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Verwendete Symbole und For melzeichen

Ks Probenkoordinatensystem

Kc Kristallkoordinatensystem

g Orientierung von K. bezuglich Kg; Drehoperator, der K in K. tberfihrt
g™ inverse Drehung, Uberfuhrt K. in Kg

g={¢,,®,0,} Eulersche Winkel (Bunge-Konvention)

f(9) Orientierungsdichtefunktion (ODF)

f(r,Q) lokale ODF

(hkI) Millersche Indizes

(hkly Kristallrichtung, Richtung der Netzebenennormale

h Richtung bezliglich des Kristallkoordinatensystems K.

y Richtung bezlglich des Probenkoordinatensystems K

dy Richtungsintervall

dg Orientierungsintervall

d ) kristallographischer Netzebenenabstand

o, Polfigurwinkel

Py (¥) Poldichtewert der Netzebenenschar (hkl) zur Probenrichtung y
ey (V) zur Probenrichtung y gemessene Beugungsintensitét

Y, o Diffraktometerwinkel in Kipp- und Drehrichtung

w Diffraktometerwinkel

i) (hkl)-Braggwinkel

20 Detektorwinkel

A Wellenlange

Ak Beugungsvektor

{Aa,AB} Polfigurfenster bei Verwendung charakteristischer Strahlung
{Ac, AB} s Polfigurfenster bei Verwendung von Bremsstrahlung

R Radius des Mef¥kreises

Hp axiale Hohe des Detektorfensters

E\D axiale Detektorapertur

D Abstand des Detektors zur Probenoberflache

B, aguatoriale Breite des Detektorfensters

A, axiale Detektorapertur

A Primérdivergenz

E ) Energie der (hkl)-Beugungslinie

AE Breite der Beugungslinie im Energiespektrum

X,y Probenkoordinaten der Tranglation

z z-Koordinate des Probentisches

{x, ¥}, Punkt des Probenrasters

{a, B}, Punkt des Polfigurrasters

K(a,p) Polfigurpunkt zu welchem ein Texturverteilungsbild aufgenommen wird



1. Einleitung

1.1  Gefluige, Textur und Anisotropie

Die meisten natirlichen Materialien (z.B. Gesteine, Mineralien) und in der Technik verwendeten
festen Werkstoffe (z.B. Metalle, Legierungen, Halbleiter, Keramiken) liegen in kristalliner Form
vor oder sind zumindest teilkristallin (z.B. (entglaste) Gléser, viele glasartigen Werkstoffe,
Polymere). Dabei handelt es sich, auler in den Fallen reiner Einkristalle, um Stoffe mit
polykristallinem Aufbau, d.h. sie bestehen aus Kristalliten unterschiedlicher Grofe, Form,
Orientierung und eventuell sogar unterschiedlicher Kristallstruktur (Allotropie, mehrphasige
Werkstoffe). Das Geflige (Mikrostruktur) dieser Stoffe wird im wesentlichen durch folgende
Merkmal e gekennzei chnet:

Phasenstruktur (Art und Anteil der vorhandenen Phasen)

Kornstruktur (Form und Grole der Kristalite)

Textur (Vertellung der kristallographischen Orientierungen der Kristallite)

Substruktur (Gitterfehler)

Morphol ogie (gegenseitige Anordnung und Ausrichtung der Kdrner und Phasenanteile)

Die Kristallstruktur der Kristallite fuhrt zur Anisotropie einer Reihe technisch wichtiger
Materialeigenschaften, wie z.B. der Elastizitét und Plastizitét, Flief3grenze, Harte, Festigkeit und
Spaltbarkeit, thermischen Ausdehnung, Leitféhigkeit, Polarisation, Magnetisierung und
Piezoelektrizitdt, Korrosionsbestandigkeit oder des Streuverhaltens gegenliber Teilchen oder
elektromagnetischer Strahlung. Der Grad der Anisotropie hangt stark vom Gittertyp des
Materials und der betrachteten Eigenschaft ab. So andert sich der Elastizitdtsmodul in einem
Graphitkristall in Abhangigkeit von der Richtung um einen Faktor 22. Kommt es wie im Falle
einer geregelten Textur dazu, dal3 in einem polykristallinen Werkstiick bestimmte Orientierungen
der Kristallite einer Phase bevorzugt auftreten, dann wird auch bei einer Mittelung tber diein der
Regel sehr grof3e Anzahl von Kristalliten eine gewisse makroskopische Anisotropie tbrigbleiben.
Die maxima mogliche Anisotropie ist dann offensichtlich durch die Anisotropie der
entsprechenden Eigenschaft des Einkristalls vorgegeben und wird erreicht, wenn alle Kristallite
der Phase praktisch gleiche Orientierung haben. Sind hingegen die Orientierungen gleichhéufig
vorhanden (regellose Textur), so ist das makroskopische Verhalten des polykristallinen Materials
isotrop, obwohl seine Bausteine (Kristallite) selbst anisotropes Verhaten zeigen.

Die mittleren Materialeigenschaften polykristaliner Materialien hangen also nicht nur von der
Grofe, Form und Anordnung der Korner ab, sondern auch ganz wesentlich von ihrer Textur, d.h.
der Vertellung der kristallographischen Orientierungen. Textur und Korngrenzen sind der
Schliissel zur Beschreibung der Anisotropie polykristalliner Stoffe.

1.2 Die Textur in technischen Werkstoffen und natiirlichen Materialien

Die Textur hat als Werkstoffparameter in der letzten Zeit zunehmend an Bedeutung gewonnen
und betrifft heute viele Bereiche der industriellen Fertigung. Die Anwendungen der
Texturanalyse reichen von der Ur- und Umformung von Werkstoffen, der Rekristallisation tber
das Kornwachstum und Phasenumwandlungen bis zur Erklarung und Berechnung



texturabhangiger anisotroper Eigenschaften. In der Produktion spielt die Uberwachung der
Textur eine besondere Rolle, da es ohne deren Berlicksichtigung zu erheblichen Unsicherheiten
in der Angabe von Eigenschaftswerten kommen kann. Dabel zeigt es sich, dal die
texturbedingten Eigenschaften von Produkten, die dasselbe Herstellungsverfahren durchlaufen, in
der Regel nur geringfligig variieren. Geht man jedoch zu einem anderen Herstellungsverfahren
des gleichen Werkstiickes iiber, so kénnen ganz erhebliche Anderungen in der Textur und den
daraus resultierenden Eigenschaften auftreten. Technol ogische Prozesse wie das Walzen, Gief3en,
Strangpressen und Warmebehandlungen konnen die Orientierungsverteilung im Werkstick in
charakteristischer Weise éndern. Aus der Analyse der Textur kdnnen Ruckschlisse auf die
Prozef3parameter gezogen werden, dem das Material ausgesetzt war. Den texturmodifizierenden
Prozessen der plastischen Verformung und der Rekristallisation kommt dabei besondere
technische Bedeutung zu. Die plastische Verformung beruht auf dem Erzeugen und der
Bewegung von Versetzungen und der Zwillingsbildung. Durch die Rekristallisation, z.B.
wahrend des Gluhvorganges, wird die V ersetzungsdichte herabgesetzt.

Ein anderer Aspekt ist die Entwicklung von Werkstoffen mit mal3geschneiderter Textur. Da ein
Werkstiick meist nicht in alle Richtungen gleich beansprucht wird, kénnen durch das gezielte
Einstellen bestimmter Texturen die anisotropen Eigenschaften eines vorzugsorientierten
Werkstiickes dem jeweiligen Einsatzprofil genau angepald werden. Aber auch in der
Grundlagenforschung ist die Texturanalyse zu einem exzellenten Hilfsmittel geworden. Soist die
Messung von Ausgangs- und Endtextur eine Voraussetzung zur Untersuchung des Ablaufs
fundamentaler Vorgéange, die mit Anderungen des kristallinen Aufbaus korreliert sind.

Die Geologie ist neben der Metallkunde ein weiteres klassisches Anwendungsgebiet der
Texturanalyse. Bedingt durch tektonische oder metamorphe Vorgénge in der Erdkruste
unterliegen auch die Gesteine texturmodifizierenden Prozessen. Technologische Begriffe wie
Walzebene und Walzrichtung finden ihre geologischen Entsprechungen in den Begriffen
Foliation und Lineation. Die Ursachen fur die Ausbildung geologischer Texturen sind jedoch
sehr mannigfaltig.

Die Quantitative Texturanalyse hat heute einen solchen Stand erreicht, dal3 die Beschrénkungen
auf hohe Proben- und Kristallsymmetrien Uberwunden sind. Damit werden nun auch moderne
nichtmetallische, intermetallische oder keramische HiTec-Werkstoffe und Polymere der Analyse
zuganglich, die haufig eine niedrige Kristallsymmetrie haben, oder insbesondere in kleinen
Probenberei chen eine niedrige Probensymmetrie aufweisen.

Ein in der letzten Zeit zunehmend an Bedeutung gewinnendes Forschungsgebiet sind lokale
Texturen. Die Messung der lokalen Textur im Mikrobereich ist von Interesse, da Werkstoffe
oftmals eine inhomogene Textur zeigen, d.h. die Textur von der betrachteten Probenstelle
abhangt, auch wenn statistisch hinreichend viele Kristallite erfalst werden. Die Kenntnis von
Texturinhomogenitaten ist fur den Einsatz von Werksticken wichtig, da sie stets mit
Unterschieden in den lokalen physikalischen Werkstoffeigenschaften verbunden sind. So haben
Schadensfélle durch Bruch, Rif3 oder Korrosion meist lokale Ursachen.

Bel vielen Prozessen, wie der plastischen Verformung, der Kristallisation aus der Schmelze, bei
Phasenumwandlungen oder der starren Rotation kann es zur Ausbildung von inhomogenen
Texturen im Werksttick kommen. So unterscheidet sich die Textur an den Blechoberfldchen von
der Textur in der Blechmitte, oder die Textur variiert mit der Kontur des Werkstlicks nach dem
Pressen. Lokale Texturunterschiede findet man auch in Reibverschleil3schichten oder
Schwei3ndhten. Durch die Analyse von Texturfeldern ist es auch moglich, Aussagen Uber den
Ablauf von Mechanismen zu machen, die bisher zum Teil nur in groben Zigen erklért wurden.



Dazu gehdren inhomogene Flief3prozesse in polykristallinen Werkstoffen bel  der
Metallumformung, dem Spritzgief3en von Polymeren oder der Griinformung von Keramiken.
Neue Arbeitsgebiete der Texturforschung erschlief3en sich insbesondere durch die Entwicklung
lokal hochauflésender Meffmethoden auf den Gebieten der Dunnschichttechnologie und der
Mikrominiaturisierung. Immer dann, wenn die Abmessungen des Werkstlickes in den Bereich der
Korngrof3e gelangen, beeinfluldt die lokale Textur Stoffeigenschaften in besonderem Mal3e. Eine
elegante Mef3methode ist in diesem Zusammenhang die vollautomatische Einzelorientierungs-
messung im Elektronenmikroskop. Durch sie ist es beispielsweise mdglich, den Einfluld der
Orientierungsverteilung der Korner auf den strominduzierten Materialtransport in mikro-
elektronischen Metallisierungsschichten zu untersuchen oder das Rekristallisations-verhalten von
Materialien in-situ zu studieren.

Neben der Textur geben auch andere Geflgemerkmale Auskunft Uber den Ablauf von
Anderungen des kristallinen Aufbaus, so dal3 neben der Messung der Orientierungsverteilung
auch die Messung der Verteilung der Elemente und Phasen von Interesse ist. Des weiteren
gewinnt die Untersuchung des Zusammenhanges zwischen lokaler Textur und lokalen
Eigenspannungen zunehmend an Bedeutung.



2. Grundlagen der Texturanalyse

2.1  Déefinition der Textur

Der Begriff der Textur bezieht sich auf ein polykristalines Material, welches aus einzelnen
Kornern (Kristalliten) mit unterschiedlicher Orientierung g und réaumlicher Anordnung
aufgebaut ist. Nach Wassermann [1] versteht man unter der Textur die Gesamtheit aller
Orientierungen der Kristalle eines vielkristallinen Stoffes. Zur quantitativen Beschreibung der
Textur wurde eine dreidimensionale Orientierungsdichtefunktion f(g) (ODF) eingefihrt [2, 3,
4]. Sie gibt den relativen Volumenanteil (1a) bzw. die relative Haufigkeit (1b) der Kristallite an,
die in Bezug auf ein probenfestes Koordinatensystem eine Orientierung g innerhalb eines

Orientierungsintervalles dg besitzen.

1dv

@)=y o (12
1 dN

M@= g (1b)

Dabel ist V das Gesamtvolumen und N die Gesamtzahl der Kristalite. Ist die mittlere Korngréfze
orientierungsabhangig, unterscheiden sich fV(g) und f “(g) voneinander. Die Texturfunktion
f (g) ist Ublicherweise fir den Fall einer regellosen Verteilung auf eins normiert:

frandom(g) =1 (1C)

2.2  Lokale Textur

In der obigen dreidimensionalen Texturfunktion ist der Ort des Kristallits nicht enthalten, d.h. es
wird nur die statistische Orientierungsverteilung der Kristallite beschrieben, ohne dabel deren
Position in der Probe zu berlicksichtigen. Mit dem Begriff der lokalen Textur kénnen auch
Inhomogenitéten im Gefligeaufbau statistisch beschrieben werden [5]. Hierzu wird einem
Volumenelement V(r) am Ort i innerhalb des Gesamtprobenvolumens Vp eine lokale Textur

zugeordnet und ein Texturfeld als Funktion der Orientierung g und des Ortes i definiert:

o) =g ).

Die lokale ODF fY(F,g) gibt den Volumenanteil dV(g) der Kristallite an, die sich in dem
Tellvolumen V() am Ort  im Probenvolumen mit einer Orientierung g innerhalb des

Orientierungsintervalls dg befinden. Dabel soll die Voraussetzung gelten:
V, >>V (') >> KorngrolRe 3.

Sie ist bel rontgenographischen Messungen in den meisten Féllen erfillt, da bel ausreichend
feinkdrnigen Materialien im Mef3volumen eine grof3e Anzahl von Kristalliten erfal3t wird.



Der Mittelwert Uber alle lokale Texturen:

(r.0)=y [ 1'(F.9d = (0) (@

heil3t globale Textur und ist identisch mit der Definition in (1a). Ergibt sich fur alle Teilvolumina
V(r) dieselbe Orientierungsverteilung, dann ist die Textur Uber V() homogen, anderenfalls

inhomogen. Fir homogene Proben sind also lokale und globale Textur gleich.
2.3  Darstellung von Richtungen und Orientierungen

Um die ODF zu ermitteln ist es notwendig, die Orientierungen aler Kristallite der Probe zu
bestimmen. Die kristallographische Orientierung g eines Kristallits in der Probe wird durch die
Angabe der Transformation beschrieben, die das probenfeste Koordinatensystem Ks in das
jewellige kristallfeste Koordinatensystem K¢ Uberfuhrt (Abb. 2.1). Die Orientierung des
Probenkoordinatensystems Ks ist wiederum in Bezug auf das Laborkoordinatensystem K,
festgelegt, welches z.B. bel der Nullkalibrierung aller Diffraktometerkoordinaten fixiert wird und
als absolutes Referenzsystem dient.

KSL) KC

f\ e

Abbildung 2.1
Definition von Kristallkoordinatensystem K ¢ und Probenkoordinatensystem K s

Als Probenkoordinatensystem K s wird im allgemeinen ein kartesisches Rechtssystem verwendet.
Es wird in der Regel der Prozef3geometrie angepal¥, falls diese bekannt ist. So werden z.B. fir
die Geometrie des Walzprozesses die Walz-, Quer- und Normalenrichtung al's Koordinatenachsen
gewahlt. Dagegen sind im natirlichen Gestein die Referenzrichtungen oft durch die Foliations-
und Lineationsebene vorgegeben. In manchen Fallen soll die genaue Prozefl3geometrie jedoch erst
bestimmt werden. Hierbel kénnen die Texturdaten, die beziiglich eines Probensystems ermittelt
wurden, unter Verwendung einfacher Transformationsvorschriften auch in bezug auf ein anderes
Probensystem bestimmt werden.



Die Beschreilbung von Richtungen bezieht sich im folgenden auf das probenfeste bzw. das
kristallfeste Koordinatensystem und kann in kartesischen Koordinaten oder in Polarkoordinaten
durch die Angabe des Breiten- und Langenwinkels erfolgen. Sie werden entsprechend als
Probenrichtungen v =(y,,Y,,Ys) ={,/} (5a)
bzw. Kristallrichtungen  h = (h,h,,h,) ={0,7} (5b)
bezeichnet (Abb. 2.2).

Abbildung 2.2
Probenrichtung y bzw. Kristallrichtung h, definiert im Probensystem K s bzw. Kristallsystem
Kc

Die Orientierung g eines einzelnen Kristallits in der Probe wird durch die Angabe von
Drehoperationen beschrieben, die das probenfeste Koordinatensystem Ks in das kristalfeste
System K ¢ Uberfihrt:

Ke = 0% Kg Ke —— Ks (6).

Dafir sind mindestens drei unabhdngige Parameter notwendig. Zur Darstellung einer
Orientierung gibt es ene Vielzahl &quivalenter Maoglichkeiten, z.B. durch eine

Orientierungsmatrix g, Miller-Indizes (hki)[umw], Eulerwinkel {¢,,®,¢,} oder die Angabe
von Drehwinkel und Drehachse:

Ou 91 O
9=|0x O9» Uxs|=(hk)luw]= {("1,(1)#’2} = {d(hkl) ’9} (7).
Os1 O3 U

Eine gebréuchliche und im folgenden haufig verwendete Darstellung der Orientierung ist die
Angabe der Eulerwinkel {¢1,¢,¢2}. Durch sie werden die Winkel von drei nacheinander
folgenden Teildrehungen angegeben. Dabel wird zuerst mit ¢, um die z-Achse, mit @ um die
neu entstandene X’ -Achse und schliefdlich mit ¢, um die z'-Achse gedreht.
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Abbildung 2.3
Definition der Eulerwinkel {¢,,®,¢,}

Mit der Darstellung der Orientierung durch Eulerwinkel ergibt sich aus der Beziehung (1a) fir
die Orientierungsdichtefunktion f(g):

1dv

2 V() =
Vg~ (@=.00) ®
mit
0<¢,<2r und 0<d<rx 9)
1
dg:yan)-dqol-dq)-dqoz (20)

und der Normierungsbedingung:
ff(gdg=1 (10).

Die graphische Darstellung der ODF erfolgt meist in einem kartesischen K oordinatensystem mit
den Eulerwinkeln als Achsen. Eine einzelne Kristallorientierung entspricht hierbel einem Punkt
im Eulerraum. Die Haufigkeitsverteilung der Orientierungen wird durch Hohenlinien dargestellt,
wobei der Eulerraum in eine Rethe zweidimensionaler Schnitte zerlegt wird.

2.4  Polfiguren

In den meisten Falen liegt die primére Texturinformation in Form von Polfiguren vor. Diese
werden bei Beugungsexperimenten am Vielkristall durch Messungen der Poldichteverteilung
ermittelt. Die Bestimmung der Orientierungsdichtefunktion erfolgt danach durch eine sogenannte
Polfigurinversion [2, 3, 4].



Der Pol einer Netzebene ist durch den Schnittpunkt seiner Flachennormalen mit einer um den
Mittelpunkt des einzelnen Kristalits konstruierten Einheitskugel (Polkugel) gegeben. Zur
besseren Veranschaulichung werden die Pole bei der graphischen Darstellung jedoch meist in
eine Ebene abgebildet. Daflir gibt es verschiedene Kugelprojektionsarten mit verschiedenen
Abbildungseigenschaften. Die wichtigsten sind die stereographische (winkeltreue) und die
flachentreue Projektion. Die kartesischen Koordinaten einer auf die Ebene abgebildeten Richtung
{e, 5} ergebensichaus:

o
tanE winkeltreu

x=r(a)-cosf y=r(a)-sinf mit r(a)= o
\/EsinE flachentreu

Abbildung 2.4
Koordinaten einer in die Zeichenebene
projizierten Richtung {, 5}

Bei einer polykristallinen Probe mit einer statistisch relevanten Zahl von Kristalliten kommt es
zur Uberlagerung einer groRen Anzahl von Polen einer vorgegebenen (hkl)-Netzebenenschar,
deren Haufigkeitsverteilung in Bezug auf das probenfeste System als Poldichteverteilung
bezeichnet wird.

In einer Polfigur wird jeder Probenrichtung y ={«, 5} ein Poldichtewert P.(Yy) zugeordnet, der

den Volumenanteil dV der Kristallite beschreibt, deren Netzebenennormale h_L(hkl) parallel zur
Probenrichtung y ist:

dv.,
Pﬁ(y):am)(a,ﬂ):m\%% mit  dy=sina-da-ds (12).

Dabel gibt dy das Raumwinkelelement auf der Polkugel an, um welches die Parallelstellung von

Probenrichtung und Netzebenenrichtung abweichen kann. Eine Polfigur beschreibt somit eine
Richtungsverteilung von (hkl)-Netzebenscharen relativ zum Probenkoordinatensystem.
Experimentell erfolgt die Aufnahme der Poldichteverteilung R, (a, ) durch Messung der

gebeugten Intensitét |, («,5), wobei durch Drehen und Kippen der Probe nacheinander ale



Probenrichtungen abgetastet werden. Die fur eine Richtung registrierte Intensitét ist bis auf spéter
zu besprechende K orrekturfaktoren ein Mal3 fur den Volumenanteil der beugenden Kristalite.
Fur die Erfallung der Beugungsbedingung ist der Drehwinkel y der Netzebene um die

Netzebenennormale h ohne Bedeutung. Die Polfigur ist somit das Integral der
dreidimensionalen Texturfunktion f(g) Uber dle Orientierungen, fir welche die

Netzebenenrichtung h parallel zur Probenrichtung ¥ steht:

1

o [faBydr O<y<on (13).

hly

P(hkl)(auﬁ) =

Die Polfigur kann danach auch as zweidimensionale Projektion der dreidimensionalen ODF
aufgefaldt werden. Gleichung (13) stellt die Grundgleichung der Texturanalyse dar. Sie gestattet
es, aus den ermittelten Polfigurdaten die Orientierungsverteilung f (g) zu bestimmen.

Aufgrund der Normierungen der ODF in (1c) und (11) ergeben sich der Vorfaktor 4z in
Gleichung (12) sowie:

Py (@, ) angom =1 UN is Py (o, p)dy = 4 (14).

25  Polfigurinversion

Polfiguren sind Verteilungsfunktionen einzelner Kristalrichtungen, die nur zwel der drei
Orientierungsparameter enthalten. Uber die Grundgleichung (13) wird der Zusammenhang mit
der ODF hergestellt. Der mathematische Formalismus, der es gestattet aus den zu
unterschiedlichen (hkl) gehdrenden zweidimensionalen Polfiguren die dreidimensionale ODF zu
berechnen, wird als Polfigurinversion bezeichnet. Daflir existieren verschiedene mathematische
Verfahren. Auf zwei soll an dieser Stelle ndher eingegangen werden, dasieim Verlauf der Arbeit
zur Anwendung kommen.

25.1 Reihendarstellung
Bel der haufigsten zur Polfigurinversion verwendeten Methode werden sowohl die ODF als auch
die Polfiguren durch eine Reihenentwicklung approximiert [2, 3, 6]. Die ODF wird dabei nach

verdlgemeinerten  Kugelflachenfunktionen T™ entwickelt. Die  T-Funktionen

(Wignerfunktionen) bilden ein vollsténdiges orthonormiertes Funktionensystem und haben im g-
Raum eine Periodenlange von 27 /1. Der numerische Aufwand wird insbesondere im Fall von
hohen Proben- oder Kristallsymmetrien reduziert, indem symmetrisierte Wignerfunktionen

T/ verwendet werden:

Lm

<

(NN()
Cl"T" (o, ®,0,) (15).

ax
|
I=0 u=1 v=1

f(9) = (¢, ®,0,) =

Dabel sind M(I) bzw. N(I) natdrliche Zahlen, die von der Kristall- bzw. Probensymmetrie
abhdngen und L,, der Reihenentwicklungsgrad. Die gesuchten C-Koeffizienten
charakterisieren somit das periodische Verhaten der ODF.
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Die Entwicklung der Polfiguren erfolgt nach symmetrisierten Kugelflachenfunktionen

Lyvax N(1)

Poy (@0, ) = D D F (hK)K/ (. ) (16)

=0 v=1

Uber die Grundgleichung der Texturanalyse (13) sind die Beziehungen (15) und (16) miteinander
verknupft, woraus sich der folgende Zusammenhang zwischen den F-Koeffizienten der
Polfiguren und den C-Koeffizienten der ODF ergibt:

M (1)
D CHK ™ (hkI) (17).

u=1

¥4
F"(hkl) = A1

Dabel ist die Normale der (hkl)-Netzebene parallel zur Probenrichtung y ={«, 8} ausgerichtet.

Die Prozedur der Polfigurinversion l&uft dann wie folgt ab: Im ersten Schritt werden aus den
experimentell ermittelten Polfiguren die F-Koeffizienten nach (16) bestimmt. Im zweiten
Teilschritt, der Koeffizientenrechnung, werden die C-Koeffizienten gemal3 (17) ermittelt. Die
ODF erhalt man schliefdlich im dritten Schritt, der Synthese, durch Berechnung nach (15).

Eine exakte Bestimmung von f(g) wird formal nur fir M(l) — « erreicht und wirde eine

unendlich grofie Anzahl von Polfiguren erfordern. Durch den Abbruch der Reihe nach einem
endlichen Entwicklungsgrad L,,, ist nur eine Approximation der ODF moglich. Hierbei kann

insbesondere die per Definition einzuhaltende Positivitétseigenschaft der ODF f (g) > 0 verletzt

werden. Eine Abschézung zwischen dem Reihenentwicklungsgrad und einer in der
approximierten ODF erreichten charakteristischen Orientierungsauflésung Aw ist gegeben durch

[9]:

L3600 (18)
Max 2L Aw

2.5.2 Komponentendar stellung

Die Komponentendarstellung bietet gegentiber der Reihenmethode insbesondere dann Vorteile,
wenn sich die wichtigsten Texturmerkmale bereits durch wenige Vorzugsorientierungen
beschreiben lassen. Sie geht zurtick auf den von Wassermann [1] eingefuhrten Begriff der
|deallagen, welche durch die Angabe einer Vorzugsorientierung mit einer geschétzten Streubreite
charakterisiert werden. Eine quantitative Texturbeschreibung kann aber erst mit der Einfiihrung
sogenannter Texturkomponenten erfolgen, die durch geeignete ModellIfunktionen definiert sind.
Dabei beschreibt die Modellfunktion im Orientierungsraum eine um die Vorzugsorientierung
herum lokal beschrénkte und normierte Verteilung. Im Gegensatz dazu fillen die Funktionen,
nach denen in Rethenansétzen entwickelt wird, den gesamten g-Raum aus.

Bel der Komponentenmethode wird davon ausgegangen, da? sich die ODF durch die
Uberlagerung geeigneter Texturkomponenten approximieren 143t [7, 8]:

um=F+§NW%m (19)
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Dabel wird eine Komponente C beschrieben durch die im Orientierungsraum beschrénkte
Modellfunktion f ©(g) und eine Intensitét | ©, welche das Teilvolumen der zur Komponente

gehdrenden Kristallite in der Probe angibt. Die durch F gegebene Intensitdt stellt den
Volumenanteil der regellos orientierten Kristalite dar und wird als regellose Komponente oder
Fon bezeichnet. Die Modellfunktionen sind stets normierbar, und die Summe der Intensitaten
aller Komponentenist eins:

ffc(g)dg=1 F+> 1°=1 (20)
G C
Weiterhin wird im allgemeinen fur ale Orientierungen g Positivitét vorausgesetzt:

f(g)=0 und 1°>0 (21)

Zur quantitativen Beschreibung einer Modellkomponente wurde erstmals von Bunge [2] eine
sphérische Gaul3verteilung vorgeschlagen:

£°(9,9°%) = F(@) = N(¥°) exp(— (@1 ¥°)?) (22),
wobei der Normierungsfaktor N(W©) durch eine charakteristische Streubreite W gegeben ist:

24In2

wo(1-exp(~ (¥° 1 2)°)

N(¥°) = (23)

Die Modellverteilung (22) wird in Anlehnung an eine Normalverteilung im euklidischen Raum
definiert, wobei der euklidische Abstand durch @ ersetzt wird. Der Drehwinkel @ und die

Drehachse i© beschreiben dabei den Orientierungsunterschied § = {A°, @}, der zwischen der
Orientierung g und der Vorzugsorientierung g© der Komponente besteht (Abb. 2.5). Sind die
Orientierungen durch Eulerwinkel gegeben, berechnet sich dieser Winkelabstand aus:

2 o9 =0, . p-@  DP+D @, —

é_ _ P,
cosz—cos > CoSs > Cos > sin > sin > sin > (24)

Fiur den Fall g=g° (Vorzugsorientierung) erreicht die Modellverteilung ihr Maximum und

nimmt mit steigendem Abstand @ ab. Da die Drehachse ¢ selbst keinen EinfluR auf @ hat,
wird dieser Komponententyp as sphérische Komponente, Kugelkomponente oder auch
Peakkomponente bezeichnet. Die in (22) gegebene Verteilung erflllt jedoch nicht die aus der
Periodizitét des g-Raums

g={n°zr-a}={A°r+a| (25)
folgende Symmetriebeziehung

fC(r-@)=f°(n+@) (26)
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Echte Normalverteilungen fir den g-Raum, die (26) erflllen, kénnen hingegen durch folgende
Beziehung beschrieben werden [10]:

f ¢ (@) = N(S°) exp(S° cosm) (27)
mit
c In2
S = s /2) U

nd N(S%)= (28),

15(S%) = 1,(S°)

wobei | (x) modifizierte Besselfunktionen und b® die Breite bei halbem Maximum der

Orientierungsverteilung sind.

Neben sphérischen Komponenten enthalten Texturen auch oft axialsymmetrische Anteile. Diese
sind insbesondere bel texturmodifizierenden Prozessen zu beobachten, bei denen eine bestimmte
Richtung ausgezeichnet ist. Ein klassisches Beispiel dafir ist das Drahtziehen. Anstelle einer
einzigen Vorzugsorientierung g© (wie im Falle einer spharischen Komponente) existiert nun
eine Schar unendlich vieler, gleichberechtigter Vorzugsorientierungen, die durch Drehung um
n® ineinander Uberfiinrt werden kénnen. Die Schar der Vorzugsorientierungen beschreibt im g-

Raum einen , Orientierungsfaden* §°. Die ausgezeichnete Achse wird mit der Angabe der

Richtung beziiglich des Kristallsystems K ¢ durch h® und beziiglich des Probensystems K s durch
n° eindeutig festgelegt (Abb. 2.5). Solche axialen Texturkomponenten werden als Fasern, die
ausgezeichnete Richtung a's Faserachse bezei chnet.

Axialsymmetrische und sphérische Komponentenformen kénnen im Falle ,echter”
Normalverteilungen in sogenannten elliptischen Komponenten zusammengefaldt werden, wobei
sieim g-Raum ein Rotationsellipsoid bilden. Eine elliptische Komponente ist gegeben durch [7]:

f°(g) = N(S°,S°) exp(S°© cos@ + S cos@, ) (29)
mit

5 -— N2 & 30

* " 1-cos(b, /2) (30)
und

N(S®,SF) =1/ [ exp(SE - t2)(1,(T) — 1,(T))dt (31)

T=5°(1-1%)+S° (32).

Dabel ist @ wiederum der Drehwinkel der spharischen Komponente, der sich aus dem
Orientierungsabstand von g zur Vorzugsorientierung g© ergibt (24). Fur den spharischen Anteil

muR anstelle dieses Orientierungsabstandes der Winkel @_ verwendet werden, der sich zwischen
der probenfesten Faserachse n® und der Richtung g*h®, welche die kristallbezogene

Faserachse h® im Probensystem beschreibt, ergibt. (Abb. 2.5). Eine elliptische Komponente
reduziert sich zu einer reinen Faserkomponente fiir S° = 0 oder zu einer reinen Peakkomponente
fur S° =0.
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Die zu (29) korrespondierenden Polfiguren ergeben sich aus der Grundgleichung der
Texturanalyse (13) in einer geschlossenen analytischen Darstellung:

. U* v* i .
PE(y) = N(S°,ST)- exp(SC Sin—-+ S° - cosd, cosﬂz) : IO(SC cos— -+ SCsiny, smzﬂzj (33)

mit ¥ = 2(h°,h) 8, = Z(1i°,y) * = £(h,g°y) (34)
Fiir sphérische Komponenten mit kleinen Streubreiten W© << 7 sind die Bunge-Verteilung (22)
und die sphérische Normalverteilung (27) anndhernd identisch. Neben der Beschreibung der
Modellkomponenten durch GauRverteilungen sind auch andere Varianten denkbar, z.B. durch
Lorentzverteilungen. Dabel kann es zu Unterschieden in den ermittelten Volumenanteilen
einzelner Texturkomponenten kommen, die a s Formeffekte bezeichnet werden.

A Peakkomponente Faserkomponente
nc
£°(e) ﬁ@
[\
O @ }
N l' 1‘ ; \“V ‘,
SR b Kp
,'j bc g-l l: (KA)
/
2
0=0
Abbildung 2.5

Schematische Darstellung einer sphérischen Texturkomponente (Peakkomponente) mit V orzugs-
orientierung gund der Streubreite b®. Die Modellverteilung f°(g) hangt nur vom

Drehwinkel @ des Orientierungsabstandes zwischen g und g© ab, nicht jedoch von der

Drehachse . Im Falle einer Faserkomponente treten alle durch Rotation um die bevorzugte
Achse n® erzeugten Orientierungen gleichhaufig auf. In die Modellverteilung f ©(g) fir diese

Faserkomponente geht nur der Winkel @, zwischen der probenfesten Faserachse n® und der

Richtung g™h® ein, welche die kristallbezogene Faserachse h® im Probensystem beschreibt
(gestrichelt dargestellt).
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Bestimmung der Komponentenparameter aus den Polfiguren
Grundsitzlich kénnen im Beugungsexperiment die Netzebenen (hkl) nicht von (hkl)

unterschieden werden (Friedelsches Gesetz), so dal3 nur reduzierte Polfiguren F~>h(y) gemessen
werden kénnen:
- 1 - -
RO)= [ f@Bndy=2[R()+P(3)] (35).
[

=2
<l

Daneben kann es insbesondere bei niedrigen Kristallsymmetrien und in mehrphasigen Systemen
zur volligen oder partiellen Koinzidenz von Bragg-Reflexen kommen, wenn bestimmte
Netzebenen gleiche oder annéhernd gleiche Abstande haben:

d(?\kl) = d(%l'k‘l') oder d([rJlkl) = d(?ll‘k'l') (36).
Die gemessenen Polfiguren setzen sich dann wie folgt zusammen:

Dy (¥,) = Ny 2,45 RP (V) (37).

Dabel sind y, die Probenrichtung, p die Phase und i = (hkl) die Miller-Indizes der Polfiguren.

Die Faktoren N, und g} héngen von der Struktur, den Phasenanteilen und der Absorption in

komplexer Weise von einander ab [11] und missen im allgemeinen als unbekannte Parameter
behandelt werden.

Gesucht ist fur jede Phase p eine Komponentenbeschreibung der ODF f °(g) mit dem Ziel,
eine moglichst gute Ubereinstimmung zwischen den experimentellen Polfiguren 5d (¥,) undden
durch Modellkomponenten fur alle gemessenen Probenrichtungen y, errechneten Werten der
Polfiguren D)"(y,) zu erzielen. Die Komponentenparameter 1™, g™, b™, A™, b’ und die
Werte N,, gf werden dabei in einem ,least-square”-Verfahren zur Variation freigegeben, bis

ein Minimum in der Differenz zwischen experimentellen und errechneten Polfiguren gefunden
wird:

2

2w, By (7)) Ny =2 a5 2 1R (g%, b™,A% b, y, | = Min  (38).

p.i c

Dabei sind w, Wichtungsfaktoren. Zur Bestimmung der Parameter einer Komponente ist es
notwendig, die Startwerte fUr diese Iteration in einer interaktiven Prozedur abzuschétzen. Mit
Hilfe des Programms Mul Tex [12] wird dieser Ansatz durch die graphische Darstellung der Pole
jeder einzelnen Komponente sowie die Angabe der sich ergebenen Differenzpolfiguren
unterstutzt:

ADy(Y,) = (39).
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Durch das schrittweise Hinzunehmen weiterer Komponenten werden schliefdlich alle in den
Differenzpolfiguren verbleibenden signifikanten Poldichtekonzentrationen beschrieben. Jeder
Iterationsschritt umfaldt dabei folgende Einzelschritte:
1 Ein interaktiver, graphisch unterstiitzter Ansatz fur eine kleine Anzahl
von Peak- und Faserkomponenten

2. Berechnungvon N, g5 und | ™ durch lineare Approximation nach (38)

3. Eine verfeinerte Berechnung von 1 ™, g™, b™, n™, b™ durch
nichtlineare Approximation nach (38)

Fir mehr Details sei an dieser Stelle auf [7, 13, 14] verwiesen. Die Parameter der
Texturkomponenten werden im weiteren Verlauf der Arbeit meist in Tabellenform
zusammengestellt. Fir Peakkomponenten (PK) werden die Intensitét | , die Halbwertsbreite b
und die Vorzugsorientierung g© mit den drei Eulerwinkeln {¢1, ®, ¢o} angegeben. Fir die

Faserkomponenten werden neben der Intensitst | und Halbwertsbreite b, die
Vorzugsorientierungen g = {CI>,¢)2|0:, ﬂ} durch die Angabe der Faserachse in Bezug auf das
Kristallkoordinatensystem i° ={®,¢,] und das Probenkoordinatensystem h° ={a,}
festgelegt. Dabei sind h€ und i€ parallel.

26 Experimentelle Methoden der lokalen und globalen Texturmessung

Die experimentellen Methoden zur Texturbestimmung sind sehr vielfédltig und lassen sich nach
verschiedenen Gesichtspunkten unterscheiden, z.B. der verwendeten Strahlung (Licht, Rontgen-,
Synchrotronstrahlung, Neutronen, Elektronen) oder eingesetzten Detektionstechnik (Mikroskop,
Diffraktometer, Bildanalysator).

Lichtoptische Verfahren zur Bestimmung von Einzelorientierungen haben insbesondere in der
Geologie eine gewisse Verbreitung. Sie beruhen auf der Anisotropie des Brechungsindexes bei
niedrigsymmetrischen Mineralen. Mehr qualitativ und mit gewissen Einschrénkungen lassen sich
auch orientierungsabhangige Atzverfahren zur Abbildung der Textur in kleinen Bereichen
nutzen. Daneben existiert die Moglichkeit zur indirekten Bestimmung der Textur durch das
Messen der anisotropen Materialeigenschaften.

Fur die quantitative Texturanalyse werden jedoch heute fast ausschliefdlich Beugungsverfahren
verwendet, die sich in zwel Hauptgruppen einteilen lassen: Einzelorientierungsmessungen und
Polfigurmessungen. Die Polfigurmessung ist ein integrierendes Verfahren, da in der Regel das
Mefvolumen eine grof3e Anzahl von Kristalliten enthélt. Einzelorientierungsmessungen beruhen
auf der Elektronenbeugung an einzelnen Kristaliten, wahrend die Roéntgen- oder
Synchrotronbeugung hier kaum mehr zum Einsatz kommt.

Die Beriicksichtigung von Texturinhomogenitéten muf3 bei den Messungen stets in Abhangigkeit
von der jeweiligen Fragestellung berlicksichtigt werden. Ist man nur an der globalen Textur
interessiert, so wird die Messung integrierend tber die Probe durchgefiihrt. Dies erreicht man in
der Rontgenbeugung zum Beispiel durch die VergrofRerung des Strahlquerschnittes oder durch
periodisches Verschieben der Probe unter dem Strahl wahrend der Messung. Insbesondere eignet
sich die Neutronenbeugung zur Bestimmung der globalen Textur. Aufgrund der grof3en
Eindringtiefe wird stets ein grof3es Probenvolumen detektiert, wobel fast immer vollstandige
Polfiguren gemessen werden konnen.
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Ist man an den Texturinhomogenitdten selbst interessiert, so kann man nach [15] vier
verschiedene Mdoglichkeiten unterscheiden. Die erste besteht darin, aus der Probe einzelne
Bereiche durch Abtrennen, Abschleifen, Ausbohren etc. voneinander zu trennen und einzeln zu
anaysieren. Diese Methode eignet sich gut bel ausgedehnten Inhomogenitéten in massiven
Proben. Nachteil ist hier, dal3 vor der Messung im algemeinen nicht klar ist, in welchen
Probenbereichen bestimmte Texturkomponenten zu finden sind. Daneben ist die Préparation der
Probe sehr aufwendig und kann auf3erdem mit einer Texturmodifizierung verbunden sein.

Die zweite Mdglichkeit besteht darin, die Probe in einem geeigneten Verfahren im , Lichte” eines
Polfigurpunktes abzubilden. Das auf dieser Methode basierende Rontgen-Rasterverfahren soll im
Laufe dieser Arbeit noch ausfihrlich vorgestellt werden.

Deutlich eleganter as das mechanische Trennen bestimmter Probenbereiche ist die dritte
Moglichkeit zur Bestimmung der lokalen Textur mit Hilfe von Feinstrahl-Texturmessungen.
Dabei wird der Primérstrahl zu einer kleinen Sonde ausgeblendet oder fokussiert und damit nur
der interessierende  Probenbereich  bestrahlt. Bei  Rontgen- oder  kurzwelliger
Synchrotronstrahlung kann mangels geeigneter Linsen das Verkleinern der Sonde nur durch
Ausblenden erfolgen. Durch die damit verbundene drastische Intensitétsabnahme liegen die
maximal erreichbaren Ortsaufldsungen bei etwa 10 bis 50 pum. Eine gewisse Verbesserung kann
durch die Anwendung von Glaskapillaren oder Kondensorsystemen mit Zonenlinsen erreicht
werden.

Bei Verfahren, die auf der Elektronenbeugung basieren, ergeben sich andere Mdglichkeiten.
Wegen ihrer elektrischen Ladung lassen sich Elektronen durch elektrische und magnetische
Linsensysteme hervorragend zu einem extrem intensiven und feinen Strahl fokussieren, was zu
einer erhebliche Verbesserung der Ortsauflosung auf bis zu 0,1 um (SEM) und 10 nm (TEM)
fahrt. Durch eine Strahlablenkung kann auf3erdem die Probenoberfléche in einfacher Weise
abgerastert werden. Durch die vollautomatische Bildauswertung von Kikuchi-Linien kdnnen
dann Einzelorientierungen mit hoher Prazision bestimmt werden. Dabei werden heute Mef3zeiten
von 0,2 sec pro Orientierung erreicht. Der grof3e Vortell von Einzelorientierungsmessungen
gegentiber Polfigurmessungen besteht darin, dal3 neben der vollen Orientierung auch die Form,
Grofde und Verteilung der Einzelkristalle erfald werden kann. Somit sind diese Verfahren die
einzige Moglichkelt, Orientierungs-K orrel ationsfunktionen, Korngrofien- oder
Kornformvertellungen darzustellen. Daneben erlaubt diese Technik das Auffinden und die
Bestimmung von Kleinwinkelkorngrenzen, die sonst nur schwer nachweisbar sind (keine
Geister!).

Eine vierte Moglichkeit zur Bestimmung der lokalen Textur ergibt sich bel einigen Sonderfallen
auf indirekte Weise. Ist ein inhomogener Teilbereich in eine Matrix mit homogener Textur
eingebettet, so kann man zunéchst die Textur der gesamten Probe messen und dann im Vergleich
die Textur der reinen Matrix. Durch Differenzbildung der geeignet gewichteten Polfiguren
bleiben die Texturkomponenten Ubrig, die dem inhomogenen Teil zugeordnet werden kénnen.
Trotz der Konkurrenz durch die Elektronenbeugung sind die Rontgenbeugungsverfahren nach wie
vor die wichtigste Quelle zur Gewinnung von Texturdaten. Mit der Weiterentwicklung der
experimentellen Methoden ergeben sich auch hier neue Anwendungsgebiete. Genannt seien an
dieser Stelle der ortsempfindliche Detektor und der Flachendetektor. Durch diese Techniken ist
neben einer schnellen Peakprofilanalyse auch die Trennung sehr komplexer und Uberlagerter
Beugungsdiagramme mdglich, die insbesondere bei niedriger Kristallsymmetrie oder mehrphasigen
Materialien ein Problem darstellen. Daneben ergeben sich mit dem Einsatz von energiedispersiven
Mefdtechniken neue Anwendungen auf dem Gebiet der lokalen Texturmessungen und
Geflgecharakterisierung, worauf im Verlauf der Arbeit noch ausfiihrlich eingegangen werden soll.
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3. Texturanalyse durch Rontgenbeugung am Vielkristall

3.1  Grundlagen der Beugungstheorie

Trotz zunehmender Bedeutung und rasanter Weiterentwicklung der Orientierungsbestimmung
durch elektronenoptische Verfahren basieren auch heutzutage die meisten Methoden zur
Bestimmung der ODF auf der Inversion von Polfiguren, die durch Rontgenbeugung an
vielkristallinen Materialien erhalten werden. Dies soll im folgenden naher erlautert werden,
wobei wir uns zundchst noch auf den Fall monochromatischer Primérstrahlung beschrénken.

Die Beschreibung der fir die Texturmessungen relevanten Beugungsphanomene kann im
Rahmen der kinematischen Beugungstheorie erfolgen. Danach treten Beugungsmaxima n-ter
Ordnung unter einem Braggwinkel #J,,,,, auf, wenn ein monochromatischer Réntgenstrahl der

Wellenlange A auf ein Kristalgitter mit einem Netzebenenabstand d,, trifft, und die
Braggsche Gleichung erfullt wird:

NA = 2d ., SN ) (Braggsche Gleichung) (40).

Hierbel reflektieren nur solche Kristallite des polykristallinen Probenvolumens, deren (hkl)-
Netzebenennormalen ﬁ(hkl) parallel zum Beugungsvektor Ak' liegen, der sich aus der Differenz
der Wellenvektoren von einfallendem und gebeugtem Strahl ergibt:

ﬁ(hkl)J-(hkl)”AR =k -k' (Reflexionsbedingung) (41).

G o

reflektierende
Kristalite

Ny L(NKI)

d(hkl)

AK|Ih Iy
nA =2d ) SN )

Abbildung 3.1
Roéntgenbeugung am polykristallinen Material e
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Dabel steht die Flachennormale ﬁ(hkl) senkrecht auf der betrachteten Netzebene (hkl) . Diein der

Braggschen Gleichung vorausgesetzte monochromatische Strahlung kann in praxi nur annghernd
erzeugt werden. Fir Texturmessungen ist eine primar- oder sekundarseitig vorgenommene
Filterung z.B. durch einen K Filter meist ausreichend, so dal? der Uberwiegende Anteil der
Intensitdt des Rontgenspektrums auf die Wellenlange der Ko-Linie entfélt. Fur spezielle
Anwendungen kann aber auch  hoher  monochromatisierte  Strahlung  durch
Kristallmonochromatoren generiert werden, was aber stets mit einem erheblichen
Intensitétsverlust verbunden ist.

Um die Richtungsverteilung der Beugungsintensitét 1 ,,;, () zu bestimmen, werden schrittweise

ale interessierenden Probenrichtungen y in Parallelstellung mit dem Beugungsvektor Ak
gebracht:
y={a,B || Ak =k -k (42).

Die Beugungsintensitét ist dann bis auf Korrekturfaktoren proportional zum Anteil der in
Reflexion liegenden Kristallite des Mef3volumens. Er entspricht dem in (12) definierten
Poldichtewert:

I(hkl)(aiﬂ) = N(th)P(th)(a’ﬁ) (43).

Dabel ist N, ein Normierungsfaktor, der sich aus der Intensitét |, des einfallenden Strahls,

dem Quadrat des Strukturfaktors |F,, |, der Flachenhaufigkeitszahl m,,, und dem Faktor
M, Zusammensetzt, der ale Ubrigen Einflisse zusammenfaldt (Geometrie des Verfahrens,
Reflexionsvermogen der Netzebene, L orentz-Polarisationsfaktor, Debye-Wallerfaktor etc.):

2
N(hkl) = Io '|F(hkl)| ‘m(hkl) ’ M(hkl) (44)

Er kann aus einer vollstandigen Polfigur tber die Normierungsbedingung (14) bestimmt werden:

1 .
N, =E§S|(hm(a,ﬂ)sna-da-dﬁ (45)

Weiterhin sind Korrekturen der gemessenen Intensitét |, (&, 8) fur die Absorption, Extinktion,

Projektion, Defokussierung und ggf. Morphologie (z.B. bei geschichteten Materialien)
notwendig. Diese Korrekturfaktoren missen bel der quantitativen Texturanalyse berticksichtigt
werden und sind Bestandteil moderner ODF-Programme [18].

Gleichung (43) stellt die Basis fur die experimentelle Texturanalyse dar. Die ODF kann bestimmt
werden, indem die reflektierten Intensitdten |, fur verschiedene (hkl) gemaR (43) gemessen

werden und anschliefRend Gleichung (9) gel 6st wird.
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3.2  Polfigurmessungen mit einer Eulerwiege

Die meisten Texturmessungen an polykristallinen Materialien werden auf der Basis eines
Zweikreis-Pulverdiffraktometers mit Bragg-Brentano-Fokussierung durchgefihrt (Abb. 3.2). Die
Probe liegt im Mittelpunkt des Mefkreises, auf dem sich die Rontgenquelle und der bewegliche
Detektor befinden. Die Fokussierung eines aus der Quelle austretenden divergenten
Strahlenbiindels auf das Detektorfenster wird ermdglicht durch die Positionierung der Quelle und
des Detektors auf den Schnittpunkten zwischen Fokussier- und Mef3kreis. Die Probenoberflache
wird dabei fur jede Detektorstellung vom Fokussierkreis tangiert. Durch die gekoppelte
Drehbewegung der Probe um den Winkel ¢ und des Detektors um 27 wird erreicht, dal3 der

Beugungsvektor Ak beim ¢ — 2¢9-Scan stets parallel zur Probenoberfléche steht.

