wurden die Reflexe 211 und
321 der martensitischen Phase sowie die Reflexe 220 und 311 fur die Restaustenit-
Phase herangezogen. Da die Intensitaten der Reflexe der Restaustenit-Phase flr
den Beugungswinkel 6=21° zu gering waren, wurden diese Reflexe nur unter den
Beugungswinkeln 6=10° und 15° ausgewertet. Die Spannungstiefenverlaufe beider
Phasen zeigen ein ahnliches Verhalten. Die hohen Druckeigenspannungen an der
Oberflache nehmen zum Volumen hin ab. Die Druckeigenspannungen in der Marten-
sit-Phase sind hoher als die in der Restaustenit-Phase. Aus Sicht der Werkstoffwis-
senschaft ist dies verstandlich, da der Martensit gegentiber dem Austenit wegen der
unterschiedlichen Streckgrenzen der Phasen hdhere Druckspannungen elastisch
aufnehmen kann, wahrend die Austenitphase (Restaustenit) schon zum Teil plastisch
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relaxiert. Die Spannungskomponente 02,(7 ) zeigt in beiden Phasen deutlich héhere
Druckeigenspannungen. Dieser Befund ist in guter Ubereinstimmung mit den Vorstel-
lungen Uber die Entstehung von Eigenspannungen wahrend des uniaxialen Schleif-
prozesses [103].
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Abb. 7.2:  Eigenspannungsverteilungen oy4(1) und 0»,(1), berechnet nach der Mehr-
wellenldngenmethode aus den sin®y-Verlédufen (vgl. Abb. 7.1)

7.1.1.2 Universalplotmethode

Wie bereits im Abschnitt 5.2 erlautert, sind detailliertere Informationen Uber die Span-
nungstiefenverldufe durch eine Auswertung der Daten nach dem Universalplot-For-
malismus der GIn. (2.26a) bis (2.26f) erhaltlich. Werden die Spannungen direkt Uber
der Eindringtiefe 1t aufgetragen, erhalt man diskrete Laplace-Tiefenprofile o44(1) und
022(1), die durch Polynome geeigneten Grades beschrieben werden kdnnen. Die
Abb. 7.3 zeigt neben den Eigenspannungstiefenverlaufen fur die martensitische Pha-
se auch die Eigenspannungstiefenprofile der Restaustenit-Phase. Flr die martensiti-
sche Phase wurden der 211- und 321-Reflex unter den Beugungswinkeln 20 =20°,
30° und 42° ausgewertet. Fur die Restaustenit-Phase wurden die zwei Reflexe 220
und 311 untersucht. Hier konnten nur die Beugungswinkel 26 =20° und 30° zur Aus-
wertung herangezogen werden, da die Reflexlagen der Restaustenit-Phase unter
dem Beugungswinkel 28 =42° wegen des geringeren Volumenanteils der Phase nicht
mit ausreichender Zahlstatistik bestimmt werden konnten.
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Abb. 7.3:  Spannungstiefenverldufe der in-plane Komponenten, ermittelt nach der
Universalplotmethode

Unabhangig von der Streuung der individuellen Messwerte, die auf die Verwendung
unterschiedlicher Reflexe und unterschiedlicher Beugungswinkel in Kombination mit
der Auswerteprozedur zurlckzufihren sind — die Eigenspannungswerte, die in der
dehnungsfreien Richtung ermittelt wurden, streuen besonders stark (vgl. Abschnitt
5.3) — stimmen die Verlaufe in der martensitischen Phase gut mit den gemal der
Mehrwellenlangenmethode ermittelten Eigenspannungstiefenverlaufen tUberein (Abb.
7.2). Die Restaustenit-Phase zeigt einen ahnlichen Verlauf: Druckeigenspannungen
an der Oberflache, die mit zunehmender Tiefe abnehmen. Im Vergleich mit der mar-
tensitischen Phase sind die Druckeigenspannungen in der Restaustenit-Phase deut-
lich kleiner. Auch die Differenz zwischen den Spannungen ist sowohl in Schleifrich-
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tung als auch senkrecht zur Schleifrichtung deutlich geringer ausgepragt. Dies
stimmt ebenfalls mit den Tiefenverlaufen aus Abb. 7.2 Uberein.

Anhand der phasenspezifischen Eigenspannungstiefenverteilungen in beiden Pha-
sen des Materials lassen sich die Makroeigenspannungen gemaf Gl. (2.3) berech-
nen. Es ist jedoch darauf hinzuweisen, dass der Eindringtiefenbereich, in dem die
Restaustenit-Phase ausgewertet wurde, um etwa die Halfte geringer ist als der der
martensitischen Phase. Dies liegt daran, dass die zur Auswertung der Restaustenit-
Phase herangezogenen Reflexe 220 und 311 bei niedrigeren Energien im Spektrum
auftreten, vgl. Abb. 4.1. Aus diesem Grund sind auch die Eigenspannungstiefen-
verlaufe der Makroeigenspannungen in Abb. 7.4 nur in dem Uberlappungsbereich
dargestellt.
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Abb. 7.4: Makroeigenspannungen bestimmt aus den sin’y-Messungen im
Y-Modus der RSA fiir drei Bragg-Winkel (6=10°, 15° 21°)

Die dehnungsfreien Netzebenenabstande, die bei dieser Auswertemethode starker
eingehen als bei dem sin?y-Verfahren, wurden aus den Messungen in der dehnungs-
freien Richtung des zweiachsigen Eigenspannungszustands ermittelt. Flr die Refle-
xe 211 und 321 entspricht dies den experimentell bei siny*=0.43 ermittelten d(hkl)-
Werten gemittelt Uber die Richtungen $=0° und 90°. Tabelle 7.2 enthalt die derart in
den dehnungsfreien Richtungen ermittelten Netzebenenabsténde dy+(hkl).
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Tabelle 7.2 Netzebenenabstande ermittelt in der dehnungsfreien Richtung *, nor-
miert auf die Kantenlange ap der kubischen Elementarzelle

20 [°]/ (hkl) | dy-(a-211) [nm] | dye(a-321) [nm]

42 0.287237 0.287302
30 0.287345 0.287348
20 0.287417 0.287439

Die Netzebenenabstandstiefenprofile ermittelt in der dehnungsfreien Richtung des
zweiachsigen Eigenspannungszustands sind in Abb. 7.5 graphisch dargestellt. Mit
zunehmender Tiefe zeigt der Verlauf dieser Kurven einen Anstieg des dehnungs-
freien Netzebenenabstands fur die Reflexe 211 und 321 der martensitischen Phase.
Wegen des Einsatzhartens ware ein Anstieg des Gitterparameters ap, im Rand-
schichtbereich zu erwarten, jedoch kein Abfall. Das Einsatzharten flhrt zu einer Auf-
kohlung im Randschichtbereich (Einlagerung von Kohlenstoff), die zu einer Aufwei-
tung des Gitters filhrt [53]. Auch der Offset von Ad® 1]10 * nm, der zwischen den
normierten Netzebenenabstédnden der Reflexe 211 und 321 zu erkennen ist, weist
auf Unstimmigkeiten hin. Der Tiefenverlauf der dehnungsfreien Netzebenenabstande
darf keine Unstetigkeiten zeigen.
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Abb. 7.5: Netzebenenabstandstiefenprofile ermittelt in den dehnungsfreien Rich-
tungen * aus den Ausgleichsgeraden

Der Verlauf ist auf eine systematische Abweichung zurlckzufihren. Da die
individuellen Messdaten der d(hkl)-sin®y-Kurven deutlichen Streuungen unterliegen,
wurden die Netzebenenabstande in der dehnungsfreien Richtung Uber die Aus-
gleichsgerade der dgy(hkl)-siny-Profile bestimmt.
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Da es sich bei diesen Kurven jedoch nicht um Geraden sondern um gekrimmte Ver-
laufe handelt und die Krimmung vom Eigenspannungsgradienten abhangt, fihren
die Eigenspannungen zu einer Verschiebung der in der dehnungsfreien Richtung be-
stimmten Netzebenenabstande dy(hkl,T). Fur stérkere Druckeigenspannungen an
der Oberflache, die zum Volumen hin abnehmen, kann dies zu einem Verlauf, wie er
in Abb. 7.5 dargestellt ist, fihren, ohne dass ein Gradient des Gitterparameters ag
vorliegt (vgl. Abb. 5.4).

