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Aufgabenstellung

Wichtige KenngrdéBen polykristalliner, metallischer Materialien, wie z.B. lokale Eigenspan-
nungen, bestimmen wesentlich das Ermidungs- und VerschleiBverhalten von Werkstof-
fen. Die genaue Kenntnis Uber diese KenngrdBen ist daher entscheidend fir die jeweilige
praktische Verwendung. Klassische, zerstérungsfreie Untersuchungsverfahren zur Be-
stimmung von Eigenspannungen sind die Neutronen- und Réntgenbeugung. Neutronen-
quellen haben eine geringere Flussdichte und erlauben keine hochaufgeléste Charakteri-
sierung. Bei modernen Synchrotronstrahlungsquellen mit ihrer hohen Brillanz ist dies je-
doch méglich. Wenn dabei traditionell kleine Lochblenden im einfallenden, wie im gebeug-
ten Strahl verwendet werden, um eine Ortsauflésung zu realisieren, fahrt dies aber den-

noch zu sehr langsamen Datenaufnahmen.

Eine elegante Umgehung dieses Problems ist die Verwendung konischer Blenden zu-
sammen mit zweidimensionalen Detektoren. In Testexperimenten konnte nachgewiesen
werden, dass man mittels konischer Blenden mit Offnungsringen, die 20 Mikrometer breit
sind, die Debye-Scherrer Beugungsringe tiefenaufgelést messen kann. Um mehrere Beu-
gungsringe gleichzeitig zu messen, massen die konischen Blenden fur die jeweilige Kris-
tallstrukturen und die Strahlungsenergien ausgelegt sein. Dann kénnen mit einer einzigen
Messung Informationen Uber die Eigenspannung im jeweiligen Probenvolumen erlangt

werden, das wesentlich kleiner als 1 mm3 sein kann.

Ziel dieser Diplomarbeit ist es, ein einsetzbares konisches Blendensystem an der neuen
vom Helmholtz-Zentrum Geesthacht betriebenen Hochenergie-Strahlfihrung HEMS am
Speicherring PETRA Il des DESY in Hamburg zu verwenden, um die tiefenaufgeldste Ei-

genspannungsanalyse feinkdrniger metallischer Werkstoffe durchzufihren.
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Die vorliegende Arbeit beinhaltet im Wesentlichen folgendes:
1. Literaturrecherche zum Thema Blendensysteme fur Réntgenstrahlen
2. Kennenlernen des Themas ,Diffraktometrische Eigenspannungsanalyse®
3. Prifen und gegebenenfalls optimieren der von S. Frémbgen beschriebenen Justier-
strategie fUr die konischen Blenden mittels Hexapod fir die Verwendung im Rént-

genstrahl bei HEMS (Bewegung um funf Achsen)

4. Anwenden der Justierstrategie und Charakterisierung der Blendeneigenschaften an

der Strahlfihrung HEMS. Von besonderem Interesse sind die Tiefenauflésungen.

5. Dokumentation der optimalen Justierstrategie und der Blendeneigenschaften.

6. Tiefenaufgeldste Eigenspannungsanalyse in einer Laserstrahl-geschweiBten Ver-
bindung unter Verwendung der konischen Blenden. Primar Ziel: Anfertigung von
Linescans Uber den Probenquerschnitt im Bereich der SchweiBnaht. Sekundares
Ziel: Feststellen und Dokumentieren des Einflusses der KorngrdBe des zu untersu-

chenden Materials bei Verwendung der konischen Blenden.
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1. Einleitung

Eigenspannungen sind Spannungen in einem Korper, die ohne Einwirkung auBerer Kréafte
existieren und sich im mechanischen Gleichgewicht befinden [3]. Eigenspannungen treten
in verschiedenen Fertigungsschritten auf, unter anderem stets beim SchweiBBen. Sie spie-
len eine wichtige Rolle fur die Belastbarkeit und Lebensdauer einer Komponente. Daher ist
die genaue Kenntnis der Eigenspannungen von hoher Bedeutung. Flr die Bestimmung
von Eigenspannungen gibt es unterschiedliche Verfahren; unter den Beugungsverfahren
ist die Réntgenbeugung mit einer Laborquelle ein klassisches Verfahren zur Bestimmung
von Eigenspannungen an der Oberfldche. Die charakteristische Réntgenstrahlung der La-
borquelle ist niederenergetisch und hat nur eine geringe Eindringtiefe in Materie. Das Inne-
re eines Werkstlcks lasst sich zerstdérungsfrei mittels Neutronenbeugung untersuchen, da
Neutronen fir viele Materialien eine hohe Eindringtiefe besitzen [14].

Hochenergetische Réntgenstrahlung aus einer Synchrotronquelle kann verschiedene Vor-
teile in sich vereinen: die hohe Intensitat einer Rontgenquelle und eine hohe Eindringtiefe
vergleichbar mit der von Neutronen. Daher ist sie in hervorragender Weise fir die zersto6-
rungsfreie Untersuchung des Inneren von Werkstlcken geeignet; insbesondere auch fur
die Eigenspannungsanalyse. Da im Koérperinneren stets Eigenspannungsgradienten vor-
liegen, bendtigt man eine hinreichende Ortsauflésung. Die laterale Ortsauflésung ist durch
die Dimensionen des Roéntgenstrahls gegeben wund kann bei hochbrillanten
Synchrotronquellen der dritten Generation bis hin zu wenigen Mikrometern betragen. Die
Tiefenauflésung muB jedoch durch geeignete Blenden hergestellt werden. Eine Moglich-
keit ist dabei die Verwendung von konischen Blenden, die die gleichzeitige Messung meh-
rerer nahezu vollstandiger Beugungsringe erlauben [12].

Ein typischer Fall fir eine tiefenaufgeldste Eigenspannungsanalyse ist eine Uberlapp-
SchweiBnaht, die mittels eines LaserschweiBverfahrens hergestellt wurde. Das Potenzial
des Lasers fur die Materialbearbeitung wurde frih erkannt. Seitdem werden Laser zum
Flgen, Trennen und zur Oberflachenbehandlung metallischer Werkstoffe eingesetzt. Wah-
rend des Laser-SchweiB3en treten hohe Temperaturen auf. Auf Grund der dabei nicht vor-
handenen Festigkeit in der SchweiBnaht und ihrer unmittelbaren Umgebung bleibt dieser
Bereich zunédchst weit gehend Spannungsfrei. Beim Abklhlen wéachst die Festigkeit im

1|Seite



Nahtbereich an. Diese Festigkeit, die durch das Abkuhlen entsteht, verursacht Spannun-
gen im Material, die sogenannten Eigenspannungen. Unter duBerer Belastung der zu un-
tersuchenden SchweiBnaht kénnten sich die Lastspannungen zu den durch das Abkihlen
verursachten Zugspannungen addieren und die Summe kdénnte kritische Werte anneh-
men. Die Folgen dieser Zugspannungen kénnten eine deutliche Reduzierung der Lebens-
dauer sowie eine Abnahme der Belastbarkeit sein. Deswegen wird bei der Herstellung ei-
ner solchen SchweiBnaht darauf geachtet, dass mdéglichst geringe Zugspannungen in der
SchweiBnaht auftreten. Daher sollte bei der Untersuchung solcher geschweiBten Proben
darauf geachtet werden, dass die Eigenspannungen nicht nur an der Oberflache der Pro-
be gemessen werden, sondern auch im Innern eines Werkstticks. Abtragende Verfahren
kénnen jedoch problematisch sein, da sie den Eigenspannungszustand durch das Abtra-
gen von Material verdndern. Besser geeignet sind Verfahren, die die zerstérungsfreie Be-
stimmung der Eigenspannungen im Innern eines Werkstlcks ermdglichen. In vielen Fallen
ist es wichtig, einen Tiefenverlauf der Eigenspannungen zu messen, um ausreichend zu-

verlassige Schlisse Uber die Qualitat einer solchen SchweiBnaht zu erhalten [13] [4].

Ziel der vorliegenden Arbeit ist es, konische Blenden, die vom Institut fir Mikrotechnik in
Mainz (IMM) gefertigt wurden, zu testen, die erreichbare Tiefenaufldsung zu bestimmen
und fUr eine tiefenaufgeloste Eigenspannungsanalyse in einer LaserschweiBnaht mittels
hochenergetischer Synchrotronstrahlung einzusetzen. Die untersuchte Probe war bereits
mit Neutronen auf ihre Eigenspannungen untersucht worden. Die Nutzung von hochener-
getischer Synchrotronstrahlung erméglicht jedoch eine sehr viel héhere Auflésung der Ei-
genspannungsprofile bei geringeren MeBzeiten.

2|Seite



2. Theoretische Grundlagen

Im Jahre 1947 wurden am General Electic Synchrotron in New York erstmals sichtbare
Synchrotronstrahlung beobachtet, nachdem sie bereits drei Jahre zuvor von den sowjeti-
schen Physikern D. lvanenko und |. Pomeranchuk vorhergesagt wurde. Danach vergingen
ein paar Jahre bis es in den 80er Jahren zum Bau einer definierten
Synchrotronstrahlungsquelle kam. Diese Quelle war nun auf die Bedulrfnisse der Nutzer

der Synchrotronstrahlung zugeschnitten [1].

Der heutige Speicherring PETRA 1l bei DESY in Hamburg steht ganz im Zeichen der Lich-
terzeugung. Nach der Abschaltung des HERA-Speicherrings im Sommer 2007 wurde die-
ser umgebaut, im Jahr 2009 nimmt er unter dem Namen PETRA Il als eine der weltweit
brillantesten Speicherring-Réntgenstrahlungsquellen den Nutzerbetrieb auf. Fir die Um-
rastung wurden knapp 300 Meter des Rings komplett umgebaut und eine neue Experi-
mentierhalle errichtet. Zur Verfigung stehen 14 Messplatze mit bis zu 30 Instrumenten.
Der Einbau mehrerer maBgeschneiderter Undulatoren, die Rdntgenstrahlung mit beson-
ders hoher Brillanz liefern, garantiert den Nutzern aus aller Welt exzellente Forschungs-
moglichkeiten [3][1].