Rontgenquelle

Fokussierkreis

Mefkreis

Abbildung 3.2
Geometrie eines Rontgendiffraktometers mit Bragg-Brentano-Fokussierung

In der Praxis kommt es jedoch zu Abweichungen von der idealen Fokussierung. Diese resultieren
insbesondere daraus, dal3 nicht das gesamte Mef3volumen auf dem Fokussierkreis lokalisiert ist,
da die Strahlung eine bestimmte Eindringtiefe in das Material hat und die Probe keine sphérisch
gewdlbte, sondern eine ebene Oberflache besitzt. Daneben sind auch die rdumliche Ausdehnung
von Quelle und Detektor sowie die endliche spektrale Breite der Rontgenstrahlung in Betracht zu
Ziehen. Als Folge dieser Abweichungen kommt es zu einer Verteilung (Peakprofil) der
reflektierten Intensitét |, (22) Uber ein Winkelintervall A27, wobel das Maximum beim

Bragg-Winkel 2%, liegt.
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Um die in (43) gesuchte Richtungsverteilung der Beugungsintensitat |, (y) zu bestimmen,
missen schrittweise ale Probenrichtungen y={«,f} in Paalelstellung mit dem
Beugungsvektor Ak gebracht werden, der im Laborsystem K. fixiert ist. Dazu muR das
Probensystem K s in Bezug auf das Laborsystem in alle Orientierungen G ={w,¥,®} gebracht

werden kénnen. Dies wird durch eine auf dem Probenkreis w montierte Eulerwiege ermdglicht.

Sie gestattet es, die Probe um den Winkel W zu kippen bzw. um einen Winkel & um die
Probennormale zu drehen:

Ks =G*K, ={w,¥ 0} (46).

Die Nullposition der Probe wird meist so definiert, daf3 in ihr die Achsen des Proben- und
L aborsystems zusammenfallen.

® - Drehwinkel
¥ - Kippwinkel
o - Probenwinkel

Abbildung 3.3
Definition der Winkel an einer Eulerwiege.

In einem VierkreisGoniometer kann die Aufnahme der Polfiguren in Reflexions- oder
Transmissionsstellung erfolgen. Da im Rahmen dieser Arbeit nur in Reflexion gemessen wird,
soll auf die Transmissionsmethode nicht weiter eingegangen werden.

Bel der Messung in Reflexion liegen einfalender und gebeugter Strahl auf der gleichen
Probenseite. Dabel kann prinzipiell bis zu einem Kippwinkel von 90° gemessen werden, bei dem
die Strahlen die Probenoberflache streifen. Da aber mit wachsendem Kippwinkel eine zunehmende
Defokussierung und damit verbundene Verbreiterung des Bragg-Reflexes auftritt, werden in der
Praxis stets nur unvollsténdige Polfiguren bis zu einem Kippwinkel von etwa 70° gemessen.
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Detektor

Uw = ) = CONSL. Abbildung 3.4

_ ' Polfigurmessung bei
Polfigurmef3bereich Reflexionsstellung der Probe

In Reflexionsstellung sind die an der Eulerwiege eingestellten Kipp- und Drehwinkel {V,®}
identisch mit den Winkeln {«, 8} der Probenrichtung und entsprechen somit direkt den Breiten-

und Langenwinkeln in der Polfigur. Der Winkel @ wird zur Aufnahme einer (hkl)-Polfigur auf
den Braggwinkel &, eingestellt und bleibt wahrend der Messung unverandert:

Yy = CONSt.
o Reflexionsmethode (47)

()]
Y
D=4

Eine Polfigur war nach (12) als kontinuierliche Funktion der Poldichte in Abhangigkeit von der
Probenrichtung y ={a,} definiert. In der experimentellen Praxis ist eine dafur erforderliche
unendliche Mef3punktdichte aus Zeitgrinden nicht mdglich und wegen des begrenzten
Winkel aufl 6sungsvermogens (siehe Abschnitt 3.3) auch nicht sinnvoll. Daher werden bei einer
Polfigurmessung nur die Poldichten zu ener begrenzten Zahl von Probenrichtungen
V. ={e,,4} aufgenommen. Als Mef3punktraster werden meist sogenannte Equal-Angular-
Raster oder Equal-Area-Raster verwendet (Abb. 3.5).

Bei einem Equal-Angular-Raster ist sowohl die Schrittweite der Kippung Ao as auch der
Drehung AS konstant. Dies fuhrt dazu, da’ die Mef3punktdichte im Zentrum der Polfigur
wesentlich hoher ist als am Rand. Bel einer Messung mit einem Equal-Area-Raster wird die
Polkugel moglichst gleichméllig abgetastet. Dabel stellen die Richtungen Mittel punkte gleich
grol3er Oberflachenelemente auf der Polkugel dar. Fordert man einen anndhernd konstanten
Winkelabstand D zwischen zwel benachbarten Richtungen, so kann durch [7]:

o, =i-Aa Ao =D = const. mit i =01,...0
(48)
cosD —cos’ ¢,
sn’«,

Bi(a)=]-AB COSAS = mit j=01...),

ax



22

ein Equal-Arex-Raster {¢;,3} erzeugt werden, bei welchem die Drehwinkel S, (¢;) auf einem
Kreis zu konstantem Kippwinkel ¢, liegen. Die Obergrenzen der natiirlichen Zahlen i und j

werden durch die maximalen Kipp- bzw. Drehwinkel festgelegt, die in der Polfigur gemessen
werden sollen. Des weiteren sind auch untere Grenzen =0 denkbar, wenn nur bestimmte
partielle Polfigurbereiche von Interesse sind. Im Vergleich zu Equal-Angular-Rastern enthalten
Equal-Area-Raster bei gleicher Schrittweite in o -Richtung eine erheblich geringere Anzahl von
Mef3punkten (Abb. 3.5). Dies fuhrt teilweise zu deutlichen Verkirzungen der Mef3zeit.

Eine dritte aber in der Praxis noch weitgehend ungenutzte Variante zur Festlegung der
Polfigurmefdraster ergibt sich bel Schrittweitenanpassung an das RichtungsauflGsungsvermdgen
des Diffraktometersystems. Darauf soll im néchsten Abschnitt noch ndher eingegangen werden.
Je nach Anwendung und der vorhandenen Technik werden die Polfigurmessungen tblicherweise
in zwei verschiedenen Moden durchgefiihrt. Im Step-Modus werden die Poldichten bei jeweils
fest eingestellten Probenrichtungen y, des Mel¥asters aufgenommen. Im Scan-Modus wird
durch eine kontinuierliche Drehbewegung der Probe bei fest eingestelltem Kippwinkel Uber das
Winkelintervall AS integriert.

Abbildung 3.5

Oft verwendete M ef3raster fir Polfigurmessungen

Equal-Angular: a) 0<a<70°,0<4<360°, A =5, AB=36°, 1500 Mef3punkte
b) 0<a<70°, 0< f<360°, Aa =5, A =50, 1080 Mefl3punkte

Equal-Area: C) 0<a<70°, 0< f<360°, Aa =5°, 583 Mefjpunkte

d) 0<@<72°,0< B<360°, Aa = 4°, 939 MeRpunkte
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3.3 DasPolfigurfenster bei monochromatischer Strahlung

Polfiguren beschreiben die Richtungsverteilung von (hkl)-Netzebenenscharen in Bezug auf das
Probenkoordinatensystem. Um den Wert der Poldichte zu einer vorgegebenen Richtung zu
bestimmen, muf3 fir das Raumwinkelelement formal nach (12) die Bedingung Ay — 0 erflllt
werden. Grundsétzlich kommt es jedoch bei experimentellen Polfigurmessungen wegen der
Abweichungen von der idealen Mef3geometrie neben einer instrumentellen Peakverbreiterung in
29 auch zu einer Verbreiterung des Beugungsvektors (Abb. 3.6). Diese Abweichungen kénnen
in der Hauptsache auf die dquatoriale und axiale Ausdehnung des Detektors und der Quelle,
sowie die endliche Sondengrofie auf der Probenoberfléche zurlickgeftihrt werden. Daraus folgt,
dai? sich die gemessene reflektierte Intensitét bei einer Poldichtemessung aus der Uberlagerung
verschiedener Netzebenen ergibt, die einem Interval Ay =sina-Aa-Af um die vorgegebene
Richtung y, ={a,,,} ausgerichtet sind. Eine einzelne Richtung {¢,, 4,} wird dann nicht mehr

durch einen Punkt in der Polfigur représentiert, sondern durch eine um diesen Punkt verschmierte
Flache. Diese Flache wird al's Polfigurfenster bezeichnet und durch die Gréien Ao bzw. AS auf

den Breiten- bzw. Léangenkreisen charakterisiert (Abb. 3.7).

Abbildung 3.6
Entstehung des Polfigurfensters {Ao,AB} das Folge der Abweichungen von der ideaen

Mef3geometrie

Die Grole Ay stellt das Richtungsaufl Gsungsvermogen bei einer Texturmessung dar. Sie gibt die

gerade noch unterscheidbare Richtungsdifferenz von Netzebenen zweier verschieden orientierter
Kristallite an. Durch die sogenannte Transparenzfunktion T(e, 3,a,,/3,) wird beschreiben, mit

welcher Gewichtung diese unterschiedlich ausgerichteten Netzebenen zur Intensitét des
Polfigurpunktes beitragen. Zu einer festen Probenrichtung Y, ={«,,53,} ergeben sich die

gemessenen Polfiguren P, (. f,) as Faltung aus der idealen, d.h. zu Ay — 0 gehdrenden
Polfigur B, (¢, /5,) und der Transparenzfunktion [16, 17]:

Py (G0 B0) = || Py (@0 + 0. By + B) - T(at, B. %y, By) - dex - o8 (49).
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T{ao,ﬂo}

B

T(a’ﬂ7a0 ’ﬂO)
Abbildung 3.7

Polfigurfenster {Ao,Af} um den Punkt {¢,,/f5,} sowie die Transparenzfunktion
T(a,f.0,.5,) -

Aus dem Profil der Transparenzfunktion ergeben sich die charakteristischen Gréfen des
Polfigurfensters Ao und AfS. Bei scharfen Flanken ist die Festlegung dieser Werte z.B. durch

die Habwertsbreite sinnvoll. Ist der Kurvenverlauf flach, so konnen sie auch durch die
Basisbreiten oder in anderer Weise definiert werden.

Die Transparenzfunktion hangt in komplexer Form von den instrumentellen Parametern, der
Probenrichtung, dem eingestellten Bragg-Winkel sowie vom verwendeten Fokussierprinzip ab.
Unter Berticksichtigung der spektralen Wellenléngenverteilung, Strahldivergenzen, Ausdehnung
von Quelle und Detektor und den Abweichungen vom Fokussierkreis kann die Grofde des
Polfigurfensters quantitativ erfal3t werden [17]. Die Herleitung erfolgt auf der Grundlage der
Braggschen Gleichung und Reflexionsbedingung Uber einfache geometrische Zusammenhéange
ausgehend von der Betrachtung der Halbwertsbreiten Aw bzw. AY der im @w- bzw. ¥ -Scan
am Einkristall aufgenommenen Kurven. Im Gegensatz zur Bestimmung der 24 -Reflexbreite in
einem ¢ —279-Scan werden diese Kurven bel fest auf den Braggwinkel 27, engestellten

Detektor durch einen w- bzw. W-Scan aufgenommen. Dabel ist unter den gegebenen
instrumentellen Bedingungen am Texturgoniometer die durch die Spaltbreite verursachte
Verbreiterung des Reflexes im allgemeinen deutlich grolRer as die durch die Textur
(Mosaikbreite) des Einkristalls hervorgerufene. Es sel darauf hingewiesen, da3 Aw bzw. AWY fir
diesen Fall nicht mit den horizontalen bzw. axialen Breiten der Rockingkurven identisch sind.
Zur Bestimmung der Gite eines Einkristalls durch Messung von Rockingkurven mufd die
instrumentelle Verbreiterung klein gegentiber der Verbreiterung durch den Kristall sein.
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Nach [17] ist fUr den Fall der Bragg-Brentano-Fokussierung die Grofe des Polfigurfensters A
durch die Halbwertsbreite der im ¥ -Scan aufgenommen Kurve gegeben:

Ao = AY (50).

Die Halbwertsbreite AY ergibt sich wiederum aus der axialen Detektorfensterhthe H,, dem
Abstand R des Detektors zur Probenoberflache ( = Radius des Mefkreises) und dem
Braggwinkel ¢ [17]:

Hy) 1

Ao =AY = (ﬁj Sno (51).

Dabei wurde vorausgesetzt, dad die axiadle Hohe des Detektors grol3 gegeniber der axialen
Ausdehnung des Primérstrahles ist. In spéateren Mef3reihen wird gezeigt, dal3 diese Annahme
unter den Ublichen Aufnahmebedingungen stets erfillt ist. Die GroRe H, /R wird als axiae

Detektorapertur E\D bezeichnet. Sie gibt in diesem Zusammenhang den (vollen) Offnungswinkel
der Detektorsin axiaer Richtung an:

~  H y
AD:? for HD << R

bzw. (52)
H

tan o
2R

N |c;‘>1

Wie aus (51) hervorgent, ist die Polfigurfenstergrofle Ao proportional zur axialen
Detektorapertur und dartber hinaus nur abhangig vom eingestellten Braggwinkel. Da die
Detektorapertur fur eine Mefdreihe konstant bleibt, andert sich A innerhalb einer Polfigur nicht
und verringert sich in den Polfiguren zu steigendem Braggwinkel.

Zur Berechnung der Polfigurfensterbreite AS wird in [17] gezeigt, dal? jede Drehung der Probe

um den Winkel @ in der Projektion auch die Komponente einer Drehung um den Winkel w
enthélt. Uber den Kippwinkel ¥, sind beide Drehungen miteinander verknuipft:

sndsn¥, =sinw (53).

Ausgehend von der Reflexionsstellung {¥,,®,} erhat man die Halbwertsbreite Aw durch eine
@ -Drehung um £ Ad, /2. Da Ad identisch ist mit AS und ¥, mit dem fest eingestellten
Kippwinkel «,, ergibt sich die Grélie des Polfigurfensters A aus:

sianw
A
anf_—_2 (54).
2 sne,

Die Polfigurfenstergrof3e AS ist aso nur von der Breite Aw und dem eingestellten Kippwinkel
o, abhangig, wobei AS mit steigendem Aw zunimmt. Die Grofe von Aw héngt von den
instrumentellen Parametern und der spektralen Verteilung der einfallenden Primérstrahlung ab.
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Erfolgt die Monochromatisierung nicht durch einen Monochromatorkristall sondern durch Filter,
kann die Abhangigkeit vom Winkel ¢ in guter Naherung durch [17]:

Aw(¥) =a+b-tand (55)

approximiert werden. Hierbei sind a und b von der jeweiligen Mel3geometrie abhangende
Konstanten. Daraus folgt, da3 Aw innerhalb einer Polfigur konstant bleibt. Somit nimmt die
Grole von AS mit der Verkleinerung des Kippwinkels stetig zu. Fir o, =0 ergibt sich formal

ein unendlicher Wert, da eine parallel zur Probenoberfléche liegende Netzebene bei nicht
gekippter Probe die Reflexionsbedingung unabhéngig von einer Drehung um die Probennormale
erfullt. FUr das physikalisch wichtigere RichtungsauflGsungsvermdgen Ay ist diese Abhangigkeit

jedoch nicht von Bedeutung. Das Raumwinkelement ist gegeben durch dy =sine-de-dg. Fur
nicht zu groBe Ao kann o Uber das gesamte Intervall durch ¢, ersetzt werden und im
Raumwinkelement Ay =sing,-Aa-AfS hebt sich die Abhangigkeit vom Kippwinkel wieder
heraus. Diese Tatsache ist auch anschaulich zu verstehen, da das bel einer Beugungsmessung an

einer Netzebenschar erfaldte Richtungselement unabhangig davon sein mul3, mit welchem
Kippwinkel die betreffenden Kristallite in der Probe liegen. Vielmehr kann Ay nur durch die

Detektorgeometrie (einschliefdlich ) vorgegeben werden.

Aufgrund der unterschiedlichen Abhangigkeiten der PolfigurfenstergroRen in a- und f-

Richtung ist das Polfigurfenster meist von einer starken Anisotropie gekennzeichnet. Dabei sind
die quantitativen Beziehungen (54, 51) stets im Rahmen der gemachten Voraussetzungen as
Naherungen zu verstehen. Eine genaue quantitative Beschreibung der Transparenzfunktion und
Polfigurfenstergrofie erfordert die Berticksichtigung weiterer Einflisse, die im algemeinen nur
schwer zu erfassen sind. Daher ist es sinnvoll, die Transparenzfunktion und die
Polfigurfenstergrof3en des jeweiligen Rontgendiffraktometers fir bestimmte Spalt- und
Kollimatorkombinationen sowie verschiedene Bragg- und Kippwinkel auszumessen. Wie in den
Messungen zum Polfigurfenster im Abschnitt 5.6 gezeigt wird, werden durch die hergeleiteten
Beziehungen (54, 51) die gemessenen Werte gut beschrieben.

Durch die Bestimmung der Transparenzfunktion kann eine Entfaltung der gemessenen Poldichten
gemdl (49) vorgenommen werden. Ist die PolfigurfenstergrofRe bekannt, kann man eine
Schrittweitenanpassung des Polfigurmefdrasters vornehmen. Zum einen sind Schrittweiten, die
kleiner als das Richtungsauflésungsvermégen {Aa,Af} der Apparatur sind, nicht sinnvoll, da
hier trotz der aufgewendeten Mef3zeit keine zusétzlichen Orientierungsinformation gewonnen
werden. Zum anderen durfen die Abstdnde der Punkte des Mef¥rasters bei scharfen Texturen
nicht grof3er sein a's das RichtungsauflGsungsvermdgen, da sonst bei Messungen im Step-Modus
dazwischenliegende Poldichten nicht erfaldt werden kénnen.
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4. RoOntgenfluor eszenzanalyse und ener giedisper sive Beugung

In den bisher behandelten experimentellen Grundlagen der Texturanalyse wurde nur die Beugung
monochromatischer Rontgenstrahlung am  polykristallinen Material betrachtet. Erweiterte
Moglichkeiten ergeben sich durch den Einsatz energiedispersiver Detektorsysteme und der
Verwendung ungefilterter Primérstrahlung, die mit dem Probenmaterial in unterschiedlicher
Weise wechselwirkt. Fur die Texturanadyse werden die im sekundéren Energiespektrum
auftretenden Intensitdten der Beugungslinien verwendet. Durch die Auswertung des Profils und
der Lage von Beugungspeaks konnen weiterhin  Rickschlisse auf mechanische
Spannungszustande gezogen werden. Daneben erlaubt die Analyse der Fluoreszenzlinien die
Bestimmung der chemischen Zusammensetzung des Probenmaterials. Diese erwelterten
Moglichkeiten konnen in der Rontgen-Raster-Apparatur gleichzeitig genutzt werden. Die Summe
der gewonnenen Informationen ermdglicht eine umfassende Charakterisierung des Gefliges. Auf
die wichtigsten Aspekte der Rontgenfluoreszenzanalyse und der energiedispersiven Beugung soll
im folgenden ndher eingegangen werden.

4.1  Grundlegendes zur Rontgenstrahlung und Rontgenfluor eszenzanalyse

Charakterisierung der Rontgenstrahlung

Rontgenstrahlen sind elektromagnetische Wellen mit einer Wellenlange 4 und einer Frequenz
v, die mit der Lichtgeschwindigkeit ¢ Uber c=v- A miteinander verkniipft sind. Ein einzelnes
Quant dieser Strahlung hat eine Energie:

E=h-V:7 (56),

wobei h die Plancksche Konstante ist. Im Vergleich zu sichtbarem Licht, Radiowellen oder
Waérmestrahlung ist Rontgenstrahlung extrem kurzwellig bzw. hochenergetisch. Fir typische
rontgenspektroskopische Anwendungen liegen die verwendeten Energien etwa zwischen 0.6 (A4
=2nm) und 60 keV (4 =0.02 nm).

Unter der Intensitét der Strahlung versteht man im allgemeinen die Photonenflul3dichte, die sich
aus der Anzahl der Quanten pro Zeit und Flache ergibt. Diese Definition berticksichtigt jedoch
nicht die Energie des einzelnen Quants. Oft ist es daher sinnvall, die Intensitdt zu betrachten, die
auf ein bestimmtes Energieintervall entfallt. Die Rontgenstrahlung wird am Entstehungsort als
Kugelwelle emittiert, so dal? die Intensitdt quadratisch mit dem Abstand zum Emissionsort sink.
Ein groRRer Nachteil der Rontgenstrahlung besteht darin, dal3 sie einen extrem wenig von eins
verschiedenen Brechungsindex und ein sehr kleines Reflexionsvermdgen hat. Daher werden sie
an Grenzflachen nur sehr schwach gebrochen oder reflektiert. Eine Fokussierung ist nur in
eingeschranktem Mal3e durch den Einsatz von Zonenlinsen oder Glaskapillaren maglich.

Erzeugung von Rontgenstrahlung

Zur Generierung von Roéntgenstrahlung kommen hauptsachlich Glihkathoden-Rontgenrdhren zum
Einsatz. Diese emittieren bel Elektronenbeschufd einer massiven Metallanode Rontgenstrahlung, die
sich aus der Bremsstrahlung und der charakteristischen Strahlung zusammensetzt. Die Rontgen-
Bremsstrahlung entsteht durch die Abstrahlung eines Tells oder der gesamten kinetischen Energie
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der Elektronen infolge des Abbremsens beim Aufprall auf die Anodenoberfléache. Das
Bremsspektrum ist durch einen kontinuierlichen Verlauf gekennzeichnet. Es verfugt Gber eine
kurzwellige Grenze A,,, und ein ausgepréagtes Intensitétsmaximum bei einer Wellenlange 4,

(Abb. 4.1). Die maximal mdgliche Energie E,, bzw. kurzwellige Grenze A, fur en

abgestrahltes Rontgenquant wird erreicht, wenn die gesamte Bewegungsenergie des Elektrons in
Strahlungsenergie umgewandelt wird:

hc
E_=eU-= Tm (57).

max

Hierbel ist e die Elementarladung und U die Rontgenrohrenspannung, durch die das Elektron
beschleunigt wurde. Fur die Lage des Intensitdtsmaximums gilt ndherungsweise die Beziehung:

A =24 (58).

max

Das Bremsspektrum wird auch durch das Anodenmateria beeinflu®t. Mit wachsender
Ordnungszahl Z, nimmt die Intensitét proportional zu (Abb. 4.1). Die emittierte Bremsstrahlung

ist zum Beispiel bei Wolfram (Z,, = 74) etwa dreimal so intensiv wie das einer Chrom-Anode
(Z., =24). Die kurzwellige Grenze und die Lage des Intensitétsmaximums werden vom
Anodenmaterial aber nicht beeinfluft.

7\vmin 1 7\~min 2 x 7\~min ) 7\'

Abbildung 4.1

Anderung des Bremsspektrums

Links: durch unterschiedliche Réhrenspannungen U; und U,

Rechts durch Anodenmaterialien mit unterschiedlicher Ordnungszahl Z;

Die charakteristische Rontgenstrahlung entsteht in folgender Weise: Die auf die Oberflache
auftreffenden Elektronen konnen bel ausreichend hoher kinetischer Energie innere Schalen des
Anodenmaterials ionisieren. Durch Elektronen auf¥erer Schalen kdnnen diese Niveaus wieder
aufgefullt werden. Die dabel abgestrahlte Energie hat einen fur den Elektronentibergang und das
jeweilige Anodenmaterial charakteristischen Wert. Welche Ubergéange stattfinden kénnen, wird
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durch die Auswahiregeln festgelegt. Die systematische Bezeichnung der charakteristischen
Rontgenspektrallinien richtet sich danach, auf welchem Niveau der Ubergang endet, aus
welchem Niveau das Elektron stammt und mit welcher Intensitét die Linie innerhalb einer
Gruppe auftritt. So wird z.B. mit K, ein Ubergang bezeichnet, der auf der K-Schale (innerste

Schale) endet, wobei das Elektron aus der Ubernachsten Schale M stammt und innerhalb der K ;-
Gruppe die grofdte Intensitét hat. Die Intensitéten der Spektrallinien werden durch die jewelligen

Ubergangswahrscheinlichkeiten bestimmt. Fir die K-Serie gilt ein fir alle Elemente etwa
gleiches Intensitdtsverhaltnis von:

lor: T kaat Tkp = 1005525 (59)
und fur die Spektrallinien der L-Serie etwa:

a1 il e = 1005015 (60).

In Tabelle 4.1 sind die Energien der charakteristischen Linien fur Anodenmaterialien
zusammengestellt, die im Rahmen der Arbeit verwendet werden. Die Wahl des Anodenmaterials
richtet sich nach der konkreten Anwendung.

I Ko
I
KB |
|
|
I
! | Abbildung 4.2
: : Priméres Spektrum einer Rontgen-
! I réhre mit charakteristischen Linien
| I und dem kontinuierlichen
- : : 7~ Bremsstrahlungsuntergrund
Anodenmaterial E[eV]

Wolfram Lo1 =8398 [Lg1=9672 |Lpgr=9961
Kupfer Kq1 = 8048 | Ky>=8028 |Kp,= 8905
Kobalt K1 =6930 | K= 6915 Kﬁz = 7649

Tabelle4.1
Energien der intensitétsstarksten charakteristischen Linien verschiedener Anodenmaterialien.
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Wechselwirkung von Rontgenstrahlung mit Materie

Rontgenstrahlung und Materie konnen in verschiedener Weise wechselwirken. Die beiden
wichtigsten Mechanismen sind hierbei die Photoabsorption und die koharente Streuung. Sie
bilden die Basis der Rontgenfluoreszenzanalyse und der Diffraktometrie. Photoabsorption und
Streuung ergeben zusammen ein Schwéchung der Primérintensitét. Die dritte Mdglichkeit der
Paarbildung braucht nicht weiter betrachtet zu werden, da sie erst bei Quantenenergien tber 1000
keV auftritt, die weit Uber denen in der Rontgenspektroskopie oder Diffraktometrie verwendeten

liegen.

Schwéchung
Die Intensitét |, eines gerichteten Rontgenstrahls verringert sich beim Durchdringen einer

Materieschicht exponentiell mit dem im Material zuriickgelegten Weg d :
| =1, exp(—p-d) (61).

Dabel ist der Schwachungskoeffizient ¢ eine vom Material und der verwendeten Wellenlénge
(Energie) abhangige Konstante. Er ist proportional zur Dichte p des Materials und wéachst mit
steigender Ordnungszahl und der Wellenldnge. Das Verhdltnis u/p wird as

Massenschwachungskoeffizient bezeichnet. Bei Legierungen und Verbindungen mit mehr als
einer Atomsorte ergibt sich der resultierende Massenschwéchungskoeffizient aus der mit den
Massenanteilen ¢ gewichteten Summe der Massenschwéchungskoeffizienten der einzelnen

elementaren Komponenten i :
= =2.¢|— (62).
(,0 Z P/

ges i

Die Schwachung setzt sich aus den beiden grundlegenden Wechselwirkungsmechanismen der
Absorption und Streuung additiv zusammen. Fur den Schwéachungskoeffizienten gilt:

U=T+CO (63),
wobel 7 der Absorptionskoeffizient und o der Streukoeffizient ist.

Photoabsorption

Zur Photoabsorption kommt es, wenn die ankommenden Strahlungsquanten infolge des
Photoeffektes in einem Material Elektronen aus ihren Schalen herausldsen. Dabei wird die
Energie des Strahlungsguants fur die Ablodsearbeit und kinetische Energie des Photoelektrons
verbraucht. Aufgrund ihrer hohen Energie sind die Rontgenquanten (in Analogie zu
hochenergetischen Elektronen) in der Lage, innere Schalen zu ionisieren. Damit dieser Effekt
eintritt, muf3 die Quantenenergie grof3er sein als die des zu ionisierenden Niveaus. Die durch die
Strahlungsanregung ionisierte Schale kann Uber zwei verschiedene Prozesse wieder aufgefullt
werden: Rontgenfluoreszenz oder unter Bildung eines Auger-Elektrons. Erfolgt das Auffillen der
ionisierten Schale durch ein hdher gelegenes Elektron unter der Emission eines Strahlungsquants
mit einer fur den Ubergang und das Material spezifischen Energie, spricht man von
Rontgenfluoreszenzstrahlung. Sie bildet die Grundlage der Rontgenfluoreszenzanalyse.
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Der Absorptionskoeffizient 7z ist ein Ma3 dafur, mit welcher Wahrscheinlichkeit der
Photoabsorptionsprozefd auftritt. Er ist eine stoffspezifische Konstante und abhangig von der
Dichte p und der Ordnungszahl Z des Materials, wobei 7 ~ pZ° gilt. Daneben ist 7 abhéngig
von der Wellenléange der anregenden Strahlung. Hierbei ergibt sich ein unstetiger Verlauf. Von
groflen 4 kommend vergrofert sich der Absorptionskoeffizient sprunghaft fur Wellenlangen, bei
denen die Strahlungsenergie ausreicht, um ein bestimmtes Niveau zu ionisieren. Die
Unstetigkeitsstellen werden als Absorptionskanten bezeichnet. Zwischen den Absorptionskanten
gilt fir den Verlauf des Absorptionskoeffizienten 7/p~ 4. Der resultierende
Absorptionskoeffizient 7 setzt sich additiv aus den partiellen Absorptionskoeffizienten z, der

einzelnen Schalen zusammen:
T=T+7T, +7T, +7T,, + (64).

Hierbei ist 7, der Koeffizient des K-Niveaus und 7, , 7, 7, der drei L-Niveaus. Ein
partieller Absorptionskoeffizient z. gibt die absolute Haufigkeit der ionisierten i-Schale an.

Auger-Effekt und Fluoreszenzausbeute

Wie schon erwahnt, existiert zum Auffillen der ionisierten Schale neben der Rontgenfluoreszenz
eine zweite Moglichkeit. Beim Auger-Effekt wird die freiwerdende Energie beim Ubergang des
hoher gelegenen Elektrons in das ionisierte Niveau strahlungslos auf ein anderes Elektron
(Auger-Elektron) Ubertragen, welches daraufhin den Festkdrper mit einer charakteristischen
kinetischen Energie verlassen kann, die der Differenz der Bindungsenergien der betelligten
Schalen entspricht. Die Auger-Elekronen bilden die Grundlage fur die Auger-Elektronen-
Spektroskopie. Die auf diese Weise abgeregten Zusténde gehen jedoch fir die
Rontgenfluoreszenz ,verloren®. Ist w die Fluoreszenzausbeute, dann charakterisiert 1- @ die
Haufigkeit mit welcher der Auger-Effekt auftritt. Die Fluoreszenzausbeute ist bel einem Element
fur die K-Schale grof3er als fur die L-Schale und nimmt mit fallender Ordnungszahl der Elemente
stark ab. So ist fir die K-Schale des Kohlenstoffes die Fluoreszenzausbeute @, = 0.0009. Fur
Barium liegt sie hingegen bel w, =090. Dies ist der Grund dafir, dafd3 in der
Rontgenfluoreszenzanalyse nur Elemente ab Fluor analysiert werden kénnen. Arbeitet man, wie
im Falle der Rontgen-Rasterapparatur in einem offenen Laborsystem, so wird die emittierte
Fluoreszenzstrahlung mit Energien unter etwa 3 keV bereits an der Luft so stark absorbiert, daf3
erst Elemente ab Kalium der Analyse zuganglich werden.

Streuun

Neben der Photoabsorption kdnnen die priméren Rontgenquanten auch durch Streuung mit dem
Probenmaterial wechselwirken. Bei der Streuung bleibt die Strahlung al's solche erhalten, andert
aber ihre Ausbreitungsrichtung. Dabei treten zwei Prozesse nebeneinander auf. Bei der Compton-
Streuung ist die Wellenlange der gestreuten Strahlung grofer as die der priméren (Energieverlust
durch Stof3 mit Elektron). Bei der kohédrenten Thomson-Streuung sind die Wellenlangen der
primédren und der gestreuten Strahlung gleich (Anregung kohérenter Dipolschwingungen). Ein
Spezialfall dieser kohérenten Streuung ist die Bragg-Reflexion.

An der gesamten Schwéchung hat die Streuung einen geringen Anteil. Man muli3 sie aber bei der
Anayse des Sekundarspektrums Dberlicksichtigen, da insbesondere die intensiven
charakteristischen Linien des Primarstrahls entsprechend stark gestreut werden. Daneben bildet
die gestreute Bremsstrahlung auch im Sekudarspektrum einen gewissen Untergrund.



32

Intensitat der Rontgenfluor eszenzstrahlung

Der qualitative Aspekt der ROntgenfluoreszenzanalyse besteht in der Identifizierung von
Probenelementen aus der Lage der auftretenden Fluoreszenzlinien im Sekundérspektrum. Bei
einer quantitativen Analyse werden aus der gemessenen Intensitét der Fluoreszenzlinien die
Konzentrationsanteile der einzelnen Elemente bestimmt. Die Intensitéts-Konzentrations-
Beziehungen gestalten sich in der Praxis oft sehr schwierig. Das ist insbesondere bel der
Anwesenheit mehrerer Elemente, durch unterschiedlich starke Absorption, sekundére Effekte und
Anregungen, Peakiberlappungen, Matrixeffekte usw. der Fall. Darauf soll jedoch nicht ndher
eingegangen werden. Nur der einfache Fall der Rontgenfluoreszenzanregung einer K, -Linie

durch eine priméare Strahlung der Intensitét |, wird im folgenden diskutiert. Dazu wird im
Primarspektrum zunéchst nur die Wellenlange A betrachtet. Die primére Strahlung trifft unter
einem Winkel &, mit der Intensitét 1 auf die Oberflache der ebenen Probe. Auf dem Weg in die
Probentiefe x wird sie entsprechend (61) geschwécht und regt dort die Rontgenfluoreszenzlinie
K., des Elementes i zur Wellenlénge 4, an. Die Fluoreszenzstrahlung wird auf dem Weg aus
der Probentiefe x ebenfalls nach (61) geschwéacht und verld3t die Probe unter einem Winkel 6, ,
unter dem sie vom Detektor erfaldt wird (Abb. 4.3).

Fluoreszenz-
/11 /strahIiKoc
Primarstrahl Ka /
g / Al
A /
/ o)
2
5 N
/
/
X
;/ AX

Abbildung 4.3
Beitrag der Schicht Ax zur Intensitdt der Fluoreszenzlinie K;, des Probenelementes iim

Abstand x von der Probenoberfldche.

Nach [19] ist der Beitrag der Schicht Ax zur spektralen Intensitét der K, ,-Linie proportional:
- der Konzentration ¢ des Elementes i in der Probe

- der geschwéchten priméren Rontgenstrahlintensitét in der Probentiefe x

- der absoluten Haufigkeit (rk)i der lonisierung der K-Schalen des Elementes i

- der Ubergangswahrscheinlichkeit u,, fir die betrachtete K -Spektrallinie

- der Fluoreszenzausbeute (w, )i des Elementes i
- der Schwachung der Spektrallinie 4, in der Probe
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mit Q = Uy, '(“’K>i (_j

wobei K eine Apparatekonstante ist. Betrachtet man eine Probe unendlicher Dicke, so ergibt sich
die Gesamtintensitét 1% as Integra der Teilbeitrége aus (65) liber die Probentiefe x zu:

()

' (66).
ulp +(ﬂ/P>iKa

sing, sing,

i _ A
lke = KlgQy

Der Ausdruck in den eckigen Klammern wird als Anregungswahrscheinlichkeit bezeichnet.
Durch die Welenlangenabhangigkeit des Massenabsorptionskoeffizienten ergeben sich bei
konstanter Geometrie (0,,0,=const.) steigende Werte fur wachsende Wellenlangen, bis

unmittelbar vor die K-Absorptionskante (4, ), des Elementes i . Fur 4> (4,); findet keine

Anregung mehr statt.
Bisher wurde im priméren Rontgenspektrum nur der Beitrag zur Wellenlénge A zur spektralen

Intensitét der K7 -Linie betrachtet. Ublicherweise besteht die anregende Primérstrahlung aus

dem kontinuierlichen Bremsspektrum und den charakteristischen Linien des Anodenmaterials.
Entsprechend ergibt sich die gesamte spektrale Intensitdt as Integral von (66) Uber alle
vorhandenen Wellenlangen des Spektrums. Aus der sich ergebenden Beziehung ist es dann
maglich, die Konzentration eines Elementes ¢, in der Probe zu bestimmen.

4.2 DasPrinzip der energiedispersiven Beugung

Die Grundlagen der Rontgenbeugung in der Texturanalyse wurden bereits ausfiihrlich im Abschnitt
3 diskutiert. Dabei wurde stets eine monochromatische Strahlung vorausgesetzt. Im Gegensatz dazu
wird bel der energiedispersiven (ED) Beugung ungefilterte Primérstrahlung verwendet, die aus dem
kontinuierlichen Bremsspektrum und den intensiven charakteristischen Linien des Anodenmaterials
besteht. Dadurch wird primérseitig ein ganzes Wellenlangenband angeboten. Die Primérstrahlsonde
beleuchtet innerhalb der Probe ein kleines Volumen, welches in der Regd aus Krigtaliten
unterschiedlicher Orientierung besteht. Aus dem einfallenden ,,weil3en“ Rontgenspektrum wird
dann ein Teilspektrum entsprechend der lokalen Orientierungsverteilung abgebeugt. Es tragen in
dem ausgeleuchteten Probenvolumen nur solche Netzebenscharen zur Reflexion bei, welche die
Reflexionsbedingung (41) erfillen. Dabei werden aus dem priméarseitig angebotenen
Wellenlangenband genau die Wellenldngen abgebeugt, welche zur Erflllung der Braggschen
Gleichung (40) notwendig sind. Das energiedispersiv analysierte Sekundarspektrum kann somit
mehrere Beugungslinien (hkl), zu unterschiedlichen Netzebenenabsténden d. nebeneinander

enthaten. Da zu allen Reflexen (hkl), die jeweilige Netzebenennormae ﬁ paralel zum
Beugungsvektor Ak bzw. der Probenrichtung V ist, haben alle reflektierenden Netzebenen
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dieselbe Richtung im Probenkoordinatensystem (Abb. 4.4). Fur die ED-Texturanalyse ergibt sich
dadurch die Mdoglichkeit, zu einer festen Probenrichtung y die Poldichten verschiedener (hkl)
simultan zu messen. Vernachlassigt man die Energieabhéngigkeit der Eindringtiefe, dann
beziehen sich diese simultan gemessenen Poldichten auf das gleiche Probenvolumen. Dies kann
bei ortsaufgel bsten Messungen mit monochromatischer Strahlung grundsétzlich nicht ermdglicht
werden. Hier mul? der Detektor stets neu auf den Braggwinkel des betreffenden (hkl)-Reflexes
eingestellt werden, wobel sich das erfaldte Probenvolumen erheblich veréndert. Der zweite
Vorteil der ED-Beugung besteht darin, daf3 durch die Aufnahme eines ganzen Energiespektrums
kein @w—-2¢-Scan notwendig ist, um die Lage und das Profil eines Beugungspeaks zu
bestimmen. Diesist mit einer erheblichen Verkirzung der Mef3zeit verbunden.

Die Energie der Beugungslinie einer (hkl)-Netzebenschar mit dem Netzebenenabstand d,

ergibt sich aus der Braggschen Gleichung (40) unter Verwendung von (56) zu:

hc

W (Braggsche Gleichung in Energieform) (67).

E(hkl) =n-

Dabei ist n die Beugungsordnung und 29 der Winkel zwischen Primérstrahl und der Richtung,
unter dem der fest eingestellte Detektor den gebeugten Strahl aufnimmt (Abb. 4.4). Hierbei
wurde vorausgesetzt, da3 die Energie E,, bzw. die Wellenlange 4, im primaren Spektrum

existiert, bzw. mit einer ausreichenden Intensitét vorhanden ist.

ungefilterte N E, ED-Detektor
Priméar- y / E,

gebeugte

str_a:hlung / E, Strahlen

K \ ] / // " IZ'

\ % =“ X reflektierende

A X YA A Kristallite
Akl Iy $ﬁli(hkl)l d,
E =n .hc . 249 % h,L(hkl), 9.
| 2d| Slnz9Detektor . . Detektor
. S hL(hk), %
Abbildung 4.4 " @ L),

Energiedispersive Beugung am polykristalinen Materia



35

Die Variation der Detektorstellung ist nach (67) mit einer Verschiebung der Beugungslinien im
Energiespektrum verbunden. Die Intensitét eines (hkl)-Reflexes kann erheblich angehoben
werden, wenn die Detektorposition so eingestellt wird, da3 die Wellenlange einer
charakteristischen Linie des Anodenmaterials reflektiert wird. Dies wird héaufig bel der
Aufnahme von Texturverteilungen ausgenutzt. Man mul3 aber grundsétzliche methodische
Unterschiede beachten, die es zwischen Beugungspeaks auf einer charakteristischen Linie und
Beugungspeaks, die Wellenlangen aus dem Bremsspektrum reflektieren, gibt. Darauf wird im
Verlauf der Arbeit noch eingegangen.

4.3 Profilanalyse als Grundlage fur Gitterdehnungsmessungen in der ED-RAntgenbeugung
Nach (67) ist die Lage des Beugungspeks E,,, im Energiespektrum abhangig vom

Netzebenenabstand d,,,, und vom Winkel . Variationen des Netzebenenabstandes um Ad,
oder des Winkelsum A7 flihren zu einer Verschiebung des Peaksum AE . Bildet man in (67)

das totale Differential und néhert unter der Annahme kleiner relativer Anderungen die
Differentiale durch Differenzen, so ergibt sich die relative Peakverschiebung zu:

AE(th) _ Ad(hkl)

+cot - AP (68).
E(hkl) d(hkl)

Betrachtet man zunachst die Netzebenenabstande al's konstant (Ad,,,, = 0), dann ergibt sich der
winkelabhangige Teil der Energieverschiebung zu:

AE
— ) _ ot gAY (69).
E

(hkl)

Geringe Anderungen der Detektorposition wirken sich auf die Peaklage also besonders stark bei
kleinen Winkeln ¢ aus.
Eine Verschiebung des Beugungspeaks kann auch durch Gitterdehnungen bedingt sein. Sie

kénnen durch auRBere Kréfte oder Eigenspannungen 1.Art, die sich nahezu homogen Uber

makroskopische Probenbereiche erstrecken, hervorgerufen werden. Sind dg,,, bzw. d,, die

Netzebenenabstande im unverspannten bzw. verspannten Zustand, Ej,, bzw. E,,, die

dazugehdrenden Energien und bleibt wahrend einer Messung die Aufnahmegeometrie konstant
(A9 =0), dann ergibt sich nach (68) eine Aquivalenz der relativen Anderungen der
Netzebenenabstande und der Energiel age des Beugungspeaks:

AE(th) _ Ad(hkl) (70)
E(?M) d(ohkl)
mit AE ) = E&k,) - E('hk,) und  Ad,, = d((:m —d('hkl) )

Gleichung (70) bildet die Grundlage der lokalen Gitterdehnungskartographie. Zu jedem
Mef3punkt wird die Lage des Beugungspeaks aus einer Peakprofilanalyse bestimmt. Da sich die
Aufnahmegeometrie bei einem fest eingestellten Detektor von Mef3punkt zu Mef3punkt nicht
andert, sind die relativen Energieverschiebungen bis auf das Vorzeichen mit den relativen



36

Gitterdehnungen identisch. Gitterdehnungsmessungen konnen dabel grundsétzlich nur  mit
Wellenlangen aus dem Bremsspektrum durchgeftihrt werden. Liegen die Beugungspeaks auf
charakteristischen Linien, so fehlt die erforderliche Varianz der Wellenlange und es kénnen keine
Peakverschiebungen festgestellt werden (monochromatischer Fal). Die Anayse von
Beugungspeaks zu Wellenldngen aus dem Bremsspektrum fuhrt jedoch im algemeinen wegen der
damit verbundenen geringen Intensitéten zu Mef3zeiten von mehreren Minuten pro Mef3position.

Zu ener Verbreiterung der Beugungslinien kommt es durch Eigenspannungen 2. und 3. Art. Die
Eigenspannungen 2. Art erstrecken sich dabel homogen tber mikroskopisch kleine Bereiche (ein
Korn, kleinere Kornbereiche). Eigenspannungen 3. Art sind hingegen schon Uber kleinste
Probenbereiche (einige Atomabsténde) inhomogen. Durch eine Analyse der Peakverbreiterung ist
esalso prinzipiell auch mdglich, Riickschllisse auf diese Eigenspannungen zu ziehen.

Im Rahmen dieser Arbeit kommt die lokale Gitterdehnungsanayse bei den Messungen am
Aluminium-Niet zur Anwendung. Die ED-Rontgenbeugung, die aufgrund des eingeschrénkten 24 -
Kreises eigentlich eine Domane der Hochdrucktechnik ist, konnte mit dieser Methode neben der
Texturanalyse auch eine Anwendung auf dem technisch wichtigen Gebiet der Spannungsanalyse
finden [20].

4.4  DasPolfigurfenster bei energiedispersiver Beugung
Das Auftreten eines Polfigurfensters bei monochromatischer Strahlung wurde in Abschnitt 3.3
beschrieben. Die Grof3e des Polfigurfensters wird durch die Angabe der Breiten Ao und Af

charakterisiert und der Wert Ay =sina- Ao - Af stellt das RichtungsauflGsungsvermogen einer

Texturmessung dar. In Analogie dazu kommt es auch bel Messungen mit ungefilterter
Primérstrahlung und bei Verwendung eines energiedispersiven Detektors zu einer endlichen
Verbreiterung des Beugungsvektors. Da die Wellenlénge als zusétzlicher , Freiheitsgrad” auftritt,
besitzt das Polfigurfenster nun auch spektroskopische Eigenschaften.

Im Rahmen dieser Arbeit kommt die ED-Analyse insbesondere beim Texturmapping zum
Einsatz. Bei diesen Messungen ist die Divergenz des primaren Strahls (~0.2°) stets viel kleiner
as die Detektorapertur (einige Grad) und die Strahlbreite (~&100...200um) klein gegentiber der
Detektorfensterbreite (einige mm). Unter diesen Annahmen kann man die Polfigurfenstergrof3ein
einfacher Weise abschétzen. Hierbei missen zwei Falle methodisch unterschieden werden:

Fall 1 Der Beugungspeak liegt im Bremsspektrum.

Fall 2 Der Beugungspeak liegt auf einer charakteristischen Linie des Anodenmaterials E, .

Betrachtet wird die Beugung an der (hkl)-Netzebenenschar eines Einkristalls bei fest eingestelltem
Detektor. Der zentrale Priméarstrahl wird unter dem Braggwinkel 22, zur Probenrichtung
Yo ={a,,5,} genau in die Mitte des Detektorfensters abgebeugt (Abb. 4.5). Im Vergleich zur
Grol3e des Polfigurfensters Ao bel monochromatischer Strahlung éndert sich in beiden Féllen
nichts, da nach dem Ergebnis aus (51) keine Abhangigkeit vom Winkel ¢ und somit der Energie
der Primérstrahlung auftritt:

HD

(A0) g, =(A) g = Ax = (Ej

1
sind,

(71).

Dabel ist H, die axide Detektorfensterhbhe und D der Abstand des Detektors zur

Probenoberflache, der bei den ED-Messungen nicht notwendigerweise identisch mit dem Radius
R des Mef3kreises sein mul3.
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AN

25, \\\ 190+APD/2
Netzebene (hkl) 0/ |
A®

N

Bo Detektorfenster
AD = (AZ‘@)D \

Quelle

Abbildung 4.5
Schematische Darstellung der Aufnahmegeometrie; Primére Strahldivergenz A, éguatoriale

Detektorfensterbreite B,, durch Detektorapertur A, gegebenes 2 -Winkelintervall (A29),,
Abstand des Detektors zur Probenoberflache D .

Fur die Grofe des Polfigurfenstersin #-Richtung, soll zunéachst Fall 1 betrachtet werden. Durch
die &quatoriale Detektorapertur A, wird ein ganzes Intervall A(29), von 2¢-Winkeln
vorgegeben, unter denen die gebeugte Strahlung aufgenommen werden kann (Abb. 4.5):

20,— A, 1252020, + A, 12 = A(29), = A, (72).
A, ergibt sich aus der Detektorfensterbreite in der aquatorialen Ebene B, und dem Abstand zur

Probenoberflache D :

=— far B, << D (73a).

Oft werden, wie im Falle der Aufnahme von Texturverteilungen, die Abstdnde D recht klein.
Dannist:

tan—2 = —2 (73b)

vorzuziehen. Der Beugungsreflex kann nun unter jedem Winkel des 24 -Intervalls in (72)
aufgenommen werden, da die dafiir notwendige Wellenlange (Energie) im Wellenlangenband des
Bremsspektrums existiert. Der Probenwinkel @ kann somit in einem Intervall:

Do—- A 14<sw<,+ A, 14 = (Aa))Bsz% (74)

variiert werden Die IntervallgroRe (Aw) s entspricht per Definition der Breite der im «-Scan
aufgenommenen Kurve des Einkristallreflexes. Dabei hat der Faktor ¥2 seine Ursache darin, dai3
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die Detektorapertur das Winkelintervall auf dem 24 -Kreis vorgibt, die Breite Aw jedoch auf
den w-Kreis (w, =19,) bezogen wird. Nach Gleichung (54) ergibt sich die Breite des
Polfigurfensters (Af) 5 aus der Breite der im @ -Scan aufgenommenen Kurve (Aw) s und dem
Kippwinkel ¢, fir den Fall 1 zu:

- Ao
- (8B)gs SNy
sin > :sinao (75).