Die Spannungstiefenverlaufe nach Universalplotauswertung, die anhand der am
Hamburger Synchrotron HASYLAB durchgeflihrten Messungen ermittelt wurden,
sind in Abb. 7.6 fur die martensitische Phase und in Abb. 7.7 fur die Restaustenit-
Phase zu sehen. Durch die Verwendung kleinerer Beugungswinkel 206=15°, 20°
konnte der Eindringtiefenbereich fir beide Phasen fast verdoppelt werden: von
Tmax=40 um auf 1nx=76 pm fur die martensitische Phase und von Tmax=17 um auf
Tmax=27 PUm fur die Restaustenit-Phase. Die in der Nahe der dehnungsfreien Richtun-
gen Y* aus den Messdaten bestimmten Spannungswerte wurden aus Grinden der
Ubersichtlichkeit nicht mit in die Darstellungen aufgenommen, weil sie auswertetech-
nisch bedingt sehr hohe Streuungen aufweisen.
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Abb. 7.6: Spannungstiefenverldufe, aufgenommen am HASYLAB unter den Beu-
gungswinkeln 26=15° und 20°
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Die in der martensitischen Phase mittels Synchrotronstrahlung ermittelten Eigen-
spannungstiefenverlaufe stimmen qualitativ sehr gut mit den im Labor bestimmten
uberein, die Streuung der individuellen Messpunkte ist jedoch wegen der besseren
Zahlstatistik geringer als im Labor.

Auf der absoluten Eigenspannungsskala zeigen die Messungen jedoch eine Ver-
schiebung von ca. 50 bis 100 MPa gegentiber den im Labor ermittelten Werten. Sie
ist neben der Streuung der individuellen Daten und der daraus resultierenden Unsi-
cherheit des dehnungsfreien Netzebenenabstands eventuell auch auf den unter-
schiedlichen Messort auf der Probe sowie die verschiedenen Divergenzen zurlickzu-
fihren, die bei einer geringen lateralen Anderung des Eigenspannungszustands zu
einer Verschmierung fuhren kénnen.

Die Spannungen in der Restaustenit-Phase zeigen keine signifikanten Unterschiede
zwischen den Spannungskomponenten parallel und senkrecht zur Schleifrichtung
und auch die Abnahme der Druckeigenspannungen zum Volumen hin ist nur
schwach ausgepragt. Die Fehler der individuellen Messpunkte sind jedoch deutlich
groler als die der martensitischen Phase, dies gilt auch fir die Streuung der einzel-
nen Messdaten.
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Abb. 7.7:  Spannungstiefenverléufe, ermittelt am 311-Reflex des Restaustenits
(HASYLAB)
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Der Grund hierfir ist die Auflosung des Detektors in Verbindung mit der geringen An-
zahl der zur Verfugung stehenden Kanale. Fur das gesamte Energiespektrum stan-
den lediglich 1024 Kanale zur Verfigung, so dass jedem Kanal ein Energiebereich
von 70 eV zugeteilt wurde. Dies verringert die Auflésung insbesondere in den Be-
reichen, in denen Reflexe eng benachbart sind, also bei gréfieren 26-Winkeln, im
vorliegenden Fall 26=20°. Das erklart auch die starkere Streuung der Eigenspan-
nungswerte im Bereich kleinerer Eindringtiefen.

7.1.2 Spannungsgradientenermittiung auf der Grundlage der Streuvektor-
messtechnik

Energiedispersive Messungen auf Basis des Streuvektorverfahrens wurden erstmalig
an der hier untersuchten Probe durchgefiihrt [104]. Die Gitterdehnungsverteilung fur
die Martensit-Reflexe 211 und 321 ist in Abb. 7.8 dargestellt. Sie wurden durch die
schrittweise Drehung der Probe um den Streuvektor g¢y in den Messrichtungen
P=20°, 41°, 60° aus den energiedispersiven Spektren gewonnen. Der Beugungswin-
kel, unter dem sie aufgenommen wurden, betrug 26=30°. Die Messrichtung p=41°
entspricht der dehnungsfreien Richtung @* des zweiachsigen Spannungszustands fur
beide Reflexe.
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Abb. 7.8:  Gitterdehnungstiefenverteilung, ermittelt im Streuvektor-Modus fiir die
Reflexe a-211 und a-321 unter einem Beugungswinkel von 26=30°

Bereits die Vorzeichen der Steigungen der Gitterdehnungstiefenprofile, die auf bei-
den Seiten der dehnungsfreien Richtung @*=41° ermittelt wurden, lassen erste
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Schlisse auf den Eigenspannungszustand in der Probe zu. Positive Steigungen, er-
mittelt in einer Messrichtung Y>y*, weisen fur dysy+(hkl)<dy-(hkl) (vgl. Abb. 5.9) auf
von der Oberflache her abnehmende Druckeigenspannungen wund fur
dysy+(hkl)>dy+(hkl) auf zunehmende Zugeigenspannungen hin. Fir die Gittertiefenpro-
file, die in einer Messrichtung Y < * ermittelt werden, gelten umgekehrte Zusam-
menhange. Folglich geben die hier vorliegenden Gitterdehnungsverteilungen Hinwei-
se auf Druckeigenspannungen in der Oberflache, die in Richtung Volumen abneh-
men.

Die Interpretation der Netzebenenabstandsverteilung in der dehnungsfreien Richtung
ist nicht eindeutig mdglich. Jeder Reflex fir sich betrachtet, zeigt Abweichungen vom
konstanten Verlauf, die auf das Auftreten eines Gradienten des unverspannten Netz-
ebenenabstands do(hkl)=do(hkl,T) hinweisen und/oder auf das Auftreten einer Nor-
malspannungskomponente 033(t). Eine Abnahme des Netzebenenabstands in der
dehnungsfreien Richtung eines zweiachsigen Eigenspannungszustands, wie ihn bei-
de Reflexe 211 und 321 zeigen, scheint aufgrund des Einsatzhartens der Probe
plausibel. Untersuchungen an einsatzgeharteten Stahlen zeigen eine Abnahme des
dehnungsfreien Netzebenenabstands mit der Tiefe [105]. Der Ubergang vom 211-
Reflex zum 321-Reflex kann mit dem Einsatzharten jedoch nicht befriedigend erklart
werden, weil hierflr die normierten dy+(hkl,T)-Werte im Tiefenbereich zwischen 6 pm
und 10 um wieder ansteigen mussten. Ein geringer Offset in der Absolutenergiebe-
stimmung (Abb. 5.16) kdnnte ebenso wie das Auftreten einer Normalspannungskom-
ponente 033(T) zu dem Versatz fuhren, wahrend ein Anstieg in diesem Bereich auf-
grund eines do(hkl,1)-Gradienten nicht zu erwarten ist.

Da im vorliegenden Fall davon auszugehen ist, dass in Oberflachennahe ein Gra-
dient des dehnungsfreien Netzebenenabstands vorliegt, ist eine dreiachsige Auswer-
tung nicht sinnvoll, weil das auf der Streuvektormethode beruhende Verfahren zur
Bestimmung dreiachsiger Eigenspannungszustande als Voraussetzung von einem
konstanten, dehnungsfreien Netzebenenabstand ausgeht.