2.1 Erzeugung der Synchrotronstrahlung

Es gibt zwei wesentliche technische Realisierungsarten, um einen Synchrotronstrahl zu
erzeugen. Bei der ersten Variante passieren die erzeugten geladenen Teilchen nur einmal
ein Magnetfeld, in dem sie Synchrotronstrahlung erzeugen und anschlieBen werden die
geladenen Teilchen zerstért (Linearbeschleuniger). Bei der zweiten Variante werden die
Teilchen in einem geschlossenen Speicherring gefuhrt, wo Sie das Magnetfeld immer wie-
der passieren. Damit wird bei jedem Umlauf Synchrotronstrahlung erzeugt. Die Teilchen,
die gebraucht werden, um einen solchen Speicherring zu flllen, sind Elektronen oder Po-

sitronen.
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Die Teilchen werden durch Vorbeschleuniger beschleunigt und anschlieBend in den PET-
RA 1ll Ring eingeleitet. Der PETRA Ill Ring hat keine Kreisform, sondern ist ein Polygon;
das heiBt, dass nach einer Kurve wieder ein gerades Stiick kommt. Dies wird solange fort-
geflihrt bis sich das Polygon schlieBt. Mittels Resonatoren kénnen die Teilchen nahezu auf
Lichtgeschwindigkeit gebracht werden. Die Beschleunigung geschieht durch Intensive Ra-
diowellen. Der PETRA 1ll Ring wird im so genannten TOPUP MODUS betrieben; das be-
deutet, wenn der PETRA Ill Strom um 1% abgefallen ist, werden automatisch weitere Teil-

chen in den Ring eingespeist, um den Strom mdglichst konstant zu halten.
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Abb. 1: Schematischer Aufbau eines Speicherrings fir Synchrotronstrahlung [2]

Die einfachste Anordnung zur Erzeugung von Synchrotronstrahlung ist ein Ablenkmagnet
(Abb. 2). Ein Ablenkmagnet zwingt nahezu lichtschnelle Elekironenblindel in eine Kurven-
bahn. Hier verlieren die Teilchen Energie, indem Sie tangential zu ihrer Flugkurve einen
intensiven Lichtstrahl aussenden, die sogenannte Synchrotronstrahlung.

Diese Strahlung entsteht somit in den Kurven des Speicherings, dort wo sich die Ablenk-
magneten befinden. Um die Energieverluste zu minimieren, werden Resonatoren hinter
den Ablenkmagneten eingebaut. Auf den geraden Strecken (Abb. 1) des Polygons kénnen
Wiggler oder Undulatoren eingebaut werden. Undulatoren und Wiggler sind meterlange
Spezialmagneten die aus einer Folge von Nord- und Sudpolen bestehen. Durchlaufen na-
hezu lichtschnelle Elektronen diese Magnete, so werden Sie auf einen Slalomkurs ge-
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zwungen. Auf Grund der vielen Magnetpole hintereinander senden die Elektronen einen
weit intensiveren Lichtstrahl aus als Ablenkmagneten. In dem PETRA Ill Ring wurden nur
Undulatoren verbaut. Die verschiedenen Magnet-Anordnungen zur Erzeugung von

Synchrotronstrahlung sind in Abb. 2 zusammengefasst.

e—
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Abb. 2: Unterschiede zwischen Ablenkmagneten, Wigglern und Undulatoren [2]

5|Seite



Die folgende Beschreibung richtet sich nach [1]. Die abgegebenen Strahlspekiren von

Undulatoren und Wigglern unterscheiden sich wie folgt:

Bei Wigglern sind die Magnetfelder wesentlich starker, dadurch entsteht eine hohe Photo-
nenenergie. Die groBe Auslenkung des Elekironenbindels hat auBerdem zur Folge, dass
sich die Strahlungskeulen nicht Gberlagern; daher kénnen die Keulen nicht Interferieren.
Deswegen ist das Strahlprofil relativ breit (Abb. 2).

Bei Undulatoren sind die Magnetfelder so gewahlt, dass die Strahlungskeulen interferie-
ren, also Uberlagern kdnnen. Die maximale Photonenenergie ist dabei im allgemeinen
kleiner. Der wesentliche Unterschied zu dem Wiggler ist, dass das Strahlprofil beim
Undulator viel schmaler ist als beim Wiggler (Abb. 2). Damit hat der Undulator-Strahl eine
wesentliche héhere Brillanz, die fur viele Experimente entscheidend ist. Die Brillanz ist
definiert als Intensitat pro Flacheneinheit, pro Raumwinkelelement und pro Wellenlangen-
intervall. Eine hohe Brillanz ermdglicht die Nutzung eines kleinen Strahls mit geringer Di-
vergenz, wo durch man hohe Intensitaten in sehr kleine Probenvolumina bringen kann.

Wiggler und Undulatoren werden durch den Parameter K beschrieben:

K = e

- 4,B,
27m ¢

(2.1)

Dabei ist e die Elementarladung, B, die Magnetfeldstarke, A, die Undulatorperiode
¢ die Lichtgeschwindigkeit und m. die Elektronenmasse. Der Parameter K ist ein Maf3 fr
die Auslenkung und hat folgende Bedeutung: Wenn der Parameter K<1 ist, beschreibt er

einen Undulator, wenn der Parameter K=1 ist, beschreibt er einen Wiggler.
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2.2 Streutheorie

Die folgende Beschreibung richtet sich nach [3]. Die Streuung der Réntgenstrahlen erfolgt
an den Elektronen der Materie. Die Verteilung der Elektronen in der Materie wird durch die
Elektronendichtefunktion p(r) beschrieben. Wie viel Elektronen sich in einen Volumenele-

ment befinden wird beschrieben durch p(r)-d 3.

Dies gibt das Streuvermdgen pro Volumeneinheit flir Réntgenstrahlen an, da die Amplitu-
de von der im Volumenelement d® 7 gestreuten Strahlung proportional zur Anzahl der im

Volumenelement befindenden Elektronen ist.

In der Abb. 3 wird das Volumenelement an den Streuzentren A und B betrachtet. Dabei
gilt:

Abb. 3: a) Streuung an Materie , b) Definition von 7*

A: Streuzentrum A liegt in der Mitte s : Einheitsvektor der gestreuten Strahlung

So : Einheitsvektor der Primérstrahlung

Die Phasendifferenz zwischen, den beiden Streuzentren A und B betragt dann:

1(3- 39) = 2n (7% 7) mit (2.21)

K
P =2(5-%) und [F7| =222 (2.22)
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Der Vektor 7* wird als Streuvektor bezeichnet (Abb. 3). Er ist ein Vektor im sogenannten
reziproken Raum. Die Wellen, die am Streuzentrum A gestreut wurden, haben die Ampli-
tude Aa (Phase sei 0). Die am Streuzentrum B gestreuten Wellen haben die Amplitude

Ag €® 7 "7 Beriicksichtigt man N Streuzentren folgt:
AF) =3 4 F 7)) (2.23)

Hierbei ist A; die Amplitude der gestreuten Wellen am j-ten Streuzentrum. In der Formel far
die Streuamplitude steht im Exponenten der Ausdruck 7*= § - §o und fiir 5§ sind beliebige
Richtungen zuléssig. Bei der Untersuchung wurde ausschlieBlich elastische Streuungen
behandelt, deshalb ist nur der Betrag |s - Sp | relevant. Alle § Werte die nicht der Bragg-
Bedingung 7* = § - §o und |S| = |So| genligen, lassen keine Beugung zu. Das heiBt die Amp-
litude der gebeugten Welle ist Null. Das Argument der Exponentialfunktion verschwindet,
wenn der Streuvektor § - 5y gleich einem reziproken Gitter 7* entspricht. Daraus folgt das

2 5o - 7 = 7*2ist. Diese Formel ist &quivalent zur Bragg-Gleichung 2d sin(®) =nA.
Da die Amplitude der gestreuten Strahlung proportional zur Anzahl der an den Streuzen-
tren vorhandenen Elektronenzahl ist, kann die Amplitude der insgesamt gestreuten Welle
bei bekannter Elektronenzahl f; ausgedriickt werden durch:

F@) =3, fie®F #) (2.24)
F wird als Strukturfaktor bezeichnet und stellt die Verbindung zwischen gemessenen In-
tensitaten und der Kristallstruktur her. Wird die Verteilung der Streuzentren als kontinuier-

lich angenommen, so ist die gesamte gestreute Welle in Richtung § unter Verwendung der

Elektronendichte gegeben durch:
F@) = [, p(7)e™F #) . a7 (2.25)
Die Intensitat der gebeugten Strahlung ist proportional zum Quadrat der Streuamplitude.

| (7) o« [F(7*)[2  F(¥*) = Fri (2.26)
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2.3 Bragg‘sche Gleichung

Durch die Uberlegungen von W.H. Bragg und seinem Sohn W.L. Bragg zum Aufbau des
Kristallgitters in Form von periodischen Anordnungen von Atomen, werden verschiedene
Netzebenen durch das dreidimensionale Gitter der Atome gelegt. Auf jeder diesen Netz-
ebenen befinden sich Atome an bestimmten Positionen. Jede Netzebenenschar hat einen

festen Abstand zwischen den Netzebenen.

\Netzebenen—
P Schar hkl

dsin® -/ 20

®
na= 2dhKI sin®

hkl

Abb. 4: Schematische Darstellung von Netzebenen nach Bragg

Die folgende Beschreibung richtet sich nach [3]. Ist die Anordnung der Atome in einem
Kristall in Netzebenen aufgeteilt so liegen diese parallel zueinander. Die Oberflachen des
Kristalls zu den Netzebenen sind ebenfalls parallel zueinander angeordnet. Bestrahlt man
den Kristall mit monochromatischen Réntgenstrahlen der Wellenldnge A, so werden die
Rontgenstrahlen an unterschiedlichen Tiefen der Netzebenen des Kristalls reflektiert. Die
reflektierten Strahlen sind aufgrund der unterschiedlichen Wege im Kristall phasenver-
schoben (Wegunterschied). Ist nun die Phasenverschiebung ein Vielfaches der Wellen-
lange A, dann interferieren die Strahlen in Form der Verstarkung. Wenn die Phasenver-

schiebung kein ganzzahliges Vielfaches ist, dann wird die Strahlung ausgeléscht.
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Die konstruktive Verstarkung findet nur dann statt, wenn der Winkel © zwischen dem ein-
fallenden Strahl und der Netzebene dng ganz bestimmte Werte hat. Diese Werte hangen
von dem Abstand der Netzebene dng und der Wellenlange A der Réntgenstrahlen gemal

der Bragg’'schen Gleichung ab:
2d sin(®) = nA (2.27)

Die Formel 2.27 beschreibt den Zusammenhang zwischen dem Abstand der Netzebenen
dnk und dem Winkel © unter dem ein Réntgenstrahl mit der Wellenldnge A an einer Netz-

ebene reflektiert wird.

2.4 Strukturfaktor

Der Strukturfaktor bestimmt die in Beugungsexperimenten gemessenen Intensitaten. Aus
den gemessenen Intensitaten kann im Prinzip auf Kristallstrukturen und Atompositionen
zuruckgeschlossen werden. Dafiir kann im allgemeinen die Verwendung von Einkristallen
erforderlich sein [3].