Wahrend der Aufnahme des @ -Scans verschiebt sich die Energie des Einkristall-Beugungspeaks
E ® innerhalb des Polfigurfensters kontinuierlich von E2> tber E, bis E= :

min

EB-S < EBS < EBS
mit (76)

Enn =E(0+ Ay 14)  Eg=E(d) ; Ea =E(&— Ay 14),

wobei sich E(99) aus (67) ergibt. Das Polfigurfenster hat bel energiedispersiven Messungen im
Bremsspektrum aso auch spektroskopische Eigenschaften. Betrachtet man nun ein
polykristallines Material, dann ergibt sich der resultierende Beugungspeak aus der Uberlagerung
dler Reflexe der einzelnen Kristalite. Da die Detektorfenstermitte auf den Winkel 24,

eingestellt ist, bleibt die Peaklage unveréndert bei E,. Ist die Textur des Materials nicht zu
scharf (Breite des Reflexes in der Polfigur (Af),, muB grofer sein as (Af)gs), wird die

Energiebreite des resultierenden Beugungspeaks AEZ® durch den gesamten Energiebereich in
(76) vorgegeben:

AEBS (7_6) EBS _ EBS (6_7)n hC ( 1 _ 1 ]
O T T T 2d ey NSNS — Ay [4)  Sin(D, + Ay 1 4)

oder mit E, ausgedriickt und umgeformt:

AEG® ) sind, - cosd, -sin( A, / 4) 7
E, sn(d,—A,/4)-sin(d,+ A, l4) '
Fur kleine Detektoraperturen ergibt sich auch in Ubereinstimmung mit (69):
BS (74)
®— ~ cot 9,A®} = cot &3, Lo (78).

E, 2

Bei sehr scharfen Texturen kann das durch die Detektorapertur angebotene 22 -Winkelintervall
nicht mehr vollsténdig ausgenutzt werden. Im Falle eines perfekten Einkristalls kommen zu einer
festen Probenrichtung nur @-Winkel zwischen o, — A,y /2 und &, + A,y /2 zur Reflexion.
Entsprechend gilt dann AY = Aw = A,, (Abb. 4.5). Die Peakbreite wird dann nur noch durch
die kleinere Primérdivergenz bestimmt:
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(AES®)
E—mm = Ccot 190 : APD (78b).
0

Die im Energiespektrum tatschlich gemessene Breite des Beugungspeaks wird weiterhin durch
das Auflésungsvermogen des Detektors bestimmt, worauf im Abschnitt 4.4 noch eingegangen
werden soll.

Fall 2 tritt besonders haufig bei den ED-Rastermessungen zur Aufnahme der Texturverteilungen
auf, da auf diese Weise die reflektierte Intensitét erheblich gesteigert werden kann. Der
Beugungswinkel 27, wird so eingestellt, dald die Energie E, der Beugungsinie mit einer
charakteristischen Linie des Anodenmaterials Ubereinstimmt. Formal gesehen ist diese Situation
im Fall 1 as Teilmenge schon enthalten E, e[ES E |. Dabei entfallt der Hauptteil der
reflektierten Intensitét auf die Energie E, und ein geringer Anteil auf Energien des
Bremsspektrums um E, herum. Die Transparenzfunktion hat somit einen monochromatischen
Anteil zu E, und einen Anteil des Bremsspektrums. Der zweite Anteil wurde bereits im Fall 1

besprochen.
Der erste Anteil ist identisch mit dem monochromatischen Fall (51) zur Energie E,. Mit den

eingangs gemachten Voraussetzungen, kann die Breite (Aw),, der im «-Scan aufgenommenen
Kurve des Einkristallreflexes abgeschétzt werden. Wegen der équatorialen Primérdivergenz A,
wird nun ein Bragg-Reflex zur Energie E, im Detektorfenster detektiert, solange fur den Winkel
@

= Aop 12< < 05+ Any 1 2 (79)
gilt (Abb. 4.5). Die Breite (Aw), ist dann identisch mit der Primérdivergenz:

(Aw)CH = A (80).

Mit (54) ergibt sich die GroRe des Polfigurfensters (AB) , zur Energie E,:

sin-—o 2 (8).
2 sing,

Die Energiebreite AE, eines solchen Peaksist in diesem Fall nur durch die spektrale Verbreiterung
der charakteristischen Linie E, gegeben und wird im gemessenen Spektrum durch die
Detektorauflosung begrenzt. Die Peakbreite ist im Falle monochromatischer Strahlung aber nicht
mit der des Einkristalls in (78b) zu verwechseln. Hier gab es zu jedem Winkel @ aus (79) auch die
passende Wellenldnge (Energie). Betrachtet man nun wieder ein polykristalines Material, dann
ergibt sich der resultierende Beugungspeak aus der Uberlagerung aler Reflexe der einzelnen
Kristallite. Dies andert aber nichts an der Peakbreite AE,. Da die spektrale Verbreiterung nur
einige eV betragt, ist die Breite des Beugungspeaks auf der charakteristischen Linie kleiner as die
eines Beugungspeaks im Bremsspektrum.
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Zusammenfassung

In der Methodik der ED-Beugung sind zwei verschiedene Félle zu unterscheiden:
Fall 1 Der Beugungspeak liegt im Bremsspektrum
Fall 2 Beugungspeak liegt auf einer charakteristischen Linie des Anodenmaterials E,

Bei ED-Messungen unterscheidet sich die Polfigurfenstergrof3e in o -Richtung in beiden Féllen
nicht voneinander. Sie wird nach (51, 71) vom Braggwinkel ¢, und der axialen Detektorapertur

bestimmt. Im Fall 1 ist sowohl die PolfigurfenstergrofRe AS gemdl? (75) als auch die Peakbreite

AE® gemal (78) durch die Detektorapertur A, bestimmt. Im Fall 2 wird AB mit (81) durch die
Priméardivergenz A,, bestimmt und die Peakbreite i.a. durch die Auflésung des Detektors

begrenzt. Da in der Regel die Detektorapertur erheblich grofler als die Priméardivergenz ist,
werden bei ED-Poldichtemessungen an polykristallinen Materialien im Fall 1 die (hkl)-
Netzebenenscharen eines gréf3eren Raumwinkelelementes Ay erfaldt alsim Fall 2.

Die Abschétzungen fur die Grofde des Polfigurfensters und die Energiebreiten sollen durch
Messungen im Abschnitt 5.6 unterlegt werden.

45  Funktionsweise des ener giedisper siven Detektors
Zur Auswertung der sekundéren Energiespektren werden energiedispersive (ED) Detektoren mit
hoher Energieauflosung bendtigt. In der ED-Rontgenanalytik finden dafir Halbleiter-
Planardetektoren die grofdte Verbreitung, die auf den Grundmaterialien Germanium oder Silizium
aufbauen und zum p-i-n-Typ gehdren. Der aktive Teil des Detektors ist mit einigen Millimetern
Dicke das intrinsische Gebiet. Es entsteht im Fale der Silizium-Detektoren Si(Li) durch
elektrische Kompensation des urspringlich leicht p-leitenden Grundmaterials beim Eindriften
von Li*-lonen. Bei Germanium ist eine Kompensation nicht erforderlich, da es mit geniigend
hoher Reinheit hergestellt werden kann. Die elektrische Kontaktierung der p- bzw. n-leitenden
Gebiete erfolgt Uber diinne Goldschichten. Fir den Detektorbetrieb wird an den Kontakten eine
Hochspannung von 1 bis 2 kV in Sperrichtung angelegt. Eine Kihlung des Halbleiterkristalls mit
flissigem Stickstoff ist notwendig, um eine Diffusion des Lithiums im Feld der angelegten
Hochspannung und so die Zerstorung des Detektors zu verhindern. Dringt ein Rontgenquant in
die aktive Zone ein und wird von ihr photoabsorbiert, so erzeugt das freigewordene
Photoel ektron durch Stof3ionisation solange weitere Elektron-Loch-Paare, bis es seine kinetische
Energie vollsténdig abgegeben hat. Die mittlere Anzahl n der erzeugten Elektronen-Loch-Paare
betragt:

E
£

= (82).

Dabei ist E die Energie des absorbierten Strahlungsquants und & die Energie, welche zum
Erzeugen eines Ladungstrégerpaares notwendig ist. Sie betrégt bel Silizium 3.75 €V. Aus dem
statistischen Charakter der Priméarladungsbildung resultiert eine Schwankung der Anzahl der
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erzeugten Ladungstrdger um den mittleren Wert n. Bei Annahme einer Normalverteilung ergibt
sich daraus der statistische Anteil der Energieaufl6sung AE,, des Detektors[19]:

stat
(AEL,) =const-F-E-¢ (83).

Dabel ist F der Fano-Faktor und A im folgenden immer die Halbwertsbreite der Verteilung. Die
durch die Erzeugung der Elektron-Loch-Paare freigewordenen Ladungstréger werden vom
angelegten Feld getrennt. Da die entstehenden Signale sehr klein sind, ist eine hohe
Ladungsverstdrkung erforderlich. Deshalb werden ladungsempfindliche Vorverstarker
verwendet, um ene vom dynamischen Verhaten des Detektors unabhéngige
Ladungsvorverstérkung zu gewéhrleisten. Das verstarkte Signal wird einem Vielkanalanalysator
zugefuhrt, wo die Anzahl der Quanten in einem bestimmten Energieintervall registriert wird. Bel
dem in der Rontgen-Rasterapparatur verwendeten Detektorsystem hat ein Energieintervall eine
Breite von 20 eV, wodurch bei einer festen Zahl von 2048 Kandlen ein Energiebereich bis 40
keV analysiert werden kann. Durch das Beryllium-Eintrittsfenster ist die untere Nachweisgrenze
allerdings auf 600 eV begrenzt. Dies ist nicht weiter problematisch, da bei der verwendeten
Apparatur eine Absorption weicher Rontgenstrahlung unter 3 keV bereits in Luft eintritt. Der
durch die Verstérkungselektronik bedingte Anteil der Energieauflosung AE, ist abhangig vom
Eingangssperrstrom des ersten Verstéarkers, von der dynamischen Eingangskapazitét am
Vorverstarker und der Steilheit des Eingangstransistors [19]. Da sowohl Kapazitdt als auch
Sperrstrom mit sinkender Temperatur abnehmen, sind Halbleiterdetektoren wahrend des
Betriebes zu kihlen, was meist durch Stickstoffkihlung geschieht. Das resultierende
Energieaufl0sungsvermogen AE,, des Detektors ergibt sich aus der Summe des elektronischen

und des statistischen Anteils:;
(AEDa )2 = (AEstat )2 + (AEel )2 (84)

Bel dem in der Rontgen-Rasterapparatur verwendeten Si(Li)-Detektor betragt die Energieaufldsung
143 eV (Mn Ko). Diese ist fir ED-Beugung an Materialien mit nicht zu niedriger Symmetrie im
allgemeinen ausreichend. Die tatséchlich im sekunddren Energiespektrum gemessene Peakbreite
AE einer Beugungs- oder Rontgenfluoreszenzlinie ergibt sich dann aus der physikalisch oder
geometrisch vorgegebenen Energiebreite AE, dieser Linien und der Energieauflosung des

Detektors:
(AE)? = (AE, )" +(AE,, )’ (85).

Der Wert fur AE, ist z.B. im Falle einer Beugungslinie im Bremsspektrum fir ein polykristallines

Material durch (78) gegeben oder fur ein Einkristall durch (78b). Fur Fluoreszenzlinien oder
Beugungdinien, die auf charakteristischen Linien des Anodenmaterials liegen, sind die spektralen
Breiten sehr gering (maximal einige eV). Die gemessenen Peakbreiten sind in diesen Falen nur
durch die Detektoraufl6sung begrenzt. Im Gegensatz dazu kénnen die Breiten von Beugungslinien
im Bremsspektrum je nach Detektorapertur bis zu einige Hundert eV betragen.

In den gemessenen Energiespektren kommt es zu Verfalschungen, die insbesondere auf zwei
Effekte zurlickzufthren sind. Der erste Effekt ist das Auftreten von Escape-Linien. Das durch das
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Photoel ektron entstandene Loch in der K-Schale kann durch ein hoher liegendes Elektronen unter
Emittierung von Ko-Fluoreszenzstrahlung aufgefullt werden. Wird dieses Photon nicht wieder
absorbiert und verlaldt die aktive Zone, so fehlt diese Energie in der Bilanz zur Erzeugung der
Ladungstrégerpaare. Im Detektor wird dann nur noch ein Ladungsimpuls gemessen, der einer
Energie des Rontgenquants entspricht, welche um die Energie der Si-Ko-Linie vermindert ist. Im
Spektrum treten daher zu den eigentlichen Linien der Quantenenergie sogenannte Escape-Peaks
auf, die um den konstanten Betrag Eg ,,, =1.741 keV zur niedrigen Energie hin verschoben sind.

Dieser Effekt ist nur fir weiche Rontgenstrahlung wesentlich, da die Anregungswahrscheinlichkeit
fur die Si-Ko-Linie mit der Primérstrahlenergie rapide abféllt.

Im zweiten Fall kommt es zur Verfalschung des Spektrums durch Summationspeaks (pile-up-
Effekt). Ursache ist hierfir das zeitlich begrenzte Auflosungsvermogen der Nachwei sel ektronik.
Treffen zwei Rontgengquanten innerhalb einer Zeitdifferenz in den Detektor, die das zeitliche
Aufldsungsvermogen unterschreitet, so werden sie ,irrtimlich* als ein Quant mit zweifacher
Energie detektiert. Im Energiespektrum treten dann Summenpeaks zur doppelten Energie auf.
Die Impulsaufstockung kann jedoch durch einen pile-up-rejector unterdriickt, aber nicht ganz
vermieden werden. Im verwendeten ED-System betrégt das zeitliche Auflésungsvermdgen des
pile-up-rejectors 250 nsfur E >2.5 keV.

Ausfuhrliche Untersuchungen zur Detektordynamik des ED-Systems der Rontgen-Rasterapparatur
ergaben bel Verwendung von Mangan Ko-Strahlung fur die integrale Intensitdt der Escape-
Linien einen Wert von 0.4% und fur die Pile-Up-Linien 0.07% bezogen auf die Intensitdt des
MnKo-Peaks. Nur bel hohen Zahlraten (Totzeiten 80% und hoher) missen Summationspeaks fir
eine quantitative Auswertung berticksichtigt werden.
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5. DieRoOntgen-Raster apparatur

5.1  Aufbau der Réntgen-Raster apparatur

Die Rontgen-Rasterapparatur (Abb. 5.1) besteht aus einer ,weil3en” Rontgenquelle (PHILIPS
Generator PW 1830/25), einem Kollimatorsystem zum Ausblenden einer feinen
Primérstrahlsonde, einem Zweikreis-Goniometer (PHILIPS PW 1835) und einer offenen
Eulerwiege mit motorgesteuertem x-y-Probentisch (PHILIPS X’ Pert MRD). Die Signalerfassung
erfolgt wahlweise mit einem Xe-Proportionalzahlrohr fur die Polfigurmessung mit gefilterter
Strahlung oder einem energiedispersiven (ED) Spektrometersystem (Spectrace 6100 mit
TRACOR Si(Li)-Detektor) fur die ED-Beugung und Mikro-Rontgenfluoreszenzanalyse mit
ungefilterter Strahlung.

Abbildung 5.1
Aufbau der Réntgen-Rasterapparatur

Die Eulerwiege ist Uber eine speziell angefertigte Zwischenplatte auf der Goniometerbasis
befestigt. Eine Halterung mit Fuhrungsschienen ermdglicht das Verschieben der Réntgenréhre in
der Goniometerebene. Auf diese Weise kann der Abstand der Kollimators zur Probe variiert
werden. Zur Einhaltung der Fokussierbedingung ist auch das Proportionalzahlrohr auf dem 249 -
Arm verschiebbar angebracht. Die Halterung fir den Kollimator wurde so entwickelt, dal3 die
Blendensysteme bequem gewechselt werden kénnen, ohne erneut kalibrieren zu missen.

Eine schematische Darstellung in Abb. 5.2 zeigt die Festlegung der einzelnen Winkel- und
Ortskoordinaten an der Rontgen-Rasterapparatur. Das Zweikreis-Goniometer bildet die Basis,
mit den Winkeln 29 fur den Detektor (wahlweise Proportionalzéhlrohr oder ED-Detektor) und o
fr die Probe. Der Tisch gedtattet die Trandation der Probe in x - y-Richtung. Mit der Eulerwiege



kann die Probenrichtung y ={«, 5} verandert werden. Dabei gibt ¥ den Kippwinkel der Probe
an, der bei Beugung in Reflexion identisch mit « ist, und ® den Drehwinkel, der mit B

Ubereinstimmt. In Tabelle 5.1 sind die Intervallgrenzen dargestellt, innerhalb derer die einzelnen
Koordinaten eingestellt werden kdnnen. Die dazugehdrenden minimalen Schrittweiten geben die
reproduzierbare Genauigkeit an, mit der die Mechanik eine Anderung dieser Koordinaten
ermdglicht. Durch den relativ grolRen Translationsbereich in x - y-Richtung von 10x10 cm? ist es

maoglich, auch grol¥flachige Probenbereiche zu untersuchen. Die minimale Schrittweite der
Trangdlation ist ausreichend, da im allgemeinen der Strahldurchmesser auf der Probenoberflache
nicht grofler als 10um ist. Fur die meisten Anwendungen der Texturanalyse sind die
Schrittweiten der Winkelkoordinaten ebenfalls vollig ausreichend.

Goniometer system
Koordinate | [Min, Max] | A min
Probentisch x [mm] [-50,50] | 0.010
y [mm] [-50,50] | 0.010
2 [mm] [0, 11] 0.001
Eulerwiege ¥ [°] [-95, 95] 0.010
®[°] [-30, 750] | 0.010
Goniometerbasis o [°] [-2, 140] | 0.005
20 [°] [-2,140] | 0.005
ED-System
Energieauflosung AE 143 eV (MnK o)
Kanalbreite 20 eV
Kanal zahl 2048
Energiebereich 0 bis 40 keV
Pile-up reject 250 ns

Tabelle5.1
Apparative Spezifikationen des Goniometer- und ED-Systems der Rontgen-Rasterapparatur

Waéhrend die 24 -Position des Proportional zéhlrohrs automatisch eingestellt werden kann, muf3
das ED-Spektrometer aufgrund seiner grofRen Masse (5 Liter Dewar) manuell ausgerichtet
werden. Dies ist inshesondere bel ED-Polfigurmessungen von Nachteil. Wie Messungen mit Si-
Einkristallen zeigten, kann aber auch so die 29-Position mit hoher Prézision eingestellt werden.
Abweichungen liegen im Bereich von etwa 0.1°.

Mit dem Roéntgengenerator kénnen Hochspannungen zwischen 5 und 60 kV bel Anodenstrémen
von maxima 60 mA erzeugt werden. Dabel kommen Rontgenréhren mit Feinfokus zum Einsatz,
um die Strahldivergenz so niedrig wie mdglich zu halten. Die Auswahl des Anodenmaterials richtet
sich nach der konkreten Anwendung und dem Probenmaterial. Fur energiedispersive Messungen
eignen sich Wolfram-Feinfokusréhren (PHILIPS PW 2214/20, 2000 W). Aufgrund der hohen
Dichte des Anodenmaterials erhdlt man ein intensives Bremsspektrum, welches zur ED-Beugung
oder Fluoreszenzanregung notwendig ist. Zur Untersuchung eisenhaltiger Proben eignen sich
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hingegen Feinfokusrohren mit Kobat-Anode (PW 2216/20, 1200 W). Die Intensitét des
Bremsspektrums ist jedoch im Vergleich zur Wolfram-Rohre wesentlich geringer, so daf3
Beugungspeaks im Energiespektrum meist auf die charakteristischen Linien des Kobalts gelegt
werden missen. Eine Kupferréhre (PW 2213/20, 1500 W) steht als dritte Alternative zur
Verflgung.

Fur konventionelle Polfigurmessungen wird eine einfache Filterung (KB-Filter im Falle Kupfer
oder Kobalt) der Primérstrahlung vorgenommen. Der Filter besteht dabei aus einer dinnen
Metallfolie und kann in den primédren oder sekundaren Strahlengang eingebracht werden. Das
Material und die Dicke richten sich nach dem Anodenmaterial.

Zum Ausblenden eines feinen Rontgenstrahles kommen Lochblenden, Doppellochblenden- und
Glaskapillarkollimatoren mit verschiedenen Blendendurchmessern und Léngen zum Einsatz. Die
Auswahl eines Kollimatorsystems richtet sich nach der jeweiligen Anwendung. Dabei bestimmen
Blendendurchmesser bzw. Strahldivergenzen das Orts- bzw. Richtungsauflésungsvermogen bei
einer Messung.

Insbesondere bei ortsaufgel 6sten Messungen muf3 eine sorgfaltige mechanische Kalibrierung der
Anlage vorgenommen werden. Es ist notwendig, den Rontgenstrahl genau im Euzentrischen
Punkt zu fixieren, so dal3 bel einer Drehung und Kippung der Probe stets derselbe Probenort
detektiert wird. Die Grobkalibrierung erfolgt durch die Uberwachung der Abbildung des
Rontgenstrahls auf eine fluoreszierende Scheibe mit einer Videokamera. Fir die Feinabstimmung
bedient man sich der Methode der Strahlhalbierung durch Schattenabbildung. Nach jedem
Proben- oder Rohrenwechsel mul3 die Strahlkalibrierung erneut durchgefiihrt werden.
Unterschiedliche Dicken der Proben werden durch das Nachfuhren der z-Koordinate
ausgeglichen, die mit einer Genauigkeit von 1 um verstellt werden kann. Die Videokamera dient
nach der Kalibrierung des Systems auch zur Uberwachung der Position des Rontgenstrahles auf
der Probenoberflache und zur Festlegung des Mefdbereichs und der Probenreferenzrichtung bel
Rastermessungen.

Bis auf die 20-Position des ED-Spektrometers sind ale Komponenten der
Rontgenrasterapparatur Uber einen Personalcomputer steuerbar. Die Goniometerkoordinaten und
Zahlrohrmessungen werden Uber die parallele Schnittstelle und einen Mikrocontroller, die
Funktionen des ED-Systems Uber eine AD-Wandlerkarte gesteuert. Auf die Funktionsweise der
Anlage, die Mel3methoden und Mef3strategien des Rontgenrasterverfahrens sowie die Steuer- und
Darstellungsprogramme soll im folgenden néher eingegangen werden.
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5.2 DasRodntgen-Rasterverfahren

Vernachlassigt man die Substruktur, dann 183 sich der Gefligeaufbau durch die Angabe der
Kornstruktur, der Verteilung der Konzentrationen ¢ () der Probenelemente i, der

kristallographischen Orientierung g() und inneren Spannungen fir jeden Punkt der Probe
I =(X,Y,2) beschreiben. Experimentell lassen sich diese Daten jedoch nur in begrenzter Weise

gewinnen. Ein grundsétzliches Problem aller Standardmef3verfahren ist die z-Richtung der
Ortskoordinate. Sie ist im algemeinen nicht zuganglich und durch die Eindringtiefe der
Mef3sonde in das Materia begrenzt. Es kann daher keine Messung im Sinne einer Tomographie
erfolgen, sondern nur eine topographische Analyse der Probenoberfléche.

Die dezeit enzige Mdaglichkeit zur Bestimmung der Orientierungsverteilung im
Submikrometerbereich bieten Einzelorientierungsmessungen durch Auswertung von Kikuchi-
Diagrammen im Elektronenmikropskop. In der Rontgenanalytik kann man ausgehend von
ortsaufl6senden Polfigurmessungen einem Teilvolumen der Probe eine lokale Textur zuordnen
und nach (2) ein Texturfeld f (x,y,z ¢,,®,9,) bestimmen. Trotz fein kollimierter Primérsonden

handelt es sich bel den Polfigurmessungen jedoch um integrierende Verfahren, da das
Melvolumen im allgemeinen eine grofe Anzahl von Kristaliten enthdt. Korngrof3en und
Kornverteilungen sind daher der Messung nicht zuganglich. Aber auch die Angabe von
Texturfeldern zur Beschreilbung einer inhomogenen Textur bereitet praktische Probleme.
Angenommen das Texturfeld besteht aus 1000 Mefpunkten {x,y;}, was bei einem

Sondendurchmesser von 0,1 mm einer Rasterflache von etwa 3x3 mm? entspricht. Bei einer
ublichen Mef3zeit von rund 50 Minuten pro Polfigur wirden fir die Aufnahme von jewells drei
Polfiguren pro Mef3punkt etwa 100 Tage Melizeit benttigt. Eine flachendeckende Aufnahme von
Polfiguren Uber die Probenoberflache ist daher zur Bestimmung von Texturfeldern nur
eingeschrankt moglich.

Einen guten Uberblick ber die Texturinhomogenitét erhalt man aber bereits, wenn man fir jeden
Ort der Probenoberflache {x ,y} die Haufigkeit angibt, mit der jeweils eine ausgewahlte

kristallographische Richtung ﬁ(hk,) ={0,y} bezlglich der Probenrichtung y={«, [} auftritt.

Die Haufigkeitsverteilung der kristallographischen Richtung entspricht dann der von Probenort
zu Probenort variierenden Belegungsdichte B, («, ) des Punktes in der Polfigur gemaR (12).

Die Belegungsdichte fur die betrachtete Kristallrichtung an der Probenoberfléche kann in einem
Texturverteilungsbild By, (e, 5,%,Y;) graphisch dargestellt werden, in dem die Poldichte

Py (@, ) flr jedem Bildpunkt {x,y;} zu einer fixierten Probenrichtung {«, 5} durch einen

Helligkeits- oder Farbwert kodiert wird [21 bis 25]. Diese Art der Abbildung wird als
Texturkartographie bezeichnet. Sie bildet die Grundlage fur die Methode zur Messung von
Texturverteilungen mittels energiedispersiver Beugung in der Rontgen-Rasterapparatur.

Daneben erlaubt die energiedispersive Analyse des sekundaren Spektrums auch die Bestimmung
der Konzentration von Probenelementen durch die Auswertung von Fluoreszenzlinien. DarUber
hinaus sind Informationen Uber Spannungszustdnde in der Peaklage und im Peakprofil der
Beugungslinien enthalten. Die Kombination von Textur-, Element- und Gitterdehnungsverteilung
macht die Rontgen-Rasterapparatur in Verbindung mit herkdmmlichen Schliffbildern zu einem
universellen Instrument bei der Analyse des Gefliges polykristalliner Materialien.
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5.3 DasFunktionsprinzip der Réntgen-Rasterapparatur

Das Grundprinzip der ROntgen-Rasterapparatur (Abb. 5.2) basiert auf der energiedispersiven
Spektroskopie. Primérseitig wird mit ungefilterter Rontgentstrahlung gearbeitet, die in der Regel
von einer Feinfokusréhre mit Wolfram-Anode erzeugt wird. Durch die hohe Dichte dieses
Anodenmaterials erhdlt man ein intensives ,weil3es’ Rontgenspektrum, welches aus dem
kontinuierlichen Bremsstrahlungsuntergrund und den charakteristischen Wolfram-Linien besteht.
Die Probe wird mit dem x-y-Tisch schrittweise in einem vom Anwender frei vorgegebenen
Punktraster bewegt und in jedem Punkt ein Energiespektrum aufgenommen. Dieses
Sekundérspektrum wird energiedispersiv mit einem Si(Li) Halbleiterdetektor gemessen. Die 24 -
Position des Detektors bleibt wahrend der Messung unverandert.

Die durch das Kollimatorsystem fein ausgeblendete Primérstrahlsonde beleuchtet innerhalb der
Probe ein kleines Volumen, das in der Regel aus Kristalliten unterschiedlicher Orientierung
besteht. Aus dem einfallenden , weil3en” Rontgenspektrum wird ein Teilspektrum entsprechend
der lokalen Orientierungsverteilung energiedispersiv abgebeugt (Abschnitt 4.2). Dabei tragen in
dem ausgeleuchteten Probenvolumen nur solche Netzebenen zur Reflexion bei, deren
Netzebenennormalen parallel zum Beugungsvektor (41) stehen und die Braggsche Gleichung (40)
erfillen. Zu einer festen Probenrichtung y ={e,} erhdt man so einen ganzen Satz von (hkl)-

Reflexen zu verschiedenen Energien (67). Im Falle des symmetrischen Strahlengangs ¢, = ¢, und

eines Probenkippwinkels o = 0° reflektieren nur Netzebenen, die paralel zur Probenoberflache
liegen (Abb. 5.2).

Drehachse @ A
NV
Drehachse @ Y( > " probe mit Probenraster {x,y}
/ x-y-Tisch
Sekundérstrahl N Kippachse ¥
0,
Q!
20
Detektoren wahlweise:
a) Proportionalzahlrohr (o)
b) ED-Detektor Primarstrahl
Abbildung 5.2 L ochblendenkollimator

ROntgen-Rasterapparatur
Schematische Darstellung und Festlegung der Winkel- und Ortskoordinaten
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Das Texturverteilungsbild B, (@, 5,%,Yy;) erhdt man durch die Bestimmung der Poldichte
P(hk,)(a,,b’) zu jedem Probenrasterpunkt {x,y.} bei fester Probenrichtung y={«,f}. Die

Poldichte ergibt sich aus der integralen Intensitdt des jeweiligen (hkl)-Beugungspeaks im
Energiespektrum. Durch die Variation des Winkels 22 konnen die Beugungslinien im
Energiespektrum verschoben werden (67, 68, 69). Die Intensitét schwacher Beugungspeaks kann
um ein Vielfaches erhtht werden, wenn die Detektorposition 2 so gewahlt wird, dald die
Energie der Beugungslinie mit einer charakteristischen Linie des Anodenmaterials
zusammenfallt.

Zwischen einem Beugungspeak im Bremsspektrum und auf einer charakteristischen Linie bestehen
bei der energiedispersiven Beugung methodische Unterschiede im Richtungsauflsungsvermogen
Ay =sna-Ac-AfB und der Peakbreite AE (Abschnitt 4.4). Die Polfigurfenstergréfle A istin

beiden Féllen gleich. Sie wird nach (51, 71) vom Braggwinkel und der axialen Detektorapertur
bestimmt. Liegt der Beugungspeak im Bremsspektrum, so wird die PolfigurfenstergrofRe Af

gema (75) durch die &guatoridle Detektorapertur A, festgelegt. Liegt er auf ener
charakteristischen Linie, dann wird A nach (81) durch die Primérdivergenz A, bestimmit. In der

Regel ist bel der Aufnahme von Texturverteilungen die Detektorapertur deutlich grofzer as die
Primérdivergenz. Deshalb werden bei ED-Poldichtemessungen an polykristallinen Materialien im
Bremsspektrum die (hkl)-Netzebenenscharen zu einem grofReren Raumwinkelelement Ay erfald als

auf einer charakteristischen Linie. Die in den Beziehungen fir AS auftretende Abhangigkeit

vom Kippwinkel 1/sine ist im Richtungsaufldsungsvermégen jedoch nicht mehr enthalten
(Abschnitt 3.3).
Die Breiten der Beugungslinien im Energiespektrum ergeben sich aus der Energiebreite AE, und

der Detektorauflosung AE,, gemal Gleichung (85). Dabei ist die Breite eines Beugungspeaks

im Bremsspektrum AEZ® nach (78) durch die Detektorapertur A, bestimmt und kann bis zu

einigen Hundert eV betragen. Liegt der Beugungspeak auf einer charakteristischen Linie, so ist
dessen Breite durch die spektrale Breite der charakteristischen Linie vorgegeben und wird im
gemessenen Energiespektrum durch die Auflésung des Detektors begrenzt.

Regt die Primérstrahlung Rontgenfluoreszenz (Abschnitt 4.1) der Probenatome an und wird diese
auf dem Weg zum Detektor nicht durch die Luft absorbiert, so kdnnen im Sekundérspektrum
neben den Beugungslinien auch Rontgenfluoreszenzlinien der Probenelemente auftreten. Damit
konnen simultan zu den Verteilungsbildern der Textur auch die der Elemente aufgenommen
werden. Allerdings wird an der Luft weiche Rontgenstrahlung bereits so stark absorbiert, dal3 in
der Regel erst Elemente ab Kalium nachgewiesen werden kdnnen. Die Lage der Fluoreszenzlinien
bleibt im Energiespektrum auch bei Variation des Winkels 22 unverandert. Die gemessene Breite
einer Fluoreszenzlinie wird durch die Auflésung des ED-Detektors begrenzt, da die nattirliche
Linienbreite einer Fluoreszenzlinie nur einige eV betragt.

Neben den Beugungs- und Fluoreszenzlinien ist der dritte Bestandteil des Sekundarspektrums ein
Untergrund, welcher durch die gestreute Primérstrahlung entsteht. Er setzt sich aus einem Anteil
der gestreuten Bremsstrahlung zusammen, der in der Regel nur sehr schwach ist und einem
Anteil der gestreuten Intensitét der charakteristischen Strahlung. Dieser kann erheblich sein und
darf nicht irrtimlich as Probenelement identifiziert werden. Typische Beispiele fur
Energiespektren sind in den Abbildungen 5.3 und 5.4 dargestellt.
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Abbildung53 4 6 8 1 12 1 1% 18 ek
Energiespektrum einer Aluminium-Probe, 22 =49.5°. W = gestreute Intensitét der Lo-Linie des

Wolfram-Anodenmaterials.
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auf CoK o,
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Abbildung 5.4 5 6 ! 8 o
Energiespektrum einer Kupfer-Eisen-Probe, 229 =88.94°; Beugungspeak: Cu(220) auf
charakteristischer CoKo-Linie des Anodenmaterials; Fluoreszenzlinien der Probenelemente Cu
und Fe: FeKa, und FeK B, CuKa, CuKB mit vollstandiger Uberlappung von FeK 3 und Cu(220);
Gestreute Intensitét des Anodenmaterials: CoK3;

E [keV]

Beugungslinien Epy =N hc. (AE)? = (AEDet)z +(AEO)2
2d ) SN
Fluoreszenzlinien | el ementspezifische AE = AE,
Energielage
Untergrund gestreute Intensitéten des priméren Bremsspektrums und der
charakteristischen Linien des Anodenmaterials

Tabelle5.2
Bestandteile des sekunddren Energiespektrums. Lage und Breite der Beugungs- und

Fluoreszenzlinien.



50

Eine weitere Anwendung der energiedispersiven Anayse ist die Bestimmung lokaler
Gitterdehnungen. Ausgehend von das Tatsache, dal3 Eigenspannungen 1. Art zu einer
Peakverschiebung und Eigenspannungen 2. und 3. Art zu einer Peakverbreiterung fuhren
(Abschnitt 4.2), 1&3t sich durch eine Profilanalyse der Beugungslinie prinzipiell auch die értliche
Verteilung der lokalen Gitterdehnung bestimmen. Damit eine Energieverschiebung gemessen
werden kann, muf3 der Beugungspeak im Bremsspektrum liegen. Bleibt die Aufnahmegeometrie
wie im Falle einer Texturverteilungsmessung konstant, ist nach (70) die relative Anderung der
Peaklage im Spektrum bis auf das Vorzeichen gleich der relativen Anderung der Gitterparameter.
Um die apparative Verbreiterung der Beugungslinie (77 bzw. 78) so gering wie mdglich zu
halten, mul3 mit einer kleinen Detektorapertur gearbeitet werden. Dies erreicht man nach (73b)
durch einen grofRen Detektorabstand. Wegen der kleinen Detektorapertur und der Lage der
Beugungslinie im Bremsspektrum ergeben sich meist sehr niedrige Zéhlraten. Damit fur die
Profilanalyse eine ausreichende Statistik gesichert werden kann, liegen die Mef3zeiten pro
Probenrasterpunkt deshalb bel einigen Minuten.

Ein wichtiger Punkt fUr die Mef3strategie der Rontgen-Rasterapparatur besteht darin, dai fir eine
Texturkartographie die globale Textur mit ihren Vorzugsorientierungen bereits im voraus
bekannt sein mul3. Daher sind vor der eigentlichen Texturkartographie Polfigurmessungen und
eine ODF-Analyse durchzufihren. Der grof3e Vorteil der im Rahmen dieser Arbeit entwickelten
Apparatur besteht in der Moglichkeit, Polfigurmessungen und ED-Rastermessungen in ein und
derselben Anlage ohne Umsetzten der Probe durchfihren zu kdnnen. Die Polfigurmessungen
erfolgen meist mit dem Proportional z&hlrohr und gefilterter Strahlung. Bei einigen Anwendungen
hat sich jedoch die energiedispersive Aufnahme von Polfiguren al's auf3erst vorteilhaft erwiesen.

Die Polfiguren werden je nach Anwendung global Uber die gesamte Probe aufgenommen oder
ortsaufgel 6st in bestimmten Probenbereichen gemessen, die aufgrund der V erformungsgeometrie,
des Herstellungsprozesses oder der Schliffbilder Texturinhomogenitéten vermuten lassen. Die
Ortsaufldsung braucht dabei nicht besonders hoch sein. Sie liegt in der Regel bel 0.2 bis 4 mm.
Mit den Polfigurmessungen und der anschlieRenden ODF-Analyse erhélt man einen Uberblick
Uber die Verteillung signifikanter Texturkomponenten in bestimmten Probenbereichen. Einzelne
interessierende Polfigurpunkte werden dann fur die Texturkartographie ausgewahlt. Meist sind
dies ausgeprégte Maxima Kmax(Omax, Pmax) 1N der Polfigur, die auf eine Vorzugsorientierung
bestimmter Kristallite hinweisen. Entsprechend dieser Poldichtemaxima werden dann Dreh- und
Kippwinkel der Probenrichtung V... ={. B} 1N der Eulerwiege fest eingestellt und die

Verteilung dieser Poldichten durch eine x-y-Rastermessung aufgenommen. Dazu wird das
Kollimatorsystem der Polfigurmessung gegen ein anderes mit kleineren Lochblendendurchmessern
ausgetauscht. Die erreichbare Ortsaufldsung entspricht der FleckgrofRe des Rontgenstrahls auf der
Probenoberflache. Sie ist abhéngig von den Lochblendendurchmessern, der Strahldivergenz, sowie
dem Probenwinkel @ und dem Kippwinkel «. Die Ortsauflésung liegt bel den meisten
Anwendungen in einem Bereich zwischen 20 und 200 um. Kleinere Blendendurchmesser sind aus
Intensitdtsgrinden problematisch. Die Schrittweite des Probenmel3rasters wird der Ortsauflsung
angepal3t.

Ergeben sich in den Texturverteilungen signifikante Bereiche oder Gebiete starker
Inhomogenitét, dann kdnnen zur Bestimmung der lokalen ODF gezielt an diesen Punkten noch
einma Polfigurmessungen mit hoéherer Ortsauflosung durchgefihrt werden. Dies fihrt im
Vergleich zu flachendeckenden Polfigurmessungen zu einer erheblichen Mef3zeitverkiirzung und
Datenreduktion. Auch Einzelorientierungsmessungen im Submikrometerbereich konnen auf Basis
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dieser Texturverteilungen gezielt an bestimmten Punkten durchgefihrt werden. Rontgen-
Rasterverfahren und Einzelorientierungsmessungen mit elektronenoptischen Methoden kénnen
sich somit einander erganzen.

Zusammenfassung: Mel3strategie bei der Bestimmung von Texturinhomogenitaten

Da im allgemeinen flachendeckende Polfigurmessungen mit hoher Ortsaufldsung Uber die
gesamte Probe nicht mdglich sind, ergibt sich fur die Rontgen-Rasterapparatur folgende
Mef3strategie bel der Bestimmung von Texturinhomogenitéten:

1. Schritt

Globale Polfigurmessung oder lokae Polfigurmessungen mit niedriger Ortsauflésung in
bestimmten Probenbereichen, die aufgrund der Verformungsgeometrie, des Herstellungsprozesses
oder der Schliffbilder Texturinhomogenitéten vermuten lassen.

2. Schritt

Bestimmung der signifikanten Texturkomponenten ergeben Uberblick (ber die wichtigsten
Vorzugsorientierungen in der Probe oder in bestimmten Probenbereichen. Aufnahme der
Texturverteilungsbilder zu ausgewahlten Vorzugsrichtungen K (o, ) mit hoher Ortsaufl dsung.

3. Schritt

Treten in den Texturverteilungsbildern interessante |nhomogenitéten auf, konnen ggf. an diesen
ausgewahlten Bereichen Polfigurmessungen mit hoher Ortsauflésung durchgefiihrt werden oder
Einzel orientierungsmessungen mit elektronenoptischen Methoden erfolgen.

54  DieOrtsauflésung mit dem Rontgen-Raster system

Die Ortsauflésung ist neben der Winkel- bzw. Richtungsauflosung ein weiterer wichtiger
apparativer Parameter fur die lokalen Polfigur- und Rastermessungen. Sie wird durch die
Sondengrofle des RoOntgenstahls auf der Probenoberflache bestimmt und ist von den
geometrischen Verhaltnissen am Kollimatorsystem sowie vom Probenwinkel @ und Kippwinkel
o abhangig. Die Verbreiterung der Sonde durch Streuung in der Probe sowie der Einflul3 der
endlichen Strahlapertur der Sonde sollen im folgenden vernachlassigt werden. Im Falle eines
Doppellochblenden-Kollimators hat der senkrecht (w =90°) auf die nicht gekippte Probe
(a =0°) einfalende Rontgenstrahl auf der Probenoberfléche die Form eines Kreises mit einem
Durchmesser von:

d —[1 2 D, ]d (86)
s = + Dz_Dl 0 .

Dabel ist d, der Durchmesser und D,,, der jeweilige Abstand der beiden Lochblenden zur
Probenoberfl&che. Die Differenz L = D, — D, > 0 entspricht dem L ochblendenabstand und ist im
allgemeinen mit der Kollimatorlange identisch. Mit typischen Werten fir ED-Rastermessungen
von d,=100 pm, D, =30 mmund L =100 mm ergibt sich ein Durchmesser von dg = 160 pm.

Féllt der Primérstrahl bei einem Probenwinkel @ # 90° auf die um den Winkel o # 0° gekippte
Probenoberfldche, so hat die Sonde die Form einer Ellipse (Abb. 5.5). Die axiadle Hohe des
projizierten Strahls auf der Probenoberflache ist durch den Kippwinkel o :
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Ays(a) =dg / cosa (87)
und die horizontale Breite durch den Probenwinkel @ bestimmit:
AXg(w) =dg /snw (88).

Der Neigungswinkel p, des die Ellipse umfassenden Parallelogramms (Abb. 5.5) ergibt sich aus:
tanp, = —— (89).

Bei ED-Rastermessungen ist die Ortsauflésung (Axg,Ayg) fr jeden Mef3punkt (x;,y;) konstant,
da die Probenrichtung y = (&,f) und der Einfalswinkel @ fir ale Positionen unverdndert

bleiben. Bei den mit dem Proportionalzéhlrohr durchgefiihrten lokalen Polfigurmessungen
vergroRert sich Ay, innerhalb der Polfigur mit steigendem Kippwinkel o, wahrend Axg fur

verschiedene (hkl)-Polfiguren mit steigendem Braggwinkel %, der (hkl)-Reflexe abnimmt.

Dabel ist zu beachten, da’ sich bel einer Drehung der Probe um den Winkel £ die im
Laborsystem feststehende elliptische Sonde auf der Probenoberflache entsprechend mitdreht.
Ein Mal3 fur die Anisotropie der Ortsaufldsung ist durch das Verhdtnis:

AXg | Ayg = cosa/ Sinw (90)

gegeben. In Abb. 5.6 ist die Abhangigkeit dieser Grofe von « und @ dargestellt. Insbesondere
ergeben sich fur kleine o bel kleinen @ bzw. fir groRe o bel grolen @ stark von eins
verschiedene Werte. In solchen Féllen ist nicht nur die Winkel- sondern auch die Ortsaufl6sung
bei einer Texturmessung durch eine starke Richtungsabhangigkeit gekennzeichnet. Daraus ergibt
sich ein astigmatismusahnlicher Abbildungsfehler, der sich als Verzerrung in den mit konstanten
Schrittweiten AXxy,, = Ayg,, = MiN(AXg,Ays) gemessenen Texturverteilungsbildern aulert. Da

diese Artefakte durch den Betrachter irrtimlich as physikalisch interessante Strukturen
fehlinterpretiert werden konnten, ist in einigen Féllen die Korrektur dieses geometrischen
Abbildungsfehlers notwendig. Eine sehr einfache Mdoglichkeit zur Demonstration dieser
Bildkorrektur besteht darin, dal3 man alle innerhalb eines bestimmten Bereiches liegenden
Rasterpunkte zu einem Punkt zusammenfaldt und zur Darstellung verwendet. Der Bereich kann
dabei die Form eines Kreises haben, dessen Durchmesser durch die Grofe der Langsachse der
Ellipse gegeben ist. So erhdlt man ein neues Verteilungsbild mit anndhernd kreisférmiger aber
kleinerer effektiver Ortsauflésung. Beispiele fur die Korrektur des geometrischen
Abbildungsfehlers findet man in den Texturverteilungsbildern der Reibschweil3naht in Abschnitt
6.6 und bei den Messungen mit dem X Flash-Detektor an der gratgewalzten Probe in Abschnitt 7.
Hier kommt es insbesondere bei solchen Verteilungsbildern zu einer starken Anisotropie der
OrtsauflGsung, die unter einem relativ kleinen Braggwinkel von 4, ,,,, =185° aufgenommen

wurden.
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Abbildung 5.5
Anisotropie der Ortsaufldsung durch elliptische Verzerrung des unter dem Winkel @ auf die um
den Winkel o gekippte Probenoberflache einfallenden Primérstrahls.
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Verhéltnis der axialen Hoéhe Axg und horizontalen Breite Ay, in Abhangigkeit von @ und o
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55  Steuer-, Mel3- und Dar stellungsprogramme

Im Rahmen dieser Arbeit wurden parallel zum Aufbau der Rontgen-Rasterapparatur und der
Etablierung der Mef3methode zwei umfangreiche Softwarepakete entwickelt, die zum einen die
Steuerung der Anlage und Mef3wertaufnahme und zum anderen die Auswertung und Darstellung
der Mef3werte enthalten.

Das Paket zur Steuerung der Anlage und Mefl3wertaufnahme arbeitet unter dem Betriebssystem
Windows 3.1. Es beinhdtet die Steuerung des Goniometers sowie des ED-Systems und
gewdhrleistet den automatischen Mefdbetrieb Uber einen Melrechner. Alle Teilfunktionen des
Programms sind Uber benutzerfreundliche Dialogfenster ausfiihrbar. AuRer der 249 -Position des
ED-Detektors und den Einstellungen am Rontgengenerator kann auf alle Systemparameter tber den
Meldrechner zugegriffen werden. Die Steuerung des Goniometersystems erfolgt Uber eine serielle
Schnittstelle. Uber diese werden spezielle Befehle zu einem Microcontroller gesendet, der die
Ansteuerung des Goniometers Ubernimmt. Die Befehldiste wurde vom Hersteller des
Goniometersystems, Philips, zur Verfigung gestellt. Die Kommunikation zwischen Computer und
Microcontroller erfordert ein spezielles Protokoll, welches auch eine Kodierung der Befehlsketten
mit einer Prifsumme vorsieht. Aktuelle Positionen und Mef3werte werden online dargestelIt. Neben
den konventionellen Messungen wie w-26, w- oder 26-Scan wurde der automatische
Mef3betrieb insbesondere auf die Durchfiihrung von Polfigur-Rastermessungen optimiert.

Vor jeder Messung wird die Fixierung des Rontgenstrahles im euzentrischen Punkt Gberprift.
Dazu wird die Abbildung des Strahles auf einer fluoreszierenden Scheibe Uber eine Videokamera
mittels Monitor Uberwacht. Dabei darf sich die x-y-Position des Strahles beim Verandern der
Winkelpositionen @, ¥ und @ nicht &dern. Nach Beenden dieser Prozedur wird en
Fadenkreuz auf dem Monitor im euzentrischen Punkt positioniert. So kann man stets die aktuelle
Position des Rontgenstrahles auf der Probe bestimmen. Fir eine Messung kann die Probe in einer
beliebigen Position auf dem Probentisch befestigt werden. Die z-Koordinate wird so eingestellt,
dad der euzentrische Punkt genau in der Oberfléache liegt. Dann erfolgt die Festlegung des
Probenkoordinatensystems bezliglich des Probentisches. Dazu wird Uber das Fadenkreuz die
Nullposition und ein Punkt der Referenzrichtung (z.B. Walzrichtung) angefahren. Nach dieser
Festlegung kann direkt im Koordinatensystem der Probe gearbeitet werden.

Zur Durchfiihrung einer Rastermessung ist die Eingabe eines Polfigurmef¥rasters {¢,,4} und
eines Probenmef¥rasters {x,y;} notwendig. Das Maximum des Index i ist programmtechnisch
praktisch unbegrenzt, liegt aber aus Griinden der Mef3zeit fur das Polfigurraster meist bel etwa
1000 und fir das Probenraster bei 10000. Die Art des Rasters kann vom Benutzer beliebig
vorgegeben werden. Probenraster enthalten die Mef3punkte {x,y,} in Form einer frei definierten
Punktwolke, entlang einer Linie oder, durch die Form des Werkstiickes bedingt, innerhalb eines
Rechteckes, Polygons oder Kreises (Abb. 5.7). Indem man Uber das Fadenkreuz nacheinander die
einzelnen Mef3punkte oder die Eckpunkte des Polygons anfahrt, konnen die Raster in einfacher
Weise Uber einen Dialog generiert und in der Probenrasterdatel (*.pro) abgespeichert werden. Als
Polfigurraster werden meist regulére Equal-Angular oder verdinnte Equal-Area-Raster verwendet
(Abb. 3.5 und 5.8). Manchma interessieren jedoch nur Ausschnitte oder einzelne Punkte der
Polfigur, so dal3 auch partielle Mefraster oder solche mit nur wenigen Punkten moglich sind (Abb.
5.8). Auch sie konnen Uber einen speziedllen Dialog vom Anwender generiert und in der
Polfigurrasterdatei (*.pol) abgespeichert werden. Vor einer Polfigurmessung werden die Winkel @
und 20 fest auf den jewelligen (hkl)-Reflex eingestellt. Durch das Laden der Polfigur- und
Probenrasterdatel wird die Rastermessung gestartet. Die Abarbeitung der Raster kann wahlweise so
erfolgen, dald zu jedem Probenpunkt {x.,y.} das vollstdndige Polfigurraster {¢,,} oder zu
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jedem Polfigurpunkt {¢;,4} das vollsténdige Probenraster {x.,y.} gemessen wird. Die
Meldwerte {¢;, 3 ,X%;,Y,,C;} werden nach Ablauf der Mef3zeit vom Controller zurlickgesendet,

vom PC verarbeitet, online dargestellt und in der Mef3datendatei (*.pfd) abgespeichert.