Die aus den Netzebenenabstandstiefenverteilungen ermittelten zweiachsigen Eigen-
spannungstiefenverlaufe sind in Abb. 7.9 dargestellt. Zur Auswertung herangezogen
wurden jeweils die d(hkl,1)-Werttiefenverteilungen gemessen in den Richtungen
P=20° und 60°. Da sie sich auf der Tiefenskala nicht Uberschneiden, ist die Anwen-
dung der do(hkl)-Optimierungsroutine problematisch. Daher wurde fur den unver-
spannten Netzebenenabstand do(hkl) der Mittelwert <dy+(hkl,t)> Gber alle in der deh-
nungsfreien Richtung ermittelten Netzebenenabstande dy:(hkl,T) verwendet.
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Abb. 7.9: Spannungstiefenprofile im Laplace-Raum, ermittelt mit dem Streuvektor-
verfahren

Die zweiachsig ausgewerteten Spannungstiefenverlaufe stimmen gut mit denen der
Universalplotmethode Uberein. Auffallend ist jedoch die Unstetigkeit, die sich am
Ubergang zwischen dem 211-Reflex und dem 321-Reflex in einer Tiefe 1=6 ym er-
gibt. Unstetigkeiten sind aber auch innerhalb eines Reflexes zwischen den Messrich-
tungen P=20° und Y=60°zu erkennen, wenn auch deutlich schwacher. Als mdgliche
Ursache fur diesen Effekt ist der bereits diskutierte do-Gradient anzusehen, der im
Rahmen der hier angewandten Auswertemethodik nicht berlcksichtigt ist und daher
eine Fehlerquelle darstellt.

Auffallig ist auch, dass Eigenspannungswerte, die in Messrichtungen mit kleineren
P-Werten (entsprechen hoéheren Eindringtiefen) ermittelt wurden, groRere Fehlerbal-
ken und Streuungen aufweisen. Dies ist wiederum durch den Auswertealgorithmus
bedingt und nicht durch die Messungen. Dieses Verhalten wurde schon bei den Si-
mulationen festgestellt und ist in Abschnitt 5.3 beschrieben (vgl. Abb. 5.15).

Fir die Restaustenit-Phase wurden wiederum die Reflexe 220 und 311 ausgewertet.
Die Gitterdehnungsverteilungen und die Spannungstiefenverlaufe sind in Abb. 7.10
dargestellt.
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Abb. 7.10: Netzebenenabstands- und Spannungstiefenverldufe, bestimmt an der
Restaustenit-Phase

Die Gitterdehnungsverteilung der Restaustenit-Phase zeigt, dass sich die Netz-
ebenentiefenverlaufe beider Reflexe in jeder Messrichtung =20°, 41° und 60° in der
Tiefe Uberlappen. Da sie auf den Gitterparameter ap normiert sind, miussten sie direkt
ineinander Ubergehen (vgl. Abb. 5.9). Der Versatz der d(hkl,t)-Werttiefenverteilungen
zwischen den beiden Reflexen in einer Messrichtung U ist auf apparaturbedingte
Fehlergrenzen bei der Absolutkalibrierung des Detektors zurlickzuflihren, die in der
do(hkl)-Optimierungsroutine kaum einen Einfluss auf die ermittelten Spannungswerte
hat, wie die Simulationen gezeigt haben.

Ermittelt wurden mit dem Optimierungsverfahren do(220)=0.127160 nm und
do(311)=0.108475 nm. Diese Werte sind deutlich gré3er als die im Universalplot in
der dehnungsfreien Richtung ermittelten Werte. Der Grund hierfur ist die relativ hohe
Streuung der Messdaten sowie der unterschiedliche Einfluss des do-Gradienten auf
die do(hkl)-Bestimmung beider Auswerteverfahren. Dies erklart die hoheren Druckei-
genspannungen in der Restaustenit-Phase ermittelt nach dem Streuvektorverfahren
gegenuber den nach der Universalplotmethode ermittelten Werten. Wird jedoch der
in der dehnungsfreien Richtung ermittelte dy+(hkl)-Wert der Universalplotauswertung
fur die Streuvektoranalyse verwendet, so zeigen sich Eigenspannungstiefenverlaufe,
die kleinere Druckeigenspannungen an der Oberflache aufweisen. Dies bestatigt,
dass die do(hkl)-Bestimmung in der Eigenspannungsgradientenanalyse mit besonde-
rer Sorgfalt unter Berlcksichtigung der verschiedenen Einflisse (z. B. do(hkl)-
Gradient, Normalspannung) durchgefuhrt werden muss. Bei den Streuvektormes-
sungen ist darauf zu achten, dass sich die Dehnungstiefenverlaufe, ermittelt in unter-
schiedlichen Messrichtungen ), mdglichst weit Uberlappen. Dies kann entweder
durch Messungen bis nahe an den streifenden Einfall innerhalb einer Messrichtung
erreicht werden oder durch das Hinzufigen weiterer Messrichtungen (), die fur eine
ausreichende Uberlappung der einzelnen Tiefenprofile sorgen. Allein die Auswanhl
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zweier eng benachbarter Messrichtungen, deren Messwerte sich in der Tiefe Uber-
lappen, ist hingegen problematisch, da hierdurch die Anforderungen an die Messge-
nauigkeit steigen.

7.1.3 Spannungsgradientenanalyse mit Ortsraum-Methoden in Reflexionsgeometrie

An der ESRF Beamline ID15a wurden mit einem ortsfestem Messvolumenelement
sin?y-Messungen an dem einsatzgeharteten, tiefgeschliffenen Stahl 16CrMn5 durch-
gefuhrt. Von Messung zu Messung wurde dabei der Abstand zwischen der Proben-
oberflache und dem Messvolumen- bzw. Diffraktometermittelpunkt variiert. Das Ziel
dieser Untersuchungen war, herauszufinden, ob auch bei der Nutzung eines ortsfes-
ten Messvolumenelements die Absorption der Strahlung durch die Probe einen Ein-
fluss auf den Informationsschwerpunkt hat, wenn unterschiedliche Reflexe zur Aus-
wertung herangezogen werden (vgl. Abb. 7.11).

\\A\///

Schwerpunkt 110
Schwerpunkt 211
Schwerpunkt 321

Abb. 7.11 Verschiebung des Informationsschwerpunkts innerhalb des Messvolu-
menelements durch die Absorption

Daflr wurden zunachst fur zwei Messrichtungen =0° und {=90° sogenannte Ein-
tauch-Scans durchgefihrt, d.h. die Probe wurde senkrecht zu ihrer Oberflache in das
Messvolumenelement gefahren und die gebeugte Integralintensitat gemessen, um zu
bestimmen, ab welcher Position z die Probe in das Messvolumenelement eintaucht.
Diese Eintauch-Scans sind in halblogarithmischer Darstellung in Abb. 7.12 zu sehen.
Aus ihnen geht hervor, dass die Probe ab einer Position z=0.86 mm in das Messvo-
lumenelement eintaucht. Das unterschiedliche Aussehen der Verlaufe fir ¢=0° und
P=90° ist darauf zurtickzufihren, dass die Probe fur y=0 von der Seite (vgl. Abb. 6.9)
in die stumpfe Ecke des Messvolumenelements eintaucht, wahrend die Probe flr
P=90° von oben in die gesamte Flache des Messvolumenelements eintaucht. Da der
gebeugte Strahl fur P=90° die gesamte Probe durchdringen muss, werden hier ge-
ringere Intensitaten gemessen.
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Abb. 7.12: Eintauch-Scans in zwei Messrichtungen, ¢=0° (links) und ¢=90° (rechts)

Die siny-Messungen wurden nun unter vier verschiedenen Probenpositionen z
(z=0.87 mm, 0.93 mm, 0.97 mm, 1.02 mm) bestimmt. Die Ergebnisse fur die Reflexe
200, 211, 310 und 321 der martensitischen Phase wurden analog der Mehrwellen-
langenmethode ausgewertet und sind in Abb. 7.13 dargestellt. Auf der Abzisse ist
jeweils die mittlere Eindringtiefe T = (T(Pmax)+t(Pmin))/2 aufgetragen, skaliert auf den
eingetauchten Teil des Messvolumenelements, wobei T nach Gl. (2.31) berechnet
wurde. Der Bereich zwischen minimaler und maximaler Informationstiefe ist fur $=0°
in der jeweiligen Grafik grau schraffiert eingezeichnet.