Aus der Gleichung 2.24, die die gestreute Welle darstellt, kann nun das Skalarprodukt aus

den Vektoren # und # dargestellt werden als:
7. F=hx+ky+lz (2.31)
Somit kdnnen wir die Gleichung 2.24 in folgender Form schreiben:

F(,;z *) — F(hkl) — ;y=1fj e 2nj (7—3 . 7_31) _ ;y=1fj e2r[j (hxj+kyj+lzj) (232)

Die Streuamplitude F(#) wird als Strukturfaktor F(hkl) bezeichnet. Der Strukturfaktor hangt
von der Art der Atome sowie deren Lage in der Elementarzelle ab. Wobei 7, die Lage ei-
nes Atoms in der Elementarzelle darstellt und der Atomfaktor f ;das Streuvermdgen eines
Atoms beschreibt. Um eine bessere Unterscheidung von F(#') und F(hkl) zu erméglichen,
wird der Strukturfaktor F(hkl) in S(hkl) umbenannt. Fir die verschiedenen Gittertypen gibt
es jeweils Zustande fir Sy die zu einer Ausldschung der jeweiligen Reflexe fuhren. Im

folgenden werden die Ausléschungen aufgezahlt:
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1. Kubisch raumzentriertes Gitter (bcc) :

Sbee = [ 1+ exp (-im (h+k+l) ) ] f= Atomformfaktor (2.33)

Wenn die Exponentialfunktion den Wert -1 annimmt, ergibt der Strukturfaktor 0.

Die Folge daraus ist:

Sbec=0 , wenn h+k+l = ungerade ist (2.34)
Sbec =2 , wenn h+k+l = gerade ist (2.35)

Es werden aus diesem Grund keine Reflexe gesehen wenn die Summe aus
h+k+l = 0 ist.

Miller’'sche Indizies (hkl) Netzebenenabstand dy
110 an2
200 a2
211 ane
220 a8

Tabelle 1: Netzebenenabstand flir mégliche Reflexe im bce-Gitter [3]

2. Kubisch flachenzentrierte Gitter (fcc):

Sice = [ 1 + exp (-irt (k+1) ) + exp (-irt (h+1) ) + exp (-irt (h+k) ) ] (2.36)

Damit erwarten wir fir fcc Gitter

Sicc = 4f , wenn h.k,| = gerade oder ungerade (2.37)
Sicc=0 , wenn h,k,| = gerade und ungerade (2.38)
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Es werden nur Reflexe beim fcc-Gitter gesehen, wenn die Miller’'schen Indizes ge-

rade oder ungerade sind.

Miller’sche Indizes (hkl) Netzebenabstand d
111 anNg
200 a2
220 ang
311 anN11

Tabelle 2: Netzebenabstand fir mégliche Reflexe im fcc-Gitter [3]

3. Hexagonales Gitter (hcp):

Shex=f[1+exp (-2n(zh+-k+-1))] (2.39)

Damit erwarten wir far hcp-Gitter

Shep =0 , wenn | = ungerade und (h+2k)=3n (2.40)
Shep = 0 , wenn | = gerade und (h+2k)=3n, 3n+1 oder 3n+2  (2.41)
Shep = 0 , wenn |= ungerade und (h+2k)=3n+1 oder 3n+2 (2.42)
Miller’sche Indizes (hkl) Netzebenabstand dy
100 a N(4/3)
002 2/c
101 aN(4/3 +(a/c)?)

Tabelle 3: Netzebenabstand flir mégliche Reflexe im hcp-Gitter [3]
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Ubersicht :

Mit den Ausléschregeln wird angegeben fur welche Reflexe die Intensitat verschwindend
klein ist. Besteht der Kristall nur aus einer Atomsorte, so erhdlt man aus Berechnen von
|Fri| die in Tabelle 4 zusammengestellten Merkregeln.

Struktur Vertreter Reflexe hkl fallen aus, wenn Vorhandene Reflexe

a-Fe, Cr, V,
bcc h+k+l = ungerade 110,200,211,220,

W, Mo 310,222,400
fec Al, Cu, v-Fe, h,k,| gemischt ist aus 111,200,220,311,
Ni. As gerade und ungeraden 292 400,331
’ ganzen Zahlen
a-Ti, Zn, Co,
hcp h+2k = 3n und | ungerade 100,002,101,102,
Mg, Cd, Zr 110,103,200

Tabelle 4: Ubersicht (iber die wichtigsten Reflexe in den drei Kristallgittern bcce, fec und

hcp
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2.5 Das LaserschweiBBen

Das LaserschweiBen von Stahl hat eine breite Akzeptanz als Fertigungsverfahren gefun-
den. Es weist verschiedene Vorteile auf, darunter sind wesentlich zu nennen eine hohe
SchweiBgeschindigkeit sowie eine kleine Warmeeinwirkzone. Darliber hinaus arbeitet das
Verfahren berGhrungslos und erzeugt schmale, tiefe N&hte. Eine einseitige Zuganglichkeit
an einer Flgestelle reicht aus. Der Einsatz der Energie, die verwendet wird, um eine sol-
che LaserschweiBBnaht zu erzeugen, ist zwar vergleichbar mit anderen SchweiBverfahren,
jedoch wird die Warme in einer sehr kleinen SchweiBzone konzentriert, wodurch der ge-

samte-Warmeeintrag in das Werkstlck, und damit auch der Verzug, gering bleibt [10].

Der Prozess unterteilt sich in mehrere Teilvorgange (Abb. 5). Diese sind vor allem die Bil-
dung der Kapillaren und des Schmelzbades, die Absorption und Brechung des Laser-
strahls in und Uber der Kapillaren, sowie die Warmeverteilung und Warmeableitung im
Werkstiick. Durch die Stromung des Gases in der Kapillare und tber dem Schmelzbad,
entsteht die Bewegung der Schmelze, anschlieBend tritt das Aufschmelzen und Erstarren
des Materials ein, die Deformation und chemische Reaktion an der Oberflache der
Schmelze und eine mechanische Spannung sowie ein Verzug im Werkstlck (Abb. 5).
zeigt in Schritten einen typischen SchweiBprozess mit der optionalen Zufuhr von Schutz-

gas und Zusatzdraht.
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Abb. 5: LaserschweiBBen mit Teilprozessen

Vom Laserstrahl, der auf das Werksttick trifft, wird nur ein Teil absorbiert. Die Energieab-
sorption hangt generell von der Wellenldnge, dem Absorptionsgrad des Materials fir die
Wellenlange, dem Auftreffwinkel, der Polarisation des Lichtes sowie der Rauhigkeit und
Temperatur der Oberflache ab. Bei geringer Intensitat des Laserlichtes wird nur wenig ab-
sorbiert und der grdBte Teil reflektiert siehe (Abb. 6).

Bei gentigender Intensitat erwarmt sich die Oberflache und es bildet sich ein Schmelzbad.
Ubersteigt die Intensitat eine bestimmte Schwelle (Einkoppelwelle), fiihrt der Verdamp-
fungsdruck an der Auftreffstelle zu einem Verdrangen der Schmelze und es bildet sich ei-
ne Dampfkapillare als Stichloch (Keyhole) aus. Dies ist charakteristisch fiir den Ubergang
von Warmeleitungs- zum TiefenschweiBeffekt. Sie ermdglicht die schlanken und tiefen
Nahtquerschnitte. Fir den Laserstrahl wirkt sie wie eine Strahlfalle, da nun durch Mehr-

fachreflexion an den Wanden ein GroBteil der Laserleistung absorbiert wird.
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schirmung

Abb. 6: Ubergang von Warmeleitungs- zum TiefenschweiBen

Neben der Absorption an der Schmelzoberflache wird ein Teil der Energie, auch von dem
sich bildenden Plasma in und Uber der Kapillare absorbiert und teilweise an die Schmelze
Ubertragen. Von der absorbierten Energie flieBt ein GroBteil in den Grundwerkstoff ab. In
den Laserkapillaren sinkt die Temperatur stetig durch das Schmelzbad, bis in den Grund-
werkstoff nach auBen ab. Im Schmelzbad, selber kann durch Warmekonvektion eine un-
gleichmaBige Temperaturverteilung herrschen. An den Grenzlinien von Schmelz- und
Verdampfungstemperatur erfolgt die Phasenumwandlung des Materials, bei der Energie
aufgenommen bzw. freigesetzt wird. Ein geringer Teil der Gesamtenergie geht durch
Waérmestrahlung oder abstrdomendes Plasma verloren. Es hat sich gezeigt, dass beson-
ders der Quotient aus Leistung pro Fokusdurchmesser flir das Erreichen der
Einkoppelwelle bestimmend ist.

Die Zufuhr von Schutzgas wie Helium oder Argon hat die Abschirmung der Schmelze zum
Sauerstoff und Stickstoff zum Zweck. Nach dem Austritt aus der Diise mischt sich das Gas
am Rand der Strdémung mit der Umgebungsluft. Daher sollte der unvermengte Kern der
Gasstrémung, das Schmelzbad laminar abdecken. Beim CO.-Laser dient das Gas auch
zur Unterdrickung der Plasmabildung Gber dem Keyhole, was beim Nd:YAK-Laser nicht
notwendig ist. Bei dessen Wellenlénge findet keine Absorption in der Fackel durch inverse
Bremsstrahlung statt. Daher kann der Strahl mit dem Nd:YAK-Laser auch sehr gut ohne
Schutzgas geschweiBt werden. Beim CO,-Laser flhrt die Absorption innerhalb des Plas-
mas zu deutlich héheren Temperaturen in der Fackel und der Kapillare als beim Nd:YAK-
Laser. Da sich mit der Temperatur auch der Brechungsindex verandert, kommt es zu ei-
nem thermischen Linseneffekt der SchweiBfackel. Die Fokuslage des CO.-Laserstrahls
fluktuiert daher innerhalb des Keyholes [10].

16| Seite



2.6 Eigenspannungen

Eigenspannungen sind Spannungen in einem Korper, die ohne duBerer Kraft und Momen-
te existieren und sich im mechanischen Gleichgewicht befinden. Das heif3t, dass die
Summe aller Spannungskomponenten Uber den gesamten Korper gleich Null ist. Die
Spannungen werden in drei verschiedene Klassen eingeteilt [1].

Kurzerklarung :
1. Makrospannung : Homogene Verteilung Uber gréBere Werkstoffbereiche.
2. Mikrospannungen: Homogene Verteilung Uber ein Korn bzw. Kornbereiche.
3. Submikrospannungen : Homogene Verteilung Gber Atomabstéande.
Zug il S AT {Tﬂ ﬁﬂ{ﬂ'xﬂ% jf_x““*m: Art
g;'s T I | I ‘ i) \
s 7 (T
T T et
T Y LB |
e H'iUIlHHH! VAR
Druck w | l ,\ VAN i
1
j y
=

kristallines Meialigefiye

Abb. 7: Auftreten der Eigenspannungen von 1. bis 3. Art im Geflge [4]

In der Abb. 7 ist dargestellt, wo sich die einzelnen Spannungsarten in einem kristallinen
Metallgefige befinden wirden. Um einen besseren Vergleich zu erhalten, werden in der
folgenden Tabelle 5 die drei Spannungsarten gegentber gestellt. Aus der Tabelle 5 ist zu
entnehmen, dass sich die Eigenspannungen stets um die Spannung 1. und 2. Art Uberla-

gern.
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Bezeichnung

1. Art (Makro)

2. Art (Mikro)

3. Art (Submikro)

Charakter

Grobe elastische Span-
nungen im makroskopi-

schen Bereichen konstant

In mikroskopischen Be-
reichen konstant, in
makroskopischen veran-
derlich, annahrend perio-
disch

In mikroskopisch und
Submikroskopischen
Bereich veranderlich,
annéhrend periodisch

Ursache

UngleichméaBige Volumen-
anderung beim Erstarren
von Schmelzen, ungleich-

méBiges Abkuhlen, inho-

Plastische Verformung
mit Ausnahme reiner
Schubverformungen von

Einkristallen

Korngrenzenbehinderung
bei plastischer Verfor-

mungen von Vielkristallen

mogene Verformungsvor-

gange

Tabelle 5: Bezeichnung und Eigenschaften der Eigenspannungen [4]

2.6.1 Methoden zur Eigenspannungsuntersuchung

Um Eigenspannungen zu untersuchen gibt es zerstérungsfreie und zerstérende Messme-

thoden, die im folgenden kurz erwahnt werden.