Die Steuerung des energiedispersiven Detektorsystems erfolgt Uber den 1SA-Bus des Computers
mit einer 8 Bit ADC-Karte, die mit dem Speicherboard des Spectrace 6100 X-Ray Analyzer
verbunden ist. Die Quellcodes fur die Ansteuerung des Systems sowie fur das Auslesen und
Loschen der Speicherbereiche wurden von der Firma Tracor zur Verfigung gestellt. Vor Beginn
einer energiedispersiven Messung erfolgt die Initiadisierung des Systems und Einstellung der
Systemparameter. Vor jeder Me3sitzung wird die Energieskala tiber die MnKo-Linie eines *>Fe-
Strahlers kalibriert. Das ED-Spektrometer wird manuell auf den 22 -Winkel und das Goniometer
auf w=29/2 eingestellt. Der Abstand zur Probenoberflache D bestimmt die Detektorapertur
und richtet sich nach der jeweiligen Anwendung. Bevor eine Rastermessung gestartet wird,
werden in der Regel mehrere Einzelmessungen an verschiedenen Punkten der Probe
durchgefuhrt. In den aufgenommenen Energiespektren werden in einem interaktiven Dialog die
Beugungslinien indiziert und die Fluoreszenzlinien bestimmten Elementen zugeordnet. Um die
integrale Intensitdt einer Beugungs- oder Fluoreszenzlinie zu bestimmen, werden um die
interessierenden Peaks herum spektrale Fenster (, Regions of Interest”, {ROI1, ROI 2,ROI13,...} )
definiert und in einer ROI-Datei (*.roi) abgespeichert. Eine ROl ={E,, E .} 0ibt das
Energieinterval an, in dem die Zahlraten integriert werden. Bei starker Streustrahlung kann
optiona eine Untergrundkorrektur vorgenommen werden, indem fir jeden Energiekanal der ROI
der Mittelwert der Zahlraten an den Intervallgrenzen abgezogen wird. Die Erfahrung zeigt aber,
dafd unter den ublichen Mef3bedingungen einer ED-Rastermessung ein Untergrund praktisch nicht
auftritt und eine Korrektur nicht erforderlich ist. Durch das Laden der Polfigurraster-,
Probenraster- und ROI-Datei, wird die ED-Rastermessung gestartet. Dabel enthdlt die
Polfigurrasterdatei die Vorzugsrichtungen {¢,,3} der signifikanten Texturkomponenten. Zu
einer Probenrichtung wird jeweils das vollstéandige Probenraster gemessen. An jedem Punkt wird
fur die um die Totzeit korrigierte Dauer der Mef3zeit das Energiespektrum aufgenommen. Das

Spektrum wird ausgelesen, die Intensititen ¢ jeder ROI integriert und die MeRwerte

ROI1 L ROI2

{o,B.%,y;,670" 2,67 ...} im MeRdatenfile (* .edx) abgespeichert. Optional kdnnen auch

ganze Teilspektren abgespeichert und nach Beendigung der Messung einer Peakprofilanalyse zur
Bestimmung der Peakintensitét, Peaklage und Peakbreite unterzogen werden.

Das Programm zur Auswertung und Darstellung der Mef3werte arbeitet unter Windows 95 und
NT. Eswurde speziell auf die Verarbeitung und Darstellung der Rasterdaten zugeschnitten, diein
der Rontgen-Rasterapparatur gewonnen werden. Das Datenformat ist aber nicht speziell an dieses
Programm gebunden, sondern kann auch von anderen Standardanwendungen eingelesen und
verarbeitet werden. Bei der Darstellung der Rasterbilder {x;,y,,c;} zu einer bestimmten

Probenrichtung K{eo,4} wird jedem Intensitdtswert ¢ ein Farb- oder Graustufenwert

zugeordnet und in einem Verteilungsbild dargestellt. Durch das Andern des Maximums und
Minimums der Skalierung konnen bestimmte Intensitatsbereiche einer Messung untersucht
werden. Neben dem VergroBern und Verkleinern der Rasterbilder kann zur besseren
Visuaisierung eine Interpolation zwischen den einzelnen Mef3punkten des Verteilungsbildes
vorgenommen werden. Weiterhin konnen elementare mathematische Operationen zwischen den
Verteilungsbildern durchgefihrt werden, wie z.B. die Summen- oder Differenzbildung. Wie
einzelne Parameter die Darstellung einer Rastermessung beeinflussen kdnnen, wird an einigen
Beispielen in Abb.5.9 gezeigt.
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Abbildung 5.7
Moglichkeiten zur Festlegung des Probenmefdrasters { x;, yi} .
a) Punktwolke b) Linienscan c) Rechteckraster d) Polygonraster

Abbildung 5.8
Maoglichkeiten zur Festlegung des Polfigurmefdrasters { o, Bi} -
a) reguléres Equal-Angular-Raster b) verdiinntes Equal-Area-Raster c) partielle Polfigurraster
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Abbildung 5.9

Mef3werte derselben Rastermessung in verschiedenen Darstellungsarten. Rasterpunktzahl = 2399,
maximaler Mel3wert = 700, minimaler Mef3wert = 0, | = Anzahl der Interpolationsstufen, F =
Anzahl der Farbintervalle, GS = Anzahl der Graustufen;
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5.6  Messungen zum Polfigurfenster

In den Abschnitten 3 und 4 wurde ausfihrlich auf die Verbreiterung des Beugungsvektors und
die Entstehung des Polfigurfensters sowie dessen Bedeutung bei klassischen Texturmessungen
und der Texturkartographie eingegangen. Dabei stellt der Wert Ay=sing,-Aa-AS das

Richtungsauflsungsvermégen einer Texturmessung dar. Er gibt an, welche um eine feste
Probenrichtung y, ={e,,3,} unterschiedlich ausgerichteten Netzebenen einen Beitrag zur
Poldichte liefern. Die Transparenzfunktion beschreibt, mit welcher Gewichtung dieser Beitrag
erfolgt. Das Richtungsaufldsungsvermogen stellt einen wichtigen apparativen Parameter fur alle
Textur-Diffraktometersysteme dar und sollte an jedem Gerét fir die gangigen Mel3geometrien,
Detektorsysteme, Spalt- und Kollimatoreinstellungen bestimmt werden. Das Ausmessen der
Polfigurfenster erfolgt fir die Rontgen-Rasterapparatur an einem Si-Einkristall, dessen (100)-
Ebene parallel zu Oberflache liegt. Im Rahmen der GerateauflGsungen kann man dieses Material
als perfekten Einkristall behandeln. Um die Abhéangigkeit der GrolRen A und A von den
einzelnen Parametern zu ermitteln, wurde die Transparenzfunktion an ener Rehe
unterschiedlicher  (hkl)-Reflexe zu den entsprechenden Braggwinkeln, Kippwinkeln,
Detektoraperturen und Primérdivergenzen gemessen. Dafir wurde ein ausreichend grol3er
Polfigurausschnitt um jeden (hkl)-Pol fein abgerastert. Je nach der Grof3e dieses Ausschnitts
betrugen die Schrittweiten Aa,, zwischen 0.1 und 0.5° und Af,,, zwischen 0.02 und 0.1°. Die

Mef3zeiten lagen zwischen 2 und 10 sec pro Mef3punkt. Die Lagen der verwendeten (hkl)-Reflexe
in der Polfigur {e,, B} ) Sind in Abbildung 5.10 dargestellt. Die Mefreihen wurden sowohl

mit dem Proportionalzahlrohr als auch mit dem ED-System mit Wolfram-Strahlung durchgefihrt.

(331)

(242)m
w(111)

(224)m u(202)
=(113

(111)m

= (001)

Abb. 5.10
Pole des (100)Si Einkristalls, die zur Bestimmung
der Grofe des Polfigurfensters untersucht wurden.
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5.6.1 DasPolfigurfenster bei Messungen mit Proportionalzahlrohr

Grundlage des Rontgenrasterverfahrens sind im algemeinen Polfigurmessungen zur Bestimmung
signifikanter Texturkomponenten. Sie werden mit monochromatischer Strahlung und einem
Proportionalzéhlrohr aufgenommen. Die Monochromatisierung der Wolfram-Strahlung erfolgt
mit einem Cu-Filter. Im gefilterten Primérspektrum entfalt dann der Hauptanteil der Intensitét
auf die Lo-Linie mit einer Wellenlange von A, , = 01477nm. Entsprechend dieses Wertes ist

die Lage des Bragg-Winkels 23, ,,,, jedes (hkl)-Reflexes nach (40) festgelegt.
Gemal3 Gleichung (51) war die theoretische Breite des Polfigurfensters in « -Richtung gegeben

durch:
A (HD) 1
a=|———|= .
2R/ Sind

Dabei ist 29, der Bragg-Winkel des jeweiligen (hkl)-Reflexes zur Wellenlange 4, ,, H, die
axidle Detektorfensterhthe und R der Detektorabstand zur Probenoberfléche. In S-Richtung
berechnete sich die Breite des Polfigurfensters gemal3 (54) zu:

_AB Si”(Azwj’

Sin—=—
2 sing,

wobei Aw die Breite der im @ -Scan aufgenommenen Kurve des Einkristallreflexes ist und «,

der Kippwinkel, unter dem der (hkl)-Pol in der Polfigur auftritt. Die beiden theoretischen
Zusammenhénge sollten durch das Ermitteln der Transparenzfunktion und die Bestimmung der
Breiten des Polfigurfensters experimentell bestdtigt werden. Fir ale Messungen wurde
primérseitig der fir ortsaufgeloste  Polfigurmessungen  routineméldig  verwendete
L ochblendenkollimator mit 0.5 mm Durchmesser eingesetzt. Der Radius des Mel3kreises betragt
R=234 mm. Um die Abhangigkeit von der axialen Detektorfensterhdhe zu bestimmen, konnten
durch verschiedene Spaltblenden axiale Hohen von 8, 12, 16 und 19 mm eingestellt werden. Die
aguatoriale Breite des Detektors von etwa 3 mm entspricht der vollen Breite des Eintrittsfensters
am Zahlrohr und bleibt bei den Messungen unverandert. Sie wird bel den Polfigurmessungen
genutzt, damit die Beugungspeaks nicht beschnitten werden, welche wegen der Defokussierung
bei grofl3en Kippwinkeln in 229 -Richtung zunehmend verbreitern.

Zur Bestimmung von Aw wird der Detektor auf den Braggwinkel 249, des jeweiligen (hkl)-

Reflexes eingestellt und der Intensitétsverlauf in eéinem @ -Scan um den Wert oJ,,,, aufgenommen.

Es ergeben sich fur Aw nahezu konstante Werte von 0.31 bis 0.32° (Tab. 5.3). Danach wurde die
Tranzparenzfunktion jedes Reflexes ausgemessen. Ein exemplarischer Verlauf ist in Abb. 5.11 fir
den (111)-Reflex bei 8 mm Fensterhohe dargestellt. Die GrofRen Aa bzw. AS  wurden aus den
Habwertsbreiten der Kurven bestimmt, die sich beim Schnitt der Transparenzfunktion fir
B,=const. bzw. a,=const. ergeben (Abb. 5.12 und 5.13). In Abhéngigkeit von /S zeigt sich fur
die Transparenzfunktion eine meist gauf3&hnliche Verteilung und in Abhangigkeit von a ein
»Kastenformiger” Verlauf. Die Grofden der Polfigurfenster wurden auf diese Weise fir alle (hkl)
bestimmt und in den Tabellen 5.3 und 5.4 zusammengefalit.
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Fur den (111)-Pol ergibt sich eine lineare Abhangigkeit zwischen Ao und der axiaen
Fensterhdhe (Abb. 5.14). Der ermittelte Anstieg von 0.51°/mm stimmt gut mit dem theoretischen
Wert von 0.52°/mm Uberein, der sich aus (51) mit R = 234 mm und 2%, ,,,, = 27.24° ergibt. Im
Vergleich dazu bleiben die Werte fir AS nahezu konstant (Abb. 5.14), da es nach (54) keinen
expliziten Zusammenhang mit H, gibt.

Die Abhangigkeiten fir Acx vom Bragg-Winkel 9, sind fur zwei unterschiedliche FensterhGhen
in Abb. 5.15 dargestellt. Tragt man Ao der verschiedenen (hkl)-Pole gegen 1/sind,,,, auf, so
ergeben sich lineare Verldufe. Die Angtiege von 2.30° bzw. 1.03° stimmen gut mit den
theoretischen Werten nach (51) Uberein, die sich mit R =234 mmund H,= 19 mm bzw. H,=8
mm zu 2.33° bzw. 0.98° ergeben. Ein guter linearer Zusammenhang zeigt sich auch fur sin(AS/ 2)
in Abhéngigkeit von 1/sine, (Abb. 5.15). Der Anstieg hat fir beide Detektorhdhen fast
denselben Wert. Er ist identisch mit dem theoretischen Anstieg sin(Aw / 2) = 0.0027, der sich
nach (54) aus dem gemessenen Wert fir Aw = 0.31° ergibt.

Anhand dieser Messungen konnte die Glltigkeit der Beziehungen (51) und (54) bestétigt werden.
Insbesondere &ndert sich der Wert von Af innerhab einer Polfigur erheblich. Im

Polfigurzentrum ist er praktisch 360°, da die Drehung der Netzebennormale um den
Beugungsvektor keine Auswirkung auf die Reflexion hat. Bei Kippwinkeln von 60° hat AS nur

noch die Grof3e von einigen Zehntel Grad.

250000+

200000 910

150000+

Intensitat

100000H 7

50000+

920

W

4T0 495 520 545 570 595 o [°]
Abbildung 5.11
Mit dem Proportionalzahlrohr am Si(111)-Reflex gemessene Transparenzfunktion; ¢, = 54.7°,
B, =900°, H, =8mm, 28),,,,, =27.2°.
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Abbildung 5.12

Schnitt durch die Transparenzfunktion in Abb. 5.11 fir £ =90.0°= const. zur Bestimmung der
Grole des Polfigurfensters Ac .
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Abbildung 5.13

Schnitt durch die Transparenzfunktion in Abb. 5.11 fur o =54.7°= const. zur Bestimmung der
Grof3e des Polfigurfensters Af .
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(hkl) | 20[°] | Aw[°] | o0 [°] Hp =19 mm Hpo =8 mm
Ao AB Aol AB

(111) | 2724 | 0309 | 54.7 | 9.75 | 0.390 | 4.09 | 0.374
(220) | 4523 | 0311 | 450 | 6.01 | 0460 | 249 | 0.460
(311) | 53.60 | 0.320 | 252 | 511 | 0.760 | 2.14 | 0.760
(400) | 6589 | 0.320 | 0.0 | 424 - 1.74 -
(3831 | 72.69 | 0.313 | 76.74 | 391 | 0.330 | 165 | 0.333
(422)

a 8353 | 0.320 | 353 | 349 | 0560 | 1.44 | 0.556

b 8353 | 0.314 | 659 | 348 | 0.355 | 1.47 | 0.330
(511) | 89.90 | 0.311 | 158 | 329 | 1.180 | 1.34 | 1.103

Tabelle5.3

Am Proportionalzahlrohr gemessene Grofen des Polfigurfensters {Aa,Af} flur verschiedene

(hkl)-Reflexe des (100)Si Einkristalls und axiale Fensterhhen H .

Tabelle5.4

Hp Ao AB
[mm]
19 9.75 0.390
16 8.18 0.380
12 6.13 0.380
8 4.09 0.374

Am (111)-Reflex gemessene Grélke des Polfigurfensters {Aa,Af} in Abhéngigkeit von der
axialen Fensterhdhe H,, des Zahlrohres; a, =54.7°, 5, = 900°, 20, = 27.2°

[any
o
|
1

Ao [°]
o P N W b 01 O N 00 ©
| | | | | | | | |

Anstieg = 0.51°/mm

Abbildung 5.14
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H [mm]
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04

0.3 +
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10 15 20
H[mm]

PolfigurfenstergroRen Ao bzw. AB in Abhéngigkeit von der axialen Fensterhthe H, des
Proportionalzahlrohrs, gemessen am (111)-Reflex; o, =54.7°, B, = 900°, 20, = 27.2°
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Abbildung 5.15
PolfigurfenstergroRen Aa bzw. AS gemessen an verschiedenen (hkl)-Reflexen in Abhangigkeit

vom jeweiligen Kippwinkel ¢, bzw. Bragg-Winkel &, . Oben: fir axiale Detektorfensterhohe
von H, =19mm; Unten: H, = 8mm.
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5.6.2 DasPolfigurfenster bei M essungen mit ener giedisper sivem Detektor

Der ED-Detektor kommt zur Aufnahme von Texturverteilungen zum Einsatz. Priméarseitig wird
mit ungefilterter Strahlung gearbeitet. Im Gegensatz zu den Zahlrohrmessungen kénnen die
Beugungsreflexe nun unter einer beliebigen 24 -Position des Detektors abgenommen werden.
Bei der Beugung mit Wellenlangen aus dem Bremsspektrum bestimmt sich (Aa) ,o gemal3 (71):

Hy) 1
AQ) g = —Dj :
(A0)ss (20 snd,

wobel H, die axide Hoéhe, 2, die Position des Detektors und D der Abstand zur
Probenoberflache ist. Die Breite des Polfigurfenstersin £-Richtung ergibt sich mit (75) zu:

A

(8f)gs SNy

sin =— ,
2 sina,

dabel ist «a, der Kippwinkel der Probe, unter dem der Pol aufgenommen wird. Die &quatoriale
Detektorapertur A, gibt den Winkelbereich auf dem 27 -Kreis an, der durch die Fensterbreite
B, abgedeckt wird. Nach (73b) berechnet sich A, aus:

H _Bo

N =5

Das Polfigurfenster besitzt bel Beugung von Wellenlangen aus dem Bremsspektrum auch
spektroskopische Eigenschaften. Der durch die Detektorapertur erfafdte Energiebereich bestimmt
sich nach (77) aus:

AEES sind, cosd, sin'zD

=E>® -E>® =2- . :
E, mec M en(d, - Ay 14)-sn(d, + Ay 1 4)

Ein besonderer Fall liegt vor, wenn innerhalb dieses Intervalls eine charakteristische Linie des
Anodenmaterials liegt. Dann setzt sich die Transparenzfunktion aus einem Anteil der
charakteristischen Strahlung und einem Anteil der Bremsstrahlung zusammen, wobei der
Hauptteil der reflektierten Intensitét auf den ersten Anteil entfallt. Innerhalb des Polfigurfensters
der Bremsstrahlung liegt dann das Polfigurfenster der charakteristischen Strahlung. Die Groéf3en
in « -Richtung unterscheiden sich nach (71) in beiden Fallen nicht:

(AQ)cy = (AC) gs -

In SB-Richtung wird die Grolie gemal? (81) durch die Primérdivergenz A, bestimmit:

: PD
sin(A'B)BS=S|h 2
2 sing,
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Die Abschédtzung dieser theoretischen Zusammenhénge erfolgte unter der Annahme, dal3 die
Priméardivergenz erheblich kleiner als die Detektorapertur ist und die Strahlbreite klein gegentiber
der Detektorfensterbreite. Diese Bedingungen werden bei der Aufnahme der Texturverteilungen
im algemeinen hinreichend gut erflllt. Oft verwendete Parameter bei diesen Messungen sind
Detektorabstande von D = 35mm und Durchmesser der Mono-L ochblendenkollimatoren von &
100 pm. Durch das Beryllium-Eintrittsfenster am ED-Detektor ist die axiale Detektorfensterhthe
H, und die dquatoriale Detektorfensterbreite B, auf 3 mm festgelegt. Dies entspricht nach (52)

bzw. (73b) einer Detektorapertur von etwa 5°. Die Primérdivergenz des Lochblendenkollimators
betragt rund 0.23°. Sie kann experimentell in einem 27 -Scan bel durchgehendem Strahl
ausgemessen oder Uber die Beziehungen des Strahlensatzes berechnet werden. Der Strahlengang
ist je nach Blendentyp durch die Blendendurchmesser, Blendenabstdnde, Fokusgréfie etc.
festgelegt. Im Intensitdtsverlauf missen ggf. Kernbeleuchtungss und Halbschattengebiet
unterschieden werden.

Mit diesen Standardparametern wurden die Transparenzfunktionen verschiedener (hkl)-Pole des
(100)Si-Einkristalls zu unterschiedlichen Kippwinkeln ¢, und Detektorstellungen 2%,
aufgenommen. Die Beugungspeaks lagen sowohl im Bremsspektrum als auch auf der
charakteristischen Wolfram Lo-Linie. Fir jeden Punkt des Polfigurrasters wurde das
Energiespektrum fir 10 sec aufgenommen und ein hinreichend grof3es Teilspektrum um den
Beugungspeak abgespeichert. Danach wurde fir jede Mef3position eine Peakprofilanalyse
(Gauf3fit) durchgeftihrt, um die Peakintensitét, Energielage, Peakbreite und den Untergrund zu
bestimmen.

In Abb. 5.16 und Abb. 5.17 ist die Transparenzfunktion dargestellt, die am (220)-Reflex
gemessen wurde. Bei einer Detektorposition von 29, = 27.2° liegt (220) im Bremsspektrum. Zur
Bestimmung der Polfigurfensterbreiten (Aa)gs bzw. (AfS)gs betrachtet man Schnitte der
Transparenzfunktion fur S, =const. bzw. ¢, =const.. Wie die Erfahrung zeigt, treten im
Bremsspektrum oft flach verlaufende Flanken auf. Fir die Festlegung von (Aa)zs und (Af) g
werden daher die Basisbreiten und nicht die Halbwertsbreiten verwendet (Abb. 5.18, Abb. 5.19).
Dabel wird die Basisbreite bestimmt, wenn sich die Intensitét deutlich vom Untergrund abhebt.
Die Energie des (220) Beugungspeaks ist in Abb. 5.20 dargestellt. Wéhrend sie in & -Richtung
nahezu konstant bleibt, ist eine Energieverschiebung in S-Richtung festzustellen. Sie verlduft im
betrachteten S-Intervall anndhernd linear. Die innerhalb des Polfigurfensters gemessene

Differenz des maximalen und minimalen Energiewertes von AEZ® = 2500eV entspricht fast
exakt dem theoretischen Wert von 2495V, der sich mit A, =5, 2¢,=272° und
E, =13710eV aus (77) ergibt.

Am Beispiel des (111)-Reflexes soll der Fall charakteristischer Strahlung innerhalb des
Polfigurfensters veranschaulicht werden. Bei einer Detektorstellung von 27, =27.2° ist die

Mitte des Detektorfensters genau auf den Braggwinkel des (111)-Reflexes zur Wolfram Lo-Linie
eingestellt. Entsprechend ergibt sich in der Transparenzfunktion (Abb. 5.21) ein starker
Intensitétsanstieg, wenn die Energie des Beugungspeaks mit der Energie der Wolfram Lo-Linie
ubereinstimmt (Abb. 5.22). Der flache Untergrund der Transparenzfunktion resultiert aus der
Bremsstrahlung. Die Unterschiede in der Grof3e des Polfigurfensters kann man anschaulich den
Konturdarstellungen in Abb. 5.22 entnehmen. Bei groler Skalierung erscheint nur der
intensitétsstarke Anteil der charakteristischen Strahlung. Bei kleiner Skalierung kommt das
Polfigurfenster der Bremsstrahlung zum Vorschein. Man erkennt in den Abbildungen auch, daf3
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sich die Grolen (Aa), und (Aa)gs nicht unterscheiden. Die Grof3e des Polfigurfenstersin f-

Richtung nimmt jedoch fur den Fall der Bremsstrahlung erheblich zu. In den Schnitten der
Transparenzfunktion werden Aa und Af bestimmt (Abb. 5.23, 5.24). Fur (Af)., wurde

wieder die Halbwertsbreite zugrunde gelegt, was aber nicht zwingend ist. Die
Energieverschiebung des (111)-Reflexes ist als Konturplot in Abb. 5.22 dargestellt. AulRerhalb
des Polfigurfensters tritt eine Strahlung mit konstanter Energie von 8400eV auf. Dabei handelt es
sich um die gestreute Wolfram Lo-Linie. Innerhalb des Polfigurfensters erkennt man wieder die
anndhernde Konstanz in a - und die lineare Abhangigkeit in fS-Richtung (Abb. 5.25). Die

gemessene Energiedifferenz betragt AES® = 1500eV . Sie stimmt gut mit dem theoretischen Wert
von 1530eV uberein, der sich mit Ay =5°, 20, = 27.2° und E, =8400eV aus (77) ergibt.

Die Polfigurfenstergrofien, die an den anderen (hkl)-Reflexen bestimmt wurden, sind in Tabelle
5.5 zusammengefaldt. Gemél der erwarteten theoretischen Zusammenhénge wurde sin(Afgs / 2)
gegen 1/sina, und Aags gegen 1/ sind, aufgetragen (Abb. 5.26). Im ersten Fall ergibt sich ein
linearer Zusammenhang mit einem Anstieg von 0.025. Dies entspricht nach (75) einer
aquatorialen Detektorapertur von 5.7°, die etwas Uber dem eigentlichen Wert von 5° liegt. Im
zweiten Fall besteht ebenfalls ein linearer Zusammenhang. Der Anstieg von 2.4° entspricht mit
D = 35mm nach (71) einer axialen Fensterhdhe von 2.9 mm. Diese stimmt etwa mit der Grofe
des Eintrittsfensters von 3 mm Uberein. Fir die Falle, da’ die charakteristische Strahlung
innerhalb des Polfigurfensters auftritt, ist auerdem die Abhangigkeit fir A, vom Kippwinkel

o, dargestellt (Abb. 5.27). Der Anstieg von 0.0018 entspricht nach (81) einer Priméardivergenz

von 0.21°, die mit dem direkt ausgemessenen Wert von 0.23° gut Ubereinstimmt. Diese
Ergebnisse aus den experimentellen Messungen bestétigen die theoretischen Zusammenhénge in
befriedigender Weise.

In einer Gegenuiberstellung sind in Abbildung 5.28 die EinflUsse der einzelnen Parameter auf die
Grole des Polfigurfensters und die Energiebreite graphisch dargestellt. Die GrofRe des
Polfigurfensters und die Energiebreite nehmen ab mit zunehmendem Abstand des Detektors
(abnehmender Detektorapertur). Die Breite des Polfigurfensters in  «-Richtung bei
charakteristischer Strahlung wird grofder mit zunehmender Primérdivergenz. Bel der Blende mit
0.5 mm Durchmesser ist allerdings zu bemerken, dald hier die bel den theoretischen
Abschétzungen gemachten Annahmen nicht mehr erfillt werden und es so zu Abweichungen in
den quantitativen Werten kommen kann.
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Abbildung 5.16
Mit dem ED-Detektor am Si(220)-Reflex im Bremsspektrum gemessene Transparenzfunktion;
o, =450°, [, =450°, 20, =27.2°, D = 35mm.
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Abbildung 5.17

Konturdarstellungen der Transparenzfunktion mit den Polfigurfenster bei Bremsstrahlung (links)
und der Energielage des (220)-Reflexes im gemessenen Polfigurausschnitt (rechts). Innerhalb des
Polfigurfensters tritt eine Energieverschiebung in 4 -Richtung auf.



T
‘0
c
2
120004} &
8000
4000
(Ac)
ES
— — o
, , , | , of°]
41.0 43.0 45.0 47.0 49.0

Abbildung 5.18

Schnitt durch die Transparenzfunktion in Abb. 5.16 fir £ =45°= const. zur Bestimmung der
Grol3e des Polfigurfensters (Aa) 55 bei Bremsstrahlung.
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Abbildung 5.19

Schnitt durch die Transparenzfunktion in Abb. 5.16 fir o =45°=const. zur Bestimmung der
Grofe des Polfigurfensters (Af) s bei Bremsstrahlung.
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Abbildung 5.20

Energielage des (220)-Beugungspeaks innerhab des Polfigurfensters in Abhangigkeit von S bei
Bremsstrahlung; « =45°=const., 2d,= 27.2°, E,=13710eV, D=35mm und A, =5°.
Gemessene Energiedifferenz: AES® = EZS — EE® = 2500eV .
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Abbildung 5.21
Mit dem ED-Detektor am Si(111)-Reflex gemessene Transparenzfunktion. Der (111) Reflex liegt
bel 248, = 29,,,,) = 27.2° auf Wolfram Lo. Der scharfe Peak resultiert aus der charakteristischen

Strahlung und der flache Untergrund aus der Bremsstrahlung; ¢, = 54.7°, S, =90°, D = 35mm.
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Abbildung 5.22

Transparenzfunktion mit  unterschiedlicher  Skalierung. Links. Polfigurfenster  bel
charakteristischer Strahlung. Mitte: Polfigurfenster bei Bremsstrahlung. Rechts: Energielage des
(111)-Peaks im gemessenen Polfigurausschnitt. Energieverschiebung mit S innerhab des

Polfigurfensters und Wolfram Lo Streustrahlung auf3erhal b.
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Abbildung 5.23
Schnitt durch die Transparenzfunktion in Abb. 5.21 fir £ =90°= const. zur Bestimmung der

Grole des Polfigurfensters Ac .
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Abbildung 5.24

Schnitt durch die Transparenzfunktion in Abb. 5.21 fur o =54.7°= const. zur Bestimmung der

Grolen der Polfigurfenster (Af)gs bei Bremsstrahlung und (AfB), bel charakteristischer
Strahlung.
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Abbildung 5.25

Energielage des (111)-Beugungspeaks innerhalb des Polfigurfensters in Abhangigkeit von £,
o =54.7°=const., 29, =272°, E,=8400eV =E, ,, D=35mm und A, =5. Gemessene
Energiedifferenz: AES® = ES> — ES> =1500eV .

min

(hk|) 29 (0.0) (AOC) BS (AB) BS (AB)CH
(111) | 27.24 | 54.7 | 10.20 | 3.50 0.25
(220) | 27.24 | 45.0 | 10.10 | 3.90 -
(220) | 45.23 | 45.0 6.00 3.80 0.28
(511) | 4523 | 158 | 6.00 | 9.85 -
(111) | 50.00 | 547 | 560 | 3.10 -
(220) | 50.00 | 450 | 560 | 3.75 -
(311) | 5000 | 252 | 575 | 6.25 -
(422)
a 50.00 | 353 5.65 4.60 -
b 50.00 | 659 | 570 | 3.20 -
(511) | 50.00 | 15.8 5.70 9.60 -
(422)
a 83.53 | 353 4.10 4.70 0.35
(511) | 8353 | 158 | 375 | 9.65 -
(311) | 8353 | 252 | 360 | 575 -

Tabelle5.5
Am ED-Detektor gemessene GrofRen des Polfigurfensters {Aagg,ABzs} im Bremsspektrum,
bzw. bei charakteristischer Strahlung Af.,,; Primérblende & 100 pm, Primérdivergenz 0.23°,
D = 35mm.
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Abbildung 5.26
Am ED-Detektor bei Bremsstrahlung fur verschiedene (hkl) gemessene Polfigurfenstergréfien
Ao bzw. AB,s in Abhéngigkeit vom jeweiligen Kippwinkel o, bzw. Detektorstellung 24, ;

Primérblende & 100 pum, Primérdivergenz 0.23°, D = 35mm.

(422a)
0.003 +
Eay
(]
i
::)E) 0.002
=]
e
N=
w
0001 1+
Anstieg=0.0018
0.000 9 t t } t
oo 04 08 1.2 16

1/sin ot

Abbildung 5.27
Am ED-Detektor gemessene Grofen des Polfigurfensters Af.,, der charakteristischen Strahlung

fur verschiedene (hkl) in Abhangigkeit vom jewelligen Kippwinkel ¢, . Primérblende & 100 pm,
Primérdivergenz 0.23°, D = 35mm.
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Abbildung 5.28

Anderung des Polfigurfensters am (220)-Reflex in Abhangigkeit von der Priméardivergenz und
der Detektorapertur. Links bzw. Mitte: Konturdarstellungen der Transparenzfunktion mit
unterschiedlicher Skalierung zeigen das Polfigurfenster der charakteristischen Strahlung bzw. der
Bremsstrahlung. Rechts: Konturdarstellungen der Energielage des (220)-Peaks im gemessenen
Polfigurausschnitt. Innerhalb des Polfigurfensters: Energieverschiebung mit [, aulerhalb:

Wolfram Lo Streustrahlung; 2%, = 45.2°.
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5.7  Zusammenfassung: L eistungsmerkmale der Rontgen-Raster appar atur

Fur die Untersuchung der lokalen Mikrotextur wurde die ROntgen-Raster-Apparatur zu einem
automatischen Mefsystem fir kleine, frel definierbare Probenbereiche ausgebaut. Alle
Systemkomponenten werden Uber einen Personalcomputer gesteuert und eine benutzerfreundliche
Windows Software erlaubt die einfache Bedienung der Apparatur.

Das Rontgen-Rasterverfahren, welches auf der Kombination von Proportional zéhlrohrmessungen
und energiedispersiver Spektroskopie basiert, ist eine aulferst vielseitige Methode und ermdglicht
die ortsaufgeloste Polfigurmessung, die ssmultane Abbildung der rédumlichen Verteilung von
kristallographischen Vorzugsrichtungen und Elementkonzentrationen in einer Anlage ohne
Umsetzen der Probe. Des welteren ist es mit der Methode der energiedispersiven Beugung
prinzipiell méglich, aus der Verschiebung und Verbreiterung der Beugungspeaks lokale
Gitterdehnungen (als Hinweis auf |okale Eigenspannungen) mit guter Ortsauflésung zu kartieren.
Je nach Anwendung variiert die Ortsauflésung zwischen etwa 0.2 bis 4.0 mm bei den
Polfigurmessungen und 20 bis 200 um bei den Verteilungsmessungen. Dabei kénnen die
Polfigurmefdraster und Probenmef3raster vom Anwender beliebig vorgegeben werden. Der grofie
Translationsbereich des Probentisches erlaubt dabei grofXflachige Scans bis zu 10x10 cm?.

Trotz der vielen Vorteile elektronenmikroskopischer Texturmel3verfahren kdnnen in einigen
Anwendungen die Texturverteilungen nur mit einer Rontgenrasterapparatur untersucht werden.
Beispiele sind hochverformte, sehr feinkdrnige oder fir die Elektronenmikroskopie ungeeignete,
nicht vakuumtaugliche oder nichtleitende Materialien. Daneben erlaubt das probenschonende
Melverfahren wegen seiner grofen Schérfentiefe auch die Analyse unebener Proben. Eine
aufwendige Probenpraparation ist meist nicht erforderlich.

An einem breiten Spektrum von Beispielen sollen im néchsten Abschnitt die Anwendungen des
Rontgen-Rasterverfahrens vorgestellt werden. Es wird gezeigt, das Texturinhomogenitéten in
praktisch allen Materialien auftreten, die einem Deformations- oder Warmebehandlungsprozel3
unterzogen wurden. Dies wird gezeigt am Beispiel einer Miinzprégung, von Schlagbuchstaben in
einem massiven Aluminiumblech, einer gratgewalzten Probe, eines gewalzten Titan-Nickel-
Einkristalls, einer Elektronenstrahlschweil3naht, Reibschweil3naht, eines warmstranggeprefdten
und anschliefRend kaltgezogenen Kupfer-Eisen-Verbundwerkstoffes sowie einer Gesteinsfaltung
in einer geologischen Hamatit-Probe. FUr einen Aluminiumniet wurde neben der
Texturverteilung auch die Verteilung der lokalen Gitterdehnungen mit guter OrtsauflGsung
kartographiert. In Proben, die mehrere Elemente enthalten, kann paralel dazu die
Elementverteilung bestimmt werden.
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6. Anwendungsbeispiele zur ortsaufgeldsten Polfigur messung,
Texturkartographie und Mikro-Rontgenfluor eszenzanalyse
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6.1 Chinesische 1l Fen Aluminium-MUnze

Am Beispidl einer gepragten Aluminium-Minze soll in anschaulicher Weise demonstriert werden,
wie in massiven Proben die lokale Textur infolge des Prozesses der plastischen Verformung
modifiziert wird. In Abb. 6.1.1 ist die Préagung der Originaminze dargestellt. Vor der
Texturanalyse wurde die Probe mechanisch poliert, so dal? die Oberfléche plan und das Prégebild
nicht mehr sichtbar war. Zur Bestimmung der globalen Textur wurden im ersten Schritt Polfiguren
integrierend Uber die gesamte Probenoberflache aufgenommen. Sie zeigen eine typische
Walztextur, die durch das Katwalzen des Minzenrohlinges (Ronde) wéahrend seiner Herstellung
entsteht (Abb. 6.1.2).

Abbildung 6.1.1 NIRRT PR (B=07)
Prégebild der 1 Fen Minze, & 18 mm, PR = Probenreferenzrlchtung (Photoaufnahme).
(111) (200) (220)

Abbildung 6.1.2

Polfiguren integrierend Uber die Oberflache der Miinze aufgenommen. K1, K2, K3 markieren die
Richtungen signifikanter Poldichtemaxima und werden fir die Aufnahme der Texturverteilungen
verwendet. PR = Probenreferenzrichtung gemal3 Abb. 6.1.1, WR = Wal zrichtung.
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Signifikante Maxima der Poldichte entsprechen den Vorzugsrichtungen des kaltgewalzten
Materials. Sie werden in den Polfiguren durch K gekennzeichnet und korrespondieren zu einer
Probenrichtung mit dem Kippwinkel oo und Drehwinkel 3. Unter diesen Richtungen werden dann
die Poldichtevertellungen der (hkl)-Reflexe aufgenommen. Dazu wurde ein Probenraster definiert,
welches in Form eines Achteckes um die Minze gelegt ist. In den AulRenbereichen liegen die
Mef3punkte bereits in der Einbettmasse der Probe. Das Raster besteht aus 7148 Punkten mit einer
konstanten Schrittweite von 200 um. Als Primérblende kommt ein Lochblendenkollimator von 150
um Durchmesser zum Einsatz. An jedem Probenrasterpunkt wird fur 5 Sekunden en
Energiespektrum aufgenommen und die Beugungsintensitdten des jeweiligen (hkl)-Reflexes
bestimmt.

(111) (200)

>3000 ’——-“ >1200
g
: 5 — <200

1600 T
" t-’ -
<200 . R
\p Min =0 ml::%s%
" Max = 9497
w PR

Abbildung 6.1.3

Simultan aufgenommene Texturvertellungsbilder des (111) und (200) Reflexes zur
Probenrichtung K1 (o = 30.00°, B = 198.50°). 7148 Rasterpunkte, 5 s/Punkt, Schrittweite 200pum,
20 = 37.2°, (111) auf Wolfram Lo, (200) auf Wolfram L.

Die Texturverteilungsbilder des (111)- und (200)- Reflexes wurden simultan zur Probenrichtung
K1(0=30.00°, 3=198.50°) aufgenommen. Bei einem Beugungswinkel von 29 = 37.2° wird die
Wolfram Lo-Linie an der (111)-Netzebene und die Wolfram L3-Linie an der (200)-Netzebene
reflektiert. Vernachlassigt man die unterschiedliche Eindringtiefe fir die verschiedenen Energien
dieser Linien, dann gehdren die gemessenen Poldichten zum gleichen Probenvolumen. Die
Verteilungshilder (Abb. 6.1.3) zeigen deutlich, dai3 die Prégung der Minze auch in der Textur
widergespiegelt wird, obwohl vor der Messung die Probenoberfléche poliert worden war. Fir die
Darstellung wurde eine Graustufenskala gewahlt, um einen besseren Kontrast zu gewahrleisten.
Das Verteillungshild ergibt auf diese Weise einen plastischen Eindruck. Geringe Poldichten
werden an den Stellen des Préagebildes sowie am Rand gemessen. Hier kommt es wahrend der
Deformation durch den Prégestempel zu einem starken Materiaflul3. Dieser fuhrt dazu, dal? die
Kristallite in neue Orientierungen gezwungen werden und dadurch ihre urspringliche
Vorzugsorientierung verlieren.
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Abbildung 6.1.4

Links: (220)-Texturverteilungshild fur die Probenrichtung K2 (o = 25°, 3 = 286°) und 20 = 62.5°.
Rechts: (311)-Texturverteilungsbild fir die Probenrichtung K3 (o0 = 0°, B = 0°) und 29 = 63.7°.
7148 Rasterpunkte, 5 sec/Punkt, 200um Schrittweite. Neben dem Prégebild bilden sich
linienférmige Texturinhomogenitéten entlang der Wal zrichtung (WR) aus.

Ahnliche Verteilungsbilder zu anderen Probenrichtungen ergeben sich fiir die (220)- und (311)-
Poldichten (Abb. 6.1.4). Neben dem Prégebild erscheint nun auch eine weitere Struktur. Langs
der Walzrichtung bilden sich Inhomogenitédten, welche die Probe lamellenartig durchziehen. lhre
Intensitéten sind fur die beiden Verteilungsbilder komplementér, d.h. Linien hoher Intensitat im
Verteilungsbild der (220)-Poldichten entsprechen an denselben Orten Linien niedriger Intensitét
der (311)-Poldichten (siehe Pfeile in Abb. 6.1.4). Diese Linienstruktur hat offensichtlich ihre
Ursache im Walzprozeld des Rondenmaterials und deutet darauf hin, dal3 es nicht nur im Zuge des
Préagevorganges zur Ausbildung inhomogener Texturen auf der Probenoberflache kommt, sondern
auch schon wahrend des Prozesses des Kaltwal zens.
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6.2 Schlagbuchstaben in Aluminiumblech

Ein weiteres Beispiel fir die Anderung der lokalen Textur infolge plastischer Verformung soll
durch Rastermessungen an einem Aluminiumblech mit Schlagbuchstaben gegeben werden [23].
Die drei Lettern ,TUC* wurden dazu mit Stempeln in die Oberflache eines kaltgewal zten und
nicht speziell préparierten Aluminiumbleches eingeschlagen (Abb. 6.2.1). Beim Eindringen in
das Blech wird durch das keilférmige Profil des gehérteten Schlagstempels das weichere
Aluminium plastisch verformt. Anders als beim Munzpragen wird bei diesem Verfahren ein
Tiefenabdruck des Stempelmusters in der Blechmatrix hinterlassen. Die Ausgangsdicke betréagt
3.2 mm und die maximale Tiefe des Eindruckes 0.6 mm.

Mit den Rastermessungen soll gezeigt werden, wie durch diesen Verformungsprozel? die lokale
Textur sowohl in den oberflachennahen as auch in den tieferliegenden Bereichen modifiziert
wird. Zwei Melireihen wurden zu diesem Zwecke aufgenommen. Fir die erste wurde das
Prégebild entfernt. Dazu ist die Probenoberfldche um 0.6 mm abgeschliffen und anschlief3end
mechanisch poliert worden. Entlang einer Linie in der Mitte des Schriftzuges wurden sieben
ortsaufgel 6ste Polfiguren im Abstand von 1.9 mm aufgenommen (Abb. 6.2.1). Die Fleckgrofie
des ROntgenstrahles betrug dabel etwa 2 mm. Danach erfolgte die Aufnahme der
Texturverteilungen. In der zweiten Mefdreihe wurde die Probenoberfldche um weitere 0.6 mm
abgeschliffen und nochmals mechanisch poliert. Nach der erneuten Kalibrierung der z-
Koordinate des euzentrischen Punktes, die durch die Dickenédnderung der Probe notwendig
geworden war, wurden nochmals ortsaufgeloste Polfigurmessungen an denselben Positionen
durchgefihrt. Danach erfolgte die Aufnahme weiterer Texturverteilungen. Da sich die einzelnen
Polfiguren innerhalb einer Mefdreihe nicht wesentlich von Punkt zu Punkt éandern, sind sie an
dieser Stelle in aufsummierter Form dargestellt (Abb. 6.2.2). Es zeigt sich eine fur kaltgewal ztes
Aluminium typische Textur. Sie unterscheidet sich im tieferliegenden Bereich deutlich von der
des oberfléchennahen Bereichs. Fur die anschlief3ende Texturkartographie wurden jeweils zwel
Richtungen hoher Poldichte in der (111)-Polfigur ausgewahit.

Die Texturverteilungsbilder wurden auf der Wolfram Lo-Linie fir den (111)-Peak in zweiter
Beugungsordnung aufgenommen. Aufgrund des grof3eren Bragg-Winkels ist der projizierte
Fleckdurchmesser kleiner als fir den (111)-Reflex und damit die Ortsauflésung erheblich besser.
Ein Rechteckraster aus 3567 Punkten wurde bei konstanter Schrittweite von 150um definiert,
welches den Schriftzug abdeckt. Die Mef3zeit pro Punkt betragt 10 s.

In den Verteillungsbildern (Abb. 6.2.3), die wegen des besseren Kontrastes in Graustufen
dargestellt sind, ist die inhomogene Textur der Blechmatrix an waagerechten Linien zu erkennen,
die das gesamte Gebiet durchziehen. Im oberflachennahen Bereich (Probentiefe 0.6 mm) setzen
sich die Schlagbuchstaben klar vor diesem Hintergrund ab und das Schriftbild kommt auch in der
Texturverteilung in plastischer Weise hervor. In der Mitte der Buchstaben existieren Linien
hoher Intensitdt, an den Randern dagegen Bereiche geringerer Intensitdt. Ursache hierfir konnte
der inhomogene lokale Materialflu? beim Eindringen des keilférmigen Stempelprofils in das
Blechmaterial sein. Dabel wirken in der Stempelmitte die Kraftkomponenten parallel zur
Oberflachennormale, auf den Randfléachen jedoch auch seitliche. Im Texturverteilungsbild des
tieferliegenden Bereichs (1.2 mm Probentiefe) sind die Umrisse der Buchstaben zwar nicht mehr
deutlich erkennbar, aber eine Anderung der lokalen Textur ist auch hier noch nachweisbar.

Im Zusammenhang mit diesem Beispiel kdnnte neben der rein materialwissenschaftlichen Seite
eine Anwendung des Rontgenrasterverfahrens auf dem Gebiet der Kriminalistik beim Nachweis
manipulierter Seriennummern bel Fahrzeugen, Schul3waffen etc. liegen.
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Abbildung 6.2.1
Photoaufnahme der Schlagbuchstaben , TUC* in einem Aluminiumblech vor dem Abschleifen der
Oberfléche. Entlang der Linie wurden im Abstand von 1.9 mm sieben ortsaufgel ste Polfiguren
aufgenommen. Ausgangsdicke des Blechs 3.2 mm, maximale Tiefe des Eindrucks 0.6 mm.

(111) (200) (220)
Probentiefe
0.6 mm

Probentiefe
1.2 mm

0.46

Abbildung 6.2.2

Aufsummierte ortsaufgel ste Polfiguren aufgenommen in einer Probentiefe von 0.6 bzw. 1.2 mm.
K1 bis K4 sind Probenrichtungen fr die (222)-Texturmaps.
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Abbildung 6.2.3

Zu den Probenrichtungen K aufgenommene (222)-Texturverteilungsbilder der Schlagbuchstaben
» TUC" im kaltgewazten Aluminiumblech nach Abschleifen der Oberflache um 0.6 bzw. 1.2
mm. 3567 Mef3punkte, 10 s/Punkt, 150pum Schrittweite, 20,2, = 79.0°, (222) auf WLo.
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6.3 Gratgewalzte Aluminiumprobe

Am Beispid einer massiven Aluminiumprobe sollen Texturinhomogenitéten untersucht werden, die
beim Kaltwalzen eines Grates entstehen. Die schematische Darstellung des Verformungsprozesses
ist in Abbildung 6.3.1 wiedergegeben. Zwei gegenlaufig rotierende Walzen fuhren beim Eindruck
in den urspringlich quaderférmigen Aluminiumblock zu einer starken Deformation in den auf3eren
Bereichen der Probe.

Im folgenden soll deutlich gemacht werden, welche Vorteile die Rontgen-Rasterapparatur durch
die Kombination der ortsaufgel6sten Polfigurmessung und der anschliefRenden Aufnahme von
Texturverteilungen zu Vorzugsrichtungen signifikanter Texturkomponenten bietet. Unter
Ausnutzung der Probensymmetrie beschrénkten sich die Messungen nur auf eine Héfte der
Stirnseite des verformten Werkstiickes.

Abbildung 6.3.1
Verformungsprozeld beim Gratwal zen

Abbildung 6.3.2
Schliffbild der gratgewal zten Aluminiumprobe.
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Vor der Aufnahme der Texturverteilungen wurden in verschiedenen Bereichen der Stirnseite
Polfigurmessungen durchgefiihrt (Abb. 6.3.3). Fir jede der neun Positionen wurden die Polfiguren
des (111)-, (200)- und (220)-Reflexes aufgenommen. Der Strahldurchmesser auf der Oberflache ist
mit 4 mm im Verhdtnis zu den Probenabmessungen relativ grof3. Die Polfigurmessungen sollen
jedoch nur einen Uberblick geben, welche Texturkomponenten in bestimmten Bereichen der Probe
existieren. Eine hohe Ortsauflésung ist daftr nicht erforderlich. Von den gemessenen Polfiguren
sind exemplarisch in Abb. 6.34 nur jene zum (111)-Reflex dargestellt. Deutlich sind
Texturunterschiede zwischen den einzelnen Probenbereichen zu erkennen. Im mittleren Bereich ist
ein starker Anteil der Wirfellage vorhanden, die auch eine signifikante Texturkomponente des
unverformten Ausgangsmaterials ist. In den &uf3eren Bereichen verringert sich dieser Anteil.
Andere Vorzugsrichtungen dominieren dort.

Fur die Rastermessungen wurde ein Probenraster mit 10244 Punkten definiert, welches die Form
des Werkstiickes berticksichtigt. Die Schrittweite von 130 um ist der Fleckgréle des Rontgenstrahls
bei Verwendung eines 100 um Lochblendenkollimators angepald. Die Mef3zeit betragt 6 s pro
Punkt. Primérseitig wird mit Wolframstrahlung gearbeitet. Zur  Aufnahme  der
Texturverteilungsbilder wurden vier Probenrichtungen K1 bis K4 ausgewahlt (Abb. 6.3.4). Dabel
entsprechen K1 bzw. K2 und K3 Richtungen nahe der Wirfellage in den (111)- bzw. (200)-
Polfiguren. Bei K2 und K3 handelt es sich aber auch um bevorzugte Richtungen der (111)-
Netzebenen, welche verstérkt in den &uf3eren Bereichen der Probe auftreten. Fir K1, K2 und K3 ist
der Detektor unter einem Beugungswinkel von 22 = 37.2° und fir K4 von 62.7° positioniert.