Die Bestimmung der Spannungen nach der sin“y-Methode ist fiir die Position z=0.87
und 0.93 mit einer gewissen Unsicherheit behaftet, weil der Mittelpunkt des Messvo-
lumenelements nicht mit der Probenoberflache ubereinstimmt. Dies wurde bei den
winkeldispersiven Methoden in Reflexionsgeometrie einer schlecht justierten Pro-
bendicke entsprechen. Falls der Diffraktometermittelpunkt auerhalb der Probe liegt
(vgl. Abb. 7.13a), kann das zu Druckscheinspannungen fuhren. Liegt er jedoch in der
Probe (vgl. Abb. 7.13b), kann das Zugscheinspannungen zur Folge haben [3, 106].
Die Starke der auftretenden Scheinspannungen ist durch die Aquatorialdivergenz
bestimmt, weil die Y-Kippung bei ungenauer Probenjustage eine Verschiebung des
Beugungswinkels zur Folge hat. Die Scheinspannungen sollten im vorliegenden Fall
wegen der geringen Strahldivergenz klein sein. In den Fallen der Abb. 7.13 c und d,
bei denen das Messvolumenelement vollstandig in die Probe eingetaucht wurde, tritt
dieser geometrisch bedingte Effekt nicht auf.
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Abb. 7.13: Spannungstiefenverlédufe, ermittelt in Anlehnung an die Mehrwellenlén-
genmethode fiir unterschiedlich eingetauchte Probenpositionen

Das Hauptproblem ist die Zuordnung der gemessenen Eigenspannung zu einer mitt-
leren Eindringtiefe z in der Probe. Die dabei zu berucksichtigenden Punkte werden
hier kurz angesprochen.

Die Tiefe, der ein Messsignal zugeordnet werden kann, ergibt sich nach

[[] = g(x,y,2)dxdydz
Vg

(2)

: | 7.1
[[] Cx,y,2)dxdyez 1)

wobei g(x,y,z) die Gewichtsfunktion und Vg das in die Probe eingetauchte Messvolu-
menelement beschreibt. Die Gewichtsfunktion hat dabei nicht nur die Geometrie des
Messvolumenelements zu berlcksichtigen, sondern auch die exponentielle Strahl-
schwachung, wie insbesondere die Abb. 7.12c¢ verdeutlicht. Da das Messvolumen-
element hier vollstandig in der Probe liegt, konnen die Unterschiede der an verschie-
denen Reflexen ermittelten Eigenspannungen innerhalb des Messvolumenelements
nur durch die exponentielle Strahlschwachung hervorgerufen werden. Die Kopplung
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der komplexen Geometrie mit der exponentiellen Strahlschwachung ist im vorliegen-
den Fall sehr schwierig zu beschreiben.

Die in der Literatur [49, 107-110] bisher beschriebenen Korrekturen fir die , Through
Surface Strain Scanning“ Experimente beziehen sich allein auf den symmetrischen
Fall des Eintauchens unter y=0° mittels Neutronen. Die wenigen Arbeiten, die diese
Problematik in Verbindung mit Synchrotronstrahlung schildern [11, 111], beschreiben
vor allem die geometrisch bedingten Effekte.

7.1.4 Vergleich mit den winkeldispersiven Methoden

Die mittels energiedispersiver RSA ermittelten Eigenspannungstiefenverlaufe kénnen
durch winkeldispersive Messungen einerseits zur Oberflache hin erganzt werden,
andererseits dienen sie der Uberpriifung der mittels energiedispersiver RSA be-
stimmten Eigenspannungstiefenverlaufe in dem Eindringtiefenbereich, den beide Me-
thoden abdecken. Aus diesem Grund wurden die im Gemeinschaftsprojekt (siehe
Abschnitt 6.1.1) winkeldispersiv bestimmten Eigenspannungstiefenverlaufe mit de-
nen verglichen, die am HASYLAB energiedispersiv bestimmt wurden. Beide Verlaufe
wurden auf Basis von sin®p-Messungen ermittelt. Die Eigenspannungstiefenverlaufe
beider Methoden stimmen flr die martensitische Phase sehr gut tGberein. Dies ist in
Abb. 7.14 gezeigt, die die Eigenspannungstiefenverlaufe im Uberlappungsbereich
von 0 ym bis 10 um enthalt. Deutlich zu erkennen ist auch eine hdhere Streuung der
individuellen, energiedispersiv ermittelten Messdaten verglichen mit den winkel-
dispersiven Daten.
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Abb. 7.14: Vergleich der winkeldispersiv und energiedispersiv ermittelten Eigen-
spannungstiefenverldufe in der martensitischen Phase (oben) und in der
Restaustenit-Phase (unten)

Im unteren Teil der Abb. 7.14 ist der direkte Vergleich der Eigenspannungstiefenver-
laufe fur die Restaustenit-Phase dargestellt. Hier zeigen sich starkere Abweichungen
zwischen den energiedispersiv und den winkeldispersiv gemessenen Daten. Sie lie-
gen jedoch im Bereich der Fehlergrenzen der energiedispersiv ermittelten Messpunk-
te. Die Fehlergrenzen sind in der Restaustenit-Phase noch deutlich hoher als bei der
martensitischen Phase, da die Reflexe beider Phasen simultan mit der gleichen
Zahlzeit bestimmt werden. Aufgrund dieser hohen, durch die geringe Zahlstatistik
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bedingten Streuungen der Messdaten ist auch der geringe Unterschied der Span-
nungen parallel und senkrecht zur Schleifrichtung, wie er im Falle der winkeldispersi-
ven Messungen nachgewiesen werden konnte, nicht mehr erkennbar.

7.2 Kugelgestrahlter 42CrMo4: Energiedispersive RSA im intermedidren
Werkstoffbereich zwischen Oberflache und Volumen

7.2.1 Spannungsermittiung auf Grundlage der sin®y-Messtechnik

Zuerst wurden die Spannungstiefenprofile g;(t) wieder auf der Grundlage der robus-
ten Mittelwertbildung (Mehrwellenlangenmethode) ermittelt. Der Detektor wurde auf
einen Beugungswinkel 26=15° eingestellt. Die Messungen wurden unter den Azi-
mutwinkeln $=0° und ¢$=90° durchgeflihrt, da auf den REM-Aufnahmen der Proben-
oberflache noch Spuren der Schleifbehandlung zu erkennen waren. Da sich jedoch
in den beiden Azimuten keine signifikanten Unterschiede ergaben, sind in Abb. 7.15
die rotationssymmetrischen Eigenspannungstiefenprofile oj(t) dargestellt. Die Ver-
laufe der mit unterschiedlichen Strahimittelgeschwindigkeiten kugelgestrahlten Pro-
ben zeigen fur die Reflexe 110, 211 und 321 ein ahnliches Verhalten. Druckeigen-
spannungen direkt an der Oberflache nehmen zuerst mit der Tiefe zu und fallen dann
wieder leicht ab. Der 310-Reflex hingegen flgt sich nur im Falle der mit geringerer
Strahimittelgeschwindigkeit gestrahlten Probenseite in diesen Verlauf ein (Abb.
7.15a). In Abb. 7.15b zeigt er deutliche Abweichung vom Spannungsverlauf, der an
den anderen Reflexe ermittelt wurde .
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Abb. 7.15: Rotationssymmetrische Spannungstiefenverldufe der kugelgestrahlten
Stéhle 42CrMo4

Abb. 7.16 zeigt den selben Datensatz in der detaillierteren Universalplotauftragung.
Die mit einer Strahlmittelgeschwindigkeit von 30 m/s gestrahlte Probe zeigt einen
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leichten Anstieg der Druckeigenspannungen Uber den gesamten Tiefenbereich im
Laplace-Raum. Die mit der hoéheren Strahlmittelgeschwindigkeit gestrahlte Probe
weist hingegen im Tiefenbereich von ca. 15 ym bis 25 ym ein Maximum der Druckei-
genspannungen auf.