Zerstdrende Methoden:

e Ausbohrverfahren & Abdrehverfahren:

Diese Verfahren sind ausschlieBlich fir runde Werkstiicke geeignet.

Sie ermdglichen die Untersuchung von raumlichen Spannungszustéanden. Es
erfordert einen Zylinderférmigen oder einen runden Prifkdrper, was einen
Vorteil des Verfahrens darstellt, da haufig verwendete Teile runde Teile wie
Wellen; Ringe; Trommeln, etc. sind. Diese Verfahren, lassen Zusammen-
hénge zwischen Warmebehandlung, Umformung und SchweiBverbindungen
erkennen und erlauben damit eine umfassende Beurteilung der Werkstoffei-
genschaften [4].
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e Bohrlochverfahren:

Dieses Verfahren ist besonders fir Bleche oder dinnwandige Werkstlcke
geeignet. Bei dieser Untersuchung werden nur zwei Langenmessungen
durchgefigt, diese erfolgen zu Beginn und am Ende des duBeren Eingriffes.
Dort werden die Verformungsanderungen beim Werkstoffabtrag bestimmit,
die mit einem Dehnungsmessstreifen registriert werden. Diese beiden Mess-
werten dienen zur Ermittlung einer Formanderung und einer anschlieBenden

Berechnung der Spannungsanderung [1].

Zerstérungsfreie Messmethoden:

e Ultraschall:
Die beobachtete Schallwellengeschwindigkeit der longitudinalen Welle im
Stahl lasst sich durch Zugspannung verringern und durch Druckspannung
vergréBern. Die Schallgeschwindigkeiten kdnnen jetzt als ein MaB fir die Ei-
genspannung benutzt werden. Ein Vorteil dieser Messung besteht darin, eine
sehr schnelle und relativ einfache Untersuchung eines Objektes durchzufih-
ren. Der Nachteil dieser Messung besteht darin, dass die Geschwindigkeits-
anderung im Promillbereich liegt, so dass die Laufzeit und die Schallge-

schwindigkeit genau gemessen werden mussen [4].

e Rontgendiffraktion:

Bei der Untersuchungsmethode mit Réntgenstrahlen wird die Probe mit ei-
nem monochromatischen Réntgenstrahl bestrahlt. Es werden die Anderun-
gen der Netzebenabstande dny betrachtet. Durch Benutzung des

Hooke’schen Gesetzes und dem Gesetz nach Bragg kdnnen die Eigenspan-
nungen berechnet werden. Der Nachteil der Messmethode ist das nur durch
Benutzung hochenergetischer Réntgenstrahlung eine geeignete Tiefenauflo-

sung erzielt werden kann.
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¢ Neutronendiffraktion:

Die Neutronendiffraktion basiert auf dem gleichen Prinzip wie die
Rdéntgendiffraktion. Neutronen haben jedoch fur viele Materialien eine 1000-
fach groBere Eindringtiefe. Damit werden zerstérungsfreie Untersuchungen

im Materialinneren ermoglicht.

2.6.2 Bestimmung der Eigenspannung mittels Diffraktion

Die Folgende Beschreibung richtet sich nach [2]. Die Eigenspannungen kdnnen nur indi-
rekt durch das Messen des Netzebenenabstandes ermittelt werden. Die Messung wird
Uber eine Diffraktionsmessung vollzogen. Als erstes muss die Bragg-Bedingung umge-

formt werden.

n-A

Von 2-sin(Opk) - dnk = N°A - O = 2 sin(6hkl)

(2.5)

Bei der Verwendung von monochromatischer Synchrotronstrahlung ergibt sich durch Mes-
sung des 20 Winkels eine Interferenz der Netzebenenabstdande und der reflektierten
Netzebenenscharen. Jede Interferenzlinie eines Diffraktogrammes kann einer
Netzebenenschar und den dazugehérigen Netzebenenabstand zugeordnet werden

(Abb. 8).

Die Richtung , in der der Netzebenenabstand bestimmt wird, steht auf den Netzebenschar-
ren senkrecht. Durch das Einwirken mechanischer Spannungen werden die
Netzebenenabstande dyx verandert. Somit verandern sich auch die Bragg-Winkel 20, so

dass sich die Interferenzlinien verschieben (Abb. 9).

Der Netzebenenabstand im spannungsfreien Zustand wird mit do und ©¢ beschrieben. Ad
bezeichnet die jeweilige Anderung aufgrund einer Spannung.

Ad=d-dg (2.51)
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Abb. 9: Reflexion an einer Netzebenenschar des Kristalls mit Bragg-Winkel ©, verspann-

ter Netzebenabstand d, unverspannter Netzebenabstand do
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Eine Bestimmung von do kann auf mehreren Wegen geschehen. Eine Variante ware eine
spannungsfreie Probe zu messen. Im vorliegenden Fall war dies nicht moglich, da nur eine
Probe zur Verfligung stand. Eine weitere Moglichkeit ware das Spannungsarmglihen. Bei
einer solchen thermischen Behandlung zur Bestimmung eines Referenzwerts muss jedoch
oftmals mit Komplikationen gerechnet werden. Da sich der Gitterparameter durch Ver-
schmutzung oder Phasenumwandlungen simultan zum Abbau der Spannungen andern
kann, ist eine Verfalschung des Ergebnisses méglich. Eine solche Anderung in dg wirkt
sich aus, ob eine Druck- oder Zugspannung vorhanden ware und kann so die Messung

verfalschen.

Wenn nun keine spannungsfreie Probe vorhanden ist, kdnnen in manchen Fallen Rand-
bedingungen ausgenutzt werden, um den spannungsfreien Gitterparameter zu bestimmen.
Die Dehnung € in Messrichtung (Abb. 9) bezlglich eines festen Probenvolumens berech-

net sich aus:

8_(d—d0) _ Ad
T do ~do

(2.52)

Um die Spannungen in drei aufeinander senkrecht stehenden Richtung zu bestimmen ist
es notig, die Dehnungskomponenten in den drei Richtungen €x, €y und €z zu messen. Mit
Hilfe des Hooke'schen Gesetzes kdnnen diese Dehnungskomponenten dann durch die
Spannungskomponenten ausgedrtickt werden [3]. Dabei treten in der allgemeinen Grund-
gleichung der Roéntgenstreuung sogenannte rontgenographische Elastizitdtskonstanten
(REK) s1 (hkl) und %2 s, (hkl) auf und kdnnen beschrieben werden durch:

s¢ (hkl) =‘?“ und Y4 s; (hkl) = 1;“ (2.53)

Wobei E der Elastizitatsmodul ist und die Poissonzahl v ein MaB fiir die Querkontraktion ist

[6] [11].
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Bei der Untersuchung dinner Bleche kann die Spannungskomponente in

Normalenrichtung, z.B. o,, als Null angenommen werden (ebener Spannungszustand).

Dadurch ergeben sich die beiden Gleichungen:

E

Or=——[€r.:v €] (2.54)
E

OL-T—; [€L+v-€T] (2.55)

€ rund ¢ sind die Dehnungen in transversaler und longitudinaler Richtung, wobei von
der Untersuchung einer SchweiBnaht ausgegangen wurde. Die Gleichungen 2.54 und
2.55 beschreiben dann die Spannung in transversaler (quer zur SchweiBnaht) und longitu-

dinaler (Iangs zur SchweiBnaht) Richtung.
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2.6.3 Intergranulare Spannungen

Fir die Bestimmung makroskopischer Eigenspannungen ist es wichtig, nur bestimmte
Netzebenenabstande dn zu untersuchen. Das liegt daran, dass die Dehnung sowie das
E-Model eine Richtungsabhangigkeit im Kristall besitzen. Daher sind einige Netzebenen

anfalliger fir Mikrospannungen als andere.

In der Tabelle 6 sind fur verschiedene Werkstoffe die Netzebenen mit groBen und kleinen

intergranularen Spannungen aufgelistet.

kleine Intergranulare groBe intergranulare
Werkstoff
Spannungen Spannungen
Ni, Cu (fcc) 111,311,422 200
Al (fcc) 111,311,422,220 200
Fe (bcc) 110,211 200
Ti (hcp) 1012 0002,1012,1120

Tabelle 6: Netzebenen mit groBen und kleinen intergranulare Spannungen [2]

In einen mehrphasigen Werkstoff kompensieren sich Mikrospannungen in den verschie-
denen Phasen untereinander. Intergranulare Mikroeigenspannungen kompensieren sich
zwischen den verschieden orientierten Kristallgruppen. Nur Kérner mit bestimmten Orien-
tierungen tragen jedoch zur Beugungsbedingung bei. Das hat zu Folge, dass in einem
Beugungsexperiment die Summe aus Mikrospannungen und Makrospannungen bestimmt
wird. Daher sollte die Netzebene so gewahlt werden, dass der Einfluss der intergranularen

Spannungen moglichst gering ist.
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3. Konische Blenden

3.1 Beschreibung der konischen Blenden

Mit den konischen Blenden wird eine tiefenaufgeléste Eigenspannungsmessung vorge-
nommen. Es wurden zwei unterschiedliche konische Blenden verwendet, eine flir kubische
und eine flr hexagonale Kristallgitter. Der Unterschied der beiden konischen Blenden be-
steht darin, dass jeweils sieben Schlitze zu bestimmten Diffraktionswinkeln gehdren, wobei

sich die Radienverhéltnisse je nach Gittertyp unterscheiden.

\
\

100 mm

Abb. 10: Schematische Darstellung einer konischen Blenden [2] [12]
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Die Radien der Schlitze in den konischen Blenden richten sich nach:

e Netzebenabstande dy
e Aufbau der Kristallstruktur

e Energie der Synchrotronstrahlung

Die konischen Blenden wurden aus 2 mm starkem Wolframkarbid hergestellt, da dieses
Material ein sehr hohes Z besitzt und damit ein sehr guter Absorber fir die Réntgenstrah-

lung ist.