Zu den Probenrichtungen K1, K2 und K3 kdnnen die Verteilungen der (111)-, (200)- und (220)-
Poldichten simultan aufgenommen werden (Abb. 6.3.5). In alen Verteilungsbildern sind
erhebliche Texturinhomogenitéten zu erkennen, wobei der Mittelteil und der stark verformte
aulere Bereich der Probe hinsichtlich der Textur zwei unterschiedliche Gebiete bilden. Im (111)-
Verteilungshild zu K1, im (220)-Verteilungsbild zu K4 sowie in den (200)-V erteilungsbildern zu
K2 und K3 existieren besonders hohe Intensitdten im mittleren Bereich der Probe. Hier treten
verstérkt Kristallite auf, deren (100)-, (110)- und (111)-Netzebenen bevorzugt entlang der
Richtungen der Wrfellage ausgerichtet sind. An den auf3eren Bereichen der Probe sind hingegen
andere Vorzugsrichtungen zu finden. So treten in diesen Gebieten hohe (111)-Poldichten in
Richtung K2 und K3 auf. Durch das Gratwalzen werden aso die Kristallite infolge der extrem
starken Verformung in den AuRenbereichen aus der urspringlichen Wdurfellage der
Ausgangstextur in neue Lagen mit entsprechenden Vorzugsrichtungen gezwungen. Im mittleren
Teil, wo der lokale Verformungsgrad nicht so hoch ist, bleiben die bevorzugten Richtungen der
Wiirfellage dagegen erhalten.

An den Randern der Texturverteilungsbilder kommt es zu einer Verfdschung der Mef3werte
durch gestreute Primérstrahlung. Dies ist kein texturbedingter Effekt. Dort befindet sich der
Rontgenstrahl bereitsin der Einbettmasse der Probe.
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Abbildung 6.3.3
Positionen fur ortsaufgel 6ste Polfigurmessungen; Strahldurchmesser 4 mm.

(111)
K1 (o= 55° B = 125°)

K2 (o= 10°, B = 104°)
K3 (0= 0°, B = 0°)

219 049

Abbildung 6.3.4

(111)-Polfiguren fur verschiedene Probenbereiche der gratgewalzten Aluminiumprobe. Die
Nummern entsprechen den Mef3positionen aus Abb. 6.3.3. Die Probenrichtungen zur Aufnahme
der Texturverteilungsbilder sind durch K1, K2 und K3 markiert.
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Abbildung 6.3.5

Simultan zu den Probenrichtungen K1 bis K3 aufgenommene Texturverteilungsbilder der
gratgewalzten Aluminiumprobe; 10244 Rasterpunkte, 6 s/Punkt, Schrittweite 130 um, 29 = 37.2°,
(111)-Reflex auf Wolfram Lo, (200)-Reflex auf Wolfram L.
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5mm

Abbildung 6.3.6

Simultan zur Probenrichtung K4 (o = 45°, B = 170°) aufgenommene Texturverteilungsbilder der
gratgewalzten Aluminiumprobe; 10244 Rasterpunkte, 6 s/Punkt, Schrittweite 130 um, 20 = 62.5°,
(220)-Reflex auf Wolfram Lo.

Am Beispiel der gratgewalzten Aluminiumprobe wird auch ein Vergleich mit Messungen
moglich, die mit der ersten Generation der RoOntgen-Rasterapparatur an derselben Probe
durchgefuhrt wurden [25]. Es zeigt sich, dal3 die Kombination von ortsaufgel Gster
Polfigurmessung und anschlie3ender Kartographie bevorzugter Richtungen signifikanter
Texturkomponenten in ein und derselben Anlage von grof3em Vorteil ist. In der Apparatur erster
Generation wurden vor der Texturkartographie Polfigurmessungen in einer anderen Anlage
durchgefiihrt. Dabel wurde meist nur die globale Textur bestimmt. Bei dieser integrierenden
Methode konnten einzelne Texturkomponenten, die nur in ausgewdhlten Probenbereichen
dominieren, scheinbar an Bedeutung verlieren. Durch das Umsetzen der Probe kam es weiterhin
zu Ungenauigkeiten beim erneuten Festlegen der Winkel- und Ortskoordinaten. Ohne Eulerwiege
konnten aufl3erdem die Probenrichtungen nur in eingeschrankter Weise durch unsymmetrischen
Strahlengang und manuelles Fixieren des Drehwinkels ¢ eingestellt werden. In vielen Falen
wurden die Texturverteilungen auch einfach nur fur das Polfigurzentrum aufgenommen. Daher
war es schwierig, die Vertellungen bevorzugter Kristallrichtungen mit hinreichender Genauigkeit
abzubilden. Die Texturverteilungsbilder zeigten daher meist nur bestimmte Teilaspekte der
Texturinhomogenitéten. Mit der jetzigen Rontgen-Rasterapparatur konnen diese Nachteile
beseitigt werden. Sie stellt mit ihrer Mel3methodik einen entscheidenden Qualitétsgewinn dar.
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6.4 Kaltgewalzter Titan-Nickel-Einkristall

Einkristalle eignen sich zur Untersuchung fundamentaler Mechanismen, die fur die Ausbildung der
Mikrostruktur wahrend des Ablaufs technol ogischer Prozesse verantwortlich sind. Von Interesse ist
zum Beispid die Kléarung des Auftretens von texturbedingten Inhomogenitéten wahrend der
Rekristallisation, bel der Umformung und Verformungshartung sowie bei Phasentibergéngen. So
kann die Endtextur in gewalzten und rekristalisierten Einkristallen in Abhangigkeit von der
Ausgangsorientierung und des Verformungsgrades in einem breiten Bereich variieren.

Am Beispiel eines kaltgewalzten Titan-Nickel-Einkristalls wurden Inhomogenitdten der Textur
mit dem Rontgen-Rasterverfahren untersucht. Das Material (kubisch a=0.301 nm, Ti, Ni 48at%,
Fe 2at%) kommt in Formgedéachtniswerkstoffen zum Einsatz. Im unverformten Ausgangszustand
besitzt der Einkristall die Orientierung (001)(011) . Die (001)-Netzebene liegt dabei parallel zur
Probenoberfldche, die mit der Walzebene identisch ist. Durch mehrmaliges bidirektionales
Kaltwalzen entlang der (011)-Richtung wurde ein Verformungsgrad von € = 10% erreicht [26].
In den global Uber die Probenoberflache aufgenommenen Polfiguren treten Poldichtemaxima auf,
die zum einen zur Ausgangsorientierung und zum anderen zur Walztextur gehdren (Abb. 6.4.1).
Die Pole der Ausgangsorientierung (001)(011) sind in der (110)-Polfigur in Abb. 6.4.2 mit A

gekennzeichnet. Die Walztextur 143t sich durch zwei um die Lagen nahe (112)(110) bzw.

(112)(110) verbreiterte Komponenten beschreiben. Die Pole dieser Lagen sind durch B bzw. C

gekennzeichnet. In den durch B+C markierten Poldichtemaxima kommt es zur Uberlagerung von
Polen beider Lagen.

Wie aus den Polfiguren hervorgeht, koexistieren im verformten Einkristall Kristallite, dieinihrer
Ausgangslage verblieben sind und solche, die durch den Walzprozef3 in eine neue stabile Endlage
gebracht wurden. Die Texturverteilungsbilder sollen im folgenden Aufschlufd dartiber geben, wie
diese Kristalite Uber die Probe verteilt sind.

(110) (111) (200)

99968 TVIE 17854 8573

Abbildung 6.4.1

Global aufgenommene Polfiguren. K sind Richtungen, zu denen Texturverteilungen
aufgenommen wurden. K3 ist ein Pol der Ausgangslage vor dem Walzen, K2 und K1 sind Pole
der Endlagen nach dem Walzen. In der Flanke der Endlage K1 befindet sich K1*.
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Abbildung 6.4.2
Global gemessene (110)-Polfigur:
A: Pole der Ausgangsorientierung (001)(011)

B bzw. C: Pole der Walztextur nahe (112)(110)
bzw. (112)(1710).

K3 (o =45° B =221) K2 (0. =55° B = 266°)
Pole der Ausgangdage A Pole der Endlage C
>1000
500 F
'

Min=19
Max = 16580

K1* (o=35° B =335
Pole nahe der Endlage B+C

o

K1 (o=33° B =349°)
Endlage B+C
-

>4000

'4 Min= 63

-
A
- ‘ Min =65
A wly Max = 8840 i Max=9652

1mm Walzrichtung——>

Abbildung 6.4.3

(220)-Texturverteilungsbilder der TiNi-Probe zu den Probenrichtungen K(o., B). Verteilung der
Kristalite, die ihre Ausgangsorientierung A beibehalten (oben links), bzw. nach dem
Walzvorgang eine neue stabile Endlage B bzw. C eingenommen haben. 918 Punkte, Schrittweite
150 pm, 120 s/Punkt, 2922 = 74.6°, (220) auf Wolfram L3
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Die Texturverteilungen wurden fir den (220)-Reflex aufgenommen. Gegeniiber der ersten
Beugungsordnung ist dabei die Ortsauflésung wegen des grofReren Beugungswinkels héher. Um
Uberlappungen des Beugungspeaks mit den Fluoreszenzlinien der Probenelemente zu vermeiden,
wurde der (220)-Reflex bei einem Beugungswinkel von 20 = 74.6° auf die Wolfram L[3-Linie
gelegt. Das rechteckige Probenraster besteht aus 918 Punkten bei einer konstanten Schrittweite
von 150 um. Fir ein hohes Richtungsauflsungsvermdgen wurde aul3erdem die Detektorapertur
durch einen Abstand von 9 cm zur Probe sehr klein gehaten. Diese Aufnahmebedingungen
fahrten allerdings zu einem erheblichen Intensitatsverlust. Mef3zeiten von 2 Minuten pro Punkt
waren deshalb notwendig. Fur die Texturverteilungsbilder wurden die Probenrichtungen K1,
K1*, K2 und K3 entsprechend der Poldichtemaxima der (110)-Polfigur ausgewahit (Abb. 6.4.1).
In der Vertellung der (220)-Poldichte zeigen sich starke Inhomogenitéten (Abb. 6.4.3).
Zusammenhéngende Gebiete zu konstanter Kristallrichtung durchziehen die Probe in Form von
Lamellen, die senkrecht zur Wazrichtung verlaufen. Die Intensitdten sind in den
Texturverteilungsbildern nahezu komplementér, d.h. hohe Werte zu K3 entsprechen am selben
Probenort niedrigen Werten zu K1 und umgekehrt. Das unter K3 aufgenommene V erteilungsbild
zeigt ein in der linken Probenhélfte lokalisiertes zusammenhangendes Gebiet. Dort sind offenbar
die Kristallite trotz des Umformprozesses in ihrer urspriinglichen Lage verblieben. Die
Verteilung von Kristalliten, welche nach dem Walzvorgang in die stabilen Endlage B oder C
gebracht wurden, sind in den Verteilungsbildern fir die Probenrichtungen K2 und K1 dargestellt.
Insbesondere in der rechten Probenhdfte sind Gebiete erhohter Intensitét zu erkennen. Die
Probenrichtung K1* befindet sich in der Flanke des Maximums K1 in der (110)-Polfigur. Die
Poldichten zu dieser Richtung gehoren zu Kristalliten, welche die stabile Endlage K1 , nicht
ganz® erreichen konnten. Das Verteilungshild zu K1* zeigt, dal} diese gegenliber der stabilen
Endlage etwas mifRorientiert liegenden Kristallite in kleineren zusammenhangenden Gebieten
Uber die gesamte Probe verteilt sind.

Im sekundéaren Spektrum konnen neben den Beugungslinien auch Fluoreszenzlinien der
Probenelemente Titan und Nickel detektiert werden. Die simultan zu den Texturmaps
aufgenommenen Verteilungen der Ka-Intensitéten zeigen leichte Schwankungen (Abb. 6.4.4).

Abbildung 6.4.4

Ni - Verteilunq Ti -Verteilunq
~“ " "-" ' >4250 r. _‘:;‘ ' d. >740
’. “ “ ..‘ ‘{r.. .. 40 “*r}_} 4
i s 4100 o A 700
' ‘.' -r [ ] ‘
fa®* ’. is / ﬁ.' ‘.. 'IL

” l'H ! IRt
- <3950 - - it s ""‘ | <660
oS I e e !:'. '{ .;b.‘.m iy
‘w q"'— ! &v . ". * ‘ ‘ "t r—. "" d

) ®, . ‘.;‘- ‘ Min = 3801 " He { I’. Min =610
13‘1${. TL“ Max = 4453 , t‘ ﬁu-;{ 1 Max = 824

Simultan zur Texturverteilung aufgenommene Verteilungen der Probenelemente Titan und Nickel.
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Die am Beispie des kaltverformten TiNi-Einkristalls gemessenen inhomogenen Texturverteilungen
eignen sich fur weiterfihrende theoretische Untersuchungen. So kénnte der Ablauf der lokalen
Texturausbildung bel gegebener Ausgangsorientierung der Probe, der Walzrichtung und des
Deformationsgrades unter Berticksichtigung der aktivierten Gleit- und Zwillingssysteme sowie der
Verformungshértung ssimuliert und mit den experimentellen Ergebnissen verglichen werden. Aus
materialwissenschaftlicher Sicht wére hierbei die Kléarung des Auftretens der senkrecht zur
Walzrichtung ausgerichteten lamellenformigen Gebiete zu konstanter Kristallrichtung und des
Verharrens eines Tells der Kristallite in der Ausgangsorientierung von einigem Interesse.
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6.5 Elektronenstrahl-Schweil3naht in Aluminiumblech

An Schweilverbindungen werden hinsichtlich ihrer Zug- und Druckbeanspruchung hohe
technische Anforderungen gestellt. Um diesen gerecht zu werden, ist eine genaue Kenntnis Uber die
beim Schweil3en ablaufenden Gefligeveranderungen von grof3er Bedeutung, weil damit verbundene
Eigenschaftsanderungen das Bautellverhalten der geschweildten Konstruktion und somit deren
Funktionssicherheit bestimmen. Das Schliffbild allein ist zur Geflgecharakterisierung nur
unzureichend geeignet, weil es die kristallographische Verteilung der Korner nicht wiedergibt. Die
Erganzung durch ein Texturvertellungsbild ist daher sinnvoll.

Das Problem beim Schweil3en kaltverformter Werkstoffe besteht darin, dal3 es zu einem starken
Festigkeitsabfall in Bereichen kommt, die Uber die Rekristallisationstemperatur erwarmt werden.
Da das Werkstiick aus wirtschaftlichen Grinden in den wenigsten Fallen nach dem Schweil3en
nochmals kaltverformt wird, ist der Einsatz vom Schweil3verfahren notwendig, bel denen die
Breite der entfestigten Zone klein bleibt. Neben dem Laserstrahlschweil3en bietet das
Elektronenstrahl schweiRen diesen Vortell.

Beim Elektronenstrahlschweil3en werden hochenergetische Elektronen (30 bis 150 keV) unter
Vakuum zu einem Strahl hoher Leistungsdichte auf das Werkstiick fokussiert. Beim Auftreffen
auf die Oberflache der zu schweil3enden Werkstiicke wird ein Tell ihrer kinetischen Energie in
Warme umgewandelt. Die damit verbundene konzentrierte Warmezufuhr fuhrt zu einem lokalen
Aufschmelzen des Materials. Obwohl die Eindringtiefe der Elektronen nur sehr gering ist, sticht
der Elektronenstrahl tief in das Material ein. Ursache dafir ist die Entstehung einer
TiefschweiRkapillare. Bei ausreichender Leistungsdichte schmilzt und verdampft hierbei das
Material an der Auftreffstelle, wobei der Dampfdruck in der Mitte am grofdten ist. Das fuhrt zu
einer Verdrangung des geschmolzenen Werkstoffs zur Seite. Der Auftreffpunkt des
Elektronenstrahls wandert nach unten und der Vorgang wiederholt sich. Durch das Erstarren des
geschmolzenen Nahtmetalls entstehen schmale tiefe Verbindungen mit meist nur geringem
Verzug [27].

Der Schweil3prozef3 unterscheidet sich in einigen Punkten erheblich von sonst dblichen
technischen Wéarmebehandlungen. Da das aufgeschmolzene Volumen klein ist, treten extrem
hohe Aufheiz- und Abkuhlgeschwindigkeiten sowie kurze Kristallisationszeiten auf. Dies kann
zur Ausbildung von gefahrlichen lokalen Eigenspannungszustanden fihren [28]. Da diese mit der
Kristalltextur korreliert sind, ist die Untersuchung von Texturinhomogenitdten an Schwei3ndhten
von technischem Interesse. Die Zone, in der wahrend des Schwel [3prozesses Gefligeanderungen
ablaufen, wird als WéarmeeinfluRzone (WEZ) bezeichnet. Sie reicht bei katverformten
Materialien von der Grenze der Schmelzzone (SZ) bis in Bereiche, in denen die Temperatur
oberhalb der Rekristallisationstemperatur liegt.

Am Beispiel einer Elektronenstrahl-Schweil3naht im kaltgewalzten Aluminiumblech, soll die
Auswirkung des Schweil3prozesses auf die lokale Textur untersucht werden. Zur Vereinfachung
der Analyse wurde die Naht erzeugt, in dem der Elektronenstrahl einfach Uber die Oberfléche des
Bleches gefuihrt wurde. Das hat den Vorteil, dal die links und rechts neben der Naht liegende
Matrix (M), also der Teil des Blechs, der durch den Schweil3vorgang unbeeinflufd bleibt,
hinsichtlich der Textur identisch ist.



M WEZ SZ WEZ M

3 mm

Abbildung 6.5.1
Schliffbild des Querschnitts einer Elektronenstrahl-Schweil3naht in der kaltgewalzten Matrix
eines Aluminiumbleches. SZ = Schmelzzone, WEZ = Warmeeinflufizone, M = Blechmatrix

In Abb. 6.5.1 ist das Schliffbild der Elektronenstrahl-Schweil3naht im Querschnitt dargestellt. Im

Geflige lassen sich qualitativ die schon erwéhnten drei Bereiche unterscheiden:

1. Die keilformige Schmelzzone, welche das Blech in seiner gesamten Dicke durchzieht. Sie
besteht aus langgestreckten Grobkdrnern, die mit ihrer Langsachse senkrecht auf die
Schmel zzonengrenze zulaufen.

2. Die Warmeeinflul3zone mit Feinkornstruktur in einer Breite von etwa 2 mm links und rechts
der Schmelzzonengrenze.

3. Die Matrix des kaltgewal zten Bleches mit einer ausgepragten Lamellenstruktur.

Vor der Aufnahme der Texturverteilungen erfolgten ortsaufgeldste Polfigurmessungen. An
insgesamt neun Mef3positionen, die sich tber Matrix, Schmelz- und Warmeeinflul3zone erstrecken,
wurde jeweils ein Satz Polfiguren aufgenommen (Abb. 6.5.2). Der Fleckdurchmesser des
Rontgenstrahles betragt auf der Probenoberflache etwa 1 mm. Zur besseren Ubersicht sind an dieser
Stelle nicht alle gemessenen Polfiguren einzeln dargestellt, sondern in aufsummierter Form. Dazu
wurden jeweils die Polfiguren der Matrix sowie der SZ und WEZ aufaddiert (Abb. 6.5.3).

Die Textur der Matrix unterscheidet sich erheblich von der in der WEZ und SZ. In der Matrix
liegt eine fur kaltgewalztes Aluminium typische Textur mit breiten Poldichtemaxima vor. In der
SZ bzw. WEZ befinden sich die aus der Schmelze kristallisierten Grobkdrner bzw. die durch den
Waérmetransfer innerhalb der Matrix rekristallisierten Feinkdrner. Die dazugehtrenden Polfiguren
zeigen eine Textur ohne ausgepréagte V orzugsorientierungen.

Die an der Elektronenstrahl-Schwei3naht auftretenden Texturinhomogenitéten sollen im folgenden
an den Verteilungen der (111)-Poldichten dargestellt werden. Fur die ED-Rastermessungen wurde
dazu ein Rechteckraster mit 1539 Punkten bel konstanter Schrittweite von 150 um definiert,
welches die drei Zonen der Schweil3verbindung abdeckt. Die Mef3zeit pro Punkt betragt 10 sec. Zur
Erreichung einer besseren Ortsauflosung wurde der (222)-Reflex in zweiter Ordnung auf der
Wolfram L o-Linie gemessen.
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\l/ Elektronenstrahl _—

PR (B =0°)
® ® " 9 0 /e ® @
1 2 3\4 5 6/7 8 9

2 mm ® Position fur Polfigurmessung (Fleckgrof3e = 1 mm)

I:l Féche fir Rastermessungen

Abbildung 6.5.2
Positionen fir ortsaufgel0ste Polfigurmessungen und Rasterbereich zur Aufnahme der Textur-
verteilungsbilder; PR = Probenreferenzrichtung.

Matrix

63161 8039

§2337 10901 45425 B8

Abbildung 6.5.3
Aufsummierte Polfiguren der Matrix (Pos. 1, 2, 3, 7, 8, 9) und der SZ/WEZ (Pos. 4, 5, 6).
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(111) Matrix (111) SZ, WEZ

K2 (40°, 54°) K2 (40°, 54°)
\ K1 (15°, 86°) K3 (20°, 56°)
KO (5°, 86°) K4 (20°, 68°)

K8 (5°, 270°)
K9 (20°, 281°)
K10 (55°, 299°)

K5 (10°, 61°)
K6 (45°, 234°)

K7 (50°, 263°)

13731

Abbildung 6.5.4
Zur Aufnahme der Texturverteilungsbilder verwendete Probenrichtungen K(a, B).
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KO (0. = 5°, B = 86°)
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Abbildung 6.5.5
(222)-Texturverteilungsbilder der Elektronenstrahl-Schweil3naht zu Probenrichtungen KO, K1,
K8 und K9; 1539 Rasterpunkte, Schrittweite 150 um, 10 s/Punkt, 20922 = 79.0°, (222)-Reflex
auf Wolfram Lo.



96

Die esen vier Texturverteilungsbilder wurden zu Vorzugsrichtungen der Walztextur
aufgenommen (Abb. 6.5.5). Dabei entsprechen die Richtungen KO und K8 den Poldichtemaximain
der (111)-Polfigur der Matrix (Abb. 6.5.4). Mit K1 und K9 sind zwel weitere Richtungen festgelegt,
die jewells in der Flanke dieser Maxima bei etwa haber Intensitdt liegen. In den
Texturverteilungsbildern lassen sich die drel Zonen klar unterscheiden. In der Matrix durchziehen
intensitétsstarke Linien den mittleren Bereich. In der oberflachennahen Zone sind dagegen nur
geringe Intensitéten zu verzeichnen. Vergleicht man die zu den verschiedenen Richtungen
aufgenommenen Verteilungsbilder miteinander, so 183 sich feststellen, dal3 die Blechmatrix in der
Mitte schichtweise von Lamellen unterschiedlicher kristallographischer Orientierung durchzogen
wird. Im Schliffbild war diese Lamdllenstruktur bereits zu erkennen.

Der Ubergang von der Matrix in die WEZ wird durch die Unterbrechung der waagerechten Linien
sichtbar. Innerhalb der WEZ und SZ sind vereinzelte Stellen hoher Intensitét vorhanden. Durch die
Rekristallisation haben hier die Kristallite jene Vorzugsrichtungen verloren, die sie durch den
Wal zprozef3 eingenommen hatten. Ein deutlicher Ubergang von der WEZ in die SZ ist nicht in allen
Texturverteilungsbildern erkennbar. Fir K9 treten innerhalb der WEZ eine Vielzahl von Bereichen
erhdhter Intensitdten auf. Im Zentrum der SZ sind jedoch nur wenige (111)-Netzebenen zu dieser
Richtung vorhanden.

Auch in den Verteillungsbildern zu anderen ausgewahlten Probenrichtungen (Abb. 6.5.6) treten
starke Inhomogenitéaten auf. Eine ausgepragte lamellare Struktur der Matrix ist nochmals fir K10
zu erkennen. Bei K2 und K6 handelt es sich um Vorzugsrichtungen, die in einer etwa 1 mm
dicken Schicht unter der Oberflache auftreten. In diesem oberfl&chennahen Bereich des Blechs
wurde das Materia durch den Walzprozef3 in anderer Weise verformt alsim mittleren Teil.

Mit einer weiteren Reihe von Rastermessungen sollte die Schmelz- und Warmeeinfluf3zone genauer
analysiert werden. In der aufsummierten Polfigur dieser Probenbereiche (Abb. 6.5.4 rechts) treten
nur einzelne intensitétsstarke scharfe Maxima auf. Signifikante V orzugsorientierungen wie im Falle
der Walztextur sind nicht vorhanden. Fir die Rastermessungen wurden daher die Richtungen K3,
K4, K5 und K7 gewd&hlt, unter denen maximale Poldichten auftreten. Die unter diesen
Probenrichtungen aufgenommenen Verteilungsbilder sind in Abb. 6.5.7 dargestellt. Die im
Schliffbild deutlich unterscheidbaren Bereiche ,Wérmeeinfluf3zone* und , Schmelzzone* kdnnen
durch sie nur teilweise wiedergegeben werden. Hier tritt ein Nachteil des Rontgenrasterverfahrens
auf. Zu einer festen Probenrichtung tragen innerhalb des Richtungsauflésungsvermdgens Ay nur
solche Korner zur Intensitét bei, die in Reflexion liegen. Uber ale anderen dabei nicht erfal3ten
Korner kann hinsichtlich ihrer kristallographischen Orientierung keine Aussage gemacht werden. In
Bereichen, in denen die Korner keine ausgepragte Vorzugsrichtungen aufweisen oder in denen der
fein kollimierte Strahl bel grobkorniger Struktur nur wenige Kristalite erfald, miften
Texturvertellungsbilder fur jede einzelne auftretende Kornorientierung durchgefihrt werden. Das
ist alerdings nicht praktikabel. Fir hochverformte Materiadlien mit kontinuierlich verlaufenden
Orientierungsdnderungen ist das Rontgenrasterverfahren zur Aufnahme der Texturverteilungen
besser geeignet.
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6.6 Reibschweil3naht in Aluminium

Im vorigen Abschnitt wurden Texturinhomogenitéten untersucht, die in der Umgebung einer
Elektronenstrahl-Schwei 3naht auftreten. Daran anschlief3en soll sich nun die Analyse der lokalen
Textur an einer durch Reibschweil3en hergestellten Verbindung. Das Reibschweil3en ist eine
bewdhrte, innovative und kosteneffektive Methode, welche insbesondere in der Flugzeug- und
Autoindustrie eine gewisse Verbreitung findet. Die Anforderungen an die Zuverlassigkeit solcher
Schwei Bverbindungen sind gerade in diesen Bereichen sehr hoch, so dal3 der Untersuchung von
lokalen Materialeigenschaften besondere Bedeutung zukommen kann. So haben Schadensfdle
durch Bruch, Ril3 oder Korrosion meist |okale Ursachen.

Bel der Probe handelt es sich um einen Garnrollenkdrper aus der Textilindustrie. Er besteht aus
zwei Hohlzylindern aus heif3geschmiedetem Aluminium 6061 (1.0% Mg, 0.6% Si, 0.3% Cu), die
durch einen Reibschweil3prozef3 miteinander verschweild wurden [29, 30]. Wéhrend des
Schwei [3prozesses werden die beiden mit 1340 Umdrehungen pro Minute gegenlaufig rotierenden
Zylinder unter einem Druck von 2 kp/mm? gegeneinander geprefdt (Abb. 6.6.1). Durch die dabei
entstehende Reibungswarme wird das Material lokal aufgeschmolzen und beim Erstarren werden
die beiden Teile miteinander verbunden.

Kraftrichtung 1

wéhrend des ® Rotati

Schweil3vorganges rotations-
richtung

g b~ w

® Rotations-

PR richtung

4 mm

Abbildung 6.6.1

Durch Reibschweif3en hergestellte Verbindung zwischen zwei Hohlzylindern aus Aluminium
(Querschnitt durch die Mantelfléche). Die Pfeile markieren die Positionen fir ortsaufgel 6ste
Polfigurmessungen. Die ReibschweiBnaht verlauft am Punkt 4; PR = Probenreferenzrichtung.
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Um die Textur in den verschiedenen Probenbereichen zu bestimmen, wurden ortsaufgel dste
Polfiguren an insgesamt sieben Positionen entlang der Probenlangsachse aufgenommen. Der
Strahldurchmesser auf der nicht geneigten Probenoberflache betragt dabei etwa 1 mm. Die
Position 4 liegt genau im Zentrum der Schweil3naht, 3 und 5 in jeweils 1 mm Abstand und die
Positionen 1, 2, 6 und 7 in der Matrix der beiden Teilzylinder. Ein Vergleich der gemessenen
Polfiguren zeigt, dal3 sich die Textur in der Matrix (1, 2, 6, 7) erheblich von der im Gebiet der
Naht unterscheidet.

Die Texturverteilungen wurden zu den Probenrichtungen K1 bis K5 aufgenommen, unter denen
in den Polfiguren Maxima auftreten (Abb. 6.6.2). Das rechteckige Mef¥raster besteht aus 8177
Punkten. Die Schrittweite betrdgt 100 um. Sie ist der Sondengrof3e des verwendeten Kollimators
mit einem Blendendurchmesser von 50 pum angepaldt. Bel den Rastermessungen konnten stets die
Verteilungen verschiedener (hkl)-Poldichten simultan aufgenommen werden. In den
Texturverteilungsbildern zu K1, K2 und K3 liegt bei einem Beugungswinkel von 29 = 37.0° der
(111)-Reflex auf der Wolfram Lo-Linie und der (200)-Reflex auf der LB-Linie. Daneben konnte
die (220)-Linie im Bremsspektrum detektiert werden. In den Verteilungsbildern zu K4 und K5
liegt bei 20 = 62.7° der (220)-Reflex auf der Wolfram Lo-Linie und (311) auf der L3-Linie.

In alen Texturverteilungsbildern treten erhebliche Inhomogenitéten auf, wobei drei Gebiete klar
unterschieden werden kénnen (Abb. 6.6.3 und 6.6.4):

G1 Die Reibschweif3naht mit einer starken Vorzugsrichtung der (111)-Ebene parallel zu K3.
G2 Ein durch den Reibschwel3prozef3 hochverformtes Gebiet von etwa 4 mm Lénge um die Naht.
G3 Ein Gebiet mit der Ausgangstextur, welches durch den Schwei (3prozefd unbeeinflulit bleibt.

Diese drei Gebiete finden bel der Elektronenstrahl-Schwel3naht (Abschnitt 6.5) ihre Entsprechung
in der Schmelzzone, Warmeeinfluli&zone und Matrix. In den rekristalliserten Bereichen um die
Schwei3naht konnten dort aber keine signifikanten Vorzugsorientierungen festgestellt werden,
sondern immer nur einzelne Kornorientierungen. Im Gegensatz dazu kommt es im Gebiet der
Reibschwei3naht und der verformten Zone zur Ausbildung starker V orzugsorientierungen.

In den Texturverteilungsbildern falt insbesondere in dem gepunktet erscheinenden Gebiet G3
eine Verzerrung der Punkte auf. Sie hat ihre Ursache in der anisotropen Ortsauflésung durch die
elliptische Form des unter dem Winkel ¢ auf die gekippte Probenoberfléche einfallenden
Primérstrahles. Eine Korrektur dieses in Abschnitt 5.4 besprochenen astigmatismusdhnlichen
Abbildungsfehlers ist exemplarisch an drei Texturverteilungsbildern durchgefuihrt worden, bel
denen durch den relativ kleinen Probenwinkel ¢ =185 eine besonders starke Verzerrung zu
verzeichnen ist. Dazu wurden neun benachbarte Probenrasterpunkte zu einem neuen Bildpunkt
zusammengefaldt und zur Darstellung verwendet. Die korrigierten Verteilungsbilder erscheinen
nun for den Betrachter ,entzerrt“. Obwohl bei dieser Methode die effektive Ortsauflésung
erheblich verringert wurde, sind auch hier die drei Gebiete G1, G2 und G3 deutlich zu erkennen.



100

157 089

Abbildung 6.6.2
Ortsaufgel 6ste Polfiguren.
Numerierung entsprechend
Abb. 6.6.1. K1 hisK5 sind
Richtungen signifikanter
Poldichtemaxima und
werden fur die Textur-
verteilungen verwendet.
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K1 (25, 355) K2 (55,225  Aluminium RSN

(200) (220) (200) (220)

300 I 300 I 65 550 275 I 55

<100 <100 <30 <100 <50 <30
Min =74 Min =44 Min=19 Min=0 Min=0 Min=0
Max = 8338 Max =7527 Max =264 Max = 14110 Max =5504 Max = 149

Abbildung 6.6.3

Simultan aufgenommene Texturverteilungsbilder in der Umgebung der Reibschweil3naht (Pfeil)
zu Polfigurpunkten K (o, B). 8177 Punkte, 100 pm Schrittweite, 8 sec/Punkt, 2 = 37.0°.
(111)-Beugungsreflex =~ auf Wolfram Lo, (200) = auf Wolfram L3, (220) im Bremsspektrum.
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Aluminium RSN
K3 (65, 202) K4 ( 60, 353) K5 (60, 192)

(112) (200) (220) (220) (312) (220)  (311)

>800 >500 >80 >200 >180 >300 >220
450 290 55 125 120 170 130
<100 <80 <30 <50 <60 <40 <40
Min = 46 Min =37 Min = 18 Min =31 Min = 27 Min=0 Min=0
Max = 10121 Max = 9753 Max = 161 Max =5004 Max = 2814 Max = 2794 Max = 1747

Abbildung 6.6.4

Simultan aufgenommene Texturverteilungsbilder in der Umgebung der Reibschweil3naht (Pfeil)
zu Polfigurpunkten K(o., B). 8177 Punkte, 100 um Schrittweite, 8 sec/Punkt.

Map K3: 29 = 37.0°, (111) = auf Wolfram Lo, (200) = auf Wolfram L3, (220) im Bremsspektrum
Maps K4 und K5: 29 = 62.7°, (220) = auf Wolfram Lo und (311) = auf Wolfram L.
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K2 (55, 225) K3 (60, 353) K2 (60, 353)
(111) (111) (200)
orig. korr. orig. korr. orig. korr.

o

>800 >8100 >500 >4500
450 4275 450 4050 290 2610
0 <450 <100 <900 <80 <720

Min=0 Min = 801 Min = 46 Min = 657 Min =37 Min = 504
Max = 14110 Max = 28512 Max = 10121 Max = 27531 Max = 9753 Max = 21843

Abbildung 6.6.5
Korrektur des anisotropen Ortsaufldsungsvermégens durch das Zusammenfassen von neun
benachbarten Rasterpunkten zu einem Bildpunkt.
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6.7 Aluminium-Niet

An einem manganlegierten Aluminium-Niet aus der Serienproduktion wurden Untersuchungen
der lokalen Textur durchgefiihrt. Die Probe hat eine Gesamtlénge von 20 mm. Der Durchmesser
des Schaftes bzw. Kopfes betragt 3.7 bzw. 7.0 mm (Abb. 6.7.1). Der Nietkopf wird durch
Aufstauchen auf den kaltgezogenen Draht hergestellt. Die infolge der plastischen Verformung
hervorgerufenen Anderungen der lokalen Textur sollen im folgenden untersucht werden.
Daneben ist es mit dem Rontgen-Rasterverfahren erstmals gelungen, die Verteilung lokaler
Gitterdehnungen energiedispersiv zu messen und graphisch darzustellen.

Nietkopf

2.

1
B=0 Nietschaft
Proben-
referenz-
richtung .

Abbildung 6.7.1
4 Probengeometrie und Positionen fir
037 ortsaufgel 6ste Polfigurmessungen.

Polfigurmessungen und Texturverteilungen

Vor der Aufnahme der Texturverteilungen wurden in verschiedenen Bereichen der Probe
ortsaufgel 6ste Polfiguren gemessen. Drel Mef3positionen befinden sich dazu im Schaft und drel
im Kopf der Probe. Die Probenreferenzrichtung verlauft parallel zur Langsachse (Abb. 6.7.1).
Der Durchmesser des Rontgenstrahls auf der nicht gekippten Oberflache betrégt etwa 1.5 mm.
Die gemessenen Polfiguren sind in Abb. 6.7.2 dargestellt. Es konnen deutliche Unterschiede in
der lokalen Textur zwischen den einzelnen Positionen festgestellt werden. Im Nietschaft sind
starke Faseranteile vorhanden. Beim Ubergang in den Kopfbereich wird diese Textur erheblich
modifiziert. An Position 3 ist bereits eine starke , Stérung” der Fasertextur zu erkennen. Im
Kopfbereich kommt es zur Ausbildung einer Verformungstextur.
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Probenreferenzrichtung

(B=0)

Abbildung 6.7.2
Ortsaufgel 6ste Polfiguren
. der Mef3positionen 1 bis 6
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441 003

326 007 323 0N

Abbildung 6.7.3

Experimentelle (exp.) und durch Komponenten riickgerechnete (rec.) Polfiguren der Position 1im
Nietschaft.

Faserkomponenten Peakkomponenten (PK) Fon
Faser {D, 02| a, B} | HWB |Bez. {@1, P, 2} | HWB I

(111) | {54.6,44.9/89.3, 175.0} |40.6] 9.4 |PK1[ {98.1,37.0,295.1} [105]36.1] 7.1
(100) | {89.7,0.0 |91.3,356.6} |24.9|18.7 | PK2| {335,415,3584} | 7.1 |29.9
PK3 | {236.0, 13.8,301.6} | 4.2 | 21.5
PK4 | {299.8,23.0,299.9} | 35 | 21.7
PK5 | {327.0,41.2,356.5} | 2.1 | 17.2

Tabelle6.7.1

Durch Modellkomponenten approximierte Textur der Position 1 im Nietschaft; Intensitét | in
[Vol%]; Halbwertsbreite HWB in [°]; ale Winkelangaben in [°]
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K33
K32
K31
K34
K35

Abbildung 6.7.4
Zur Aufnahme der Texturverteilungen verwendete Probenrichtungen K(o, B), dargestellt in
aufsummierten Polfiguren des Nietschaftes (Pos. 1+2+3) bzw. Nietkopfes (Pos. 4+5+6).

Fur die Position 1 im Nietschaft wurde die Textur durch Modellkomponenten approximiert [7]. Die
Ergebnisse des Komponentenfits sind in Tabelle 6.7.1 zusammengefal’t. Die aus den Komponenten
riickgerechneten Polfiguren zeigen eine gute Ubereinstimmung mit den experimentellen (Abb.
6.7.3). Mit Volumenanteilen von 41% bzw. 26% sind die (111)- bzw. (100)-Fasern die
dominierenden Texturkomponenten. lhre Faserachsen verlaufen im Probensystem anndhernd
paralel zur Drahtachse. Das Auftreten einer solchen (100)-(111)-Doppelfaser ist eine typische
Erscheinung beim Drahtziehen kubisch-flachenzentrierter Materidlien  unterhalb  ihrer
Rekristallisationstemperatur [31 bis 35]. Wéahrend in reinem Aluminium beide Fasertypen etwa
gleich stark auftreten, ist bel Legierungen meist eine Dominanz der (111)-Faser festzustellen [36].
Neben der Doppelfaser lieferte der Komponentenfit finf Peakkomponenten mit relativ grofien
Habwertsbreiten. Sie haben zusammen einen Volumenantell von 27%. Das Auftreten von
Peakkomponenten im Schaftbereich ist in der Hauptsache auf Scherkréfte zurtickzufthren, die
waéhrend des Drahtziehprozesses an der Oberflache des Materials wirken. Auf die Problematik
lokaler Texturen axialsymmetrisch verformter Materialien wird noch ausfihrlich am Beispiel einer
drahtgezogenen Kupfer-Eisen-Probe im Abschnitt 6.9 eingegangen.

Zur Aufnahme der Texturverteilungen wurde ein Probenraster definiert, welches aus 2399 Punkten
besteht und die Form der Probe berticksichtigt. Die Schrittweite von 120 um ist der Sondengrofie
des Strahls bei primérseitiger Verwendung eines @100 pm Lochblendenkollimators angepald. Die
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Mef3zeit pro Rasterpunkt betrdgt 10 Sekunden. Primérseitig wird mit ungefilterter
Wolframstrahlung gearbeitet. Aufgrund ausreichend hoher Intensitdt kénnen simultan zu den
Beugungspeaks auf den charakteristischen Linien auch solche im Bremsspektrum analysiert
werden. Die fur die Texturverteilungen verwendeten Polfigurpunkte sind in Abb. 6.7.4 in den
Summenpolfiguren des Nietschaftes und des Nietkopfes dargestellt.

In der ersten Rethe von Rastermessungen wurde die Verteilung der (111)-Poldichten fir die
Probenrichtungen K1 bis K4 aufgenommen, die in der (111)-Polfigur zu Polen der (111)-Faser
gehdren. Bel einer Detektorposition von 29 =79.0° liegt der (111)-Peak in 2zweiter
Beugungsordnung auf der Wolfram Lo-Linie. In alen (222)-Maps zeigen sich inhomogene
Intensitatsverteilungen (Abb. 6.7.5). Ein relativ scharfer Ubergang vom Schaft- in den Kopfbereich
ist festzustellen. Im Nietkopf erkennt man eine schmetterlingsférmige Zone niedriger Intensitét.
Dort haben infolge der Verformung beim Stauchen des Drahtes die Kristalite die
Vorzugsorientierungen der (111)-Faser verloren. Im zentralen oberen Kopfbereich existiert
weiterhin ein linsenférmiges Gebiet mit erhdhten Poldichten. In diesem Probenbereich konnten die
Vorzugsrichtungen der (111)-Pole erhaten bleiben, da hier bei der Verformung vorwiegend
Kraftkomponenten parald zur Langsachse auftreten. Innerhalb des Nietschaftes zeigt sich eine
inhomogene und asymmetrische Vertellung. Fir K1 und K4 ergeben sich geringe Poldichten auf
der linken Seite und hohe im Zentrum. Bel K2 ist ein nach rechts abfallender Intensitétsgradient
festzustellen und fur K3 ein Bereich hoher Intensitét in der Mitte des Nietschaftes. Bildet man die
Summe der einzelnen Texturverteilungsbilder, so ergibt sich eine anndhernd symmetrische
Verteilung mit besonders hohen Intensitéten in der Mitte. Daraus |83 sich schlief3en, dal? die (111)-
Faser besonders stark im zentralen Bereich des Nietschaftes lokalisiert ist.

Die néchste Reihe von Texturverteilungsbildern wurde zu den Polfigurpunkten K31 bis K35
aufgenommen (Abb. 6.7.6), unter denen die Pole der (100)-Faser bzw. der Verformungstextur in
der (100)-Polfigur auftreten. Der Detektor wurde auf eine Position von 22 = 430° eingestellt.
Bei diesem Winkel liegt der (200)-Peak auf der Wolfram Lo-Linie. Daneben konnten im
Bremsspektrum auch die (220)- und (311)-Beugungslinien detektiert werden. Die in Abb. 6.7.6
dargestellten Maps zeigen wiederum starke Inhomogenitéten der Poldichteverteilung mit einen
ausgepragten Unterschied zwischen Schaft- und Kopfbereich der Probe. Im Nietschaft erkennt
man eine parallel zur Probenléngsachse verlaufende lamellenartige Struktur, welche im zentralen
Bereich niedrige Intensitdten aufweist. Anders als die (111)-Faser ist die (100)-Faser weniger
stark im Zentrum konzentriert. Im Unterschied zu den Texturverteilungen von Polen der (111)-
Faser zu K1 bis K4 zeigen sich in den (200)-Verteilungen nun auch hohe Intensitdten im
Kopfbereich. Da die simultan aufgenommenen (220)-Verteilungen an diesen Stellen nur sehr
niedrige Poldichten aufweisen, kann es sich hier aber nicht um Orientierungen der
Faserkomponenten handeln. In den Verteilungsbildern der (311)-Poldichten tritt gegeniiber den
(220)-Poldichten eine anndhernd komplementére | ntensitétsverteilung auf.

Weitere Texturverteilungsbilder wurden zu den Probenrichtungen K8 bis K12 aufgenommen
(Abb. 6.7.7), in denen sich die Pole der (111)- und (100)-Fasern in der (220)-Polfigur tberlagern.
Bel einer Detektorposition von 22 = 62.4° liegt der (220)-Peak auf der Wolfram Lo-Linie und
(311) im Bremsspektrum. Da sich die Probenrichtungen K9 bis K11 nur wenig von K31 bis K35
unterscheiden, ergeben sich dhnliche Verteilungen wie in Abb. 6.7.6. Bemerkenswert ist in den
Verteilungsbildern des (220)-Reflexes zu K11 und K12 das Auftreten von nunmehr drel
verschiedenen Zonen innerhalb des Nietkopfes (Pfeilein Abb.6.7.7).

Zur Vervollstdndigung der Rastermessungen wurden im letzten Schritt die Texturverteilungen zu
den Polfigurpunkten K5 bis K7 bzw. K14/17/18 aufgenommen, unter denen in der (111)- bzw.
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(220)-Polfigur  signifikante Poldichtemaxima der Verformungstextur auftreten. Bel
Beugungswinkeln von 29 = 79.0° bzw. 29 = 62.4° liegen die (222)- bzw. (220)-Peaks auf der
Wolfram Lo-Linie. In den Verteilungsbildern ergeben sich hohe Poldichten ausschliefdlich in der
schmetterlingsférmigen Zone des Nietkopfes. Dabel handelt es sich also um Vorzugsrichtungen
der (111)- bzw. (110)-Pole, welche infolge der Verformung des Nietkopfes ausgebildet werden.
Zusammenfassend kann festgestellt werden, dal3 im Aluminium-Niet mehrere Arten von
Texturinhomogenitdten nachgewiesen werden konnten. Im Schaft liegt eine durch den
Drahtziehprozef3 bedingte (111)-(100)-Doppelfaser vor. Die (111)-Faser tritt dabei verstérkt im
zentralen Bereich auf. In allen Texturverteilungen 143t sich ein scharfer Ubergang vom Schaft- in
den Kopfbereich des Niets beobachten. Durch das Aufstauchen des Nietkopfes auf den
Aluminiumdraht bildet sich in den verformten Probenbereichen eine Verformungstextur aus. Im
Kopfbereich lassen sich bis zu drel verschiedene Gebiete unterscheiden. Hierbei féllt besonders
eine schmetterlingsférmige Zone auf, in der die Vorzugsorientierungen der Verformungstextur zu
finden sind.

K1 (40, 115) K2 (45, 54)
>400 4 , - >400
240 240
<80 <80 (222)
Min =0 Min =54
= | Max =700 - Max =474
Summe
K 3 (40, 234) K4 (45, 299) K1+K2+K 3+K 4
= >400 ' ﬂ. >400 3.7 4‘. >1200
240 240 800
L
é v.. <80 <80 <400
;. . )
A .q 4
B
?‘ ’ Min =59 Min =63 Min =343
1 B8 Max=501 Max = 645 Max = 1772
—
2 mm

Abbildung 6.7.5
(222)-Texturverteilungsbilder zu Polen der (111)-Faser. 2399 Punkte, Schrittweite 120 um,
10 s/Punkt, 29 = 79.0°, (222)-Reflex auf Wolfram Lo.
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(200)
K31 (0, 0)

>1200

<300
"+ [l Min 165
1] Max 1749

Abbildung 6.7.6

Simultan gemessene Texturverteilungsbilder zu den Probenrichtungen K31 bis K35;

2399 Punkte, Schrittweite 120 um, 10 s/Punkt, 27 =430°, (200)-Reflex auf Wolfram Lo,
(220) und (311) im Bremsspektrum.
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(220)
K8 (50,83)  K9(35, 83) K10(5,72) K11(30,270) K12 (50, 266)

>1500
800
: ' <100
' L] 1 Ji
I" +
| Min 75 m"l Min 135
4" Max 2432 = Max 2092

>580

‘-ﬁ?i. m ‘ﬁ% h ﬁ?}a&:i 350
g . ' <120

Min 118
Max 773

Min 107 Min 113
Max 911 Max 718

Min 107
Max 675

—_—
2 mm

Abbildung 6.7.7
Simultan gemessene Texturverteilungsbilder zu den Probenrichtungen K8 bis K12. 2399 Punkte,

Schrittweite 120 pm, 10 s/Punkt, 20 =624°, (220)-Reflex auf Wolfram Lo, (311) im
Bremsspektrum.
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K5 (55, 176) K 6 (60, 10) K7 (5, 11)
“P'

T'-

‘.,‘

>320

Min 48
Max 613

K 14 (30, 155)

T

ey

Min 60
Max 783

S
2 mm

Abbildung 6.7.8

(222)- bzw. (220)-Texturverteilungen zu Poldichtemaxima K (o, B) der Verformungstextur.

2399 Punkte, Schrittweite 120 pm, 10 §/Punkt. Oben: 22 = 79.0°, (222)-Reflex auf Wolfram Lo
Unten: 29 = 62.4°, (220) auf Wolfram Lo
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Kartographielokaler Gitterdehnungen

Durch die folgenden Messungen soll gezeigt werden, dal3 es mit der Rontgen-Rasterapparatur
neben der Abbildung bestimmter Kristallrichtungen und Elementkonzentrationen prinzipiell auch
moglich ist, die Verteilung lokaler Gitterdehnungen zu bestimmen. Auf die theoretischen
Grundlagen zur Kartographie lokaler Gitterdehnungen wurde bereits im Abschnitt 4.3
eingegangen. Danach kommt es durch &uflere Krafte oder Eigenspannungen 1. Art zu einer
Verschiebung des Beugungspeaks im Energiespektrum um einen konstanten Betrag bei Messung
Uber das gesamte Probenvolumen. Sind die Eigenspannungen Uber den Bereich von wenigen
Kornern konstant, so spricht man von Eigenspannungen 2. Art. Liegt der Durchmesser der
Rontgensonde im Bereich konstanter Eigenspannungen, so fihrt dies auch in diesem Fall nur zu
einer Peakverschiebung. Erfolgt die Beugung jedoch gleichzeitig an Bereichen unterschiedlicher
Eigenspannungen, so Uberlagern sich die gegeneinander verschobenen Beugungspeaks zu einem
insgesamt verbreiterten Reflex. Eigenspannungen 3. Art sind Uber die einzelnen Kérner
inhomogen und fuhren zu verbreiterten Reflexen. Nach Gleichung (70) ist fuir eine feste
Aufnahmegeometrie die relative Anderung der Gitterparameter bis auf das Vorzeichen gleich der
relativen Verschiebung des (hkl)-Beugungspeaks im Energiespektrum:

AE ) _ Ad )
E(Ohk|) d(ohk|)
mit AE 4y = E(%kl) - E(Ihkl) und Ad(hkl) = d((:wkl) - d(lhkl) .