Das auffallige Verhalten des 310-Reflexes bei der mit hoherer Strahimittel-
geschwindigkeit gestrahlten Probe, das sich schon bei der robusten Mittelwertbildung
gezeigt hat, tritt hier ebenfalls auf. Die Eigenspannungen ermittelt am 310-Reflex rei-
chen von Zugeigenspannungen im oberflachennahen Bereich bis hin zu hohen
Druckeigenspannungen im Bereich grofierer Eindringtiefen.
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Abb. 7.16: Eigenspannungstiefenverldufe oy ermittelt nach der Universalplotmetho-
de unter einem Beugungswinkel 26=15°
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Eine mégliche Erkldrung dafiir sind Mikroeigenspannungen II. Art 6'(x,y,z). Sie kdn-
nen aufgrund plastischer Anisotropie in stark verformten Werkstoffen auftreten [19].
Die Starke ihres Einflusses ist neben dem Verformungsgrad — hier z. B. Unterschiede
durch hdhere Strahimittelgeschwindigkeit — auch von der Orientierung hkl der Kristal-
lite sowie der Versetzungsdichte abhangig [112]. Fir den 310-Reflex wurden deutli-
che Hinweise fir das Auftreten von Mikroeigenspannungen Il. Art gefunden, namlich
Abweichungen der d(hkl)-siny-Verteilungen vom linearen Verlauf (Abb. 7.17). Sol-
che Abweichungen in Form von gekriimmten sin®y-Verlaufen weisen im Allgemei-
nen, solange keine Texturen und plastische Deformation vorliegen, auf phasen-
spezifische Eigenspannungsgradienten im Werkstoff hin. Diese Abweichungen wir-
den sich jedoch auch in den sin®y-Verldufen anderer Reflexe widerspiegeln, wenn
sie allein durch Makroeigenspannungsgradienten hervorgerufen werden.
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Abb. 7.17:  sin*y-Verldufe ermittelt an der mit héherer Geschwindigkeit 35 m/s ge-
strahlten Probe

Insbesondere die Verlaufe der Reflexe 110 und 211 mussten starkere Krimmungen
zeigen, wenn der Verlauf des 310-Reflexes durch einen Makroeigenspannungsgra-
dienten hervorgerufen wird, da sie geringeren Eindringtiefen zuzuordnen sind und
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der 310-Reflex die Abweichungen vom linearen Verlauf nur bei hohen Y-Kippungen
also geringeren Eindringtiefen zeigt.

Aus den linearen Verlaufen der Reflexe 110, 211 und 321 lasst sich im Umkehr-
schluss jedoch nicht folgern, dass diese Orientierungen nicht durch Mikroeigenspan-
nungen Il. Art beeinflusst werden.

Da die Integralbreite auch ein Maf fur die GrofRe koharent streuender Domanen so-
wie flr die inneren Versetzungen bzw. Mikrodehnungen im Werkstoff ist, sind in Abb.
7.18 die Integralbreiten iber sin’y aufgetragen.
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Abb. 7.18 Integralbreiten verschiedener Reflexe hkl ermittelt (iber sin?y

Deutlich zu erkennen sind die fur alle Reflexe groReren Integralbreiten bei der mit
hoherer Strahlmittelgeschwindigkeit gestrahlten Seite B. Insbesondere der 310-
Reflex zeigt hier einen deutlichen Sprung, da er sogar breiter wird als der 321-Reflex.
Dies ist ein weiterer Hinweis dafur, dass sich die Mikroeigenspannungen auf der
Probenseite B beim 310-Reflex starker bemerkbar machen. Ungewdhnlich ist hinge-
gen, dass die Integralbreiten (iber siny keine signifikanten Anderungen zeigen, da
diese Messungen zumindest fur die hoher induzierten Reflexe Uber einen weiten
Eindringtiefenbereich verteilt sind.

7.2.2 Analyse mit der Streuvektormethode

Die Streuvektormessungen an der kugelgestrahlten Stahlprobe wurden unter einem
Beugungswinkel 20=15° durchgefuhrt und die Netzebenenabstandstiefenprofile in
den Messrichtungen  =20°, 41°, 50°, 60° und 70° aufgenommen. Da die Messun-
gen auf Basis der sin-Methoden einen rotationssymmetrischen Spannungszustand
ergaben, wurden die Streuvektormessungen nur noch unter dem Azimutwinkel ¢$=0°
durchgefuhrt. Wegen der Dominanz der Ferritphase verglichen mit der tiefgeschliffe-
nen, einsatzgeharteten Stahlprobe (Abschnitt 7.1) konnte in diesem Fall auch der
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110-Reflex ausgewertet werden, da er von keinem Reflex einer weiteren Phase Uber-
lagert wird.

Die Abb. 7.19 zeigt die in den verschiedenen Messrichtungen y ermittelten Netz-
ebenenabstandstiefenprofile dgy(hkl,T) flr die Reflexe 110, 211 und 321. Die unter-
schiedlichen Beitrage der dgy(hkl,T)-Werte, die sich fur jeden Reflex hkl (von links
nach rechts) aus den verschiedenen Messrichtungen g (von oben nach unten) erge-
ben, sind auf die Eigenspannungen zurickzuflhren (vgl. Abb. 5.9). Es ist deutlich zu
erkennen, dass die Fehlergrenzen der Messdaten mit steigendem y zunehmen. Der
Grund hierfur ist, dass fur groRer werdende Messrichtungen  der Rontgenstrahl
immer streifender auf die Probe trifft, so dass ab einem gewissen Winkel @ nicht
mehr die gesamte gebeugte Intensitat im Detektor registriert wird wodurch sich die
Zahlstatistik verschlechtert.
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Abb. 7.19: Mittels Streuvektormethode fiir die Probenseite B bestimmte d(hkl)-Wert-
Tiefenprofile (normiert auf den Gitterparameter ap des kubischen Gitters)
fur die Reflexe 110, 211 und 321

Die groRe Zahl an Messrichtungen ( fihrt zu einem hohen Uberlappungsgrad der
dey(hkl,T)-Wert-Tiefenprofile flr jeden Reflex und ermoglicht so die Anwendung der
do(hkl)-Optimierungsmethode. Ausgewertet wurden die Messdaten zunachst unter
der Annahme eines rotationssymmetrischen Eigenspannungszustands mit 033(z)=0
(Abb. 7.20). Sie bestatigen die Ergebnisse der Universalplotauswertung, insbesonde-
re das Verhalten des 310-Reflexes auf der mit hoherer Strahimittelgeschwindigkeit
gestrahlten Probenseite.
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Abb. 7.20: In-plane Eigenspannungsverteilung bei zweiachsiger Auswertung

Im Falle der dreiachsigen Auswertung konnte der 310-Reflex jedoch nicht mitbertck-
sichtigt werden, da die Dehnungstiefenverteilung dy+«(310) in der dehnungsfreien
Richtung *(310)=43.5° des Reflexes nicht bestimmt wurde. In Abb. 7.21 sind zu-
nachst die rotationssymmetrischen in-plane Eigenspannungstiefenverteilungen oy (1)
des dreiachsigen Eigenspannungszustands dargestellt, wahrend die Abb. 7.22 die
Normalkomponenten a33(1) fur beide Seiten des Werkstoffs zeigt.
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Abb. 7.21 In-plane Eigenspannungsverteilung bei dreiachsiger Auswertung

Die rotationssymmetrische in-plane Komponente der Seite A zeigt einen sehr steilen
Druckeigenspannungsgradienten an der Oberflache, der bei etwa 5 pm in einen
deutlich schwacheren Anstieg der Druckeigenspannungen Ubergeht. Der Vergleich
mit der zweiachsigen Auswertung zeigt, dass die Tiefenverlaufe ermittelt an den Re-
flexen 211 und 321 sehr gut Ubereinstimmen, weil die dreiachsige Auswertung dieser
Reflexe eine Normalspannung o33(1) liefert, die nahe null ist (siehe Abb. 7.22a). Am



7 Experimentelle Ergebnisse und Diskussion 97

110-Reflex wurden jedoch fir die Normalkomponente 033(1) Zugeigenspannungen
von ca. 400 MPa bestimmt. Dies fihrte zu dem steilen Gradienten der in-plane Ei-
genspannungen an der Oberflache. Dieser ermittelte Verlauf ist jedoch kritisch zu
hinterfragen, weil zum einen der Eigenspannungstiefenverlauf der in-plane Kompo-
nente nicht mehr kontinuierlich ist und zum anderen der Verlauf der normalen Span-
nungskomponente 033(t) nicht mit den theoretischen Vorstellungen vom Kugel-
strahlen einphasiger Werkstoffe konform ist, bei denen sich unterhalb der Werkstoff-
oberflache keine von null verschiedene Normalkomponente o33(1) ausbilden sollte.
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Abb. 7.22: Dargestellt ist der Spannungstiefenverlauf der Normalkomponente o33(1)