(a.)Kubische Blende (b.) hexagonale Blende

Abb. 11: Konische Blenden [2] [9]

Die Schlitze der konischen Blenden wurden mittels Drahterosion hergestellt. Das Erodie-
ren ist ein thermisches Abtragungsverfahren fir Materialien, die leitend sind. Es wird aus-
genutzt, dass ein elektrischer Endladevorgang zwischen Elektrode und den zu bearbei-
tendem Material stattfindet. Es ist notwendig, das zu bearbeitende Material in einer nicht
leitenden Flissigkeit zu erodieren. Um das Erodieren zu starten, wird eine Hochspannung
zwischen den Werkstlck und den Elekirode angelegt. AnschlieBend wird die Elekirode an
das Werkstlick herangefiihrt, bis sich ein Funken bildet, der das Material punktférmig zum

Schmelzen und Verdampfen bringt.
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Die Schlitze in den konischen Blenden kdénnen nicht als Ganzes erodiert werden, da es
entscheidende Probleme gibt:

e es gibt keine Drahte, die diinn genug wéaren

e wenn es so dinne Drahte gabe, ware der Kurzschluss-Strom zu gro3 und
der Generator wirde Uberlastet

e Die Verfahrgenauigkeit der Probe oder des jeweiligen Drahtes ist zu ge-

ring

Die konische Blende besteht aus acht einzeln angefertigten Teilen, wie in (Abb. 12) bei-
spielhaft fir eine wesentlich dickere Blende zu sehen ist. Die Einzelteile wurden in einen
Metallrahmen mit zwei Stegen zusammengesetzt [2]. Sie besitzt auBerdem in der Mitte
eine Bohrung von 50 uym, welche zur Vorjustierung der Blende dient. Die verwendeten ko-
nischen Blenden wurden durch das Institut flr Mikrotechnik in Mainz [5] hergestellt. Eine
lichtmikroskopische Untersuchung [2] hatte ergeben, dass die Soll-Schlitzebreite von

20 pym sehr gut eingehalten wurden.

Abb. 12: Einzelteile einer konischen Blende [5]
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Um die Diffraktionswinkel zu bestimmen, werden die Radien aus den Messprotokollen von

[5] verwendet. Uber Geometrische Verhaltnisse kénnen die Diffraktionswinkel bestimmt

werden. Die Winkel werden wie folgt aus den Radien der Innen- bzw. AuBenseite der

Blende berechnet:

innere Diffraktionswinkel

auBere Diffraktionswinkel

R2-R1

20 = arctan (

)

20 = arctan (

R4—-R3

)

Tabelle 7: Diffraktionswinkel innen und auBen

Es wird aus den beiden Diffraktionswinkeln der Mittelwert gebildet und in der Tabelle 8

dargestellt:

Kubische Blende

Hexagonale Blende

Ring Diffraktionswinkel °

1

2

5,469 +0,043
6,376 £0,014
7,871 +£0,014
9,062 + 0,056
10,606 + 0,042
11,062 + 0,000

14,023 + 0,094

111

200

220

311

222

331

fec (hkl)

bce (hkl)

110

200

220

Ring Diffraktionswinkel °

1

2

5,129 + 0,043
5,725 £ 0,043
7,463 £ 0,028
8,853 + 0,014
9,648 + 0,000
10,412 +0,014

10,951 £ 0,055

hex (hkl)

1010

1120

1122

Tabelle 8: Berechnung der Diffraktionswinkel aus dem Messprotokoll des Herstellers [2]
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Konische
Blende

Probe

gestreuter Strahl

einlaufender Strahl

Abb. 13: Darstellung eines Schlitzes der konischen Blende [2]

3.2 Tiefenauflésung

Die Tiefenauflésung, die mit einer konischen Blende erzielt werden kann, ist abhéngig von
den folgenden Punkten:

e Schlitzbreite

¢ Diffraktionswinkel
e Strahlbreite

e Energiebreite

e Divergenz des Strahles

Die ersten beiden Punkte kdnnen nicht mehr veréandert werden, da Sie bei der Herstellung
der konischen Blende vorgegeben wurde. Die Schlitzbreite betragt 20 um. Je gréBer der
Diffraktionswinkel und je kleiner die Schlitz sind, desto besser ist die Tiefenauflésung. Die

Breite des Rontgenstrahls kann frei eingestellt werden.
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Die Energiebreite des Strahls hangt vom verwendeten Monochromator ab. Bei HEMS wird
zur Zeit ein einziger Doppelmonochromator mit Si Kristallen verwendet, der den verfligba-
ren Fluss optimiert. Daher kann die Energiebreite im Experiment nicht variiert werden. Die
Tiefenauflésung verschlechtert sich, wenn die Energiebreite des Strahls zunimmt. Die Di-
vergenz des Strahls ist im Wesentlichen von den Eigenschaften der Quelle bestimmt. An
der Undulator-Beamline HEMS ist die Strahldivergenz sehr gering und der Einfluss auf die
Tiefenauflésung daher vernachlassigbar.

In der folgenden Abb. 14 ist schematisch die Tiefenauflésung dargestellt. Dabei wird so-
wohl einfallender als auch gebeugter Strahl als parallel angenommen. Dieser Fall ent-
spricht einer vernachlassigbaren Divergenz und Energiebreite (AE = 0) des Primarstrahls.
Diese rein geometrische Tiefenauflésung im idealen Fall ist durch die Breite der konischen
Schlitze und die Strahlbreite gegeben. Die Dicke der Blende muss dabei nicht beachtet
werden, da der gebeugte Strahl keine Divergenz aufweisen soll.

Blende

Probe
I

gestreuter Strahl

einlaufender Strahl

Abb. 14: Darstellung der Tiefenauflésung [9]

Die folgenden Rechenschritte richten sich nach [9]. Die geometrische Tiefenauflésung

kann bestimmt werden durch:

. a _ a

sin (20) = — C_sin(ze) (3.1)
b b

tan (2®)=E d=m (3.2)

30| Seite



Fir die Tiefenauflésung folgt daraus:

a b a+b cos(260)
sin(20) " tan(20) _ sin(26)

AX=Cc+d=

In dieser Gleichung sind a die Schlitzbreite und b die Strahlbreite.

Ring Diffraktionswinkel Schlitzbereite = Strahlbreite = Tiefenauflosung
Nr. 20[9 a[um] b [pm] Ax [mm]
1 5,469 20 150 1,77
1 5,469 20 100 1,25
1 5,469 20 50 0,73
1 5,469 20 20 0,42

Tabelle 9: Geometrische Tiefenauflésung fur den ersten Ring in Abhangigkeit von der

Strahlbreite
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In der Realitat ist die Energiebreite AE = 0. Das hat zur Folge, dass sich die Tiefenauflo-

sung vergrdBert, da nicht alle Photonen unter den gleichen 2-O-Winkeln gestreut werden.

Die Tiefenauflésung fur kleine und groBe Energiebreiten ist in Abb. 15 schematisch darge-

stellt:

Frobe

Tiefenauflosung

(a) Tiefenauflosung mit kleiner Energiebreite

Konische
Blende

gestreute Strahlen

-f.“/
o

einlaufender Strahl

gestieute Strahlen -

Probe

Tiefenauflisung

Konische
Blenda

P

;
rd

.-'l/‘
i’

A

einlaufender Stiahl

(b) Tiefenaufisung mit grofer Energiebreite

Abb. 15: Schematische Darstellung flr verschiedene Energiebreiten bezogen auf die Tie-

fenauflésung [2]
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3.3 Justagestrategie

Far die Justage der Blenden sind 5 Freiheitsgrade notwendig:

e 3 translatorische x, y, z und

e 2 rotatorische u, v, w

Die Blende muss in diesen Achsen relative zum Primérstrahl ausgerichtet werden, damit
die gebeugten Sekundarstrahlen die konischen Schlitze passieren kdénnen. Durch die
Verwendung eines Hexapods wird diese Arbeit deutlich erleichtert. Ein Hexapod ist ein
Prazisions-Parallel-Kinematik Mikropositionierer mit Controller, der fur komplexe Positio-
nier-Aufgaben gedacht ist. Der Hexapod wird von sechs hochauflésenden Aktoren, die alle
direkt mit der gleichen beweglichen Plattform verbunden sind, angetrieben. Diese bieten
eine hohe Steifigkeit. Wegen der geringen Masse der bewegten Plattform kénnen Positio-
nierungen mit weit geringeren Einschwingzeiten als bei herkémmlichen, gestapelten
Mehrachssystemen durchgefiihrt werden. Die Wiederhol-Genauigkeit des verwendeten
Hexapods betragt in Translation 0,5 ym und in Rotationsrichtungen +6 prad. Dadurch
kann eine optimale Zentrierung der Blenden im Strahl gewahrleistet werden. Insbesondere
kénnen Dehnungen um beliebige Achsen durchgefihrt werden. Es wurde die Justierstra-
tegie von [2] angewandt und an die bestehenden Faktoren angepasst. Die ersten Schritte
dienen der Einstellung des verwendeten Strahls, die weiteren Schritte der eigentlichen

Justierung der konischen Blende:

1. Die konische Blende wird im Fokus 100 mm hinter der Probe aufgebaut

2. Es werden im DCLM die Laue-Kristalle so eingestellt, dass die gewlnschte Soll-
Energie erreicht wird. Hierzu wird im letzten Schritten eine Rocking-Kurve des zwei-
ten Monochromatorkristalls aufgenommen und auf das Intensitdtsmaximum einge-
stellt. Als Besonderheit am Undulator muB3 auch der Undulator-Spalt optimiert wer-

den.

3. Die zur Strahlbegrenzung verwendeten Blenden werden zunachst so eingestellt,
dass der genutzte Strahl im Intensitdtsmaximum liegt. Dies wird durch scannen der
Blenden in horizontaler und vertikaler Richtung mittels einer Diode Uberpruft. Dies

ist die erste Begrenzung des Strahls auf z.B. 200x200 pm?2.
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4. Der zur Messung verwendete Strahl wird durch eine weitere Blende definiert. Diese
muss prazise in Position und Offnung, sowohl in horizontaler als auch in vertikaler
Richtung, eingestellt werden. Dies geschieht wiederum mittels einer Diode hinter
der Blende.

5. Mit einer diinnen Probe, z.B. einem Eisenblech, jedoch ohne die konischen Blen-
den, kann zunachst der Abstand zum Flachendetektor (Mar 345 Image Plate) so
eingestellt werden, dass die wesentlichen Beugungsringe auf dem Detektor zu se-
hen sind.

6. Dann wird die konische Blende in den Strahl gebracht. Der erste Schritt ist die Posi-
tionierung in x und z (Abb. 16). Dies geschieht am einfachsten mit Hilfe der Strah-
lung, die durch die zentrale Bohrung gelangt. Die Intensitdt der
Synchrotronstrahlung wird hinter der Bohrung mit einer Diode gemessen, wahrend
die Blende entlang der z- und x-Achse bewegt wird. Dazu wird eine StrahlgréBe
verwendet, die der Bohrung entspricht, also ca. 50 ym. Die Blende wird schlieBlich

auf die Position gestellt, bei der die maximale Intensitat gemessen wurde.