Dabei sind d,, bzw. d,,, die Netzebenenabstande im unverspannten bzw. verspannten

Zustand und Eg,, bzw. E,, die dazugehdrenden Energien. Damit eine Energieverschiebung

gemessen werden kann, mufd die Beugungslinie im Bremsspektrum liegen. Die Breite des
Beugungspeaks ist in diesem Fal (bel nicht zu scharfen Texturen und Fehlen von
Eigenspannungen 2. und 3. Art) nach (78) durch die Detektorapertur A, und die

Detektorposition 22, vorgegeben:

AEOBS_2 sind, - cosd, - sin(A, / 4)
E, ~sn(d,—A,/4)-sin(d,+A,/4)

Um die apparative Verbreiterung so gering wie méglich zu halten, ist bei den Messungen eine
kleine Detektorapertur zu wahlen. Die Detektorapertur berechnet sich aus der
Detektorfensterbreite B, und dem Abstand zur Probenoberflache D nach (73by):

A _Bo

tan 5> =on°

Da die Intensitdt mit dem Quadrat des Abstandes abféllt, ist in der Praxis stets ein Kompromif3
zwischen ausreichend hoher Intensitét auf der einen und niedriger Apertur auf der anderen Seite
anzustreben.
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Vor der Anayse lokaler Gitterdehnungen wurde die Probenoberfléche des Aluminium-Niets
sorgfaltig mechanisch geschliffen und anschlief3end elektrolytisch poliert. Diesist notwendig, um
die Oberflachenschicht zu entfernen, in der wahrend der Probenprdparation moglicherweise
Spannungen induziert worden sind.

Die Verteilung der lokalen Gitterdehnung wurde am (110)-Peak in zweiter Beugungsordnung
zum Polfigurpunkt K9 aufgenommen. Der Abstand des Detektors zur Probenoberfléache betrégt
11 cm. Bei einer Detektorfensterbreite von 3mm entspricht dies einer Apertur von A, =16°. Der

(220)-Peak liegt bel einer Detektorposition von 27 = 40.2° im Mittel bei einer Energie von
12600 eV im Bremsspektrum. Um den (220)-Peak wurde eine ausreichend grof3e ROI definiert.
Sie enthdlt Energien von 11.7 bis 13.6 keV und ist Uber 95 Kandle verteilt. Fir jede Mef3position
des Probenrasters wurde fur 2 Minuten ein Energiespektrum aufgenommen und das Teilspektrum
der ROI abgespeichert. In der anschliefRenden Peakprofilanalyse wurden die (220)-Peaks im
Least-Square-Verfahren an eine Gauf¥unktion angepald. Ein konstanter Untergrund, die
Amplitude, Peakposition und Peakbreite der Gaul3funktion werden dabei zur Variation
freigegeben. Die Poldichte ermittelt sich aus der Flache unter der Gaul¥funktion abzlglich des
Untergrundes. Position und Breite des Beugungspeaks ergeben sich direkt aus den Fitparametern.
Zwsei typische Teilspektren sind in Abb. 6.7.9 dargestellt.

40 =280 y=1520 4 =1.60 v=18.80
*g (220) Semessene Intensitéten § (220)
&)
40
30
langefittete GaulRkurve, 30
20
20
10
10
1T |-LIII-‘I 1I'I|1_n'| |J-LU—L

12 12.5 13 [keV] 13.5 12 12.5 13 [keV] 13.5

Abbildung 6.7.9
Peakprofilanalyse zur Bestimmung der Lage und Breite des Beugungspeaks. ROI-Teilspektren
mit dem (220)-Peak im Bremsspektrum flr zwei verschiedene Mef3positionen (x,,Y,) .

Die im Ergebnis der Peakprofilanalyse erhaltenen Verteilungsbilder der Textur, Energielage und
Breite des (220)-Beugungspeaks sind in Abbildung 6.7.10 dargestellt. Im Texturverteilungsbild
sind zwei annéhernd parallele Linien hoher Poldichte zu erkennen, die im Nietschaft entlang der
Drahtachse verlaufen. Innerhalb des Nietkopfes bildet sich eine schmetterlingsférmige Zone
geringer und im oberen Bereich eine linsenférmige Zone hoher Intensitét aus.

Auch die Verteilung der Peakposition ist durch eine erhebliche Inhomogenitét gekennzeichnet.
Es zeigt sich aber gegenliber der Texturverteilung ein anderes Bild. Im Nietkopf findet man im
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oberen Bereich niedrige Energiewerte. In der schmetterlingsformigen Zone treten gleichzeitig
niedrige und auch sehr hohe Werte auf. Im Nietschaft ergibt sich ein Gradient sowohl entlang der
Drahtlangsachse a's auch senkrecht dazu. Hohe Energien sind insbesondere im mittleren Gebiet
zu finden, welches zwischen den beiden parallelen Linien im Texturverteilungsbild lokalisiert ist.
An den Aulenbereichen des Nietschaftes treten dagegen geringere Energien auf. Interessant ist in
diesem Zusammenhang die Frage, wie sich die lokae Gitterdehnung Uber den Querschnitt des
Nietschaftes &andert. Dazu wurden nach Gleichung (70) die relativen Anderungen der
Gitterabsténde fir einen ausgewdahlten Probenausschnitt bestimmt. Sie wurden entlang einer
Linie konstanter x-Koordinate gewichtet mit ihren Beugungsintensitéten aufsummiert und
gemittelt (Abb. 6.7.10). Die GrofRe Ep; = 12600 eV entspricht dabel der Energielage des
Beugungspeaks im unverspannten Zustand. Da dieser Wert in der Beziehung (70) nur asrelative
Grol3e eingeht, braucht er nicht ndher (z.B. an einer spannungsfreien Probe) bestimmt zu werden.
Das Diagramm in Abb. 6.7.10 zeigt den Verlauf der relativen Gitterdehnung Uber den
Querschnitt des Nietschaftes. Der maximale Wert liegt bei 810 und der minimale bei -6-10™.
Trotz erheblicher Schwankungen ist zu erkennen, dal3 in den auf3eren Bereichen positive Werte
dominieren und im zentralen Bereich negative. Daraus &3t sich schlief3en, dal3 am Rand des
Niets durch die beim Drahtziehen wirkenden Scherkréfte eine Dehnung des Gitters verursacht
wird wahrend es in den inneren Bereichen zu einer Kompression kommt. Diese Aussage wird
auch von Ergebnissen in [37] unterstiitzt.

Die gemessenen Breiten der Beugungspeaks variierten in einem Bereich von 400 bis 500 eV. Im
Mittel entsprechen sie etwa dem Wert von 480 eV, der sich nach (78) mit A, =16°, 20 =403
und Ep = 12600 eV ergibt. Bis auf das Auftreten sehr hoher und sehr niedriger Werte im Bereich
des Nietkopfes sind im Verteilungsbild jedoch keine signifikanten Strukturen zu erkennen. (Abb.
6.7.10). Generell ist hierbei anzumerken, dal3 sich in Bereichen mit geringer Zahirate die
statistischen Schwankungen besonders bemerkbar machen und die Ergebnisse daher mit einem
groleren Fehler behaftet sind.

Mit den Messungen am Aluminium-Niet konnte nachgewiesen werden, dal3 es mit der Methode
der energiedispersiven Beugung prinzipiell moglich ist, die Verteilung lokaler Gitterdehnungen
in der Rontgen-Rasterapparatur zu bestimmen. Wegen der niedrigen Beugungsintensitét ist die
ortliche Auflosung auf etwa 100pm beschrankt. Mit der Breite eines Energiekanals von 20 eV
und der Anpassung des Beugungspeaks an eine Gaul’kurve kann die Peaklage mit einer
Genauigkeit von etwa 5 €V bestimmt werden. Dadurch kénnen mit den Parametern der obigen
Messung Anderungen der relativen Gitterabstande bis 4-10 analysiert werden. Eine erhebliche
Verbesserung wird moéglich durch die Verringerung der Kanalbreite auf 10 €V und den Einsatz
neuer Detektoren mit Energieaufl 6sungen von weniger als 120 eV (Mn Ko).

An dieser Stelle sei noch einmal darauf hingewiesen, dald bel den Rastermessungen immer nur
solche Kristallite einen Beitrag zur Poldichte liefern, die bei einer festen Probenrichtung K(c, B)
die Reflexionsbedingung (41) erflllen. Alle anderen nicht in Reflexionsstellung liegenden
Korner werden nicht erfaldt. Dies stellt eine wesentliche Einschrdnkung besonders fir
Goniometersysteme wie in [20] dar, welche das Kippen und Drehen der Probe nicht erlauben. In
[20] kdnnen bei symmetrischem Strahlengang grundsétzlich nur Gitterdehnungen parallel zur
Probennormalen (Polfigurzentrum) gemessen werden, wahrend die in dieser Arbeit entwickelte
Apparatur mit Eulerwiege auch die Messung in anderen Probenrichtungen zul &f3t.
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Abbildung 6.7.10

Im Ergebnis der Peakprofilanalyse erhaltene Verteilungsbilder der Textur, Position und
Halbwertsbreite des (220)-Peaks zur Probenrichtung K9. Das Diagramm zeigt den Verlauf der im
vergroferten Ausschnitt fur konstante radiale Abstande x gemittelten Gitterdehnung Ad/d,.

2232 Rasterpunkte, 120 pum, Schrittweite, 240 s/Punkt, 20250 = 40.20°, Wolframstrahlung,
(220)-Beugungsreflex im Bremsspektrum.
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6.8 Geologische Hamatit-Probe , ALEGRIA®

Neben der Metallkunde ist die Geologie ein klassisches Anwendungsgebiet der Texturanalyse.
Meist stehen dabei Untersuchungen zur Klarung der tektonischen und metamorphen Prozesse im
Vordergrund, die zur Ausbildung bestimmter Gesteinstexturen gefihrt haben. Neben diesen
grundlagenwissenschaftlichen Aspekten gewinnt die umfassende strukturelle und chemische
Analyse geologischer Rohstoffe zur Qualitats-Charakterisierung immer mehr an Bedeutung. So
ist zum Beispiel bekannt, dal3 hochangereicherte Eisenerze (>60% Fe) mit beinahe identischer
mineralogischer und chemischer Zusammensetzung erhebliche  Unterschiede im
Reduktionsverhalten aufweisen. Dies fuhrt teilwelse dazu, dal3 ganze Erz-Chargen nicht verhittet
werden konnen und beim Erzeuger reklamiert werden. Die Ursache dieses Phdnomens ist eine
Reduktions-Anisotropie des Hamatits (Fe;O3). Sie wird durch den sogenannten Ottow-Effekt
beschrieben und hangt unmittelbar vom Grad der Vorzugsorientierung der Hamatitkristalle im
polykristallinen Material ab [38]. Aber auch andere Parameter haben einen EinfluR auf das
Reduktionsverhalten. Es wird vermutet, das neben der Textur auch dem Gestein innewohnende
planare Diskontinuitéten, die Kornform und die Porenverteilung entscheidenden Einflufd haben
[39]. Auf welche Weise die einzelnen Parameter das Verhittungsverhalten realer Eisenerze
beeinflussen, ist noch weitgehend unklar. Da das ROntgen-Rasterverfahren zur lokalen
Untersuchung der Textur besonders geeignet ist, wurden an einer Hamatit-Probe ortsaufgel Oste
Polfiguren, Textur- und Elementverteilungen aufgenommen. Die Probe stammt aus der
brasilianischen Lagerstétte , Alegria’ am Ostrand des Eisernen Vierecks ,, Quadrildtero Ferrifero
& Environs® 40 km norddstlich von Ouro Preto (Abb. 6.8.1). Dort stehen itabritische Protores
und daraus hervorgegangene supergene Reicherze in Abbau. Stratigraphisch gehdren die
Eisenerze zur Caué-Formation der Itabira-Gruppe, die mit der Ganderela-Formation durch
fazielle Ubergange verbunden ist. Das strukturelle Bild des Alegria-Distrikts wird durch eine
ausgepragte Faltungstektonik und von mehreren nach Siiden einfalenden, gestaffelten
Uberschiebungsbahnen bestimmt. Im Bereich dieser Stérungen kam es zu duktilen
Verformungen mit betréchtlicher Stoffmobilisation [40]. Das Schliffbild in Abb. 6.8.2 zeigt die
untersuchte Hamatit-Probe ,, Alegria‘ mit einer ausgeprégten Gesteinsfaltung. Die Probengebiete
G1 und G3 werden durch ein Scherband getrennt. Das Geflige ist durch eine lamellare Struktur
gekennzeichnet, deren LinienfUhrung sich an die Faltung anschmiegt. Im Scherband sind die
Lamellen dicht gepackt. An den Randern und in den Ubrigen Gebieten wird das Geflige durch
Poren und kleinere Unterbrechungen aufgel ockert.

Fir die lokalen Polfigurmessungen wurden finf Positionen innerhalb des Scherbandes gewahlt
und fanf weitere im Gebiet G3. Im ersten Schritt wurden ortsaufgeloste Polfiguren zu
verschiedenen (hkl)-Reflexen auf konventionelle Weise mit gefilterter Kobalt-Strahlung und dem
Proportionalzéhlrohr aufgenommen. Der Strahldurchmesser auf der Probe betragt etwa 3.6 mm.
In den gemessenen Polfiguren zeigten sich aber nur diffuse Intensitétsschwankungen, welche
kristallographisch nicht kompatibel zueinander waren. Offensichtlich wurde die Poldichte durch
die Eisen-Fluoreszenz des Hamatits in erheblicher Weise verfalscht. Daran konnte auch die
Korrektur durch die Aufnahme von Untergrundpolfiguren nichts andern. Ursache hierfir ist
vermutlich das unterschiedliche Mef3volumen, welches wegen der verschiedenen 22 -Winkel bel
der Aufnahme der Polfigur bzw. der Untergrundpolfigur mit der Zahlrohrtechnik erfal3t wird.

Da mit den konventionellen Messungen keine verwertbaren Informationen zur Textur der Hamatit-
Probe gewonnen werden konnten, wurden die Polfiguren nun mit dem energiedispersiven Detektor
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gemessen. Fur die ED-Polfigurmessungen wurde ein verdinntes ,Equa-Area-Mef¥raster*
verwendet (siehe Abschnitt 3.2). Es enthdlt bel einer Schrittweite von 4° in « -Richtung und einem
maximalen Kippwinke von 72° insgesamt 939 Mef3punkte. Im diskontinuierlichen Step-Modus
wurde zu jeder eingestellten Probenrichtung v, ={¢;,4} fir die Dauer von 10 Sekunden ein
Energiespektrum aufgenommen. Der Abstand des Detektors zur Probe betrdgt 6.5 cm und der
Sondendurchmesser des Primérstrahls auf der Probenoberflache unverandert etwa 3.6 mm. Um
ausreichend hohe Beugungsintensitdten zu erhalten, wird die 27 -Detektorposition jeweils so
eingestellt, dal3 der entsprechende (hkl)-Reflex des Hamatits (trigonal, a = 0504nm, ¢ =1377nm)
auf der Ka-Linie des Kobat-Anodenmaterials liegt. Im Bremsspektrum kénnen keine weiteren
Beugungspeaks analysiert werden. Das Energiespektrum der Hamatit-Probe ist in Abb. 6.8.3
dargestellt. Der Vortell gegenitber der Zé&hlrohrtechnik besteht darin, da3 sich die Ka-
Fluoreszenzlinie des Eisens klar vom Beugungsreflex trennen |&3. Da die Lage der Beugungslinie
auf die Kobalt Ka-Linie beschrankt ist, Uberlappt der Beugungspeak vollstdndig mit der Kp-Linie
des Eisens. Die integrale Intensitét in ROI2 enthat somit neben der (hkl)-Poldichte auch die Kf3-
Fluoreszenz. Dies kann aber in enfacher Weise korrigiert werden. Durch das bekannte
Intensitétsverhdtnis der charakteristischen Linien nach Gleichung (59) kann aus der gemessenen
Intensitét der Ko-Linie die Intensitét der KB-Linie bestimmt und von der integralen Intensitét in
ROI2 subtrahiert werden. Die Berticksichtigung der energieabhdngigen Absorption beider Linien
fuhrt zu einer weiteren Verfeinerung der Korrektur.

Die im Scherband und im Gebiet G3 energiedispersiv gemessenen Polfiguren sind in den
Abbildungen 6.84 und 6.8.5 dargestellt. In den FeKo-Floureszenz-Polfiguren ist eine
bemerkenswerte Anisotropie festzustellen. Fur das Scherband ergeben sich Verteilungen in Form
einer , 8", deren Langsachsen etwa senkrecht zu den Lamellen ausgerichtet sind. Im Gebiet G3
sind bis auf die Position 3 annghernd isotrope Intensitatsverteilungen zu erkennen. In diesem
Bereich der Probe liegt ein poréses aufgelockertes Geflige vor. An Position 3 verlaufen jedoch
kleinere Lamellen etwa parallel zur Probenreferenzrichtung. Die Anisotropie in den Fluoreszenz-
Polfiguren ist offensichtlich eine direkte Folge der Lamellenstruktur des Materials [41]. Hohe
Intensitdten werden langs zur Lamellenrichtung aufgenommen und minimale Intensitéten
senkrecht dazu. Im pordsen Geflige ist der Effekt nicht so stark ausgeprégt. Weil die
Rontgenfluoreszenz nicht von der Richtung des einfallenden bzw. analysierten Strahls abhangt,
wird in den Fluoreszenz-Polfiguren direkt die Richtungsverteilung des Absorptionskoeffizienten,
d.h. dessen Anisotropie abgebildet. Da die Wege von gebeugtem und fluoresziertem Strahl im
(auch pordsen) Probenvolumen identisch ist, ergibt sich die Moglichkeit, die gemessene
Poldichte mit der Intensitdt der FeKo-Linie auf das tatséchlich erfal3te Mef3volumen zu
normieren. Auf diese Weise kann der Einflu der richtungsabhdngigen Absorption elegant
korrigiert werden. Die Normierung kann verfeinert werden, wenn die unterschiedliche
Schwéchung der Beugungslinie und FeKao-Linie berticksichtigt wird. Die normierten Polfiguren
sind ebenfalls in den Abbildungen 6.8.4 und 6.8.5 dargestellt. Im Vergleich zu den K-
korrigierten (110)-Polfiguren sind in den normierten (110)-Polfiguren schwache Faseranteile
deutlicher zu erkennen. Es kdnnte sich dabei um eine (104) oder (110)-Faser handeln, die im
Hamatit haufig zu finden sind [39, 42]. Da diese auf3erst schwache Texturkomponente bereits an
der Nachweisgrenze liegt, konnen keine exakteren Angaben zur Art der Faser gemacht oder
quantitative Analysen durchgefiihrt werden.

Die Texturverteilungen wurden fir das Polfigurzentrum und zu weiteren Probenrichtungen
aufgenommen, unter denen die Pole der Faser auftreten (Abb. 6.8.6). Es wurde ein Probenraster
mit 7875 Mefjpunkten in Form eines Rechteckes definiert, welches einen grof3en Bereich der
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Probe mit dem Scherband und den Nachbargebieten abdeckt (Abb. 6.8.2). Die Schrittweite betragt
05 mm. Se ist der SondengrofRe bel Verwendung eines & 0.5 mm Lochblendenkollimators
angepal3t.

Im Verteilungshild der FeK a-Fluoreszenzintensitét, welches bei ungekippter Probe simultan zum
(110)-Map aufgenommen wurde, wird die lamellare Struktur des Probenmaterials sichtbar (Abb.
6.8.8). Hohe Intensitéten sind insbesondere im Scherband zu finden, in welchem auch schon im
Schliffbild eine Verdichtung des Gefliges zu erkennen war. In den Nachbargebieten, die durch
ein aufgelockertes poréses Geflige gekennzeichnet sind, findet man dagegen niedrigere
Intensitéten. Fir einen Ausschnitt am Rand des Scherbandes wurde eine Rastermessung mit
kleinerer Priméarstrahlsonde (& 100 um) bei einer Schrittweite von 120 pm durchgefihrt. Das
Verteilungshild in Abb. 6.8.7 zeigt deutlich die feine Lamellierung des Gefiliges und die
ausgepragte Porenstruktur auf3erhalb des Scherbandes.

Die Texturverteilungsbilder, welche bei ungekippter Probe (Polfigurzentrum) aufgenommen
wurden, sind in Abb. 6.8.8 dargestellt. Dabel kann man an einigen Stellen der (110)- und (104)-
Texturmaps eine Korrelation mit der Fluoreszenzverteilung erkennen. So findet man entlang der
Fatungdinien auch erhohte Intensitéten der Poldichten. Im (300)-Texturverteilungsbild zeigt
sich hingegen eine eher diffuse Verteilung.

Eine relativ starke Korrelation besteht zwischen der Fluoreszenzverteilung und den (110)-
Verteilungsbildern zu Probenrichtungen, unter denen die Pole der Faser auftreten (Abb. 6.8.9).
Insbesondere in den normierten Texturverteilungen zu K9 und K2 erkennt man hohe Poldichten
in den Bereichen des Scherbandes und entlang der Faltungslinien im Gebiet G3. Hier konnte es
sich aso um (110)-Vorzugsrichtungen handeln, die infolge der duktilen Verformungen und
Stoffmobilisation wahrend der tektonischen Faltungsprozesse ausgebildet wurden.

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dald3 die Hamatit-Probe durch eine ausgeprégte
Lamellenstruktur in den Faltungsinien und ein poréses Geflige in den Nachbargebieten
gekennzeichnet ist. Die Lamellierung fuhrt zu einer erheblichen Richtungsabhangigkeit des
Absorptionskoeffizienten. Mit der konventionellen Mefdtechnik konnten daher keine
verwertbaren Informationen zur Textur gewonnen werden. Erst durch den Einsatz des
energiedispersiven Detektors konnte mit der Trennung des Beugungssignals vom anisotropen
Fluoreszenzuntergrund eine &auflerst schwache Fasertextur nachgewiesen werden. In den
Texturverteilungsbildern wurden entlang der Faltungslinien (110)-V orzugsrichtungen paralel zu
K2 und K9 festgestellt.

Fir weitere Untersuchungen mifte das Reduktionsverhalten von Reicheisenerzen in
Abhangigkeit von bestimmten Gefligemerkmalen bestimmt werden. Esist dabel denkbar, daf’ die
Textur neben der mineralogischen und geochemischen Zusammensetzung eine weiteres
Qualitdtsmerkmal bei der Charakterisierung von Eisenerzen darstellt.
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Abbildung 6.8.1

Lagerstétte , Alegrid am Ostrand des Eisernen Vierecks ,, Quadrildtero Ferrifero & Environs® 40 km
nordlich von Ouro Preto.

Abbildung 6.8.2
Gesteinsfalte in der

Hamatit-Probe , Alegrid‘. Die Probengebiete G1 und G3 sind durch ein Scherband (SB) getrennt.
Die Punkte kennzeichnen Mef3positionen fir ortsaufgel dste Polfigurmessungen.

Das Rechteck begrenzt den Bereich fur die Rastermessungen. Koordinaten-Nullpunkt (NP),
Probenreferenzrichtung (PR).
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Energiespektrum der Hamatit-Probe. FeK o-Fluoreszenzlinie tberlappt vollsténdig mit der (110)-

Beugungdlinie, die aus Intensitdtsgrinden auf der charakteristischen Ko-Linie des Kobalt-
Anodenmaterials liegt.
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Abbildung 6.8.4
Energiedispersiv gemessene Polfiguren fir Pos. 1 bis 5 im Scherband. Oben: FeKf3 korrigierte
(110)-Polfigur; Mitte: Mit FeKo-Intensitdt normierte (110)-Polfigur; Unten: Fluoreszenz-
Polfigur der FeKa-Linie; Primérstrahlung: Kobalt, 22 = 416°, (110)-Reflex auf Kobalt Kao.
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Abbildung 6.8.5

Energiedispersiv gemessene Polfiguren fir Pos. 1 bis 5 im Gebiet G3. Oben: FeKf3 korrigierte
(110)-Polfigur; Mitte: Mit FeKa-Intensitét normierte (110)-Polfigur; Unten: Fluoreszenz-
Polfigur der FeKa-Linie; Primérstrahlung: Kobalt, 22 = 416°, (110)-Reflex auf Kobalt Kao.

K2 (52, 72)

K9 (48, 0)

1.31
Scherband Gebiet G3

Abbildung 6.8.6

Zur Aufnahme der Texturverteilungen verwendete Probenrichtungen K (o, ), dargestellt in den

normierten (110)-Summenpolfiguren der Positionen 1+2+3+4+5 im Scherband bzw. im Gebiet
G3.
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Abbildung 6.8.7

Intensitétsverteilung der FeKo-Fluoreszenzlinie; Oben: Gesamter Probenbereich, 7875 Punkte,
Schrittweite 500 um, 5 s/Punkt; Unten: Probenausschnitt, 7056 Punkte, Schrittweite 120 pum, 15
§/Punkt; Primérstrahlung: Kobalt, 20 = 75.95°, oo = 0°, § = 0°;
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Abbildung 6.8.8

Texturverteilungsbilder zur Probenrichtung K(a=0°,8=0°); Links. FeKp-korrigierte
Intensitdten des (hkl)-Reflexes; Rechts: Mit FeKa-Intensitdt normierte (hkl)-Intensitaten;
7575 Punkte, Schrittweite 500um, 5 s/Punkt, 2%, =416°, 28,4, =387°, 28, = 759°,

Primérstrahlung: Kobalt, (hkl)-Reflex jeweils auf CoK .



125

(110) K2 (52, 72) normiert

>17000 >1.20

11500 0.87
<6000 <0.55
Min = 2532 Min = 0.36
' : Max = 41174 Max = 4.65
(110) K 3 (52, 252)
L rryn; fﬁf i g >13000 ? SR A >1.00
{ # l‘ 9000 0.72
<5000 <0.45
Min = 2085 Min =0.20
Max = 33499 Max =3.19
>13000 >1.10
9000 0.75
<5000 <0.40
Min = 2475 Min =0.33
Max = 36018 Max = 3.07

Abbildung 6.8.9
(110)-Texturverteilungsbilder zu Probenrichtungen K(e,f); Links. FeKp-korrigierte

Intensitéten des (110)-Reflexes, Rechts: Mit FeKo-Intensitét normierte (110)-Intensitéten;
7575 Punkte, Schrittweite 500um, 5 s/Punkt, 2%, = 416°, Primarstrahlung: Kobalt, (110)-

Reflex auf CoKa..
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6.9 Warmstranggeprefdte und kaltgezogene Kupfer-Eisen-Probe

An einem breiten Spektrum von Beispielen wurde in den vorangegangenen Abschnitten gezeigt,
da? lokale Texturinhomogenitdten in praktisch alen Materialien auftreten, die enen
Verformungs- oder Wéarmebehandlungsprozeld durchlaufen haben. Auf die Arbeitsweise der
Rontgen-Rasterapparatur mit ihren verschiedenen Mel3strategien wurde dabel ausfihrlich
eingegangen. Nachdem lokale Inhomogenitdten bei Fasertexturen bereits am Beispiel des
Aluminium-Niets festgestel It wurden, sollte diese Problematik an einer warmstranggeprefdten und
anschlieffend kaltgezogenen Kupfer-Eisen-Probe genauer untersucht werden. Das universelle
Mef3prinzip der Rontgen-Rasterapparatur kann hier in seiner gesamten Bandbreite bei der
ortsaufgelosten  Polfigurmessung, der  anschliefenden  Kartographie  bevorzugter
kristallographischer Richtungen und der Elementkonzentrationen genutzt werden. Bel der
guantitativen Texturanalyse kommt neben der Reihen- auch die Komponentenmethode zur
Anwendung. Hierbei wird gezeigt, dal3 sich beide Methoden erganzen kénnen.

Probenbeschreibung

Bel der Probe handelt es sich um einen pulvermetallurgischen Kupfer-Eisen-Verbundwerkstoff
aus je 50 Vol-% Eisen und Kupfer. In diesem Konzentrationsverhdltnis sind beide Stoffe nicht
mischbar [43], so dal3 kubisch raumzentriertes o-Eisen und kubisch flachenzentriertes Kupfer als
getrennte Phasen vorliegen. Anwendung findet dieser Werkstoff meist als Modellsubstanz fur
Zweiphasenstéhle bei réntgenographischen Untersuchungen. Zur Herstellung der Probe wurde
kugeliges Carbonyleisenpulver (Firma BASF) mit dendritischem Kupfer (Firma NA) in einem
Taumelmischer vermischt. Dieses Pulver wurde zu einem Grinling verdichtet (Durchmesser 70.2
mm) anschlief3end gesintert (1h, 850°C) und warmstranggeprefdt, um eine kompakte Probe ohne
Hohlrdume zu erhalten. Nach der Warmumformung hatte der Strang einen Durchmesser von 20.1
mm, was einem Warmumformgrad von 92% entspricht. Nach der Abkthlung wurde die Probe
auf einer Kettenziehbank bis zu einem Durchmesser von 7.5 mm kaltverformt. Der
Kaltverformungsgrad betragt damit 86%. Zur Kaltverformung kamen standardisierte Ziehplatten
und Ziehsteine zum Einsatz, deren Ziehholneigungswinkel zwischen 12 und 18° variieren. Der
Kaltverformungsgrad lag in Abhéngigkeit vom Probendurchmesser fir einen Verformungsschritt
zwischen 1 und 2%. Die Probenpréparation erfolgte in einer fir Rontgenmessungen Ublichen
Weise. Nach dem Schleifen und Polieren mit Diamantpaste wurde die Probe kurzzeitig in
alkoholischer Salpetersiure angeétzt.

Texturen in Drahten und stranggepr ef3ten Materialien

Uber Texturen in drahtgezogenen und stranggepreften Materialien liegt eine umfangreiche
Literatur vor [44, 45]. Be diesen enachsigen Formgebungsprozessen bewirken die
kristallographischen Verformungsarten Gleiten und Zwillingsbildung in Abhéngigkeit von
bestimmten  Herstellungsparametern  Orientierungsdnderungen, die  zur  Ausbildung
axialsymmetrischer Texturen fihren. Diese Texturen sind im allgemeinen nicht homogen Uber
den Probenquerschnitt verteilt. Im Gegensatz zur axialsymmetrischen Verformung im Inneren
des Drahtes unterliegt ein Elementarvolumen nahe der Oberfldche beim Durchgang durch das
Ziehhol einer anderen Verformung. Daher unterscheiden sich die lokalen Texturen in ihrer
»1okalen Probensymmetrie®.
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Bel axialsymmetrischen Texturen ist eine Drehachse unendlicher Ordnung durch die Stab- oder
Drahtachse gegeben. Des weiteren gibt es eine Spiegelebene in der Drahtmitte, und eine weitere
Spiegelebene kann in der Querschnittsflache hinzukommen. Eine sogenannte gewdhnliche oder
echte Fasertextur liegt vor, wenn darlber hinaus in jedem Punkt des Drahtquerschnittes eine
Drehachse unendlicher Ordnung vorhanden ist. In anderen Richtungen, z.B. den
Radiarichtungen des Drahtes, sind bel ener gewohnlichen Fasertextur keine
Vorzugsorientierungen der Kristallite vorhanden. Eine (111)-Faser ist schematisch in Abb. 6.9.1
dargestellt. Die Kristallite sind hierbei mit jeweils einer ihrer vier (111)-Richtungen bevorzugt
paralel zur Drahtachse ausgerichtet. Diese ausgezeichnete Richtung wird as Faserachse
bezeichnet.

D

~—

&

F

—

Abbildung 6.9.1
Schematische Darstellung einer (111)-Fasertextur;
D = Drahtachse, F = Faserachse; aus [46].

Ein hoherer Ordnungsgrad liegt bei sogenannten zyklischen Fasern vor. Die Rotationssymmetrie
um die Drahtachse bleibt erhalten, wadhrend eine weitere Vorzugsrichtung paralel zum
Drahtradius ausgebildet wird. Zur Bezeichnung zyklischer Fasern hat sich die sogenannte
Grewen-Notation [46] durchgesetzt. Diese enthdt fur eine zyklische (uvw)(hkl)-Faser die Indizes
der zur Drahtachse paradle liegenden Kristallrichtungen (uvw) und die Indizes der tangentia
liegenden Kristalebenen (hkl). Zur besseren Veranschaulichung sind die Vertellungen der
Kristalite einer gewohnlichen (110)-Faser und einer zyklischen (110)(110)-Faser in Abb. 6.9.2
dargestellt. Zyklische Fasern werden insbesondere in den oberflachennahen Bereichen massiver
Strangpref3giter oder in Drahten beobachtet.

Bel gewohnlichen Fasertexturen unterscheiden sich globale und lokale Textur nicht, d.h. an
jedem ,Punkt des Probenquerschnittes liegt dieselbe Fasertextur vor. Dabel ist ein
» Probenpunkt” in praxi immer das ausgeleuchtete Mef3volumen mit einer statistisch relevanten
Anzahl von Kristaliten. Bei den Ublicherweise fir ortsaufgeléste Polfigurmessungen
verwendeten Strahldurchmessern und nicht zu grobkdrnigen Materiaien trifft diesin den meisten
Fallen zu. Zyklische Fasern gehen bereits bei einer geringen Zunahme der Streuung der radialen
Vorzugsrichtung in eine gewohnliche Fasertextur Uber. Insbesondere ist ihre globale Textur
wieder eine gewohnliche Fasertextur. Sind Draht- und Faserachse nicht paralel zueinander, so
unterscheidet man noch weitere Fasertypen, wie Kegel-, Ring- oder Spiralfaser.
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[ | ] praufsicht auf die (110)-Netzebene eines kub. Kristallits DA = Drahtachse

Abbildung 6.9.2

Orientierungsverteilung von Fasertexturen Uber den Probenquerschnitt. Links: gewdhnliche
(110)-Faser; Rechts: zyklische (110)(110)-Faser (Grewen-Notation (uvw)(hkl): Kristallrichtung
(uvw) parallel zur Drahtachse, im Radius des Drahtes liegende (hkl)-Kristallebene).

In kubisch raumzentrierten Materialien werden beim Ziehvorgang im allgemeinen (110)-Fasern
ausgebildet. Dabel kann man in diinnen Drahten haufig einen erheblichen Texturgradienten Uber
den Probenquerschnitt beobachten. Nach [47] wurden z.B. an Drahten fur die Reifenindustrie aus
perlitischem Stahl mit Durchmessern zwischen 0.175 bis 1.6 mm drei unterschiedliche Bereiche
festgestellt: der Drahtkern mit gewdhnlicher (110)-, ein Ubergangsbereich mit zyklischer
(110%(110)-Faser und eine oberflachennahe Zone mit zyklischer (110)(112)-Faser. Je nach
Herstellungsparameter sind die zyklischen Faserkomponenten mehr oder weniger prasent. Durch
Rechnungen, die auf dem Taylor-Modell basieren, kann das Auftreten zyklischer Fasertexturenin
Abhangigkeit vom Ziehholneigungswinkel und Verformungsgrad simuliert werden [49]. Wie
mechanische Versuche an dinnen Drahten ergaben, sind zyklische Fasertexturen oft mit einer
Verschlechterung der Torsionsfestigkeit verbunden [48].

Fir kubisch flachenzentrierte Materialien ist die Ausbildung einer (111)-(100)-Doppelfaser
typisch. Auf den Anteil und die Schérfe beider Texturkomponenten haben der Verformungsgrad,
Drahtdurchmesser und die Ausgangsorientierung einen Einflul?. Auch hier kénnen zyklische
Texturen auftreten, wie z.B. (111)(112) + (100)(011) bei Kupfer [46].

In mehrphasigen Materialien wird die Aushildung der Textur vom Umformverhalten jeder
einzelnen Phase bestimmt. Unterschiede bei der Texturentwicklung in der Matrix und in einer der
eingelagerten Phasen konnen beobachtet werden [50]. In der Regel kann man hierbel drei
Gruppen unterscheiden [51]. Zur ersten Gruppe gehodren Werkstoffe mit nicht oder nur schwer
verformbarer zweiter Phase. Bel pulvermetallurgisch hergestellten Verbundwerkstoffen kann
beispielsweise bei Zunahme der Konzentration der Beimengungen eine Abflachung der Textur
des duktilen Matrixmetalls festgestellt werden. So zeigen aus Aluminiumpulvern hergestellte und
stranggeprefite Werkstoffe eine starke (111)-(100)-Doppelfaser, die unter Zugabe von 10 Vol%
Al,O3 in eine nahezu regellose Textur Ubergeht [52]. Die zweite Gruppe umfaldt Werkstoffe mit
leicht verformbarer Zusatzphase. Hierbel kann es zur Verschérfung der Textur des Grundmaterials
kommen, was bel Eisendréhten unter Zusatz von Kupfer [53] oder an Aluminium durch
Beimischung von Silberchlorid [54] beobachtet wurde. In die dritte Gruppe lassen sich Werkstoffe
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einordnen, bei denen Matrix- und Zusatzphase nicht stark voneinander abweichende oder gleiche
Fliel3widerstande haben. Hier werden im Vergleich zur Textur des einphasigen Materials meist
nur geringe Unterschiede festgestellt [50]. Arbeiten zur Texturentwicklung in zweiphasigen
Verbundwerkstoffen findet man z.B. fir das System Al-Pb in [55] oder fur Al-Cuin [32].

Bei Verwendung von Diffraktometersystemen, die lokale Messungen nicht ermdglichen, missen
die Texturen im Drahtkern, an der Oberflache und ggf. in einem Ubergangsbereich getrennt
anaysiert werden. Dazu werden Umfangsproben mit einem bestimmten Radius durch Abdrehen,
Aufbohren und Aufbiegen (Walzen) in aufwendiger Weise prapariert [46], was insbesondere bei
dinnen Drahten problematisch sein kann. Auf3erdem ist nicht auszuschlie3en, dal3 die Textur
durch den Préparationsprozefd modifiziert wird. Des weiteren ist vor der Messung im algemeinen
auch nicht bekannt, in welchen Probenbereichen bestimmte Texturkomponenten vorhanden sind.
Mit der Rontgen-Rasterapparatur wird eine andere Mef3strategie verfolgt, bei der die Probe nicht
speziell prépariert werden mufd. Durch die Polfigurmessungen an ausgewdahlten Positionen
werden die signifikanten Texturkomponenten in verschiedenen Probenbereichen bestimmit.
Anschlief3end werden ausgewéhlte Kristallrichtungen mit hoher Ortsauflésung kartographiert, so
dal? man eine Aussage Uber die Verteilung bestimmter Texturkomponenten in der Probe machen
kann. Systematische Fehler sind auch bei dieser Methode nicht zu vermeiden. Inshesondere ist
bei den ortsaufgel dsten Polfigurmessungen das analysierte Probenvolumen durch das Kippen und
Drehen der Probe im Goniometer sowie die unterschiedlichen Braggwinkel nicht konstant. Dies
stellt aber ein generelles Problem bei ROntgentexturmessungen dar.

6.9.1 War mstranggepr eldte K upfer -Eisen-Probe

Im ersten Abschnitt zur Untersuchung der lokalen Textur der Kupfer-Eisen-Probe steht das
Ausgangsmaterial nach dem Warmstrangpressen. Aus dem Schliffbild in Abb. 6.9.3 geht hervor,
dai die Eisenphase in der Kupfermatrix Inseln bildet. Dabel tritt eine deutliche Forménderung
der Phasenbereiche Uber den Probenquerschnitt auf. In der Probenmitte ist eine granulare
Struktur zu erkennen. Am Rand haben die Phasenbereiche dagegen eine langgestreckte Form,
wobei die Langsachse senkrecht zur Radialrichtung steht.

Abbildung 6.9.3
Schliffbilder der warmstranggeprefdten Kupfer-Eisen-Probe; Links: Randbereich; Rechts:
Probenmitte; Ausschnittgrof3e: 260x180 pm; Eisenanteile erscheinen dunkel.
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M ef3positionen
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[ ] Linien-Scan 1bis9

Abbildung 6.9.4

Positionen fur ortsaufgel dste Polfigurmessungen auf dem Querschnitt der warmstranggepref3ten
Kupfer-Eisen-Probe. Festlegung des Probenkoordinatensystems mit einer fur alle Messungen
feststehenden Probenreferenzrichtung PR; Probendurchmesser 20.1 mm.

Ablauf der M essungen

Im ersten Schritt wurden auf der Querschnittsflache der warmstranggeprefdten CuFe-Probe
insgesamt 15 ortsaufgel 6ste Polfiguren entlang einer Linie bzw. eines Kreisbogens gemessen (Abb.
6.9.4). Belm Linien-Scan sind die Mef3positionen 1 bis 9 entlang des Durchmessersim Abstand von
2 mm angeordnet. FUr den Bogen-Scan liegen die Positionen A bis G auf einem Radius von 8 mm
am Probenrand mit einem Winkelabstand von 15°. Die Position 1 ist dabei mit Position G identisch.
Ein fur ale Messungen feststehendes Probenkoordinatensystem wurde definiert, bel dem die
Probenreferenzrichtung senkrecht auf der Gerade des Linien-Scans liegt. Fir Eisen wurden jeweils
die (110)-, (200)- sowie (211)-Polfiguren und fur Kupfer die (111)-, (200)- sowie (220)-Polfiguren
aufgenommen. Die Messungen erfolgten mit dem Proportiona zahlrohr bei Verwendung gefilterter
Kobalt-Strahlung, die zur Analyse eisenhatiger Proben geeignet ist. Der Sondendurchmesser des
Rontgenstrahls auf der nicht gekippten Oberflache betrégt etwa 2 mm.

Nach den Polfigurmessungen wurde fir jede Phase zu jeder Mef3position eine quantitative
Texturanalyse durchgefihrt. Neben der Bestimmung der Orientierungsdichtefunktion (ODF) durch
die Relhenmethode wurde auch eine Texturapproximation durch die Komponentenmethode
durchgeftihrt. Im Anschlul3 daran wurden die Texturverteilungen mit dem ED-Detektor
aufgenommen. Dazu wurde ein kreisférmiges Probenraster bestehend aus 8491 Punkten und 200
um  Schrittweite definiert. Die Mefzeit fir einen Probenrasterpunkt betrégt 5 Sekunden.
Primérseitig wurde ein @100 pm Lochblendenkollimator verwendet. Die Sondengrof3e des
Primérstrahls auf der Probenoberfléche ist dann mit der Gréfe der dargestellten Ausschnitte in den
Schliffbildern vergleichbar. Das Meldvolumen enthdlt somit eine groRe Anzahl beider
Phasenbereiche und das Mef3signa stellt einen entsprechenden Mittelwert dartiber dar. In den
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Fluoreszenz- oder Texturverteilungsbildern werden aso keinesfdls die Phasen- oder
Kornverteilungen wiedergegeben, sondern nur Fluktuationen in den erfaldten Phasenbereichen.

Die zur Aufnahme der Texturverteilungen verwendeten Probenrichtungen K(o, B) werden durch
die in der quantitativen Anayse bestimmten signifikanten Texturkomponenten vorgegeben. Die
20 -Detektorposition wird stets so eingestellt, dal3 die Energie des (hkl)-Beugungspeaks mit der
Energie der charakteristischen Kobat Ko-Line des Anodenmaterials Ubereinstimmt. Aufgrund der
schwachen Intensitét der Bremsstrahlung konnten keine weiteren Beugungslinien detektiert werden.
Bel der Bestimmung der Beugungs- und Fluoreszenzintensitdten missen bei der CuFe-Probe in
einigen Féllen Peakilberl appungen beachtet werden. Im ersten Fall betrifft das die Uberlappung der
Cu(111)- und Fe(110)-Pesks, die bei Beugung auf der CoKo-Linie einen Abstand von nur 1.7° auf
dem 29 -Kreis haben (Ecoko = 6839 €V, 20rq110) = 52.42°, 20cya11y = 50.76°). Durch eine
ausreichend kleine Detektorapertur kann diese Uberlappung jedoch vermieden werden. Deshalb
wurden die Texturverteilungen des Cu(111)- und Fe(110)-Pesks bei einem relativ grofien
Detektorabstand von 70 mm aufgenommen, der nach (73b) einer Detektorapertur von 2.5°
entspricht. Ist die Detektorfenstermitte auf einen der Beugungsreflexe eingestellt, so wird der
andere Reflex nicht mehr im Detektorfenster erfaldt. Fir ale weiteren aufgenommenen
Texturverteilungen tritt eine Uberlappung von Beugungslinien nicht auf. Der Detektorabstand
betrégt hier 35 mm.

Im zweiten Fall kommt es zu Uberlappungen von Fluoreszenz- und Beugungslinien. Zum einen
ergibt sich fir alle Messungen eine Uberlappung der FeKB-Linie (Ereg = 7059 €V) mit den aus
Intensitétsgrinden auf der charakteristischen CoKo-Linie (Ecoke = 6839 €V) liegenden (hkl)-
Beugungspeaks. Die integrale Intensitét der ROl um die Beugungslinie enthélt dann auch die
Intensitdt der FeKp-Linie (Abb. 6.9.5). Eine Korrektur kann jedoch in einfacher Weise
vorgenommen werden, indem aus der gemessenen Intensitét der FeKo-Linie nach (59) die FeK 3-
Intensitét bestimmt und von der integralen Intensitét der ROI abgezogen wird. Ein weiteres
Problem besteht bei der Bestimmung der CuKo- bzw. FeKo-Fluoreszenzintensitéten. Je nach
Beugungswinkel liegen innerhalb der ROI um die Fluoreszenzlinien auch Beugungspeaks der
Kupfer- oder Eisenphase. Obwohl ihre Intensitéten im Bremsspektrum &uferst niedrig sind,
kénnen sie Schwankungen in den Fluoreszenzverteilungen vortduschen, die mit der Textur
korreliert sind. Daher werden fur die Kupfer- bzw. Eisenverteilungen die simultan zum Cu(200)-
bzw. Fe(200)-Reflex aufgenommenen Intensitdten der CuKoa- bzw. FeKa-Linie verwendet,
welche nicht durch die Uberlappung mit Beugungslinien verfal scht werden.

Elementverteilungen

Noch vor der Diskussion der Texturverteilungen sollen an dieser Stelle die Verteilungen der
Fluoreszenzintensitdten dargestellt werden. Fir eine bessere Statistik wurden hierfr
Elementverteilungen addiert, die zu verschiedenen Probenrichtungen aufgenommen wurden. Die
Kupferverteilung ergibt sich aus der Summe der CuK a-Vertellungen zu K1 bis K3 (Abb. 6.9.30)
und die Eisenverteilung durch Addition der FeKa-Verteilungen zu K9 bis K12 (Abb. 6.9.17). In
den Darstellungen in Abb. 6.9.6 ergeben sich dabei Inhomogenitéten. Wahrend am rechten Rand
eine erhodhte Eisenkonzentration auftritt, ist die Kupferkonzentration in diesem Probenbereich
niedriger. Die Ursache hierfur ist im Herstellungsprozef3 zu suchen, bei dem es offensichtlich nicht
zu einer homogenen Durchmischung beider Phasen gekommen ist. Die im weiteren Verlauf der
Untersuchungen gemachten Angaben zu Volumenanteilen bestimmter lokaler Texturkomponenten
mUssen stets auf die dort vorhandene Elementkonzentration bezogen werden.
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Abbildung 6.9.5

Energiespektren der Kupfer-Eisen-Probe. Mef3zeit t = 60s; Primérstrahlung: Kobalt.
Links: 20 =52.42°, Fe(110) auf CoK o, Detektorabstand D = 70mm;

Rechts: 299 = 88.94°, Cu(220) auf CoKo; Detektorabstand D = 35mm;
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Abbildung 6.9.6

Verteilungen der Ka-Fluoreszenzintensitédten der Elemente Kupfer und Eisen Uber den Querschnitt

der warmstranggepref3ten Kupfer-Eisen-Probe.

10
E[keV]



133

6.9.1.1 DieEisenphase der war mstranggepr efsten CuFe-Probe

Polfigur messungen

Die entlang des Probendurchmessers aufgenommenen Polfiguren sind in Abb. 6.9.7 dargestellt.
Ausihnen geht hervor, dai3 an alen Mef3positionen eine intensitdtsstarke (110)-Faserkomponente
vorliegt. Im mittleren Probenbereich ist der Intensitétsverlauf auf den Faserringen homogen,
wahrend an den aulReren Positionen fir bestimmte Richtungen ausgeprégte Maxima auftreten. In
alen (110)-Polfiguren befindet sich das Intensitdtsmaximum nicht exakt im Zentrum, d.h. die
Faserachse ist gegentiber der Drahtachse leicht verkippt. Weiterhin findet man im Zentrum der
(110)-Polfiguren fur die Randpositionen ellipsenférmige Maxima, deren Langsachsen paralel
zur Probenreferenzrichtung liegen. In diesen Probenbereichen existieren also auch Kristallite,
deren (110)-Normalen beziiglich der Drahtachse stérker gekippt sind.

Die Polfiguren des Bogen-Scans wurden fir ein und dassel be ortsfeste Probenkoordinatensystem
aufgenommen. Wie man den Darstellungen in Abb. 6.9.8 entnimmt, drehen sich die
Intensitdtsmaxima auf den Faserringen von einer Position zur anderen um jeweils 15° mit. Da der
Winkelabstand der Mef3positionen auf dem Probenrand ebenfalls 15° betragt, ist hier eine der
(100)-Richtungen bevorzugt radial ausgerichtet. Dies ist ein erster Hinweis auf eine zyklische
(110)(100)-Faser.