Die Abweichungen, die sich fur den 110-Reflex bei der energiedispersiven dreiachsi-
ge Eigenspannungsanalyse ergeben haben, sind auf die Streuung der Messdaten in
Kombination mit dem geringen Tiefenbereich zurlckzufuhren, in dem die Netz-
ebenenabstande in der dehnungsfreien Richtung ermittelt wurden. Wegen der im
Vergleich zu winkeldispersiven Messungen hohen Streuungen bei kleinem Eindring-
tiefenbereich fuhrt die Optimierungsmethode zu leichten Abweichungen bei der
do(hkl) Bestimmung. Fir hoher indizierte Reflexe, fur die der Uberstrichene Eindring-
tiefenbereich groRer ist, wirken sich die gleichen Streuungen geringer aus. Dies zeig-
te sich auch bei der dreiachsigen Auswertung der simulierten Daten (vgl. Abschnitt
5.3).

Die an der Werkstoffseite B (hdhere Strahlmittelgeschwindigkeit) dreiachsig ermittel-
ten in-plane Eigenspannungen unterscheiden sich nicht wesentlich von den zwei-
achsig ermittelten in-plane Eigenspannungen. Ein steiler Gradient zunehmender
Druckeigenspannungen an der Oberflache geht nach dem Erreichen maximaler
Druckeigenspannungen im Bereich von 5 ym bis 10 ym in einen fast konstanten Ver-
lauf Uber. Die gute Ubereinstimmung resultiert aus dem konstanten Verlauf der Nor-
malkomponente o033(T), die nahezu null ist (Abb. 7.22 Seite B). Ein solches Tiefenpro-
fil der Normalkomponente o33(1) steht — wie bereits erwahnt — in guter Ubereinstim-
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mung mit den theoretischen Uberlegungen zum Kugelstrahlen einphasiger Werkstof-
fe, wenn das Strahlgut homogen und senkrecht zur Oberflache auftrifft [18].

7.2.3 Vergleich mit winkeldispersiv ermittelten Messungen

Zur Uberprifung der Eigenspannungsverteilung in den schraffiert gekennzeichneten
Bereichen der Abb. 7.21 und Abb. 7.22 wurden auf der mit geringerer Strahimittelge-
schwindigkeit gestrahlten Seite A winkeldispersiv Streuvektormessungen durchge-
fuhrt. Die Eigenspannungstiefenprofile sind in Abb. 7.23 dargestellt. Die Normal-
komponente zeigt hier sehr viel geringere Zugeigenspannungen bis maximal
100 MPa im untersuchten Tiefenbereich, wahrend sich die in-plane Komponente gut
in den Spannungstiefenverlauf der energiedispersiven Messung Abb. 7.20A einflgt.

200 T T T T T T T T T T T T T T
Seite A

-200

-400

Eigenspannung o. [MPa]

Eindringtiefe 1 [um]

Abb. 7.23 Eigenspannungstiefenverléufe, winkeldispersiv mit der Streuvektorme-
thode an der Probenseite A ermittelt

Der leichte Anstieg der Normalkomponente o33(t), der sowohl winkeldispersiv (gerin-
gere Strahimittelgeschwindigkeit) als auch energiedispersiv (hdhere Strahimittelge-
schwindigkeit) ermittelt wurde, kénnte eventuell auf die Oberflachenrauigkeit der
Probe zurtickzufihren sein. Sowohl die DEKTAK 3030 Oberflachenrauigkeitsprofile
als auch die REM-Aufnahmen belegen eine Oberflachenrauigkeit (R, nach [113]) von
ca. 25 ym. Das hat zur Folge, dass sich direkt an der Oberflache lokale Gradienten
der in-plane Komponenten ausbilden kénnen, da die reale Werkstoffoberflache nicht
mehr mit der z-Richtung des Probenkoordinatensystems Ubereinstimmt. Ebenfalls
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denkbar ist, dass der Ferrit im Perlit durch das Kugelstrahlen plastisch gestaucht
wird, wahrend sich der Zementit nur elastisch verformt. Bei der Entlastung wirde der
Ferrit unter Zugeigenspannungen geraten, wahrend der Zementit sehr starke Druck-
eigenspannungen aufweisen sollte, die jedoch wegen des geringen Volumenanteils
dieser weiteren Phase nicht nachweisbar sind. Fraglich ist jedoch, ob dieser geringe
Anteil an Zementit in der Lage ist, die enormen Druckeigenspannungen aufzuneh-
men. Ein weitere Moglichkeit ware, dass sich die gemessenen Normalspannungen
033(T) schon innerhalb einer Phase, durch Mittelung Gber samtliche Orientierungen
hkl, kompensieren.

Nachdem die Eigenspannungstiefenprofile der Probe zerstérungsfrei mit energiedis-
persiven Methoden in einem Eindringtiefenbereich bis 75 ym untersucht waren, wur-
den in der Arbeitsgruppe von Herrn Prof. Scholtes an der Universitat Kassel die Ei-
genspannungstiefenprofile mittels der sin’y-Methode (g bis <45°) nach schrittwei-
sem Oberflachenabtrag winkeldispersiv ermittelt (im Rahmen einer Untersuchung
des Einflusses der Strahlparameter auf den Eigenspannungszustand [114]). Die Er-
gebnisse dieser mit Crgq-Strahlung am 211-Reflex durchgefihrten Messungen [100]
sind in der Abb. 7.24 dargestellt. Sie dokumentieren die Eigenspannungs- und Integ-
ralbreitentiefenverlaufe im Ortsraum. Die Eigenspannungstiefenprofile weichen nur
gering voneinander ab. Im vergleichbaren Bereich bis 75 um Abtragstiefe zeigen sich
die deutlichsten Unterschiede bis 30 um unter der Oberflache. Hier zeigt sich auf der
mit hdherer Strahimittelgeschwindigkeit gestrahlten Seite B ein steilerer Gradient als
auf Seite A. Dies ist qualitativ in guter Ubereinstimmung mit den energiedispersiven
Messungen. Fur einen quantitativen Vergleich der winkeldispersiven mit den ener-
giedispersiven Eigenspannungstiefenverlaufen missten die winkeldispersiv ermittel-
ten Daten zunachst bezuglich der beim Abtrag ausgelosten Eigenspannungen korri-
giert und schliellich Laplace-transformiert werden. Wegen des geringen Gradienten
und der relativ geringen absoluten Spannungen ist jedoch nur ein geringer Einfluss
Zu erwarten.

Da die unmittelbar an der Werkstoffoberflache ermittelten Eigenspannungen weder
korrigiert noch Laplace-transformiert werden mussen, lassen sich die Werte hier di-
rekt vergleichen. Der "direkt" an der Oberflache ermittelte Eigenspannungswert von
-500 MPa liegt deutlich hoher als der in Abb. 7.23 nahe der Oberflache ermittelte
Gradient. Dies ist darauf zurlickzufiihren, dass die mittels sin’y ermittelten Eigen-
spannungswerte jeweils der Abtragstiefe zugeordnet werden, wobei die Strahlein-
dringtiefe nicht bertcksichtigt wird. Berticksichtigt man diese in Form einer mittleren
Eindringtiefe 7 =5.1 ym fur den an der "Oberflache" ermittelten Messwert, so fugt er
sich sehr gut in den Eigenspannungstiefenverlauf (Abb. 7.23) ein.
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Abb. 7.24  Winkeldispersiv mittels Abtragsmethoden bestimmte Eigenspannungs-
tiefenprofile (links) und Integralbreiten (rechts) [100]

Der Einfluss der Strahimittelgeschwindigkeit auf die Integralbreite des 211-Reflexes
ist hingegen deutlich starker ausgepragt. Fur die hohere Strahlmittelgeschwindigkeit
von 35 m/s ist die Integralbreite Uber den gesamten Eindringtiefenbereich deutlich
groRer als fur die Strahlmittelgeschwindigkeit von 30 m/s. Da sie ein Mal fur die
Grole koharent streuender Bereiche (Doméanen) ist und somit unter anderem auch
als Mal fur die Versetzungsdichte angesehen werden kann, ist dies ein weiterer
Hinweis auf starkere Mikroeigenspannungen Il. Art auf der Seite B.