7. Der zweite Schritt in der Justierung der konischen Blende ist die Ausrichtung der
Orientierung der Blende relative zum Primérstrahl. Die geschieht durch Drehung um
zwei Achsen. Der Hexapod bietet die Moglichkeit, die Drehachse dabei in den Fo-
kuspunkt der konischen Blende zu legen. So wird bei der Drehung der Fokuspunkt
nicht aus dem Primarstrahl herausgedreht. Die Definition der Drehachse geschieht
Uber den sogenannten Pivot-Punkt. AnschlieBend wird um die Achsen v und w ro-
tiert, wobei eine Serie von Bildern mit dem Flachendetektor aufgenommen wird.
Wenn nun auf den Detektor moglichst homogene Diffraktionsringe erkannt werden,

ist die konische Blende justiert und kann verwendet werden.
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gestreuter Strahl

& einfallender Strahl
Pivot Punkt
konische Blende Hexapod
Probe

Abb. 16: Schematischer Aufbau der konischen Blende mit Lage Pivot-Punktes [2]
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4. Durchfiihrung und Auswertung

4.1 Das Probensystem

Die Probe zur Untersuchung einer LaserschweiBnaht wurde vom Institut fir Werkstofffor-
schung des HZG zu Verfligung gestellt. Sie besteht aus zwei feinkérnigen Stahlblechen,
die mittels einer Laser Punkt-SchweiBung verbunden wurde. Das Besondere an der Laser-
PunktschweiBung ist die Brezel-Form, die zur Optimierung von Ermidungs-Eigenschaften
entwickelt worden war. Die Verbindung ist als Uberlapp-SchweiBnaht ausgefiihrt. Die Pro-
be hat eine Lange von 40 cm, die einzelnen Bleche sind 2 mm dick (Abb. 17).

Longitudinal

Transversal

Abb. 17: Probe mit LaserschweiBnaht in Brezelform
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In dieser Diplomarbeit wurde die oben beschriebene Brezel-SchweiBnaht aus Stahl unter-
sucht (Abb. 18).

Abb. 18: LasergeschweiBte Brezel-SchweiBnaht mit den Messrichtungen wie in Abb. 17
zu sehen ist
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4.2 Versuchsaufbau und Durchfiihrung

Das Helmhotz-Zentrum Geesthacht betreibt eigene Beamlines bei DESY, darunter die
High Energy Material Sience Beamline (HEMS). Die Abb. 19 zeigt den Aufbau von HEMS.
Der Synchrotronstrahl wird mittels eines Undulators erzeugt, der sich vor der Optics Hutch
(OH1) im Speicherring befindet. Undulator sind meterlange Spezialmagnete, die aus einer
Folge von sich abwechselnden Nord- und Sidpolen bestehen. Beim Undulator ist die
Synchrotronstrahlung um mehrere GréBenordnungen ,,heller” als bei einem Ablenkmag-
neten, da sich die Wellenziige konstruktiv tGberlagern und dabei gegenseitig verstarken. In
der OH1 befindet sich ein Double Crystal Laue Monochromator (DCLM), mit dem die
Energie des flur die Experimente verwendeten Rontgenstrahls eingestellt wird. Ein weiterer
Single Bounce Monochromator (SBM) kann fir die Seitenstation in der Experimental
Hutch1 (EH1) verwendet werden.

Optics Hutch QF], L13 m)
*  zingle bounoe m

wabEr CoO0 ed
Lane DCAL 1zt Experimentel
beam disznostic Hutch EH Optic: Hutch

Test Fadlity {6.5m OEE LT may

2nd Experiments] Hutch FH
(8.5 m)

4th Experiments] Hutch EH4, (11 n1)

£angrg).cabin

Abb. 19: Die Abbildung zeigt den Schematischen Aufbau der HEMS-Beamline.
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Der im Hauptstrahl nutzbarer Energiebereich umfaBt ca. 50 keV bis 150 keV, insbesonde-
re die hohen Energien eignen sich gut zur Untersuchung von Materialien, da solche Pho-
tonen in vielen Materialien eine hohe Eindringtiefe haben.

In der Abb. 20 ist der schematische Aufbau des Experiments mit den konischen Blenden

zUu sehen.
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Abb. 20: Schematischer Aufbau des Experiments

Um die gewinschte Energie fir den Synchrotronstrahl zu erhalten, missen die beiden
Laue Kristalle im DCLM entsprechend eingestellt werden. Das geschieht, indem der erste
Kristall um eine vertikale Achse rotiert wird (Pitch1), um den der Energie entsprechenden
Beugungswinkel einzustellen. Der zweite Kristall (Pitch2) wird anschlieBend parallel dazu
ausgerichtet. AuBerdem muss der Abstand zwischen den beiden Kristallen angepasst
werden (Long1; Abb. 21).
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Abb. 21: Strahlfihrung im DCLM

Nun muss der Strahl aus der OH1 mittels Blenden auf eine bestimmte StrahlgréBe be-
grenzt werden. Dies geschieht in der OH2. Die Blenden kdnnen durch horizontales sowie
vertikales Verschieben der Offnung den Strahl begrenzen (Abb. 22). In der Messung wur-
de die erste Begrenzung auf 200 um x 200 ym StrahlgréBe festgelegt. Der im Experiment
genutzte Strahlquerschnitt wurde schlieBlich mittels weiteren Blenden in der EH3 definiert,
z.B. auf 100 um x 100 ym. So kann man die Abmessungen des Strahls bestimmen, der

auf die Probe treffen soll.
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Abb. 22: Strahlpositionierung in den Blenden. Zu sehen sind vier einzelne Blendenba-

cken, die einzeln verfahren werden kénnen, um den Strahl zu begrenzen.

Der Synchrotronstrahl, der nun auf die Probe trifft, wird an den Atomen der Kristallgitter
gebeugt. Ein Teil des gebeugten Strahls geht anschlieBend durch die Schlitze der koni-
schen Blenden hindurch, die auf dem Hexapod montiert ist. Der Teil, der auf die konischen

Blenden selber trifft, wird absorbiert und gelangt somit nicht auf den Detektor.

Als Detektor wird eine Mar 345 Image Plate verwendet. Das Bildplatten-Material selbst ist
empfindlich genug und somit fiir ein breites Spektrum an Réntgen-Photonen-Energien ge-
eignet. Die Detektoren bestehen im Prinzip aus einer wiederbeschreibbaren Speicherfo-
lie(Image Plate). Die Strahlungsintensitat wird ausgelesen und elektronisch gespeichert.
Wenn das Auslesen beendet ist, wird die Information in der Image Plate geléscht und eine

neue Messung gestartet.

Eigenschaft: - Speicherfolie:
Deponierte Energie wird auf Eu®* Gibertragen

Folglich oxidiert das bestrahlte Bildmaterial zu
Eu®* und ein Elektron wird abgegeben

Das Elektron wird an einer Gitterleerstelle ein-

gefangen (— Farbzentren)

- aktive Flache: @345 mm

- Auslesezeit: ca. 68 sec
- PixelgréBe: 150 um
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Um auswertbare Diffraktionmuster bei der Messung zu erhalten, muss darauf geachtet
werden, dass es keine Uberbelichtung des Detektors gibt. Die Belichtungszeiten lagen
zwischen 1 s und 20 s.

Bei der Messung am Stahlblech, siehe Kapitel 5.1, betrug die Energie ca. 63,4keV bei der
Messung am Magnesiumblech betrug die Energie ca. 50keV. Dies ist durch die Kristall-
struktur in der Probe sowie durch die konische Blende vorgegeben. Der Abstand zwischen
Probe und den Detektor betrug beim Stahlblech 835 mm und beim Magnesiumblech
839.5 mm.

Bei der BrezelschweiBnaht im Stahlblech wurden drei Linien-Scans in Z-Richtung sowie in
X-Richtung durchgefthrt. Durch die mit Hilfe der konischen Blenden erreichte Tiefenaufld-
sung konnten die drei Linien in unterschiedliche Tiefen des Materials gelegt werden
(Abb. 23).
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|
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Abb. 23: Linien-Scans in Z- und X-Richtung in unterschiedlichen Tiefen
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Die BrezelschweiBnaht wurde in den Uberlapp-Bereich von 4 cm mit einer Schrittweite von
200 um untersucht. Da der Synchrotron-Strahl nur eine sehr kleine Divergenz besitzt, er-
fullen nur relative wenig Korner die Beugungsbedingung, man spricht von einer ,schlech-
ten Kornstatistik®. Daher wurde die Schrittweite klein gewahlt, um bei der Auswertung
eventuell mehrere Bilder aufaddieren zu kénnen. AuBBerdem wurde die Probe wahrend der
Belichtung des Detektors seitlich um 2 mm verfahren, um mehr Kérner in das MeBvolu-
men zu bringen. Dies ist mdglich, da in der transversalen Richtung keine hohe Ortsaufl6-
sung bendtigt wird. In der Abb. 24 ist der Original-Aufbau des Experiments in der HEMS-
Beamline abgebildet.

Diffraction rings from only
one sheet of overlap weld

(beam size 25 ym,
depth resolution <1 mm)

Abb. 24: Experimentaufbau in der EH3 an der HEMS-Beamline

Bei der Untersuchung des Mg-Blechs wurde erstmals die hexagonale Blende verwendet.
Dazu wurde eine Folie aus reinem Mg mit einer Dicke von 0.5 mm verwendet. Es hat sich
allerdings gezeigt, dass die Magnesiumfolie sehr grobkdrnig ist und nur sehr wenige Beu-
gungsreflexe auf dem Detektor zu beobachten sind, was die Auswertung schwierig macht.
Um diesen Effekt zu mildern, wirde auch die Mg-Probe wahrend der Belichtung verfahren
um so die Debye-Scherer-Ringe aufzufillen. Der Experimentelle Aufbau ist der gleiche wie
in der Abb. 24.
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4.3 Auswertung

4.3.1 Erzeugen der Diffraktogramme aus den Detektorbildern

Mit der Software ,,Fit2d” [2] wurde aus den Detektorbildern(Abb. 25a,b) Diffraktogramme

erzeugt (Abb. 26). Im Folgenden werden die notwendigen Schritte zur Erzeugung der ver-

schiedenen Diffraktogramme unter Verwendung von Fit2d vorgestellt:

a.) Zur Bestimmung der Tiefenauflésungen:

1.
2.

Uber Input die jeweilige Datei auswahlen

Uber Optionen, Z-Scaling wird das zur Darstellung verwendete Farbschema
eingestellt.

Mittels Beam Centre wird das Zentrum definiert, empfehlenswert

ist dabei die ,,Two Klick”-Einstellung.

Im letzten Schritt wurde der jeweilige Beugungsring Uber einen Azimutal-

Integration ausgewertet.

1] 00 1000 1500 2000

2000 110-Reflex

2000

1500 1500

Fows

1o0g 1000

500 500

0 500 1000 1500 2000
Cohimns

20 40 a0 a0 100 120 140 160 180 200

Intensity

Abb. 25: a.) Aufnahme eines Detektorbildes
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b.) Zur Bestimmung der Eigenspannungen:
1-3. Sind die gleichen Schritte wie bei der Tiefenauflésung

4. Im letzten Schritt wurden Uber CAKE die jeweiligen Sektoren der Beugungsringe

ausgewahlt. AnschlieBend wurden diese azimutal integriert.