ODF-Analyse dur ch die Reithenmethode

Fur jede Position des Linien- und Bogen-Scans wurde die ODF f(¢,,®,¢,) fir trikline
Probensymmetrie bestimmt. Sie unterscheidet sich fir die Positionen des Probeninneren 3 bis 7
nur wenig. Deshalb wird in Abb. 6.9.9 lediglich die ODF fiur die Probenmitte dargestellt. Beim
Ubergang in den Randbereich ergeben sich jedoch signifikante Anderungen in der Textur der
Eisenphase der warmstranggeprefdten CuFe-Probe (Abb. 6.9.10 und 6.9.11).

Aus den Verlaufen der Skelettlinie f(¢,,90°,45°) in Abb. 6.9.12 geht hervor, dal? tUber den
gesamten Probenqguerschnitt eine starke (110)-Faserkomponente vorhanden ist. Da fur die
Positionen 2 bis 8 keiner der ¢, -Winkel bevorzugt auftritt, handelt es sich hier jeweils um echte
(110)-Fasern. An den beiden Randpositionen 1 und 9 ergeben sich jedoch starke Oszillationen
entlang der Skelettlinie, wobei die Maxima bei ¢, =0° und ¢, =180° liegen. Bei diesen
kristallographisch gleichwertigen Orientierungen liegt eine der (100)-Richtungen der Kristalite
senkrecht zur Probenreferenzrichtung (Skizze in Abb. 6.9.12). Wie aus den Skelettlinien fir die
Positionen des Bogen-Scans A bis G in Abb. 6.9.13 hervorgeht, verschiebt sich die Lage der
Maxima um jeweils Ag, =15°. An Pos. A ist sie gegenliber G um 90° gedreht. Da fur ale
Positionen ein und dasselbe Probenkoordinatensystem verwendet wurde, sind innerhalb des
erfaldten Mel3volumens (100)-Richtungen der Kristalite stets bevorzugt radial ausgerichtet. Am
Rand der warmstranggeprefdten CuFe-Probe liegt also eine zyklische (110)(100)-Faser der
Eisenphase vor.

Fur die Positionen 2 bis 8 befinden sich in den ¢, -Schnitten der ODF fir @ =90° stets
Nebenmaxima bei ¢, =25° und 65° (Abb. 6.9.14). Neben der (110)-Faser existiert
offensichtlich noch eine weitere Faserkomponente, deren Faserachse im Kristallsystem nahe der
(120)-Richtung verlauft und im folgenden al's ,, Nebenfaser” bezeichnet werden soll.
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Abbildung 6.9.7
Experimentelle Polfiguren der Eisenphase fir die Mef3positionen des Linien-Scans 1 bis 9.
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Abbildung 6.9.8
Experimentelle Polfiguren der Eisenphase fir die Mef3positionen des Bogen-Scans A bis G.



136

Fe Pos 5 S
Phi1 cuts, Max = 12.39 — 1 1
[ 20.0° 40.0° E0.0° 80.0"
7
= _ a = _ - . .
220(3?3§@§@ 40 [
a3 - 1 -
’ ﬁf\f/?ﬁ\/?ﬂ ' f\?/ﬁ/ﬁ - f‘eg};ﬂ/\ ) ﬂ{lﬁ/\iﬁl : ﬂﬁﬁzﬁl
100.0% 120.07 140.0° 160.0° 180.0°
= - <z
i I < . -
T B T - I - I T - I Y
¢ ) < L i & C
C AlE @ r\f\rr:ﬁ’\ ) AL B A
200.0° 220.0° 240.0° 260.0° 280.0°
[ = o= eyl R
@ My . dWE gy %
- L0 < = S R
=T =D sl = =
300.07 320.0° 340.0° 360.0° phiz
it} 90
. -
= — -] - 4
?ﬁjﬂﬁ?c30§
) i
g 7 g w { s
4 % g ?A/’—ﬂ = ’ mff\/—:w\/?ﬂ a0
Fe Pos 5 —— 300%
. — 2000%
Phi2 cuts, Max=12.39 —
0.0 5.0° 10.0° 15.0° 20.0°
U [ SR
[cqneedl N, .= ] Ty —/“"\‘\;g = e
e - = E——
== D e= B o O J o
T e= w ] sl |4 - o
s . - o ) o=
25.0° 30.0° Ja.0" 40.0° 45.0°
R eI ® Ol = ==
=S = - - = = - s
=7 . X .
w {
T e SR e
AR o u I S B
s0.0° £5.0 E0.0° E5.0° Jo0.0°
4 = —_ 7 = -
) = 1 e = q = o=Ta
oo 8 7%
1 e - e
o] - 3 -
,—jf—‘“xﬂﬁ /-A-\,_\ —y
75.0° 30.0° 35.0° 90.0° phit
ifn] 360
]
- NS | =——Sipy- =
o o =0 e | B m
T e e
LT - L

Abb. 6.9.9
ODF Eisen fur
Pos. 5
(Probenmitte).



Fe Pos 2

Phi1 cuts, Max =12.23

20.0°

137

G0.0°

LR A, R
S50
Sooo

2828
Fatatat

7

%D@

L
A R

v

Tk
Q
I/

!

100.0°

160.0°

180.0°

R LA TN
)C o - ~ 9
7 . ]
o S L B I LG
- * =18
200.0° 260.0° 280.0°
o = Lt
D) z @ D - G
e T I
= (ﬂ T SN -
300.0° 300" phi2
om
£
%%;#71)<%§ j? o fﬁ% PH
U M~ a0
Fe Pos 2 — %
. — 0%
Phi2 cuts, Max =12.23 —
0.0° 50° 10.0° 15.0° 200
P L —
= ~ o) =
e R S = o ;/_K\Qé S
| [ e~ |y oa =
m_/xmi_ﬁ_ﬂ, m C}?@ @
: B == =« =1 e
250" 30.0° 35.0° 40.0° 45.0°
T o 0 oo T e °b£bﬁ::;:~
L A =1 F = 4 F = :z;c”‘“ =
<2 (2 “
b <
= I R e I 1 _
R A
50.0° 550 E0.0° E5.0° 700!
4 WE T v =
R N = 1| = <o
v A =
b C? ﬁii: . C;D 41? (t:z>c:;
7a.0° g§0.0" §5.0° 0.0 phil
om
= [ =] =]
ét::: © 7 e e
‘_\‘_‘v—'—/_ ’fmw
P . .
an

an

360

Abb. 6.9.10
ODF Eisen fur
Pos. 2



138

Fe Pos 9 B0
Phi1 cuts, Max = 16.87 mox
Ay a7 40 f j C@
= p ) ﬁf , Al e
2 @h §p Ygp WP oo
o e ﬁ‘[ﬁ\ =\ =
So4r 4y @) 4p T
/_//:‘A}‘? ﬂl o) L0 >
% % 8 iﬁ j B (: 7 d PHI
‘..[jl\ = AT = a0
Fe Pos 9 éﬁﬁﬁ%
Phi2 cuts, Max = 16.87 oo
PVl VAN red SENw) SRR
e R T
- 4 : ' - I
Q\ o Ty T T B2
- o = Abb. 6.9.11
ODF Eisen fir
Pos. 9
Fro=t— ) - n (Probenrand).
7m0 s0.0° 85.0° .0 o i 360 Pfe”e markleren
- o= T Peakkomponen-
M—
<O e /@]\@\ P ten aus Kompo-

nentenfit.

an



139

g = (q)ly q)a (PZ) = ((Pln 9001 450) f(g
w] Pos 1 w1 Pos.2 «] Pos 3 L%

14 14 14
12 12 12
104 wo-W 10
8 8 8
& 6 1 6 1
4 4 4
24 2 24
0 0 0

©1 pog 4 1 Pos 5 o] Pos. 6

14l 14 14 4
127‘/\—_——\;/\—_——\ [ N e o P E

104 10 10 M

k1 8 8

3] 6 6

4 4 4

2 2 2

a 0 + 0

0 45 i) 135 180 225 270 315 260 0 45 90 135 180 225 270 315 360 0 45 90 135 180 225 270 315 360

18 18 18 7

1w+ PoS. 7 18 Pos. 8 18~ Pos. 9
14 4 14 14 4

12 A 12 12 1

10 10 10 +

8 8 8

6 1 6 6

4 4 4

2 2 2

a 0 0

135 180 225 270 315 360

315 360 0 45 96 155 WéU 225 2%0 3"\5 35‘0 0 4‘5 96
Lage der Krigtallite _ 5
s e [T1{<00 HH&GEOOMM —

referenzrichtung
¢:=0 15 30 45 60 75 90 105 120 135 150 165 180 B=0°

Abbildung 6.9.12

(110)-Faser in der ODF. Orientierungsdichteverteilung entlang der Skelettlinie (¢, 90°, 45°) fir
die Positionen des Linien-Scans 1 bis 9. Im Probeninneren liegt eine echte (110)-Faser vor. Am
Probenrand existiert eine zyklische (110)(100)-Faser mit bevorzugten radialen Orientierungen. In
der Skizze sind schematisch die Lagen der Kristallite in der Probe dargestellt.
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Abbildung 6.9.13
Zyklische (110)(100)-Faser in der ODF. Orientierungsdichteverteilung entlang der Skelettlinie
f(p1, 90°, 45°) firr die Positionen des Bogen-Scans A bis G.
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Abbildung 6.9.14
Nebenfaser nahe (120) an den Positionen 2 bis 8.
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Texturapproximation durch M odellkomponenten

Nach der Bestimmung der ODF durch die Reihenmethode erfolgte eine quantitative
Texturanalyse auch mit der Komponentenmethode. Insbesondere bei wenigen scharfen
Komponenten ist diese zur Approximation der Textur geeignet. Die Ergebnisse des
Komponentenfits sind in Tab. 6.9.1 zusammengefalét. Fir drei ausgewahlte Mef3positionen sind
weiterhin die aus den Komponenten riickgerechneten Polfiguren in Abb. 6.9.15 dargestellt. Sie
zeigen eine gute Ubereinstimmung mit den experimentellen. Die zyklische Faser kann in
einfacher Weise durch Modellkomponenten beschrieben werden. Die Idee dabel ist, den
konstanten Anteil der Funktion f(g) durch eine echte (110)-Faser zu beschreiben und den

oszillierenden Anteil durch eine oder mehrere um die radiale Vorzugsorientierung verbreiterte
Peakkomponenten.

Fir alle Positionen lieferte der Komponentenfit eine intensitétsstarke (110)-Faserkomponente
FK1. Fir die Richtung der Faserachse im Kristallsystem weicht der ¢, -Wert um 2 bis 3° vom

idealen Wert der (110)-Richtung ¢, = 45° ab. Im Probensystem ist die Richtung der Faserachse

gegenliber der Probennormalen stets leicht gekippt. Der Kippwinkel variiert fir die Positionen
des Probeninneren zwischen 2 und 3°. Berlcksichtigt man jedoch die Gréle der
Halbwertsbreiten, so kann man die Komponente FK1 as (110)-Faser identifizieren, deren
Faserachse nahezu parallel zur Drahtachse verlauft. An den Positionen 1, 2, 8, und 9 |&/% sich die
Textur durch Hinzunahme von zwei weiteren (110)-Faserkomponenten FK2 und FK3
beschreiben, deren Faserachsen gegentiber der Probennormalen um bis zu 9° gekippt sind. An
den Positionen 2 und 8 ist ihr Volumenanteil mit etwa 10 bis 13% noch relativ gering, wahrend
er am Rand erheblich ansteigt.

An den auferen Positionen kann die zyklische (110)(100) Faser durch die Superposition einer
echten (110)-Faser und einer Peakkomponenten PKO approximiert werden. Die Orientierungen
von PKO stimmen dabei gut mit den Positionen der Maxima in den Skelettlinien (Abb. 6.9.12)
Uberein und liegen nahe der idedlen radialen Vorzugsorientierung g = (180°,90°,45°) der

zyklischen (110)(100)-Faser. Die Halbwertsbreite der Peakkomponente ist mit 26 bzw. 30°
relativ. gro3. Demnach ist die radide Vorzugsrichtung innerhalb des analysierten
Probenvolumens mit einer erheblichen Schwankungsbreite versehen. Hierbei ist jedoch zu
beachten, dal’ bei einem Strahldurchmesser von etwa 2 mm bel den Polfigurmessungen am
Probenrand bereits ein Bogensegment von etwa 14° erfaldt wird.

Neben der (110)-Faser lieferte der Komponentenfit fir die Positionen 2 bis 8 eine weitere
intensitétsstarke Faserkomponente FK4. Im Kristallsystem verlauft die Richtung der Faserachse
etwa zwischen (230) und (120). Bei dieser Komponente handelt sich also um die in der ODF-
Analyse identifizierte Nebenfaser. Im Probenkoordinatensystem ist die Richtung der Faserachse
stets parallel zur Achse der (110)-Faser. Die Halbwertsbreiten sind mit 10 bis 12° etwa doppelt
so grol3 wie die der (110)-Faser.

Der Volumenanteil der (110)- und Nebenfaser ist entlang des Probendurchmessers erheblichen
Schwankungen unterworfen (Abb. 6.9.16). In der Probenmitte haben beide Faserkomponenten
nahezu gleiche Volumenanteile. Dagegen dominiert in der linken Probenhélfte die (110)-Faser
und in der rechten Halfte die Nebenfaser.

An den Positionen 1 bzw. 9 lieferte der Komponentenfit vier weitere Peakkomponenten PK1 bis
PK4. 1hr Volumenanteil betrégt zusammen etwa 30% bzw. 20%. Die Halbwertsbreiten liegen
zwischen 15 und 24°. Durch die Peakkomponenten werden Orientierungen beschrieben, bel
denen die (110)-Normalen der Kristallite bereits erheblich gegentber der Drahtachse verkippt
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sind. Da sie nur an den Probenrdndern auftreten, handelt es sich hierbel offensichtlich um
bevorzugte Orientierungen der Kristallite, die infolge der wirkenden Scherkrédfte bei der
Verformung in den oberfl&chennahen Probenbereichen entstehen. Die Orientierungen der
Peakkomponenten lassen sich auch in den ODF-Schnitten al's langgezogene Maxima um (110)
herum wiederfinden (Abb. 6.9.11).

Pos. Faserkomponenten (FK) Peakkomponenten (PK) Fon
Bez. {D, 02| o, B} | HWB| Bez. {01, D, 02} | HWB]| |

1 |FK1[{90.0,47.7|3.8,250.0} [16.2] 5.0 [PKO| {181.3,8856,44.3} [20.0[257] 0
FK2|{90.0,48.2|8.3,192.7} |17.0| 6.9 |PK1| {229.2,79.2,60.9} | 7.9 |18.8
FK3|{90.0,48.0|6.2,335.9} |16.1| 7.4 |PK2| {155.1,85.7,41.5} |16.8(24.1
PK3| {301.9,828,27.6} |25 132
PK4| { 46.9,81.0,651} |35 |157

2 |FK1[{90.0,48.1|1.9,166.4} |31.1] 6.8 8.2
FK2[{90.0,48.1|4.9,357.3} | 7.0 | 6.0 keine
FK3[{90.0,47.2]|9.0,173.8} | 65 | 7.2
FK4|{90.1,32.7|1.7, 176.0} | 47.2| 11.6

3 |FK1[{90.0,48.8|2.1, 152.7} |61.2[10.1 keine 6.5
FK4|{93.1,30.2|2.1, 149.1} | 32.3| 9.8

4 |FK1[{90.0,486|2.1, 172.8} |62.6|10.3 keine 6.0
FK4|{93.4,29.8|2.1,175.9} | 31.4| 95

5 [FK1[{90.0,48.3|24, 196.7} |46.0| 7.8 keine 10.4
FK4|{90.0,33.0|2.2, 202.5} | 43.6|10.6

6 |FK1[{90.0,485|3.1,213.7} |45.4| 8.3 keine 9.4
FK4|{90.0,32.3|3.1, 216.3} | 45.2| 11.5

7 |FK1[{90.0,48.2|3.8,223.7} | 39.0| 85 keine 11.4
FK4|{90.0,32.8]3.3,220.9} | 49.6|12.1

8 |FK1[{90.0,48.1|3.8,224.0} |33.7| 7.6 10.6
FK2[{90.0,47.9|6.0, 3425} | 65 | 7.0
FK3[{90.0,47.7|9.9,179.4} | 3.3 | 6.0 keine

FK41{90.1,32.4| 3.0, 221.5} | 459|125

9 |FK1[|{90.2,47.5|15, 1855} |10.6| 5.4 |PKO| {174.6, 89.7, 445} |23.9]29.3| 0
FK2|{90.0,48.4|3.9,348.1} | 26.8| 7.8 |PK1| {307.7,81.9,28.8} | 4.8|18.3
FK3|{90.0,48.7|8.0,179.3} | 18.7| 7.8 |PK2| {217.1,82.3,59.4} |53 |17.6
PK3| {1345, 828,305 |53 [19.1
PK4| { 346,837,504} | 4.4 |165

Tabelle 6.9.1

Durch Komponentenfit ermittelte Texturkomponenten der Eisenphase fur die Positionen des
Linien-Scans. FK1 bhis FK3 = (110)-Faser; FK4 = Nebenfaser; Intensitdt | in [Vol%];
Halbwertsbreite HWB in [°]; alle Winkelangaben in [°]
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Die Texturverteilungsbilder der Eisenphase

Die Textur der Eisenphase der warmstranggeprefdten CuFe-Probe wurde fir insgesamt 13
Polfigurpunkte K(o, P) Kkartographiert (Abb. 6.9.17). In alen aufgenommenen
Texturverteilungen ergeben sich durch den Verformungsprozel erhebliche Inhomogenitéten.

Die (110)-Texturverteilungen zu K4 bis K8 sind in Abb. 6.9.18 dargestellt. Der Polfigurpunkt K4
entspricht dabei der mittleren Richtung der (110)-Faserachse von FK1. Bei der Rastermessung
werden also nur (110)-Netzebenen erfaldt, deren Normalen parallel zur Faserachse liegen. Im
Texturverteilungshbild zu K4 ergibt sich eine asymmetrische Verteilung mit geringen Poldichten
am linken und hohen Poldichten am rechten Probenrand. Im Probeninneren existiert links vom
Mittelpunkt ein Gebiet mit erhohter Intensitét. Betrachtet man die Anderung der Poldichte
entlang der Polfigurmef3positionen des Linien-Scans, so ergibt sich qualitativ ein ahnlicher
Verlauf wie fir den Volumenanteil der (110)-Faser in Abb. 6.9.16.

Weitere (110)-Texturverteilungsbilder wurden zu den Richtungen K5 bis K8 aufgenommen, die
gegentiber K4 um 7° gekippt und in 90°-Schritten gedreht sind. Bel den Rastermessungen tragen
nun (110)-Netzebenen zur Poldichte bei, deren Normalen gegenuiber der (110)-Faserachse um 7°
gekippt und den jeweils eingestellten Winkel B gedreht sind. In den Verteilungsbildern in Abb.
6.9.18 sind starke Inhomogenitéaten zu erkennen. Im einem scharf lokalisierten Randbereich mit
einer Breite von 1 bis 2 mm findet man hohe Poldichten auf jewells einer Seite der Probe.
Beachtet man die eingestellten Probenrichtungen, so stellt man fest, dal3 die (110)-Normalen in
diesen schmalen Randbereichen in radialer Richtung gekippt sind. Im Probenkoordinatensystem
wurden sie einen Kegel bilden, dessen Spitze in die Probe hineinzeigt. Am Probenrand liegt also
eine in [44] beschriebene einsinnige Kegelfasertextur vor. In den (110)-Verteillungsbildern sind
Gebiete erhdhter Poldichte auch im Probeninneren zu erkennen, d.h. auch hier existieren
Kristallite mit ,, verkippten“ (110)-Netzebenen.

In den Texturverteilungshildern der (200)-Poldichten zu K9 bis K12 sollte das Auftreten der
radialen Vorzugsrichtung der zyklischen Faser sowie die lokale Verteilung von Polen der
Nebenfaser untersucht werden. Die in der (200)-Polfigur auf3en liegenden Pole K9 und K10
gehdren dabel zur (110)-Faser, die weiter innen liegenden Pole K11 und K12 zur Nebenfaser
(Abb. 6.9.17).
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Die (200)-Texturverteilungen zu K9 und K10 zeigen eine nahezu konstante Verteilung im
Probeninneren und ein stark lokalisiertes Gebiet hoher Poldichte von etwa 1 mm Breite auf
beiden Seiten der Probenrandes (Abb. 6.9.19). Hierbel handelt es sich offenbar um die radialen
Vorzugsrichtungen der zyklischen (110)(100) Faser, bei denen die (110)-Netzebenen parallel zur
Probenoberflache liegen und eine der (100)-Richtungen bevorzugt radial ausgerichtet ist. Hohe
Poldichten treten jewells auf den gegeniiberliegenden Seiten der Probe auf, da die Orientierungen
der Kristallite bel einer 180°-Drehung um die Faserachse gleichwertig sind. Eine 90°-Drehung
entspréche einer radial bevorzugten (110)-Richtung. Zu diesen Kristallrichtungen werden an den
Randern der Probe jedoch Poldichten nahe Null gemessen.

In den (200)-Texturverteilungen zu Polen der Nebenfaser K11 und K12 treten hohe Intensitéten
ausschliefdlich im Probeninneren auf (Abb. 6.9.19). Dies bestétigt die Ergebnisse der
quantitativen Texturanalyse, bei denen die Nebenfaser im Randbereich nicht mehr auftritt. Im
Texturbild zu K12 ist eine Konzentration in der linken Probenhédfte zu erkennen. Im Verlauf des
Volumenanteils der Nebenfaser trat in diesem Bereich der Probe in Abb. 6.9.16 ein hoher Wert
auf.

In den Texturverteilungen der (211)-Poldichte zu Probenrichtungen K13 bis K16 sind in der
Probenmitte relativ geringe Intensitdtsschwankungen zu finden (Abb. 6.9.20). An den
Probenrandern treten dagegen erhohte Poldichten auf. Die Interpretation dieser Verteilungsbilder
wird jedoch erschwert durch die Uberlagerung von Polen zu unterschiedlichen Orientierungen.
Liegt z.B. die (110)-Netzebene paralel zur Oberflache, dann Uberlagern sich in den (211)-
Polfigurpunkten K13 und K15 die Pole zweier kristallographisch unterschiedlicher
Orientierungen g, = (145°,90°,45°) und g, = (215°,90°,45°) (Abb. 6.9.21). Dieses Problem
muf3 natirlich auch in den Texturverteilungsbildern zu anderen (hkl)-Poldichten beachtet werden,
da grundsétzlich nur die Verteilungen kristallographischer Richtungen gemessen werden konnen.
Im Falle einer echten (110)-Faser werden bei der Aufnahme der (110)-Texturverteilung zum
Polfigurzentrum ale Kristallorientierungen erfaldt, deren Netzebenen paralel zur
Probenoberflache liegen, unabhangig von ihrem Drehwinkel. Dies ist insbesondere fur die
Untersuchung der lokalen Verteilung von Faserkomponenten von Vorteil. In der (200)-Polfigur
kommt es bei der betrachteten (110)-Faser zu einer Uberlagerung von Orientierungen
0, = (¢,,90°,45°) und g, = (¢, +180°,90°,45°), die jedoch kristallographisch aquivalent sind
und die Interpretation der Texturverteilungsbilder nicht erschweren.



147

Abbildung 6.9.17
Fur die Texturverteilungsbilder der Eisenphase verwendete Probenrichtungen K(o, B), dargestellt
in den experimentellen Polfiguren fir Position 4.

K4 (3, 180) K5 (10, 180) g K6 (4,0)

Min =19 \

i Min=0
Min =16 _ _
Max = 5848 Max = 4405 Max = 7135
4500 K7(7,90) K8 (7, 270)
2250 PR
O . LT O B T
— .,
10 mm Min=0 A Min =16 \_
Max = 5584 Max = 4784
Fe (110)

Abbildung 6.9.18
(110)-Texturverteilungen des Eisens zu Probenrichtungen K(o, B). 8491 Punkte, 200 pm
Schrittweite, 55/Punkt, 20rea110 = 52.42°, Fe(110) auf Kobalt Ko, Detektorabstand D = 70 mm.
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Abbildung 6.9.19
(200)-Texturverteilungen des Eisens zu Probenrichtungen K(o, ). 8491 Punkte, 200 pm
Schrittweite, 55/Punkt, 20re00 = 77.36°, Fe(200) auf Kobalt Ko, Detektorabstand D = 70 mm.
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>800
400
0
—_—
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Abbildung 6.9.20
(211)-Texturverteilungen des Eisens zu Probenrichtungen K(o, ). 8491 Punkte, 200 pum
Schrittweite, 55/Punkt, 20re11 = 99.90°, Fe(211) auf Kobalt Ko, Detektorabstand D = 35 mm.
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Oo = 0= 0=
(180, 90, 45) (145, 90, 45) @ (215, 90, 45) @ PR

Abbildung 6.9.21

Uberlagerung von Poldichten fiir Kristallite der (110)-Faser mit unterschiedlichen Orientierungen
in den fur die (211)-Texturmaps verwendeten Polfigurpunkten. In der Darstellung Uberlagern
sich Polevon g, = (¢,,90°,45°) und g, = (¢, +180°,90°,45°) in K13 und K15.
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6.9.1.2 DieKupferphase der warmstranggepr efsten CuFe-Probe

Polfigur messungen

Die entlang des Probendurchmessers aufgenommenen Polfiguren weisen auf das Vorhandensein
einer intensitdtsstarken (100)-(111)-Doppelfaser an adlen Mef3positionen hin (Abb. 6.9.22).
Leichtere Intensitétsschwankungen kann man auf den Ringen der (100)-Faser in der (111)- und
(220)-Polfigur fur die Positionen 2 und 8 erkennen. Am Probenrand (Pos. 1 und 9) treten in der
(111)-Polfigur bereits ausgepréagte Intensitétsmaxima bei f=90° und S =270° auf. In den
Polfiguren des Bogen-Scans erkennt man weiterhin, dal3 sich diese von einer Mef3position zur
anderen um jeweils A = 15° mitdrehen (Abb. 6.9.23). Fir Position A liegen siebei = 0° und

B ~180°.

ODF-Analyse dur ch die Reithenmethode

Die ODF wurde mit der Rethenmethode zu jeder Mef3position des Linien- und Bogen-Scans fir
trikline Probensymmetrie bestimmt. Im Probeninneren (Pos. 3 bis 7) ergeben sich nur geringe
Unterschiede, weshalb in Abb. 6.9.24 nur die ODF fir die Probenmitte dargestellt werden soll.
Beim Ubergang in den Randbereich treten jedoch signifikante Anderungen in der Textur der
Kupferphase auf (Abb. 6.9.25 und 6.9.26).

Aus dem Verlauf der Skelettlinien f(¢,,90°,0°) in Abb. 6.9.27 geht hervor, dal3 eine
intensitétsstarke (100)-Faser an alen Positionen vorliegt. Relativ konstante Verléufe ergeben sich
fur die Positionen 4 bis 6. Innerhalb des analysierten Probenvolumens liegen also echte (100)-
Fasern vor. In Richtung der Probenrénder sind Intensitdtsschwankungen auf den Skelettlinien
festzustellen, die jeweils eine Periode von etwa Ag, = 90° haben. An den Positionen 2 und 8
sind die Maxima bei ¢, = 0°, 90°, 180° und 270° relativ stark ausgeprégt. Sie entsprechen

Vorzugsorientierungen der Kristalite, bei denen die (100)-Netzebenen tangentia zum
Probenumfang liegen. Am Probenrand existiert demnach eine zyklische (100)(100)-Faser. Ihre
radiale Vorzugsorientierung ist jedoch im Vergleich zur zyklischen (110)(100)-Faser der
Eisenphase sehr schwach ausgeprégt.

Neben der (100)-Faser tritt an jeder Mef3position eine echte (111)-Faser auf. Weiterhin existiert
an den Positionen 2 bis 8 eine dritte Faserkomponente, deren Faserachse im Kristallsystem nahe
(611) verlauft. Sie soll im folgenden wieder als Nebenfaser bezeichnet werden. Fir die
Positionen am Probenrand 1 und 9 sind nur noch einzelne Orientierungen dieser Nebenfaser in
» Resten” vorhanden.
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e
PR (B =0°)

S32 002

Abbildung 6.9.22
Experimentelle Polfiguren der Kupferphase fir Mef3positionen des Linien-Scans 1 bis 9.
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Kupfer
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e
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Abbildung 6.9.23
Experimentelle Polfiguren der Kupferphase fir Mef3positionen des Bogen-Scans A bis G.
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Abbildung 6.9.27
(100)-Faser in der ODF. Orientierungsdichteverteilung entlang der Skelettlinie f(¢1, 90°, 0°) fur
die Positionen des Linien-Scans 1 bis 9 und des Bogen-Scans A bisF.
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Texturapproximation durch Modellkomponenten

Die Textur der Kupferphase der warmstranggeprefdten Probe wurde fir die Positionen des
Linien-Scans mit der Komponentenmethode approximiert. Die Ergebnisse des Komponentenfits
und die im folgenden verwendeten Bezeichnungen der Texturkomponenten sind in Tabelle 6.9.2
zusammengefaldt. Fir drei ausgewdhlte Positionen sind weiterhin die aus den Komponenten
riickgerechneten Polfiguren dargestellt, wobei sich in Abb. 6.9.29 eine gute Ubereinstimmung
mit den experimentell ermittelten ergibt. Insgesamt konnen fur die Kupferphase drei
unterschiedliche Faserkomponenten (FK) identifiziert werden. An den Probenréndern lieferte der
Komponentenfit aul3erdem verschiedene Peakkomponenten (PK).

Die (100)-Faser (FK1) ist mit eéinem Volumenanteil von 50 bis 70% fir alle Mef3positionen die
dominierende Texturkomponente. Die Halbwertsbreite liegt zwischen 9 und 11°. Im Kristallsystem
verlauft die Richtung der Faserachse exakt parallel zur (100)-Richtung. Im Probensystem ist jedoch
eine leichte Variation der Faserachsenrichtung Gber den Probenquerschnitt festzustellen, wobel der
Kippwinkel zur Drahtachse zwischen 1 und 3° liegt. Fir den Schnittwinkel zwischen der (100)-
Faserachse des Kupfers und der (110)-Faserachse des Eisens ergeben sich Werte zwischen 0.3 und
1.9°. In guter N&herung kann man aso davon ausgehen, dal? die Faserachsen beider Phasenanteile
im Probensystem parallel sind.

Die (111)-Faser (FK2) ist ebenfalls an allen Mef3positionen vorhanden. Thr Volumenanteil liegt
zwischen 7 und 15%. Die Halbwertsbreiten sind mit rund 15° etwas gréf3er als die der (100)-
Faser. Die Richtung der Faserachse verlauft im Kristallsystem exakt entlang (111). Im
Probensystem betrégt der Schnittwinkel mit der (100)-Faserachse bis zu 1.1°, d.h. beide
Faserachsen verlaufen nahezu parallel.

Neben der (100)-(111)-Doppelfaser, deren Ausbildung bel einachsig verformten kfz-Materialien
typisch ist, konnte fUr die Positionen 2 bis 8 auch mit der Komponentenmethode die Existenz der
Nebenfaser (FK3) bestétigt werden. Mit einer Habwertsbreite von 7 bis 8° ist diese
Faserkomponente noch ,schéarfer” als die (100)-Faser. lhr Volumenanteil ist fir die meisten
Mef3positionen etwas grof3er as der der (111)-Faser. Im Kristallsystem ergeben sich kleinere
Schwankungen fur die Richtungen der Faserachse. Fur Pos. 3 und 4 verlauft sie nahe (711), fr
Pos. 5 nahe (811) und fir Pos. 6 bis 8 nahe (611). Im Probensystem ist die Faserachse nahezu
paralel zur (100)-Faserachse.

Der Volumenanteil der Faserkomponenten variiert entlang des Probendurchmessers erheblich.
Wie aus Abbildung 6.9.28 hervorgeht, ist er fur die (100)- und Nebenfaser im Probeninneren
maximal und fallt zum Rand hin stark ab, wobel der Verlauf leicht unsymmetrisch ist. Im
Gegensatz dazu ergibt sich fir die (111)-Faser ein symmetrischer Verlauf mit einem Minimum in
der Mitte und an den Réandern der Probe.

An den Randpositionen 1, 2, 8 und 9 enthdt die Textur neben den Faserkomponenten auch
Peakkomponenten. Unter ihnen ist PKO die intensitétsstarkste. Innerhalb der Schwankungsbreite,
die durch die relativ grof3e Halbwertsbreite von 14 bis 30° vorgegeben ist, beschreibt sie eine
Orientierung nahe der Wurfellage. Dabel liegen die (100)-Ebenen der Kristallite parallel zur
Probenoberflache und eine der (100)-Richtungen radial. Verfolgt man die Anderung der
Orientierung dieser Komponente entlang der Mef3positionen des Bogen-Scans, so stellt man fest,
daf3 sich diese um jeweils Ap; = 15° mitdreht. Die (100)-Ebenen liegen also stets tangential zum
Probenumfang. Damit bildet die Peakkomponente PKO zusammen mit der (100)-Faser eine
zyklische (100)(100)-Faser.
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An den auf¥eren Randpositionen ergeben sich acht weitere Peakkomponenten. Die Ursache fir ihr
Auftreten ist wiederum in den Scherkraften zu suchen, die wéhrend der Verformung in den
oberflachennahen Bereichen der Probe wirken. Die Komponenten PK1 bis PK6 kénnen dabei als
»Reste’ der Nebenfaser interpretiert werden. Die Werte fur @ und ¢, entsprechen anndhernd
denen der Nebenfaser. Allerdings sind jetzt nur noch bestimmte Werte von Winkeln o,
vorhanden. Bel PK1 bis PK3 liegen sie etwa zwischen 20 und 60°, bei PK4 bis PK6 zwischen
200 und 250°. Auch in den ODF-Schnitten sind die , Faserreste” zu erkennen (Abb. 6.9.26). Im
Komponentenfit werden diese ,Faserreste” durch jeweils drei diskrete Peakkomponenten
beschrieben. Die Approximation kann jedoch schrittwel se verbessert werden, indem man weitere
Peakkomponenten hinzunimmt, deren Orientierungen z.B. zwischen PK1, PK2 und PK3 liegen.
Insbesondere wiirde sich dann auch in den rickgerechneten Polfiguren zu Pos. 9 eine bessere
Ubereinstimmung ergeben (Abb. 6.9.29).

[Vol%)]
70
(100)-Faser 60
50
Nebenfaser 20T
/j Abbildung 6.9.28
/T\_ Volumenanteil der Faser-
(111)-Faser komponenten an der
rlmm] K upferphase entlang des
R -8 6 -4 -2 0 2 4 6 g +r Probendurchmessers
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Pos. Faserkomponenten (FK) Peakkomponenten (PK) Fon
Bez. {®, 92|, B} | HWB | Bez {1, @, @2} | HWB | |
1 [FK1|{90.0, 0.0]2.9,240.3} |53.0{10.1| PKO {86.3, 87.8, 84.2} 6.7 |14.0| 3.0
FK2|{54.8,45.0|2.9,217.8} | 7.8 |15.3| PK1 {21.0, 83.0, 9.3} 51 (122
PK2 {57.1, 83.3, 15.1} 2.6 (115
PK3 {42.2,85.0, 11.0} 2.7 | 9.2
PK4 {246.2, 86.9, 5.2} 40| 89
PK5 {205.4, 78.9, 3.0} 49 |11.7
PK6 {227.8, 82.9, 4.8} 6.2 |11.8
PK7 {316.8, 71.3, 65.8} 2.1 175
PK8 {142.3,59.7, 59.1} 1.9 150
2 |FK1({{90.1, 0.2]1.3,183.0} [64.0(10.4| PKO {86.6, 87.5, 2.2} 10.5|27.4| 8.7
FK2|{54.7,45.0|15,177.6} | 9.8 |14.4
FK3|{82.2, 7.9]|1.2,176.2} |10.5| 6.9
3 |FK1|{90.0, 0.1]1.7,162.7} |68.1|10.6 9.8
FK2|{54.8,45.0]|2.0,162.2} | 89 |14.1 keine
FK3|{815, 8.6|1.8,154.0} [13.3]| 7.8
4 |FK1[{90.0, 0.0]1.8,174.7} |69.7| 9.9 8.7
FK2|{54.7,45.0]|2.0,179.3} | 6.8 |14.8 keine
FK3|{82.4, 8.2]|1.7,179.6} | 14.7| 7.6
5 |FK1|{90.0, 0.0]|1.9,187.4} |71.7| 9.8 8.8
FK2|{54.7,45.0| 2.0, 180.9} | 5.8 | 15.0 keine
FK3[{83.1, 9.1]|1.7,181.9} |14.7| 7.2
6 |FK1|{89.9, 0.0|2.3,203.0} [71.4|10.8 8.3
FK2|{54.7,45.0|2.4,211.7} | 8.7 |15.8 keine
FK3|{80.1, 9.1|3.6,213.6} [11.6| 7.3
7 |FK1|{89.9, 0.0|2.3,211.8} [65.4|11.2 104
FK2|{54.7,45.0| 2.8, 215.8} | 10.7| 14.8 keine
FK3[{80.9, 9.3]3.0,212.4} | 13.5| 85
8 |FK1|{89.6, 0.0]|2.0,213.7} |63.0|11.2| PKO {263.3, 89.5, 5.9} 85 (225( 87
FK2|{54.7,45.0|2.4,210.9} |10.7|14.6| PK1 {242.7,87.2,5.8} 11| 6.0
FK3|{80.7, 9.4]4.1,215.2} | 13.5| 8.0
9 |FK1[{89.7, 0.0|1.3,191.9} {47.0| 9.2 | PKO {356.0,86.6, 1.5} [12.7|22.6| 3.8
FK2|{54.7,45.0]|1.6,182.8} | 7.2 |14.6| PK1 { 22.8,80.9, 6.1} 36 (113
PK2 { 42.0,84.7, 6.3} 28 (7.9
PK3 { 58.9,831, 87} 35 (110
PK4 {201.7,82.1, 3.3} 54 (113
PK5 | {240.3,875 81} |4.2]|106
PK6 {221.7,84.9, 5.8} 53 (11.3
PK7 {222.6, 66.3, 26.7} 2.2 |195
PK8 { 28.7,63.0, 30.4} 2.2 |17.3
Tabelle6.9.2

Durch Komponentenfit ermittelte Texturkomponenten der Kupferphase fur die Positionen des
Linien-Scans. FK1 = (100)-, FK2 = (111)-, FK3 = Nebenfaser; Intensitét |1 in [Vol%];

Halbwertsbreite HWB in [°]; alle Winkelangaben in [°]
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Texturverteilungsbilder der Kupferphase

Die Textur der Kupferphase der warmstranggeprefdten Probe wurde fir insgesamt 12
Polfigurpunkte K(o, P) kartographiert (Abb. 6.9.30). Die Texturverteilungen der (200)-
Poldichten zu K1, K2 und K3 sind in Abbildung 6.9.31 dargestellt. Die Probenrichtung K1
entspricht dabei der mittleren Richtung der (100)-Faserachse im Probensystem, die sich im
Komponentenfit fir die Faserkomponente FK1 ergibt. Das Texturverteilungsbild zu K1 zeigt,
dal? Kristallite, deren (100)-Normalen parallel zur Faserachse liegen, bevorzugt in zwel Gebieten
der Probe auftreten. Das erste ist ein ringférmiges Gebiet am Probenrand, welches konzentrisch
zum Probenmittelpunkt liegt und dessen Breite etwa 1 mm betrégt. Das zweite ist ein
kreisférmiges Gebiet, welches links tber dem Probenmittelpunkt lokalisiert ist. In den anderen
Texturverteilungsbildern werden Kristallite erfaldt, deren (100)-Normalen parallel zu K2 bzw. K3
liegen. Gegeniber der Faserachse sind sie um 5° gekippt, wobei der Unterschied im Drehwinkel
180° betrégt. In der Vertellung zu K2 ergibt sich ein dhnliches Bild wie zu K1. Hohe Poldichten
treten hierbel am Probenrand auf. Im Gegensatz dazu kann man zu K3 eine anndhernd
komplementére Verteilung feststellen. Gebiete mit hohen Intensitédten findet man nun an einer
Seite des Probenrandes und unterhalb des Probenmittelpunktes. Hier liegen verstérkt Kristallite
vor, deren (100)-Normalen gegeniiber K2 in die entgegengesetzte Richtung gekippt sind. Ein
interessantes Detail tritt in den (200)-Texturverteilungen zu K2 und K3 auf. Am Probenort, der in
Abb. 6.9.31 mit einem Pfeil gekennzeichnet ist, tritt ein sprunghafter Abfall der Poldichte in K3
auf, wahrend in K2 an dieser Position ein Anstieg zu verzeichnen ist. Hier handelt es sich um
eine scharf lokalisierte Texturinhomogenitét, die offenbar herstellungsbedingt ist.

Die Verteilungsbilder der (111)-Poldichten sind in Abb. 6.9.32 dargestellt. Dabei wurden die
Probenrichtungen K18 bis K21 verwendet, unter denen in der (111)-Polfigur die Pole der (100)-
Faser auftreten. In den dazugehérenden Verteilungsbildern ergeben sich Gebiete hoher Intensitét
jeweils an zwei gegeniiberliegenden Seiten am Probenrand. In diesen Bereichen treten offenbar
die im Komponentenfit ermittelten Peakkomponenten auf, die durch die Scherkréfte bei der
Verformung des Materials entstehen. Erhohte Poldichten ergeben sich aber auch im inneren
Bereich der Probe. Insbesondere sind im Texturverteilungshild zu K18 zwel Linien entlang des
Probendurchmessers zu erkennen, die mit der Probenreferenzrichtung einen Winkel von etwa 45°
bilden (Pfeile in Abb. 6.9.32). Hierbei mul3 es sich um die Poldichten der Peakkomponente PKO
handeln, bei der eine der (100)-Ebenen paralel zur Probenoberfléche liegt (folgt aus den (200)-
Verteilungen) und weiterhin eine der (100)-Richtungen radial ausgerichtet ist. Gemeinsam mit
der (100)-Faser bilden sie die zyklische (100)(100)-Faser.

Im (111)-Texturverteilungsbild zur Probenrichtung K17 werden Kristalite erfal’t, deren (111)-
Normaen parallel zur (111)-Faserachse liegen (Abb. 6.9.32). Da esim Polfigurpunkt K17 zu keiner
Uberlagerung mit Polen anderer signifikanter Texturkomponenten kommt, 1483 sich das
Texturverteilungsbild direkt as lokale Verteilung der (111)-Faser interpretieren. Es ergibt sich ein
ringformiges Gebiet, das im Gegensatz zur (200)-Verteilung zu K1 konzentrisch zum Mittel punkt
ist. Interessant ist die Tatsache, dal3 niedrige Poldichten nicht nur an den Probenrdndern auftreten,
sondern auch in der Probenmitte. Dies ist auch in Ubereinstimmung mit dem Verlauf des
Volumenanteils der (111)-Faser, der im Ergebnis des Komponentenfits bestimmt wurde (Abb.
6.9.28). Allerdings ist die Ortsauflésung bei der Aufnahme der Texturverteilungsbilder gegentiber
den ortsaufgel 6sten Polfigurmessungen um einen Faktor 20 hoher.

In Abbildung 6.9.33 sind die zu K22 his K25 aufgenommenen (220)-Verteilungsbilder
dargestellt. Auch hier findet man erhohte Intensitéten bevorzugt am Probenrand, wobei die
Statistik durch die relativ geringe Zéhlrate beeintrachtigt ist.
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(200)

Abbildung 6.9.30

Fur die Texturverteilungsbilder der Kupferphase verwendete Probenrichtungen K(o, ), darge-
stellt in den experimentellen Polfiguren zu Position 9.

K1(2,190) Cu (200)
) - >16000
8000
PR
0
10 mm

Max = 16006

K2 (3, 10)

/ >10700

N 5350

Min = 30 Min = 40
Max = 10968 Max = 10653
Abbildung 6.9.31
(200)-Texturverteilungen des Kupfers zu Probenrichtungen K(o, ). 8491 Punkte, 200 pm

Schrittweite, 55/Punkt, 20cu200 = 59.34°, Cu(200) auf Kobalt Ko, Detektorabstand D = 35 mm.
Die Pfeile markieren eine scharf lokalisierte, offenbar herstellungsbedingte Texturinhomogenitét.
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K 18 (55, 86) K 19 (55, 176)

1600
0
—_—
_ 10 mm
Min = 22 : Min =25
Max = 4927 Max = 3414
K 20 (55, 266) K21 (55, 356)
Min = 22 a
Max = 4120
>1100 .
550
PR
Cu (111)
0

Abbildung 6.9.32

(111)-Texturverteilungen des Kupfers zu Probenrichtungen K(o, ). 8491 Punkte, 200 pm
Schrittweite, 58/Punkt, 20¢,111 = 50.76°, Cu(111) auf Kobalt Ko, Detektorabstand D = 70 mm.
Die Pfeile in K18 markieren die radial bevorzugte (100)-Richtung der zyklischen (100)(100)-
Faser.
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K 23 (45, 176)

Cu (220)

PR

>550

275

Max = 778

Abbildung 6.9.33
(220)-Texturverteilungen des Kupfers zu Probenrichtungen K(o, B). 8491 Punkte, 200 pm
Schrittweite, 55/Punkt, 20220 = 88.94°, Cu(220) auf Kobalt Ko, Detektorabstand D = 35 mm.
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6.9.2 Kaltgezogene K upfer -Eisen-Probe

Nach der Untersuchung des warmstranggeprefdten Ausgangsmaterials erfolgt nun die Analyse der
kaltgezogenen Kupfer-Eisen-Probe. Aus den Ergebnissen der quantitativen Texturanalyse und den
Texturverteilungsbildern wird im folgenden deutlich, wie durch den Prozef? der Katverformung die
durch das Warmstrangpressen gegebene A usgangstexturverteilung modifiziert wird.

Der Ablauf der Messungen ist analog zu dem der Ausgangsprobe (siehe Abschnitt 6.9.1).
Lediglich die Zahl der im Linien-Scan aufgenommenen ortsaufgel 6sten Polfiguren wurde wegen
des geringeren Probendurchmessers auf funf reduziert (Abb. 6.9.35). Aullerdem ist die
Sondengrof3e auf der Probenoberflache mit einem Durchmesser von 1.5 mm etwas kleiner als bei
den Messungen an der warmstranggeprefdten Probe.

Abbildung 6.9.34
Schliffbilder der kaltgezogenen Kupfer-Eisen-Probe; Links: Randbereich; Rechts: Probenmitte.
Ausschnittgrofe: 260 x 180 um; Eisenanteile erscheinen dunkel.

PR (B =0°

Mef3positionen
() Bogen-Scan A bisG

. [ ] Linien-Scan 1his5

Abbildung 6.9.35

Positionen fur ortsaufgel 6ste Polfigurmessungen auf dem Querschnitt der kaltgezogenen Kupfer-
Eisen-Probe. Festlegung des Probenkoordinatensystems mit einer fur ale Messungen
feststehenden Probenreferenzrichtung PR. Probendurchmesser 7.5 mm.
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Die Schliffbilder der kaltgezogenen Probe sind in Abb. 6.9.34 dargestellt. Die Form der
Phasenbereiche unterscheidet sich (im Unterschied zur Ausgangsprobe) am Rand nur wenig von
der im zentralen Gebiet. Gegenlber der Ausgangsprobe ist eine deutliche Verkleinerung der
Grolie der Phasenbereiche festzustellen (Vgl. Abb. 6.9.3).

Die Vertellungen der Fuoreszenzintensitdten sollen an diesr Stelle wieder vor den
Texturverteilungsbildern dargestellt werden (Abb. 6.9.36). In den Verteilungsbildern des Kupfers
bzw. Eisens sind die Intensitdten der Ko-Linien dargestellt, welche simultan zu den Cu(200)- bzw.
Fe(200)-Texturverteilungen aufgenommen  wurden. Wie bel der  warmstranggepreliten
Ausgangsprobe kommt es auch hier zu leichten Inhomogenitéten bel der Durchmischung beider
Phasen. Eine erhohte Konzentration des Eisensist in der unteren rechten Probehé fte zu erkennen.

CuKa FeKo

Max = 2619

Abbildung 6.9.36
Verteilungshilder der Ko-Fluoreszenzintensitdten der Elemente Kupfer und Eisen Uber den
Querschnitt der kaltgezogenen Kupfer-Eisen-Probe.

6.9.21 DieEisenphase der kaltgezogenen CuFe-Probe

Polfigur messungen

Wie aus den Polfiguren in Abb. 6.9.37 hervorgeht, existiert Uber den gesamten Probenquerschnitt
eine intensitatsstarke (110)-Faserkomponente. Da die Intensitétsmaxima nicht exakt im Zentrum
der (110)-Polfiguren liegen, ist die Faserachse im Probensystem gegeniiber der Probennormalen
um etwa 5° gekippt. An den beiden Randpositionen kommt es zu Anderungen der Textur. Zum
einen hat das Innere des Ringes in der (200)-Polfigur die Form einer Ellipse. Zum anderen
ergeben sich auf den Faserringen Inhomogenitdten in der Intensitét, bei denen die Maxima im
Vergleich zur (200)-Eisenpolfigur (Abb. 6.9.7) der warmstranggeprefdten Probe um 90° gedreht
jedoch nicht so stark ausgepragt sind. Diese in der Ausgangsprobe als radiale Vorzugsrichtung
identifizierten Poldichtemaxima weisen auf die Existenz einer zyklischen (110)(110)-Faser in der
Eisenphase der kaltgezogenen Probe hin.
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ODF-Analyse durch die Rethenmethode

Fur alle Mef3positionen wurde die ODF fir trikline Probensymmetrie bestimmt (Abb. 6.9.38 bis
6.9.40). Dabel sind signifikante Texturunterschiede zwischen der Probenmitte und dem Rand
festzustellen. In allen ODF ist eine intensitétsstarke (110)-Faserkomponente vorhanden. Wahrend
der Verlauf der Skelettlinie f(¢1, 90°, 45°) fir die Positionen 2 bis 4 relativ konstant ist, treten am
Rand der Probe stérkere Intensitdtsschwankungen auf. So ergeben sich fir die Position 1 breite
Maxima bel @;-Werten von etwa 100° und 280° (Abb. 6.9.41). Gegenuber der
warmstranggeprefiten Probe sind sie um etwa A, = 90° verschoben (Vgl. Abb. 6.9.12). Es treten
nun aso radiale Vorzugsorientierungen auf, bei denen die (110)-Netzebenen tangential zum
Probenumfang liegen. Damit liegt am Probenrand eine zyklische (110)(110)-Faser vor. Die grol3e
Halbwertsbreite des oszillierenden Anteils in Abb. 6.9.41 183t sich dadurch erkl&ren, dal3 fr
einen Strahldurchmesser von etwa 1.5 mm und einem Probendurchmesser von 7.5 mm bel der
Polfigurmessung am Probenrand bereits ein Bogensegment von Uber 30° erfal3t wird.