7.3 Tiefgeschliffene ZrO,/Y;03; 8mol-% - Probe

Die Probe wurde zunachst mit winkeldispersiven Methoden auf dem ETA-
Diffraktometer untersucht, um die oberflachennahen Daten spater mit den energie-
dispersiven Verlaufen vergleichen zu kénnen. Dazu wurde der 422-Reflex mit Cukq-
Strahlung in den Messrichtungen (=44°, 60° und 70° gemessen. Die ermittelten
Spannungstiefenverlaufe sind in der Abb. 7.25 dargestellt. Da {=44° der dehnungs-
freien Richtung Y des 422-Reflexes entspricht, wurden diese Messungen nur fiir die
Optimierung des unverspannten Netzebenenabstands verwendet und gingen nicht in
die Spannungstiefenprofile ein, weil diese Daten in der Eigenspannungsanalyse
schon bei kleinen Schwankungen der Messdaten zu hohen Schwankungen der Ei-
genspannungswerte flihren. Die Spannungen wurden nur aus den Daten fur (=60°
und 70° bestimmt. Zu erkennen sind Druckeigenspannungen, die zum Volumen hin
abnehmen. Die Komponente senkrecht zur Schleifrichtung zeigt um ca. 100 MPa
héhere Druckeigenspannungen an der Oberflache als die parallel zur Schleifrichtung
verlaufende Komponente.
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Abb. 7.25: Spannungstiefengradienten im Laplace-Raum ermittelt mit der Streuvek-
tormethode auf dem ETA-Diffraktometer

Um einen groReren Eindringtiefenbereich zu erschlie®en, wurden auf dem Hochener-
gierontgendiffraktometer Streuvektormessungen durchgefihrt. Diese erweitern den
mdglichen Eindringtiefenbereich von 3 um der winkeldispersiven Messungen auf
20 um unter Verwendung eines Beugungswinkels von 20=15°. Die Messrichtungen
Y, unter denen die Probe untersucht wurde, waren {=20°, 41, 60° und 70°. Die
Messrichtung von 20° wurde gewahlt, um die mogliche Eindringtiefe des Verfahrens
zu erhéhen und Y=41° entspricht der dehnungsfreien Richtung des ebenfalls unter-
suchten 511-Reflexes. Die Abb. 7.26 zeigt die Spannungstiefenverlaufe fur die o14-
und die 0,; Komponente. Ausgewertet wurden jeweils die Reflexe 220, 422 und 511
in den Messrichtungen y=20°, 60° und 70°.
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Abb. 7.26: Zweiachsige Auswertung der energiedispersiv durchgefiihrten Streuvek-
tormessung an der ZrO2-Probe
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Im vergleichbaren Tiefenbereich stimmen die energiedispersiv ermittelten Span-
nungstiefenverlaufe erneut gut mit den winkeldispersiv ermittelten Uberein. Die
Streuung der individuellen Messdaten ist jedoch hier im Vergleich zu den winkel-
dispersiven Daten deutlich héher. Die energiedispersiv ermittelten Spannungstiefen-
verlaufe zeigen, dass sich die groten Anderungen im Bereich bis ca. 5um im Lapla-
ce-Raum ergaben.

Die Streuung der energiedispersiven Daten ist, wie bereits im Abschnitt 5.3 bemerkt,
von der Messrichtung ) abhangig, wenn diese ,nahe” der dehnungsfreien Richtung
* liegt. Dies ist besonders gut in Abb. 7.27 zu erkennen. Die linke Seite zeigt den
Spannungstiefenverlauf der 011 Komponente flir den 422-Reflex und die rechte Seite
die 011 Komponente fur den 511-Reflex. Die offenen Symbole stellen jeweils die
Messrichtungen Y=41° und 50° dar. Wahrend auf der linken Seite die individuellen
Streuungen in beiden Messrichtungen ungefahr gleich stark ausfallen, so ist auf der
rechten Seite zu erkennen, dass die Streuung der Daten in der Messrichtung =41°
sehr viel gréfker und die in P=50° deutlich kleiner sind. Der Grund hierflr ist das un-
terschiedliche elastische Verhalten der Reflexe 422 und 511, das dazu fuhrt, dass sie
verschiedene DEK besitzen. Das hat zur Folge, dass sich ihre dehnungsfreien Rich-
tungen Y*(hkl) unterscheiden. Fir den 422-Reflex ist die dehnungsfreie Richtung
P*(422)=44° also nahe den Messrichtungen y=41° und {=50°, wahrend fur den 511-
Reflex P*(511)=41° ist und somit genau der Messrichtung Y=41° entspricht.
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Abb. 7.27 Eigenspannungskomponente in Schleifrichtung ermittelt an zwei Refle-
xen mit unterschiedlichem elastischen Verhalten

Messungen nahe der dehnungsfreien Richtung @*(hkl) sind daher nicht in die Span-
nungsbetrachtung aufzunehmen. Fir die Bestimmung des unverspannten Netz-
ebenenabstands dy(hkl) sind sie jedoch von Interesse, da sie als Indikator fir syste-
matische Abweichungen dienen konnen. Idealerweise mussten sie sich in den Ei-



7 Experimentelle Ergebnisse und Diskussion 103

genspannungstiefenverlauf — ermittelt in den anderen Messrichtungen — einfligen,
bzw. bei starkeren Streuungen gleichmalfig um ihn verteilt sein, wie dies in Abb. 7.27
zu erkennen ist.
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8 ZUSAMMENFASSUNG UND AUSBLICK

Mit dem Ziel, mehrachsige Eigenspannungstiefenverteilungen im intermediaren Be-
reich zu bestimmen, wurden im Rahmen der vorliegenden Arbeit etablierte winkel-
dispersive Beugungsverfahren zur Eigenspannungsanalyse auf den energiedispersi-
ven Fall Ubertragen und weiterentwickelt.

Zunachst wurden in Kapitel 4 die Unterschiede dargestellt, die sich durch die Nut-
zung weilder, mittelenergetischer Rontgenstrahlung sowohl fir die Messtechnik als
auch fir die Auswertung ergeben. Dabei wurde insbesondere auf die erweiterten
Maoglichkeiten zur Variation der Eindringtiefe eingegangen und auf die Korrekturen
der Interferenzprofile, die zu Verschiebungen der Reflexlagen fihren, weil sie einen
Einfluss auf die ermittelten Eigenspannungstiefenprofile haben.

Die Simulationen des energiedispersiven Beugungsvorgangs, die in Kapitel 5 be-
schrieben wurden, haben wichtige Hinweise auf das Potential verschiedener Auswer-
temethoden gegeben. So wurde unter der Annahme eines dreiachsigen Eigenspan-
nungszustands gezeigt, dass sich die vorgegebenen Eigenspannungstiefenverlaufe
im Laplace-Raum mit der Streuvektormesstechnik sehr gut reproduzieren lassen,
wahrend die Methoden zur zweiachsigen Eigenspannungsanalyse erhebliche Abwei-
chungen zeigten. Die besten mittels Streuvektortechnik erzielten Ergebnisse ergaben
sich bei der simultanen Auswertung mehrerer Reflexe, wobei die ermittelten Netz-
ebenenabstande auf den Gitterparameter normiert wurden.