Longitudinal
2000
2m Transversal
1000
500

Intendity

Abb. 25: b.) Aufnahme eines Detektorbilds mit den vier Sektoren, die fir die Aus-
wertung verwendet wurden.

Wourde nach den oben genannten Schritten von a. und b. vorgegangen, ist ein Detektorbild
wie auf Abb. 25 zu erkennen. Durch die anschlieBende azimutale Integration des jeweili-
gen Debye-Scherrer-Rings wie unter a., oder eine Integration, wie in den Bereichen b. zu
sehen sind (Abb. 25 a,b), wird ein Diffraktogramm erzeugt (Abb. 26). Dies geschieht, in-
dem in der Fit2d Software die Funktion ,Integrate” betétigt wird.
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Zum Integrieren mussen in Fit2d unterschiedliche Parameter eingestellt werden, die bei-

den wichtigsten sind:

- der Abstand vom Detektor zu der Probe
- die GroBe der Detektor-Pixel

Die Einstellungen sind fur a. und b. gleich. Der wesentliche Unterschied ist, das bei dem
Punkt a. Gber eine azimutale Integration die Flache unter der Kurve bestimmt wird und bei
b. nur Uber die ausgewéhlten Sektoren, da die Eigenspannung in den beiden Richtungen

longitudinal und transversal ausgewertet werden sollen.

o0 —

10 —

Irdemsity

LTV o —

2-Theta Angle (Tegrees)

Abb. 26: Erzeugtes Diffraktogramm aus dem Detektorbild Abb. 25 a
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4.3.2 Bestimmung der Eigenspannung aus den Diffraktogrammen

Die erzeugten Diffraktogramme werden mittels einer Software, genannt ,,AFit”, mit einer
GauB-Funktion gefittet. Das Zentrum der GauBkurve stellt den Braggwinkel 26 dar, siehe
Abb. 27.

File pkions  Help

230 -
220 ' ROl of measured curve ROl fitting results
210“: M a7 Fitting function: Gauss
200 ; Integral 20,9415 Fararm. Walue Errar
i c BG_comst. 1.2602
190 enter  [5.0654 BG_slope |0.6767 10,9006
180§ StdDev  [00E1S BG_curv. |0.0000 0.0000
1ol Fu/HM 0.0425 Inteqral  |5.3672 0.3244
180 | Int, breacth [0.0314 E\?:r; gg:sg gggf;
190 Form factor |0.4545 Mas 29373 |
1407 beta 0.0279 0.0014
130 {:
12:3--5
110
: ROI Batch
100! _
' Mir bl 2
b | 4839 [5249
804 Set
: 430 525
704
! W alues
El:l_: " Channels f* fngles
so4:
an y ; ' Plot Fit
%% FIRN S SRS ISR S ES S 2 [ooss
! : : : ! ! : £oal ez
EL R AR Ao ERR fmmomoes fooomoes oo = 517E-7
L T e e i |t || Eoem
. 0 . . \ i i \ B.2503 B [~ Save Results

4.9 4.95 =) 5.05 a1 =R 52 13894

Abb. 27: Bestimmung des Bragg-Winkels aus den Diffraktrogrammen

Es missen nun die Daten, welche mit Fit2d ausgewertet wurden, durch das AFit-
Programm gefittet werden. Dies geschieht fir alle vier Sektoren (0°, 90°, 180°, 270°) mit
einer GauBfunktion. Mit der GauB-Funktion kénnen die gemessenen Peaks hinreichend
gut angepasst werden. Die Auswahl des gewlnschten Reflexes geschieht, wie in der

Abb. 27 zu erkennen ist, durch die Auswahl eines Winkelbereiches (,region auf interest",
ROI). Alle Dateien aus der jeweiligen MeBserie kbnnen automatisch abgearbeitet werden,
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die Ergebnisse der Anpassung werden in einem Textfile gespeichert. Diese Dateien kdn-

nen spater z.B. mit Excel gedffnet werden und dienen zur weiteren Berechnung.

Die weiteren Auswertungen umfaBt zunachst die Berechnung des Mittelwerts aus den 26
Winkeln fir 0°und 180°, sowie aus denen fir 90°und 270°. Dieses Verfahren sorgt fir
eine bessere Statistik. Jetzt werden mit der Bragg-Gleichung (2.27) die Abstéande der
Netzebenen dy fir Transversal (0°+180°) sowie Longitudinal (90°+270 °) berechnet. Der
spannungsfreie Netzebenen-Abstand dy kann z.B. durch eine Messung am auBBeren Rand
eines Bleches festgestellt werden, da anzunehmen ist, dass an dieser Stelle des Bleches
keine Eigenspannungen vorhanden sind. Fur die LaserschweiBnaht wurde dy ermittelt,
indem davon ausgegangen wurde, dass sich die Spannungen in longitudinaler Richtung
jeweils am duBeren Rand der Uberlappten Bleche Null ndhern. Unmittelbar am Rand muss
die Spannung senkrecht zur Randflache Null sein, da keine Krafte senkrecht zur Oberfla-
che aufrecht erhalten werden kénnen. So wurde aus dem Graph 36 der spannungsfreie
Bragg-Winkel ndherungsweise bestimmt, und daraus der Netzebenen-Abstand dy berech-
net. Dies geschieht in longitudinaler Richtung und wird unter Anwendung der Gleichung
2.5 vollzogen. Der so ermittelte spannungsfreie Bragg-Winkel ist 5.483°. Durch die Ver-
wendung des spannungsfreien Netzebenen-Abstands do und mit Hilfe der Gleichung 2.52

ist eine Bestimmung der Dehnung mdglich.

Es kann eine Berechnung der Eigenspannung in transversaler und longitudinaler Rich-
tung, unter Verwendung der Gleichungen 2.54, 2.55 mit der Dehnung sowie der
Poissonzahl v und dem E-Modul E, erfolgen. Aus dem Buch [6] wurde E und v enthom-

men. Fur den Reflex 110 ergeben sich:

e E-Modul: E = 225 GPa

e Poissonzahl: v=0,28
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Bei der Fehlerbetrachtung kann man drei Fehler aufzahlen:

1. Der statische Fehler, der bei der Bestimmung des Winkels 26 mittels Anpassung

der GauB-Funktion auftritt und sich in der Gleichung 2.5 in dny fortsetzt.

2. Der Fehler bei der Bestimmung von d, féllt nicht ins Gewicht, da der Fehler far alle

MeBpunkte der gleiche ist. Es handelt sich also um einen systematischen Fehler.

3. Das Rauschen in den Spannungskurven. Dies ist gréBer als der unter 1. aufgeflhr-
te statistische Fehler und wird durch die mangelhafte Kornstatistik verursacht. Bei
den Linien-Scans war die Probe bereits Gber 2 mm verfahren worden, um die Korn-
statistik zu verbessern, was sich jedoch als nicht villig ausreichend erwiesen hat. In
der Abb. 37 ist gut zu erkennen, dass daher die hohe Ortsauflésung, die an HEMS
aufgrund der hohen Brillanz des Strahls mdglich ist, nicht genutzt werden kann, so-
lange die Kornstatistik so unzureichend ist. Diese musste weiter verbessert werden,
was z.B. durch einen gréBeren Verfahr-Bereich (>2 mm) oder eine reduzierte
Schrittweite (z.B. 50 ym anstatt 200 ym) méglich ware. Wesentlicher effektiver ware
wohl ein Rotieren der Probe um zwei Achsen, was jedoch technisch wesentlich
schwieriger ist, da das MeBvolumen sich relative zum Strahl nicht translatorisch

bewegen darf.

Um den Fehler von 1. zu bestimmen, wurde die Fehlerfortpflanzung nach [7] angewendet.
FUr eine Bestimmung des Fehlers der Eigenspannung wurde die Berechnung des stati-

schen Fehlers des Bragg-Winkels aus den Diffraktogramm (Abb. 27) verwendet.

A@i i= 2 A20 (4.1)

Die folgende Formel ist so umgestellt, dass die Dehnung tber den Sinus berechnet wer-

den kann.

A =2dsin(O) (4.2)
oA s
"~ 2sin(0) (4.3)

49 |Seite



Aot ___1
d—do z(sin(e) sin(BO))

E=——= VR (4.4)
2 sin(60)
1
_ sin(6) _Sin(90) i
- ~ sin(9) 1 (45
sin( 60)

Um eine Fehlerfortpflanzung zu berechnen, wird der Fehler der Dehnung durch folgende

Formel berechnet:

Ae = cot \/ ABO? + ABi? (4.6)

Eine Unsicherheit von AA wird nicht beriicksichtigt, da die Einstellungen am Monochroma-
tor und den Versuchsaufbau Uber den Zeitraum der Messung, nicht verandert wurden. Da-
raus resultiert, dass der Fehler Ac; nur von den statischen Fehlern in ©¢ und AQ;; ab-

héangt.

Durch die Fehlerfortpflanzung erhalt man den Fehler Ag;[7] :

— COt O [ (1-7—=——)?* (A0 )2+ (r—=-—)? " (AO)2]*  (47)

s2 %52+351

AO'i=l

2

sy und 2 s, sind die diffraktionselastischen Konstanten (siehe Gleichung 2.53).
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4.3.3 Bestimmung der Tiefenauflésung

Zur Bestimmung der Tiefenauflésung wurde eine Reineisen-Folie mit einer Dicke von

0.5 mm verwendet, die parallel zum Strahl durch das von der konischen Blende definierte
MeBvolumen bewegt wurde. Die dabei aufgenommene Serie von Detektorbildern wurde
ausgewertet. Diese Auswertung geschieht mit den Programm AFit [8]. Dort werden die
ausgesuchten Beugungsreflexe mit einer GauB-Funktion gefittet. Wobei fir jedes Detek-
torbild die Integralintnesitat (FIache unter dem Peak) fir jeweils einen Peak bestimmt wird.
Die Halbwertsbreite der so gemessenen Intensitatskurve wurde als Tiefenauflésung ange-

geben.
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5. Ergebnisse und Diskussion

5.1 Tiefenauflésung in Abhangigkeit von der Strahlbreite

Die Tiefenauflésung ist maBgeblich von drei Parametern abhangig:

e Strahlbreite
e Energiebreite

e Schlitzbreite der konischen Blenden

Da die Schlitzbreite baulich durch die konischen Blenden mit 20 ym vorgegeben ist, kann
diese im Experiment nicht verandert werden. Auch die Energiebreite kann nicht verandert
werden, da zur Zeit nur ein Monochromator-Kristallpaar vorhanden ist. Daher wurde vor-

wiegend der Einfluss der Strahlbreite betrachtet.