Texturapproximation durch Modellkomponenten

Die Ergebnisse des Komponentenfits sind in Tabelle 6.9.3 zusammengefaldt. Fir drel ausgewéhlte
Mel3positionen sind weiterhin in Abb. 6.9.43 die aus den Komponenten riickgerechneten Polfiguren
dargestellt, wobei sich eine gute Ubereinstimmung mit den experimentellen ergibt.

Die (110)-Faser (FK1) ist mit Volumenanteilen von 45% am Rand und 70% in der Mitte die
dominierende Texturkomponente. Gegeniiber der Ausgangsprobe ist ihre Intensitét deutlich
angestiegen und mit Halbwertsbreiten zwischen 7 und 9° ist sie auf3erdem noch scharfer im
Orientierungsraum lokalisiert. Fir den Kippwinkel der Faserachse gegeniiber der Probennormalen
ergibt sich ein mittlerer Wert von etwa 4°. Im Kristallsystem weicht die Faserachsenrichtung, wie
bel der Ausgangsprobe, etwas von der idealen (110)-Richtung ab.

Fur die Mel3positionen aufferhalb der Probenmitte lieferte der Komponentenfit eine Reihe von
Peakkomponenten, deren Orientierung auch in der ODF wiedergefunden werden kann. Bei PK1
bis PK3 (an Pos.5 nur PK1 und PK2) handelt es sich jewells um Peakkomponenten, die innerhalb
der angegebenen Halbwertsbreite die radiale Vorzugsorientierung der zyklischen (110)(110)-
Faser beschreiben. 1hr Volumenanteil ist jedoch erheblich kleiner alsin der Ausgangsprobe. Die
Zyklizitét der (110)(110)-Faser ist also in der kaltgezogenen Probe nicht so stark ausgepragt wie
bei der (110)(100)-Faser der warmstranggeprefiten Probe. An den auf3eren Probenréndern
ergeben sich weitere 6 bzw. 7 Peakkomponenten, deren Pole in der (200)-Polfigur zu dem
elipsenférmigen Innenring fuhren. Thr Volumenanteil betrdgt zusammen jeweils 33%. Die
Halbwertsbreiten liegen im Durchschnitt bei 20°, d.h. sie haben im Orientierungsraum im
Vergleich zu den anderen Texturkomponenten eine relativ breite Verteilung.

Neben der (110)-Faser liegt an den Positionen 2, 3 und 4 eine weitere Faserkomponente (FK2) vor,
die im folgenden wieder as Nebenfaser bezeichnet werden soll. Im Kristalsystem verléuft ihre
Faserachse nahe (230). Sie ist aso identisch mit der Nebenfaser der warmstranggeprefdten Probe,
wobel der Volumenantell mit rund 16% erheblich kleiner geworden ist. In der ODF war die
Nebenfaser nur schwer nachweisbar. Im Komponentenfit war sie hingegen deutlich auszumachen.
Der Verlauf der Intensitéten beider Faseranteile tber den Probenquerschnitt ist in Abb. 6.9.42
dargestellt. Der Volumenanteil der Nebenfaser bleibt nahezu konstant, wahrend der Anteil der
(110)-Faser zum Rand hin abfdlt. Dabei ist zu berlicksichtigen, daf’3 sich die Angabe des
Volumenantells stets auf das analysierte Probenvolumen bezieht. Bei eéitnem Probendurchmesser
von 7.5 mm und einer SondengrofRe von 1.5 mm hat das detektierte Volumen bereits einen
grof3en Anteil am Gesamtvolumen.
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Abbildung 6.9.37
Experimentelle Polfiguren der Eisenphase fir Mef3positionen des Linien-Scans 1 bis 5.
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Pos. Faserkomponenten (FK) Peakkomponenten (PK) Fon
Bez. {®, 02 ] 0, B} | HWB | Bez. {01, @, 03} | HWB| |
1 |FK1({90.0,46.6|4.5,309.7} [45.1| 9.4 |PK1| {263.4,87.2,51.9} 53 [13.0| 6.4
PK2| {290.5, 83.9, 51.6} 4.4 135
PK3| {237.5, 920, 54.5} 56 |15.7
PK4| {261.2,24.3, 66.2} 6.4 [19.9
PK5| {214.4,239,81.1} |51 (184
PK6| {295.0,26.5, 6.7} 55 (203
PK7| {86.2, 29.4, 24.5} 6.4 | 25.3
PK8| {127.3,28.7,20.8} 48 |21.4
PK9| {574, 33.6,81.2} 5.0 [18.9
2 |FK1{{90.0,47.3]4.6,311.0} |60.1| 6.8 |PK1| {278.4,88.1, 48.8} 3.7 (131(15.2
FK2|{87.3,35.7|6.2,305.6} | 16.7| 7.2 |PK2| {301.6, 85.3, 46.9} 11|57
PK3| {250.1,89.9, 50.5} 3.2 (133
3 |FK1{{90.0,46.9|3.6,327.8} | 70.0| 7.0 keine 134
FK2|{86.6, 36.9] 4.0, 320.3} | 16.6| 5.8
4 |FK1{{90.0,47.6|3.1,355.9} |65.6| 7.6 |[PK1| {262.8,87.5, 38.1} 20|93 |14.2
FK2| {855,33.1|44,25} |142| 89 |PK2| {242.8,84.8, 38.8} 18193
PK3| {2825, 905, 37.3} 2.2 [10.1
5 |FK1[{90.0,47.9|3.1,358.6} [45.4| 83 |PK1| {253.1,86.7,35.2} 5.0 |13.8(10.9
PK2| {279.0,91.5, 32.6} 52 (151
PK3| {126.1,35.1, 11.6} 7.2 (184
PK4| {70.6, 30.3, 67.3} 59 (203
PK5| {96.3, 31.9, 75.4} 3.9 (20.6
PK6| {40.9, 33.0, 72.6} 29 (154
PK7| {252.6, 21.9, 76.3} 50 195
PK8| {224.3,28.3, 78.5} 42 116.8
PK9| {293.3,24.6,12.0} 4.4 119.3

Tabelle6.9.3

Durch Komponentenfit ermittelte Texturkomponenten der Eisenphase fur die Positionen des
Linien-Scans. FK1 = (110)-Faser; FK2 = Nebenfaser; Intensitét | in [Vol%]; Habwertsbreite
HWB in [°]; adle Winkelangaben in [°]
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Abbildung 6.9.41
(110)-Faser in der ODF. Orientierungsdichteverteilung entlang der Skelettlinie f(¢s, 90°, 45°) fur
die Mef3position 1 am Probenrand.
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Abbildung 6.9.42
Volumenanteile der (110)- und Nebenfaser an der Eisenphase entlang des Probendurchmessers.



POS 1 (110)

173

Abb. 6.9.43
Experimentelle
und durch
Komponenten
rickgerechnete
Polfiguren fur
Positionen 1, 2
und 3.
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Texturverteilungsbilder der Eisenphase

Fur die Eisenphase der kaltgezogenen CuFe-Probe wurden Texturverteilungen zu insgesamt 11
verschiedenen Polfigurpunkten K(o., ) aufgenommen (Abb. 6.9.44). Dabel handelt es sich bis
auf K20 bis K22 um Pole der (110)-Faser. Im Texturverteilungsbild der (110)-Poldichten zu K7
tragen Kristallite zur Intensitét bei, deren (110)-Normalen parallel zur Faserachse ausgerichtet
sind. Es ergeben sich in Abb. 6.9.45 sehr hohe Intensitdten in einem kreisformigen Gebiet im
Probenzentrum. In radialer Richtung ist ein starker Intensitétsabfall zu verzeichnen. Dabel a3t
sich feststellen, dal3 die Poldichten bei einem Radius von etwa 1.5 mm auf die Héalfte des
Maximalwertes absinken. Daraus |83t sich schlief3en, dal? die (110)-Faser besonders stark in der
Mitte der kaltgezogenen Probe konzentriert ist. Diese Tendenz wurde auch schon im Verlauf des
Volumenanteils der (110)-Faser in Abb. 6.9.42 festgestellt. Bel den Rastermessungen ist jedoch
die Ortsauflésung gegeniiber den Polfigurmessungen um einen Faktor 15 hoher.

Die Polfigurpunkte K16 bis K18 sind Pole auf dem Ring der (110)-Faser in der (200)-Polfigur.
Bei den dazugehtrenden Texturverteilungsmessungen werden nur solche Kristallite der (110)-
Faser erfaldt, deren (100)-Netzebenen um den durch die Probenrichtung K(co., ) vorgegebenen
Betrag des Winkels B um die Faserachse gedreht sind. In den Texturverteilungsbildern in Abb.
6.9.46 ergeben sich wiederum hohe Poldichten im zentralen Bereich der Probe. Das Gebiet hat
im Gegensatz zur Texturverteilung zu K1 eine elliptische Form, die sich jeweils mit dem
eingestellten Probendrehwinkel B um 45° mitdreht. Dies kann mit den bevorzugt tangential
liegenden (110)-Netzebenen der zyklischen (110)(110)-Faser begriindet werden. Hohe Poldichten
ergeben sich weiterhin in jeweils zwel Bogensegmenten direkt am Probenrand mit einer Breite
von etwa 0.4 mm.

Die Polfigurpunkte K20 bis K22 sind keine Pole der (110)-Faser, sondern liegen in der (200)-
Polfigur bel etwas kleineren Kippwinkeln innerhalb des Faserringes (Abb. 6.9.44). Die (200)-
Texturverteilungen zu diesen Probenrichtungen zeigen eine zu K16 bis K18 komplementére
Verteilung. Hohe Intensitéten treten nun in Randgebieten der Probe auf, die durch ene
ellipsenférmige Region mit niedriger Poldichte getrennt werden. Auch hier drehen sich die
Verteilungen mit dem eingestellten Probendrehwinkel B um jeweils 45° mit (Abb. 6.9.46).
Interessante  Vertellungen ergeben sich oft durch die Summenbildung verschiedener
Texturverteilungsbilder (Abb. 6.9.47). Addiert man z.B. die (200)-Texturverteilungen zu den
Polen K16 bis K18 der (110)-Faser so erhdlt man eine Verteilung, die nahezu identisch zur (110)-
Texturverteilung zu K7 ist. Offenbar ist es moglich, die Vertellung einer Faserkomponente zu
approximieren, in dem man geeignete Verteilungen superpositioniert, bei denen jeweils nur ein
kleiner Anteil der Kristallite dieser Faserkomponente z.B. mit einem bestimmten Drehwinkel 3
erfaldt werden.

In der (200)-Summenverteilung zu K20 bis K22 ergeben sich hohe Poldichten ausschliefdich am
Randbereich der Probe in Form eines Ringes mit einer Breite von etwa 2 mm. Kristallite, deren
(100)-Netzebenen um 30° gegentiber der Probennormale gekippt sind, findet man also bevorzugt
in diesen Regionen der Probe. Im Komponentenfit entsprechen sie den Peakkomponenten PK4
bis PKO9.

Drei weitere Texturverteilungen wurden fur die (211)-Poldichten zu K8 bis K11 aufgenommen.
Hierbei ergeben sich dhnliche Verteilungen wiein Abb. 6.9.46.
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Abbildung 6.9.44

Fur die Texturverteilungsbilder der Eisenphase verwendete Probenrichtungen K(o, B), dargestel It
in den experimentellen Polfiguren zur Position 1.

K7 (5, 330)
>44000 >19000
22000 14500
0 <10000
Fe(110)
PR
2mm

Min = 119
Max = 44644
Abbildung 6.9.45
(110)-Texturverteilungsbild des Eisens zur Probenrichtung K7. Die rechte Abbildung zeigt
dieselben Mef3werte wie links jedoch mit anderer Skalierung. 3207 Punkte, 120 um Schrittweite,
205/Punkt, 20re00 = 77.40°, Fe(200) auf Kobalt Ko, Detektorabstand 35 mm.
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Abbildung 6.9.46

(200)-Texturverteilungshilder des Eisens zu Probenrichtungen K(o, B). 3207 Punkte, 120 um
Schrittweite, 20s/Punkt, 2000 = 77.40°, Fe(200) auf Kobalt Ko, Detektorabstand 35 mm.
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Abbildung 6.9.47
Summen obiger (200)-Texturverteilungsbilder.
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K8 (32, 0) K9 (28, 90)

Max = 3830

Max = 3867 Fe(211)

Abbildung 6.9.48
(212)-Texturverteilungsbilder des Eisens zu Polfigurpunkten K(a, B). 3207 Punkte, 120 pm
Schrittweite, 20s/Punkt, 2011 = 99.90°, Fe(211) auf Kobalt Ko, Detektorabstand 35 mm.
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6.9.2.2 DieKupferphase der kaltgezogenen CuFe-Probe

Polfigur messungen

Die im Linien-Scan entlang des Probendurchmessers aufgenommenen Polfiguren sind in Abb.
6.9.49 dargestellt. In der Probenmitte ergibt sich eine axialsymmetrische Textur mit einer (100)-
(111)-Doppelfaser. Eine erhebliche , Storung” der axialen Symmetrie ist an den anderen
M ef3positionen festzustellen. So ergeben sich z.B. in der (200)-Polfigur an den Positionen 1 und 5
bei einem Kippwinkel von etwa 35° ausgepragte langgestreckte Maxima mit Halbwertsbreiten
von Ao = 20° in Kipprichtung und bis zu A = 80° in Drehrichtung. Wie man weiterhin in den

Polfiguren des Bogen-Scans erkennt, drehen sich die Poldichtemaxima mit der jewelligen
Mef3position mit (Abb. 6.9.50). Bemerkenswert ist die Tatsache, dal3 die ,, Stérungen” der axialen
Symmetrie im Unterschied zur Eisenphase (Abb. 6.9.37) nicht erst am auf3eren Probenrand
auftreten, sondern bereits unmittelbar neben der Probenmitte. Offenbar fuhren die beim
Kaltziehen an der Probenoberfléche angreifenden Scherkréfte zu einer stérkeren Verformung der
weichen Kupferphase.

ODF-Analyse dur ch die Reithenmethode

In allen ODF (Abb. 6.9.51 bis 6.9.53) lassen sich eine echte (100)- und eine (111)-Faser
feststellen. Fur die Probenmitte ergeben sich zwel weitere Faserkomponenten, die wieder as
Nebenfasern bezeichnet werden sollen (Abb. 6.9.53). Die erste Nebenfaser (FK3) verlauft nahe
(811) und entspricht der Nebenfaser der Kupferphase in der warmstranggeprefdten Probe. Eine
zweite Nebenfaser (FK4) verlauft bei (112) in der N&he der (111)-Faser. Diese Faserkomponente
war in der warmstranggeprefdten Probe noch nicht vorhanden. Fur die Mef3positionen aul3erhab
der Probenmitte ergeben sich dann erhebliche Anderungen in der ODF, wobei die Orientierungen
der Nebenfasern nur noch in ,, Resten* vorhanden sind.

Texturapproximation durch Modellkomponenten

Die Ergebnisse der Texturapproximation durch Modellkomponenten sind in Tabelle 6.9.4
zusammengefald. Fir drel ausgewdhite Mef3positionen sind in Abb. 6.9.54 die aus den
K omponenten riickgerechneten Polfiguren dargestellt. Sie zeigen eine gute Ubereinstimmung mit
den experimentell ermittelten.

Fur alle Mef3positionen liefert der Komponentenfit eine intensitétsstarke (100)-(111)-Doppelfaser
(FK1, FK2). Im Kristallsystem verlaufen ihre Faserachsen exakt entlang der (100)- bzw. (111)-
Richtung. Im Probensystem sind sie gegenilber der Probennormalen um etwa 3 bis 4° gekippt.
Nach auf3en hin nimmt der Kippwinkel der (111)-Faser auf 6° zu, wahrend er fur die (100)-Faser
fast unverandert bleibt. Die Halbwertsbreite der (111)-Faser ist mit etwa 12° Uber den gesamten
Probenquerschnitt nahezu konstant. Gegenuber der Cu(111)-Faser der warmstranggeprefdten
Probe hat sich der Wert um 2 bis 3° verringert, d.h. diese Faserkomponente wird durch das
Kaltziehen ,scharfer im Orientierungsraum lokalisiert. Bei der (100)-Faser nimmt die
Hal bwertsbreite beim Ubergang in den Randbereich der Probe zu. Der Wert variiert zwischen 9°
in der Mitte und 19° am Probenrand. In der warmstranggepreften Probe lag er zwischen 10 und
11°. Durch das Kaltziehen wird demnach die Schwankungsbreite der Cu(100)-Faser im
Randbereich der Probe erheblich vergrof3ert.

Die Anderung der Volumenanteile der (100)- und (111)-Faserkomponente uber den
Probenquerschnitt ist in Abb. 6.9.55 dargestellt. Es ergeben sich jeweils symmetrische Verlaufe,
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wobei die Intensitéten in Richtung der Probenrander nahezu linear abfallen. Am Rand besitzen
bei de Faserkomponenten annghernd gleiche Volumenanteile an der Kupferphase. Im Zentrum der
Probe wird allerdings der Volumenanteil der (100)-Faser mit rund 40% maximal, wahrend er flr
die (111)-Faser abnimmt. Im Vergleich zur Kupferphase der warmstranggeprefiten Probe (Abb.
6.9.28) |a’t sich feststellen, dal’ durch das Kaltziehen der Volumenanteil der (100)-Faser etwa
halbiert wird, die Intensitdt der (111)-Faser dagegen deutlich ansteigt. Vergleicht man die
Intensitétsverlaufe der Cu(100)- und Fe(110)-Faser (Abb. 6.9.42) der kaltgezogenen Probe, wird
deutlich, dal3 der Volumenanteil des Kupfers in Richtung der Probenrénder starker abféllt als der
Volumenanteil des Eisens. Dies bestétigt die Vermutung, dal3 die weichere Kupferphase die beim
Kaltziehen auftretenden Scherkréfte starker als die Eisenphase aufnimmt und entsprechend
stérker verformt wird.

Fur die Probenmitte (Pos.3) liefert der Komponentenfit zwel weitere Faserkomponenten FK3
bzw. FK4, die auch schon in der ODF as Nebenfasern identifiziert wurden. Im Kristallsystem
verlauft die Faserachse von FK3 nahe (811) und von FK4 fast exakt entlang (112). Im
Probensystem sind die Faserachsen etwa parallel zu denen von FK1 und FK2. Die Intensitdten
beider Faseranteile betragen zusammen 42%.

Fur die Positionen auf}erhalb der Probenmitte ergeben sich eine Reithe von Peakkomponenten,
deren Orientierungen sich auch in den Orientierungsdichtemaxima in den ODF-Schnitten
wiederfinden lassen. Durch Hinzunahme weiterer Peakkomponenten lief3e sich die
Approximation weiter verbessern.
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Abbildung 6.9.49
Experimentelle Polfiguren der Kupferphase fir Mef3positionen des Linien-Scans 1 bis 5.
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Abbildung 6.9.50
Experimentelle Polfiguren der Kupferphase fiir Mef3positionen des Bogen-Scans A bis G.
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Pos. Faserkomponenten (FK) Peakkomponenten (PK) Fon
Bez. {®, 92| at, B} | HWB| Bez {01, @, @2} | HWB| |
1 [FK1| {90.0,0.0]|3.8,2.9} |11.7[18.6| PK1 {30.7, 31.6, 28.2} 11.6|33.0(10.9
FK2|{54.7,45.0| 6.5,300.4} [11.7|13.1| PK2 {117.8, 34.5, 64.4} 9.8 |24.2
PK3 {143.2, 38.6, 54.2} 52 [13.6
PK4 {159.6, 37.3, 52.6} 7.6 128
PK5 {175.4, 36.8, 50.6} 7.3 (122
PK6 {191.8, 34.1, 47.7} 6.5 [12.7
PK7 {206.9, 37.4, 46.3} 15| 84
PK8 {223.1, 27.0, 32.6} 9.0 [20.7
PK9 {256.6, 29.8, 20.4} 2.9 [20.0
PK10| {3274, 33.3, 45.6} | 43 |184
2 |FK1|{90.0,0.0|4.7,330.7} |27.3|115| PK1 {17.3,19.6, 36.2} 11.6(25.8| 9.2
FK2|{54.8,44.9|5.9,298.1} |22.2|12.2| PK2 {116.7, 26.6, 57.1} 6.5 (214
PK3 {144.0, 37.9, 51.7} 24 (111
PK4 {161.6, 39.6, 51.4} 21|95
PK5 {177.0, 32.8, 50.8} 4.0 |13.2
PK6 {199.0, 34.3, 47.6} 32 (129
PK7 | {242.0,119,322} |115|259
3 |FK1| {90.4,0.1]35,330.7} {40.0| 94 04
FK2|{54.8,44.9|3.4,331.8} | 16.7|11.7 keine
FK3| {79.4,7.0|45,325.7} |235|11.9
FK4|{35.2,45.4|3.8,321.4} |19.4|12.1
4 |FK1| {90.1,0.0|2.1,3285} |285|13.3| PK1 {15.9, 40.7, 41.0} 32|11.2| 86
FK2|{54.7,45.0|4.0,41.0} |22.2|13.2| PK2 {36.6, 25.5, 37.4} 83 (221
PK3 | {139.2,215,57.1} | 6.4 |20.1
PK4 {203.5, 17.8, 41.0} 8.4 222
PK5 {320.8, 27.7, 41.3} 7.1 (19.7
PK6 {340.6, 38.6, 41.4} 3.6 |11.6
PK7 {358.0, 41.4, 41.5} 3.7 110.7
5 |FK1| {90.0,0.0]|4.4,279.5} [10.4|18.1| PK1 {0.6, 23.7, 36.8} 1.6 {10.4]|10.8
FK2|{54.7,45.0|3.6 282} | 81 |12.1| PK2 {155, 43.1, 43.3} 3.6 (120
PK3 {16.9, 34.9, 37.0} 55 [13.0
PK4 {435, 34.9, 32.3} 10.4|20.0
PK5 {96.5, 37.1, 81.5} 8.8 |27.2
PK6 | {152.7,34.2,534} |31 (172
PK7 {218.5, 27.4, 26.7} 9.3 (298
PK8 {316.3,35.0,46.6} |11.7|20.8
PK9 {339.5, 38.4, 42.5} 75 (132
PK10| {357.4,39.7,41.6} 9.2 [13.2
Tabelle6.9.4

Durch Komponentenfit ermittelte Texturkomponenten der Kupferphase fur die Positionen des
Linien-Scans. FK1 = (100)-Faser; FK2 = (111)-Faser; FK3, FK4 = Nebenfasern; Intensitét | in
[V0l%]; Halbwertsbreite HWB in [°]; alle Winkelangaben in [°]
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Abb. 6.9.54
Experimentelle
und durch
Komponenten
rickgerechnete
Polfiguren fur
Positionen 1, 3
und 5.
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Abbildung 6.9.55
Volumenanteil der (110)- und (111)-Faser an der Kupferphase entlang des Probendurchmessers
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Abbildung 6.9.56
Fur die Texturverteilungsbilder der Kupferphase verwendete Probenrichtungen K(o, B),
dargestellt in den experimentellen Polfiguren zu den Positionen 1, 3 und 5.
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Texturverteilungsbilder der Kupferphase

Die Textur der Kupferphase der kaltgezogenen Probe wurde zu insgesamt 10 Polfigurpunkten
kartographiert (Abb. 6.9.56). Dabei sind die Polfigurpunkte K1 bzw. K12 bis K15 in der (200)-
bzw. (111)-Polfigur Pole der (100)-Faser, deren Faserachse gegeniiber der Probennormalen um
etwa 5° gekippt ist. Im Texturverteilungsbild der (200)-Poldichten zu K1 werden Kristallite
erfaldt, deren (100)-Normalen parallel zur Faserachse liegen. Es ergibt sich eine konzentrisch zum
Mittelpunkt liegende Verteilung, in der die Poldichten im mittleren Bereich der Probe besonders
hohe Werte erreichen und zum Rand hin stark abfallen (Abb. 6.9.57). Daraus folgt, dal3 die (100)-
Faser im zentralen Bereich der Probe konzentriert ist. Diese Aussage ist auch in
Ubereinstimmung mit dem Verlauf des Volumenanteils der (100)-Faser in Abb. 6.9.55. Wahit
man im Verteillungsbild zu K1 eine kleinere Skalierung, so kann man feststellen, dal3 die
Poldichten am &ufersten Probenrand wieder ansteigen (Abb. 6.9.57). In diesem scharf
lokalisierten Bereich mit etwa 0.3 mm Breite findet man lokale Vorzugsrichtungen, bei denen
die (100)-Normalen parallel zur Faserachse liegen.

In den (111)-Texturverteilungsbildern zu K12 bis K15 ergeben sich wieder hohe Intensitéten in
der Probenmitte (Abb. 6.9.58). Aber auch in den Randbereichen treten erhéhte Poldichten auf,
die sich mit dem eingestellten Probendrehwinkel § um jeweils 90° mitdrehen. Dabel handelt es
sich offenbar um lokale Vorzugsrichtungen innerhalb der hochverformten Auf3enbereiche der
Probe. Bildet man die Summe der Verteilungsbilder zu den vier ausgewahlten Polen des
Faserringes, so ergibt sich ein dhnliches Bild wie in der (200)-Texturverteilung zu K1.

Die Polfigurpunkte K2, K3 sowie K5, K6 entsprechen Poldichtemaximain den (111)- und (200)-
Polfiguren an den auf3eren Mef3positionen. In den dazugehorenden Verteilungsbildern erkennt
man, dal3 diese durch den Verformungsprozef3 hervorgerufenen Vorzugsrichtungen nur in einem
Ubergangsgebiet zwischen der Probenmitte und dem Rand auftreten (Abb. 6.9.59, 6.9.60).

Im Texturverteilungshild der (111)-Poldichten zu K4 werden Netzebenen erfaldt, deren Normalen
paralel zur Achse der (111)-Faser liegen. Hohe Intensitéten ergeben sich auch hier im zentralen
Bereich der Probe und in einem schmalen Ring am Probenrand (Abb. 6.9.60). Die Vertellung ist
dabei nicht ganz symmetrisch. Der Intensitétsverlauf entlang des Probendurchmessers und
insbesondere der Intensitatsabfall in der Probenmitte steht dabei in Ubereinstimmung mit dem
Verlauf des Volumenanteils der (111)-Faser in Abb. 6.9.55.

In den Texturverteilungsbildern der Kupferphase der kaltgezogenen Probe |assen sich insgesamt
3 verschiedene Bereiche unterscheiden: Das zentrale Gebiet mit einem Durchmesser von etwa 2
mm, in welchem eine intensitatsstarke (100)/(111)-Doppelfaser vorliegt. Ein Ubergangsbereich
mit bevorzugter Ausrichtung der (100)- bzw. (111)-Netzebenen parallel zu K2 oder K3 bzw. K5
oder K6, je nach Position auf der Probe. Ein schmales Randgebiet von etwa 0.3 mm Breite mit
Vorzugsrichtungen der (100)- bzw. (111)-Netzebenen parallel zu K1 bzw. K4.
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K1 (5, 332 >5000
2500
0
Min = 225 2 mm

Abbildung 6.9.57
(200)-Texturverteilungshild des Kupfers zur Probenrichtung K1. Die rechte Abbildung zeigt

dieselben Mef3werte wie links jedoch mit anderer Skalierung; 3207 Punkte, 120 um Schrittweite,
20s/Punkt, 20¢y200 = 59.36°, Cu(200) auf Kobalt Ko, Detektorabstand 35 mm.

K 12 (58, 0) K 13 (54, 90) K 14 (52, 180) Cu(111)

2 mm Min = 1263
Max = 16686

Max = 3856

Abbildung 6.9.58
(112)-Texturverteilungshilder des Kupfers zu Probenrichtungen K(o, B). 3207 Punkte, 120 pm

Schrittweite, 20s/Punkt, 20¢y111 = 50.82°, Cu(111) auf Kobalt Ko, Detektorabstand 70 mm.
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K2 (35, 80) K 3 (40, 260)
PR >4500
2250
0
2mm
Min = 240
Max = 6144 Cu(200)

Abbildung 6.9.59
(200)-Texturverteilungsbilder des Kupfers zu Probenrichtungen K(o, B). 3207 Punkte, 120 pm
Schrittweite, 20s/Punkt, 29c200 = 59.36°, Cu(200) auf Kobalt Ko, Detektorabstand 35 mm.

K4 (5, 338) >7000

Cu(111)

3500

PR

Min = 74
Max = 7904
K5 (20, 277) K 6 (15, 76)
>7000
3500
0
Min=9% Min =103 —_—
Max = 10861 Max = 12976 2mm

Abbildung 6.9.60
(112)-Texturverteilungsbilder des Kupfers zu Probenrichtungen K(o, B). 3207 Punkte, 120 pm
Schrittweite, 20s/Punkt, 29¢y111 = 50.82°, Cu(111) auf Kobalt Ko, Detektorabstand 70 mm.
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7. Einsatz des ED-Detektor systems, XFlash* in der
ener giedisper siven Rontgenbeugung

Die bisher im Rahmen dieser Arbeit vorgestellten energiedispersiven Messungen wurden mit dem
ED-Spektrometersystem Spectrace 6100 mit TRACOR Si(Li)-Detektor durchgefihrt. Fir dessen
Betrieb ist eine permanente Stickstoffkiihlung mit einem 5 Liter Dewar notwendig. Durch die damit
verbundene grof3e Masse und unhandlichen Einbaumalie, kann dieser Detektor jedoch nicht auf den
20-Arm des Goniometers befestigt werden. Vielmehr mussen die 29-Position und der Abstand
zur Probenoberfléche in einer aufwendigen Prozedur manuell eingestellt werden. Damit sind
Nachteile beim Betrieb der Rontgen-Rasterapparatur verbunden. So ist z.B. der Ablauf von
Melreihen nicht automatisierbar, bel denen verschiedene 29¥-Positionen erforderlich sind.
Daneben kann die Genauigkeit und Reproduzierbarkeit der manuellen Einstellung nur in
gewissen Grenzen erfolgen. Diese Nachteille kénnen durch den Einsatz eines kompakten,
leistungsfahigen ED-Detektorsystems vermieden werden, das auf den 29-Arm des Goniometers
montiert werden kann. Insbesondere kénnten damit routinemallig energiedispersive Messungen
von Polfiguren in der Rontgen-Rasterapparatur durchgefihrt werden. Diese bieten gegentiber
konventionellen Zahlrohrmessungen einige methodische Vorteile. Zum einen gestattet die ED-
Analyse (bel ausreichend hoher Intensitét) die simultane Aufnahme von Poldichten verschiedener
(hkl)-Reflexe. Vernachl&ssigt man die Energieabhangigkeit der Eindringtiefe, dann beziehen sich
die gemessenen Poldichten stets auf das gleiche Probenvolumen. Daraus ergibt sich z.B. die
Maoglichkeit, axiale Poldichten in einfacher Weise zu bestimmen [3]. Daneben kann durch die
gleichzeitige Aufnahme mehrerer Polfiguren in Kombination mit verdinntem Equal-Area-
Polfigurmef¥raster die Gesamtmef3zeit meist erheblich verkirzt werden. Ein weiterer Vorteil bei
der energiedispersiven Polfigurmessung besteht darin, da3 ein méglicherweise durch die
Probenelemente hervorgerufener fluoreszierender Untergrund von der Beugungsintensitdt durch
Andern des 29-Winkels (Abschnitt 4.2) getrennt werden kann. Dies hat sich z.B. bei der
Texturanalyse an der Hamatit-Probe (Abschnitt 6.8) als aul3erst vorteilhaft erwiesen.

Die Nachteile der in der Vergangenheit eingesetzten ED-Detektoren ohne Stickstoffkihlung
waren eine vergleichsweise niedrige Energieauflésung bel Zahlraten von maximal einigen 10000
cps. Deshalb wurden solche ED-Detektoren bisher noch nicht in Texturgoniometern eingesetzt.
Ein Durchbruch in der energiedispersiven Rontgenanalyse ist jedoch mit den seit 1996
verfigbaren Festkorper-Detektoren gelungen, welche urspringlich fir extraterrestrische
Raumfahrtmissionen konzipiert waren und sich durch folgende L eistungsmerkmal e auszeichnen:

o kompakte Geometrie, kleine Einbaumale, geringes Gewicht

e Verarbeitung extrem hoher Z&hlraten bis 1-10° cps

¢ hohe Energieauflésung bereits bei Raumtemperatur.

Der sogenannte XFlash-Detektor (Firma Rontec) enthdt einen Silizium-Chip, der nach dem
Driftkammer-Prinzip arbeitet [56, 57]. Die Stabilisierung der Chiptemperatur wird durch eine
integrierte Peltierkihlung gewéhrleistet. Eine zusétzliche Kihlung mit Wasser oder Stickstoff ist
nicht erforderlich. Der kostenglinstige ED-Detektor ist in zwel verschiedenen Varianten erhaltlich.
Als Rontgenstrahlungsdetektor betrégt die typische Energieauflosung 190 eV bel 50000 cps und
350 eV bei 1-10° cps, wahrend bei der Spektrometerdetektor-Variante Werte von 155 eV bei 1000
cps und 185 eV bei 30000 cps erreicht werden. Mit diesen Leistungsmerkmalen erfillt der XFlash-
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Detektor die Anforderungen, die an ein ED-System beim Einsatz in der Réntgen-Rasterapparatur
gestellt werden. Der XFlash-Detektor wurde anstelle des Proportional zéhlrohrs auf dem 29-Arm
des Goniometers befestigt (Abb. 7.1). Dank seiner geringen Masse und kleinen Einbaumalie
konnte er leicht in das Rontgen-Rastersystem integriert werden [58]. Ein weiterer Vorteil besteht
darin, dal3 die XFlash-Mef3elektronik kompatibel zum Spectrace-System ist. Dadurch brauchten
keine Anderungen an der Steuerhardware oder dem Mef3programm vorgenommen werden. Durch
diese Modifikation der Rontgen-Rasterapparatur kann nun auch die 29-Position des ED-Detektors
durch den Mel¥rechner angesteuert werden. Damit konnen sowohl die Polfiguren as auch die
Texturverteilungen in einem vollautomatischen Goniometersystem energiedispersiv. gemessen
werden. Die Vorteile, die sich dabei ergeben, sollen am Beispiel der gratgewalzten Aluminium-
Probe demonstriert werden, die bereits Gegenstand ausfUhrlicher Untersuchungen im Abschnitt 6.3
gewesen war. Die Verformungsgeometrie ist in Abb. 6.3.1 dargestellt. Zwei gegenlaufig rotierende
Walzen fuhren beim Eindruck in den urspringlich quaderférmigen Aluminiumblock zu einer
starken Verformung der auf3eren Probenbereiche.

Vor der Aufnahme der Texturvertellungen wurden energiedispersive Polfigurmessungen im
mittleren Bereich der Probe durchgefihrt (Abb. 7.2). Dafir wurde ein verdiinntes Equal-Area
Mel¥raster mit 939 Mefjpunkten bei einer Schrittweite von Ao = 4° und einem maximalen
Kippwinkel von omax = 72° verwendet (Abb. 7.2). Der Durchmesser des Primarstrahls auf der
nicht gekippten Probenoberfl&che betragt etwa 4 mm. Zur Aufnahme der Polfiguren wurde der
Detektor auf eine Position von 20 = 49.5° gefahren. Fur jede Mef3position {¢;,} des Equal-

Area-Mef¥rasters wurde fur 2 sec ein Energiespektrum aufgenommen. Exemplarisch sind in Abb.
7.3 die Spektren fiir zwei verschiedene Probenrichtungen dargestellt. Sie zeigen die Anderung
der Intensitdten der verschiedenen (hkl)-Peaks mit der eingestellten Probenrichtung. Ein ganzer
Satz von Beugungslinien kann im Energiespektrum registriert werden. Sie gehdren ausschlief3lich
zu Energien des Bremsspektrums. Durch die Bestimmung der Poldichten von vier verschiedenen
(hkl)-Beugungspeaks koénnen die (111)-, (200)-, (220)- und (311)-Polfiguren simultan gemessen
werden. Dabei ist zu beachten, dald der (311)-Peak mit einer Energie von Eip) = 12100 eV mit
dem (222)-Peak mit E20) = 12700 eV bereits partiell tberlappt. Die in Abb. 7.4 dargestellten
Polfiguren zeigen eine starke Texturkomponente nahe der Wrfellage.

Fur die Aufnahme der Texturverteilungen wurde das Kollimatorsystem der Polfigurmessung
durch ein kleineres mit & 100 pm Lochblendendurchmesser ausgetauscht. Ein Probenraster mit
10244 Mef3positionen und einer Schrittweite von 130 um wurde definiert, welches die Form der
Probe beriicksichtigt (Abb. 7.2). Die Texturverteilungen wurden zu insgesamt vier
Probenrichtungen K1 bis K4 aufgenommen, unter denen die Poldichtemaxima in der (111)-
Polfigur auftreten (Abb. 7.4). Der Detektor wurde auf eine Position von 29 = 37.2° gefahren.
Dadurch liegen die (111)- bzw. (200)-Beugungslinien auf der charakteristischen Lo- bzw. LB-
Linie des Wolfram-Anodenmaterials und die (220)- und (311)-Peaks im Bremsspektrum (Abb.
7.5). Die Texturverteilungsbilder dieser Poldichten zur Probenrichtung K1 sind in Abb. 7.6
dargestellt. Das (111)-Texturverteilungsbild zeigt hohe Intensitéten im mittleren Teil der Probe
und niedrigere in den auReren Bereichen. In der Probenmitte bleibt also die Wirfellage der
Ausgangstextur des unverformten Materials auch nach dem Gratwalzen eine dominierende
Texturkomponente, wéhrend in den hochverformten AufRenbereichen die Kristallite durch den
Umformprozef3 in andere Lagen gebracht werden. So treten dort z.B. hohe Intensitéten in der
Verteilung der (200)-Poldichten auf.



XFlash Detector

Abbildung 7.1
M odifizierte Rontgen-Rasterapparartur mit dem auf den 29-Kreis montierten X Flash® Detektor.

Probenbereich fir
Polfigurmessung

Polfigur mef3raster
- '..'_.--. e N A(X‘ = 401 (Xmax = 720
: 137 N, 939 Mefpunkte

Probenraster
10244 Mel3punkte
130 um Schrittweite

Abbildung 7.2
Links:  Fur die ED-Polfigurmessung verwendetes Equal-Area-Raster.
Rechts: Zur Aufnahme der Texturverteilungen verwendetes Probenmef3raster.
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Abbildung 7.3
Zur Messung der Polfiguren aufgenommene Energiespektren; 20 = 49.5°, 2 mm Primérblenden-
durchmesser; Links: oo = 4° und B = 180°; Rechts: oo = 16° und B = 86°; W ist die gestreute
charakteristische La-Linie der Wolfram-Primérstrahlung.

(111) (200)

Abbildung 7.4
Mit dem XFlash-Detektor simultan gemessene Polfiguren; Equal-Area-Mel¥raster (Ao = 4°,
Omax = 72°, 939 Punkte), Primérblendendurchmesser 2 mm, 29 = 49.5°, 2 sec/Punkt. K1 bis K4

sind Probenrichtungen, die zur Aufnahme der Texturverteilungsbilder verwendet werden.



195

COUNTS E g
400 :\ 6\ 3000 E\
—
—- -
o <o =
300
2000
200
—_
a
1000 -l
100 6\ /':'\ Q E v
[} —
= — [} —
< od
i
4.00 6.00 5.00 1000 12.00 14.00 16.00 15.00 4.00 6.00 5.00 1000 12.00 14.00 16.00 15.00
Energy [ke'V] Energy [keV)

Abbildung 7.5
Fir Texturverteilungsmessungen zur Probenrichtung K1 aufgenommene Energiespektren fir
zwei verschiedene (x, y)-Probenpositionen; 100 pum Primérblendendurchmesser, 28 = 37.2°,

(111)-Reflex auf Wolfram Lo, (200)-Reflex auf Wolfram LB, andere (hkl)-Reflexe im
Bremsspektrum.
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>100

Abbildung 7.6

Simultan gemessene Texturverteilungsbilder zur Probenrichtung K1. 10244 Punkte, Schrittweite
130 pm, 6 sec/Punkt, 20 = 37.2°, (111)-Reflex auf Wolfram Lo, (200)-Reflex auf Wolfram L3,
(220)- und (311)-Reflexe im Bremsspektrum.
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Abbildung 7.7

Texturverteilungsbilder der (111)-Poldichten, aufgenommen zu den Richtungen K(o, ) der
Poldichtemaxima in der (111)-Polfigur. 10244 Punkte, Schrittweite 130 um, 6 s/Punkt, 20 = 37.2°,
(111)-Reflex auf Wolfram Lo..

Ahnliche Texturverteilungsbilder wie in K1 ergeben sich fir die anderen Probenrichtungen K2,
K3 und K4. In den (111)-Verteilungen treten hohe Poldichten stets im weniger stark verformten
mittleren Bereich der Probe auf (Abb. 7.7). Dabei falt auch eine eliptische Verzerrung der
Punkte auf, deren Langsachsen sich mit dem jeweils eingestellten Probendrehwinkel 4 um 90°

mitdrehen. Die Ursache hierflr liegt wieder in der anisotropen Ortsauflésung durch die
elliptische Form des unter dem Winkel 9 auf die gekippte Probenoberflache einfallenden
Primérstrahles. Analog zu den Texturverteilungsbildern der Reibschweil3naht (Abschnitt 6.6)
wurde auch hier eine Korrektur dieses in Abschnitt 5.4 besprochenen astigmatismusahnlichen
Abbildungsfehlers durchgefihrt. Dazu wurden neun benachbarte Probenrasterpunkte zu einem
neuen Bildpunkt zusammengefal¥ und zur Darstellung verwendet. Die Korrigierten
Verteilungsbilder erscheinen nun fur den Betrachter , entzerrt“. Hohe Poldichten treten dabei im
mittleren Bereich der Probe auf (Abb. 7.8).

Zur Diskussion der Ergebnisse der gratgewalzten Aluminiumprobe sei an dieser Stelle auch auf
Abschnitt 6.3 verwiesen.
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Abbildung 7.8
Korrektur des anisotropen Ortsauflosungsvermogens durch das Zusammenfassen von neun
benachbarten Rasterpunkten zu einem Bildpunkt.
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8. Zusammenfassung

Rontgen-Rasterapparatur fur die ortsaufgel Gste Polfigurmessung
Texturkartographie und Mikro-Rontgenfluoreszenzanalyse

Die meisten natirrlichen und in der Technik verwendeten festen Materialien liegen in kristalliner
Form mit polykristallinem Aufbau vor oder sind zumindest teilkristallin. IThr Geflige wird durch die
Phasen-, Korn- und Substruktur sowie die Textur gekennzeichnet. Die Kristallstruktur der
Kristalite bewirkt die Anisotropie einer Reihe technisch wichtiger Material eigenschaften. Kommt
eswie im Falle einer geregelten Textur dazu, dal? in einem polykristallinen Werkstiick bestimmte
Orientierungen der Kristallite einer Phase bevorzugt auftreten, dann wird auch bel einer Mittelung
Uber die in der Regel sehr grof3e Anzahl von Kristalliten eine gewisse makroskopische Anisotropie
Ubrigbleiben. Die mittleren Materialeigenschaften polykristalliner Materialien hangen also nicht nur
von der Grole, Form und Anordnung der Korner ab, sondern auch ganz wesentlich von ihrer
Textur, d.h. der Verteilung der kristallographischen Orientierungen. Das Mikrogeflige, die Textur
und die Art Korngrenzen sind der Schliissel zur Beschreibung der Anisotropie polykristalliner
Stoffe.

Da Prozesse wie das Walzen, Gief3en, Strangpressen oder eine Wéarmebehandlung die
Orientierungsverteilung in einem Werkstick in charakteristischer Weise andern, kommt der
Textur als Werkstoffparameter in der industriellen Fertigung eine grof3e Bedeutung zu. Daneben
ist die Entwicklung von Werkstoffen mit maf3geschneiderter Textur von Interesse, bei denen die
anisotropen Eigenschaften eines vorzugsorientierten Werkstiickes dem jeweiligen Einsatzprofil
genau angepaldt werden. Auch in der Forschung ist die Texturanalyse zu einem exzellenten
Hilfsmittel bei der Untersuchung von Vorgangen geworden, die mit Anderungen des kristallinen
Aufbaus korreliert sind.

Ein wichtiger Aspekt in der aktuellen Texturforschung ist die Weiterentwicklung experimenteller
Methoden, um die Orientierungsverteilung in einem polykristallinen Material moglichst genau zu
bestimmen. Der Messung der lokalen Textur im Mikrobereich kommt hierbel besondere
Bedeutung zu, da Werkstoffe oftmals eine inhomogene Textur zeigen, d.h. die Textur von der
betrachteten Probenstelle abhéngt. Die Kenntnis von Texturinhomogenitéten ist wichtig, da sie
mit lokalen Unterschieden in den Werkstoffeigenschaften verbunden sind.

Im Ergebnis dieser Arbeit wurde eine Rontgen-Rasterapparatur aufgebaut und zu einem
leistungsfahigen automatischen Mef3system entwickelt, das speziell fur die Untersuchung der
Verteilung der lokalen Textur Uber frei definierbare Probenbereiche geeignet ist. Sie besteht aus
einem kommerziellen Rontgengenerator, einer offenen rechnergesteuerten Eulerwiege mit x-y-
Probentisch und einem energiedispersiven Detektorsystem. Neben dem Aufbau der Apparatur
wurde vor allem auch die Mef3- und Auswertesoftware selbst entwickelt.

Das Rontgen-Rasterverfahren, welches auf der Kombination von Proportional zahl rohrmessungen
und energiedispersiver Spektroskopie basiert, ist eine aul3erst vielseitige Methode und ermdglicht
die ortsaufgeloste Pofigurmessung, die simultane Abbildung der raumlichen Verteilung von
kristallographischen Vorzugsrichtungen und Elementkonzentrationen. Des weiteren konnte
gezeigt werden, dal? es mit der Methode der energiedispersiven Beugung prinzipiell moglich ist,
aus der Verschiebung und Verbreiterung der Beugungspeaks lokale Gitterdehnungen mit guter
Ortsauflosung zu kartieren. Das Verfahren kann somit auch die Grundlage fur die Messung
lokaler Eigenspannungen bilden.
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Fur die Texturkartographie mui3 die globae Textur mit ihren Vorzugsorientierungen bereits im
voraus bekannt sein. Daher sind vor der eigentlichen Texturkartographie Polfigurmessungen und
eine Texturanalyse (Bestimmung der Orientierungsverteillungsfunktion) durchzufiihren. Ein
Umsetzen und Nachjustieren der Probe ist dabei nicht mehr notwendig. In der Regel werden die
Polfiguren mit einer Ortsaufldsung von etwa 0,2 bis 4 mm aufgenommen. Dadurch bekommt man
einen Uberblick Uber die wichtigsten Vorzugsorientierungen bezogen auf einen ausgewahlten
Bereich der Probe. Einzelne interessierende Polfigurpunkte (die bestimmten Netzebenen-
normal enrichtungen entsprechen) werden dann fir die Texturkartographie ausgewahlt. Meist sind
dies signifikante Maxima in der Polfigur, die auf eine Vorzugsorientierung bestimmter Kristalite
hinwei sen. Entsprechend dieser Polfigurmaxima werden dann Dreh- und Kippwinkel der Probe in
der Eulerwiege eingestellt und die Verteilung dieser Poldichten durch eine Rastermessung
aufgenommen (= Texturkartographie). Die Ortsauflésung ist vom verwendeten Durchmesser der
Primérstrahlblende abhangig und betrégt etwa 20 bis 100 um. Noch kleinere Blendendurchmesser
sind aus Intensitétsgrinden meist problematisch. Die Schrittweite des frei definierbaren
Probenmef¥rasters wird dabei dem Sondendurchmesser auf der Probenoberfléche angepalt.

In der vorgelegten Arbeit wurde ausfuhrlich auf die Mefd3methodik eingegangen und speziell die
Abhéngigkeit der Winkelaufldsung von Gerdteparametern diskutiert. An einem breiten Spektrum
von Beispielen wurde gezeigt, dal’ Texturinhomogenitéten in praktisch alen Materiaien auftreten,
die einem Verformungs- oder Warmebehandlungsproze3 durchlaufen haben. Dies wurde gezeigt
am Beigpid einer Minzpragung, von Schlagbuchstaben in einem massiven Aluminiumblech, einer
gratgewalzten Probe, enes gewazten Titan-Nickel-Einkristals, einer Elektronenstrahl-
Schwel3naht, einer Reibschwei3naht, eines warmstranggeprefdten und anschlieffend kaltgezogenen
Kupfer-Eisen-Verbundwerkstoffs sowie einer Gesteinsfaltung in einer geologischen Hamatit-Probe.
Fur einen Aluminium-Niet wurde neben der Texturverteilung auch die Vertellung der lokalen
Gitterdehnungen mit guter Ortsaufl 6sung gemessen und kartographiert. In Materialien, die mehrere
Elemente enthaten, kann simultan zur Texturverteilung die Elementverteilung loka bestimmt
werden.

Trotz der schnellen Weiterentwicklung elektronenmikroskopischer Texturmef3verfahren kénnen
in einigen Anwendungen die Texturverteilungen nur mit einer Rontgenrasterapparatur untersucht
werden. Beispiele sind stark verformte, sehr feinkdrnige oder fir die Elektronenmikroskopie
ungeeignete Proben.
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