Weiterhin lieferten die auf Basis der Streuvektormesstechnik durchgefiihrten Simula-
tionen Informationen, die spezielle Fragestellungen betreffen. So zeigte sich, dass
ein absoluter Offset in der Energie, wie er z. B. durch eine ungenaue Energiekalibrie-
rung entsteht, bei der dreiachsigen Auswertung mittels Streuvektormethode keinen
Einfluss auf die analysierten Eigenspannungstiefenverteilungen hat, obwohl sich
durch einen solchen Offset die ermittelten Netzebenenabstande deutlich von den im
Material vorliegenden Netzebenenabstanden unterscheiden koénnen. Untersuchun-
gen zum Einfluss der diffraktionselastischen Konstanten auf den ermittelten Eigen-
spannungszustand anhand von Grenzbetrachtungen zeigten deutliche Unterschiede
fur verschiedene Reflexe abhangig vom Orientierungsparameter 3I' bei elastischer
Kristallanisotropie. In den Fallen, in denen die DEK nur Uber die Modelle nach Voigt,
Reuss oder Eshelby/Kroner berechnet und nicht experimentell bestimmt werden
konnen, sollten flr die Auswertung Reflexe verwendet werden, deren 3I' nahe dem
Schnittpunkt der Kurven nach den Modellen von Voigt und Reuss liegt. Flr die
Streuvektormesstechnik konnten wichtige Erkenntnisse bezuglich der fur die Auswer-
tung gunstigen Messrichtungen gewonnen werden. Es zeigte sich, dass Messrich-
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tungen Y nahe der dehnungsfreien Richtung * und bei sehr kleinen Werten zu ho-
hen Streuungen der Eigenspannungswerte flhren.

Im experimentellen Teil der Arbeit konnte anhand von Untersuchungen, die sich auf
die Analyse von zum Teil dreiachsigen Eigenspannungszustanden beziehen, die
prinzipielle Eignung der energiedispersiven Methoden flr die Charakterisierung von
Eigenspannungstiefengradienten im intermediaren Werkstoffbereich zwischen Ober-
flache und Volumen nachgewiesen werden. Zur Verifizierung der erzielten Ergebnis-
se wurden winkeldispersive Methoden der RSA herangezogen, die eine gute Uber-
einstimmung im Uberlappenden, oberflachennahen Bereich ergaben. Dartber hin-
aus wurden Abtragsmethoden eingesetzt, um vergleichende Aussagen ebenso in
tieferen Werkstoffbereichen zu ermdglichen. Sie bestatigten auch im intermediaren
Tiefenbereich die energiedispersiv und zerstérungsfrei bestimmten Eigenspan-
nungstiefenprofile.

An kugelgestrahlten Stahlproben 42CrMo4 konnte zum ersten Mal unter Verwendung
der Streuvektormesstechnik eine dreiachsige Eigenspannungsanalyse im intermedia-
ren Bereich durchgeflihrt werden und bestatigte die Ergebnisse der zuvor durchge-
fuhrten Simulationen. Aulierdem haben die experimentellen Ergebnisse einen weite-
ren Vorteil der simultanen, multiplen Reflexbestimmung bei der energiedispersiven
RSA gezeigt. Neben der Erweiterung des Eindringtiefenbereichs aufgrund der héhe-
ren Energie der verwendeten Strahlung wurden auch Hinweise auf Mikroeigenspan-
nungen Il. Art festgestellt, die sich in diesem Fall am 310-Reflex durch deutliche Un-
terschiede in den Eigenspannungstiefenprofilen abzeichneten, wahrend die Eigen-
spannungstiefenverlaufe bestimmt an den Reflexen 110, 211 und 321 kaum einen
diesbezglichen Hinweis lieferten und ein einheitliches Bild ergaben.

Grenzen der energiedispersiv durchgeflihrten Experimente zeigten sich bei der
einsatzgeharteten, tiefgeschliffenen Stahlprobe. Aufgrund der geringeren Auflésung
der energiedispersiven gegenuber den winkeldispersiven Methoden konnten die e-
nergiedipersiv durchgefluhrten Eigenspannungsanalysen an der zweiten, austeniti-
schen Phase nur bei kleineren, bezlglich der Auflésung optimierten Beugungswin-
keln bestimmt werden. Der geringere Phasenanteil fuhrte hier zu deutlich héheren
Streuungen der individuellen Spannungswerte als sie bei der Analyse der martensiti-
schen Phase beobachtet wurden.

In der Zukunft sollen verstarkt Messungen am Synchrotron durchgefuhrt werden, um
die Vorteile der besseren Strahlqualitat/Strahleigenschaften und der héheren Intensi-
tat zu nutzen. Zu diesem Zweck wird zur Zeit bei BESSY Il eine Material Science
Beamline fur weille Strahlung bis ca. 80 keV aufgebaut. Die bereits am HASYLAB
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durchgefiihrten Messungen haben gezeigt, dass sich aufgrund der besseren Zahlsta-
tistik die Streuung der individuellen Eigenspannungsdaten reduzieren lasst. Durch
die geringere Strahldivergenz lassen sich die Messungen hier bis in den streifenden
Einfall/Austritt fortsetzen, wodurch der erfassbare Eindringtiefenbereich deutlich ge-
steigert werden kann.

Dies ist unter anderem flr die Optimierung der maximalen Strahleindringtiefe wichtig,
die durch eine weitere Verringerung des Beugungswinkels, abhangig vom jeweiligen
Reflex, zu erreichen ist (Abschnitt 4.3.1). Von Interesse ist in diesem Zusammen-
hang auch die Moglichkeit, uber die Kopplung von Beugungswinkel und Energie die
Eigenspannungsanalyse an verschiedenen Reflexen hkl im gleichen Eindringtiefen-
bereich durchfiihren zu kénnen. Solche Messungen an unterschiedlichen Reflexen
im gleichen Tiefenbereich sind insbesondere fir die Untersuchung orientierungsab-
hangiger Mikroeigenspannungen Il. Art notwendig, denen sich die Makrospannungen
uberlagern. Solche Mikroeigenspannungen kénnten fur Unterschiede verantwortlich
sein, die sich teilweise bei der winkeldispersiven Eigenspannungsanalyse zwischen
sin?y- und Streuvektormessungen zeigen, da sie insbesondere von der Messrichtung
abhangig sein konnen.

Werden kiinftig jedoch Messungen unter extrem streifendem Einfall/Austritt durchge-
fuhrt, so wird auch die Brechung des Rontgenlichts beim Ein- und Austritt in die/aus
der Materie zu berucksichtigen sein, weil sich durch die Brechung zum einen der
Beugungswinkel und zum anderen durch die veranderte Geometrie auch die Ein-
dringtiefe der Strahlung verandert. Auch der Einfluss der Oberflachenrauigkeit so-
wohl auf die Brechung als auch auf den ermittelten Eigenspannungszustand sollte
weiter untersucht werden.

Von besonderem Interesse wird zuklnftig die Untersuchung des Einflusses von
chemischen Gradienten des unverspannten Netzebenenabstands dy sein. Da bislang
keine Moglichkeiten bestehen, einen solchen Tiefengradienten von einem Gradien-
ten der Normalkomponente 033(z) zerstorungsfrei zu trennen, bietet sich hier zumin-
dest die Moglichkeit, den Einfluss eines solchen Gradienten genauer zu untersuchen,
indem der chemische Gradient mittels Abtragsmessungen zusatzlich zum Span-
nungstiefengradienten ermittelt und anschliel3end in der energiedispersiven Auswer-
tung berucksichtigt werden kann.

Neben der experimentellen Seite sollen in Zukunft auch die Simulationen weiterent-
wickelt werden, die sich schon in dieser Arbeit als nutzliches Hilfsmittel erwiesen ha-
ben. Sie sollen in verschiedenen Bereichen eingesetzt werden, z.B. zur Untersu-
chung des Einflusses von chemischen do-Gradienten, um eventuell eine zerstérungs-
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freie Trennung solcher Gradienten von der Normalkomponente 033 zu ermdéglichen
sowie zur Untersuchung des Einfluss der Brechung auf die Reflexlage und Eindring-
tiefe. Weiterhin wird angestrebt, die Simulationen um strahlgeometrische Eigenschaf-
ten — wie die horizontale und vertikale Divergenz — zu erweitern, um ihren Einfluss
auf die Reflexlage und —breite untersuchen zu kénnen.
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