Die Bestimmung Tiefenaufldsung erfolgte mit einer 0,5 mm dicken Folie (Fe, Mg). Der
starkste Reflex war der (110)-Reflex von Eisen und der (100)-Reflex von Magnesium. Die
Abb. 28 bis 31 zeigen die gewonnenen Kurven exemplarisch, die Ubrigen Kurven sind im
Anhang dargestellt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 10 zusammengefasst.
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Abb. 28: Tiefenauflésung fir den Fe (110)-Reflex bei einem Strahlquerschnitt von

25x25 um?
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Abb. 29: Tiefenauflésung fur den Fe (110)-Reflex bei einem Strahlquerschnitt von

100x100 pm?
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Abb. 30: Tiefenauflésung fir den Mg (100)-Reflex bei einem Strahlquerschnitt von

50x50 pum?
Mg 100x100
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Abb. 31: Tiefenauflésung fir den Mg (100)-Reflex bei einem Strahlquerschnitt von
100x100 um? (Die Fehlenden Messpunkte sind auf eine Fehlfunktion zurlickzufihren)
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Material StrahigroBe Tiefenauflésung z Reflex

[(um)?] [mm]

Fe 50 0.825 110

Fe 100 1.09 110

Fe 150 1.525 110

Mg 75 0.725 100
Mg 150 1.125 100

Tabelle 10: Auflistung der Tiefenauflésung als Funktion der StrahlgréBe
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Abb. 32: Abhangigkeit der Tiefenaufldsung von der Strahlbreite bei
Eisen (110)
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Abb. 33: Abhangigkeit der Tiefenauflésung von der Strahlbreite bei Magnesium(100)
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In Abb. 32 und Abb. 33 ist gut zu erkennen, dass sich die Tiefenaufldsung mit geringerer
Strahlbreite verbessert. Es zeichnen sich Grenzwerte von ca. 0.7 (Fe) bzw. 0.5 mm (Mg)
ab. Der letztere Wert ist bei dem verwendeten Auswerteverfahren durch die Dicke der
verwendeten Probe bestimmt. In Abb. 33 treten stérkere Schwankungen auf als in Abb.

32, was auf die Grobkdrnigkeit des Magnesiums zurtickzufthren ist.

Vergleicht man die gemessenen Werte fir die Tiefenauflésung fir Eisen (Tabelle 10) mit
den theoretischen (Tabelle 9), so stellt man Unterschiede fest. Bei kleinem Strahlquer-
schnitt ist der gemessene Wert fir die Tiefenauflosung gréBer als der theoretische; dies ist
auf die Energiebreite des Rdntgenstrahls zurlckzufihren. Wéhrend die theoretische Be-
rechnung von der Energiebreite Null ausging, hat der fir die Messung verwendete Strahl
eine Energiebreite von 0.78%. Bei groBem Strahlquerschnitt ist die gemessene Tiefenauf-
I6sung etwas kleiner als die theoretische; dies ist darauf zurtickzufhren, dass fir die ge-
messene Tiefenaufldsung die Halbwertsbreite der Intensitatskurve verwendet wurde, wéh-
rend die theoretische Berechnung die gesamte Breite beschreibt. Berlicksichtigte man
dies, passen die Werte gut zusammen. Je grdéBer der Strahlquerschnitt ist, desto geringer
ist der EinfluB der Energiebreite auf die Tiefenauflosung. Man sieht also, dass die einfache
theoretische Berechnung bei StrahlgréBen >50 um bereits sehr gute Werte fir die Tiefen-
auflésung liefert und somit die Gleichung 3.3 in den Féllen zur Abschatzung der Tiefenauf-

[6sung verwendet werden kann.

Es zeigt sich, daB die Brillanz an der HEMS-Beamline ausreicht, um auch bei einer Strahl-
gréBe von 25x25 um? noch ausreichend Intensitat auf den Beugungsringen zu haben.
Damit lasst sich bei dem Fe (110)-Reflex eine Tiefenauflosung von ca. 0.7 mm, bei dem
Mg (100)-Reflex von ca. 0.5 mm erzielen. Der kleinere Wert fir Mg ist auf die geringere
relative Energiebreite zurickzufihren. Da die Ringradien fir die beiden verwendeten Re-
flexe bei Fe und Mg ahnlich groB sind, sollte sich die Tiefenauflésung fur die beiden Félle
mit gréBer werdendem Strahlquerschnitt etwa gleich groB sein. Das scheint nicht ganz der
Fall zu sein, jedoch ist die Statistik fir die Mg-Messung durch das grobkérnige Material
nicht ausreichen, um das naher zu untersuchen. Fir weitere Versuche sollte eine feinkor-

nigere Mg-Probe beschafft werden.
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Der Wahl der Blendenéffnungen bzw. des Strahlquerschnitts kommt Uber den Einfluf3 auf
die Tiefenauflésung hinaus eine groBe Bedeutung zu. Der Strahlquerschnitt kann zwar
sehr klein gewahlt werden, jedoch kann dadurch ein Problem entstehen, wenn nicht geni-
gend Kérner beugen und dies die Kornstatistik verschlechtert. Dann ist keine homogene
Verteilung der Intensitat auf den Beugungsringen mehr vorhanden. Eine Auswertung von
solchen inhomogenen Ringen kann sich als schwierig oder nicht machbar erweisen. Bei
der Wahl der Blendendffnung, und somit auch der Tiefenauflésung, sollte daher immer
auch die Kornstatistik bertcksichtigt werden, um eine gute Auswertung zu gewahrleisten.
Wenn die Eingangsblende sehr klein gemacht werden soll, um eine hohe Tiefenauflésung
zu erzielen, so ist dies manchmal nur mit sehr feink6rnigem Material moglich. Ist das Ma-
terial nicht feinkdrnig genug, so kann der statistische Fehler gréBer werden, da nicht mehr
genltgend Kdérnern die Beugungsbedingung erflllen. Wenn nun grobkérniges Material un-

tersucht werden soll, muss die Eingangsblende daher weiter gedffnet werden.

Eine andere Md&glichkeit, grobkdrniges Material zu untersuchen ohne die Tiefenauflosung
zu verschlechtern besteht darin, die Probe wéhrend der Belichtung in einer Richtung zu
verschieben, in der keine starken Eigenspannungsgradienten vorliegen, um so mehr Kor-
ner zu erfassen. Diese Technik wurde bei den vorliegenden Eigenspannungs-Messungen
angewendet. Eine weitere Mdglichkeit besteht darin, die Probe um wenige Grad um zwei
Achsen zu rotieren, um mehr Kérner in die Beugungsbedingung zu bringen. Diese Lésung
ist allerdings technisch anspruchsvoller, da sichergestellt sein muss, daB sich bei der Ro-

tation die Lage des MeBvolumens nicht verandert.

Eine Empfehlung fir weitere Messungen mit den konischen Blenden ist die Verwendung
der Rotationstechnik, da der mdgliche KorngréBenbereich bei sehr kleinem Strahl fir hohe
Tiefenauflésung bereits stark eingeschrankt ist und fur viele technische Materialien ein
Problem darstellt. Die Rotation um eine beliebige Achse ist mit einem Hexapod mdglich,

der in dem Fall fiir die Probenpositionierung verwendet wird.
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5.2 Intensitat in Abhangigkeit der Energie

Einen wesentlichen Einfluss auf die Eigenschaften der konischen Blende haben die Pho-
tonenenergie und die Energiebreite des Rdntgenstrahls und damit der verwendete Mono-
chromator. Die Schlitze der konischen Blende weisen eine Steigung auf, die dem jeweili-
gen Beugungswinkel entspricht. Weicht der tats&chliche Beugungswinkel davon ab, redu-
ziert sich die Intensitat, die den Schlitz passieren kann. Die Messung dieser Abhangigkeit
im Rahmen dieser Arbeit war aus Mangel an MeBzeit nicht mehr moglich. Eine Berech-
nung mit Hilfe einer numerischen Simulation [8] ist im Anhang aufgefihrt (Abb. A.3.1 und
A.3.2). Sie zeigt, daB die Halbwertsbreite des Intensitatsprofils bei Veranderung der Ener-
gie ca. 7 keV betragt. Damit genlgt es, die Energie bei Verwendung der konischen Blen-
den auf ca. 0.5 keV genau einzustellen, um signifikante Intensitatsverluste zu vermeiden.

Um die Energiebreite des Monochromatos zu bestimmen, wurden bei den Messungen von
Eisen und Magnesium jeweils eine Rocking-Kurven aufgenommen. Eine Rocking-Kurve
beschreibt den Photonenfluss hinter dem Monochromator in Abh&ngigkeit des Kristall-
Drehwinkels. Aus der Halbwertsbreite der Intensitatskurve kann die Energiebreite des

Monochromators Uber folgenden Zusammenhang bestimmt werden:

A= 2dsin(0) (5.1)
A = 12,39&;Akev (5.2)

Nun muss die Formel 5.1 und 5.2 gleich gesetzt und nach E umgestellt werden:

12,398 A keV

T 2dsin(0) (5.3)
Nun muss die Gleichung 5.3 abgeleitet werden nach 6. Daraus folgt:
AE 1
A6~ tan(d) (5.4)
- (5.5)

Dabei sind AG die Halbwertsbreite und © der Bragg-Winkel.
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Die Bestimmung der Energiebreite durch Messung der Rocking Kurve des zweiten Laue-
Kristalls (Abb. 34 und 35) ergibt bei einer Energie von 63.4 keV (fur Eisen) ein Wert von
0.78%. Bei 50 keV (fur Magnesium) kommt ein Wert von 0.64% zustande, was einen Un-

terschied von 0.14% ergibt. Dies lasst sich auf die verschiedenen Energien zurtck fahren.
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Abb. 34: Rocking-Kurve des zweiten Monochromator-Kristalls bei einer Energie von

63.4 keV
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Abb. 35:. Rocking-Kurve des zweiten Monochromator-Kristalls bei einer Energie von

50 keV
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5.3 SchweiBnaht

Als Probe mit Eigenspannungen wurde eine Punkt-SchweiBnaht in Brezelform untersucht.
Die bei den Messungen bei HEMS an der PETRA Ill Beamline erzielte Ergenisse wurden
mit friheren Untersuchungsergebnissen verglichen, die mit Neutronenbeugung gewonnen
wurden [9]. Die mit Neutronen erzielte Ortsauflésung von ca. 2 mm reichte zwar aus, um
die beiden Bleche zu separieren, aber nicht, um laterale Details (in z-Richtung) im Eigens-
pannungsverlauf aufzulésen. Die laterale Auflésung im Synchrotron-Experiment entspricht
der verwendeten Strahlgr6Be; in diesem Fall 50 um. Die mdgliche laterale Auflésung ist
durch die wesentlich héhere Brillanz des Synchrotron-Strahls also wesentlich besser als
bei Neutronen. Bei hohen Rdntgenenergien lassen sich ahnliche Eindringtiefen erzielen

wie mit Neutronen.

Wie bereits erdrtert, ist es allerdings nétig, darauf zu achten, dass gentgend Kérner in die
Messung mit einflieBen, d.h. daB ausreichend Intensitat auf den gemessenen Beugungs-
ringen erhalten wird, um die Eigenspannungen aus den Detektorbildern berechnen zu
kénnen. Dies ist mit kleiner werden dem Strahl zunehmend schwieriger. Daher wurde die
Probe wahrend der Belichtungszeit fur jeden Messpunkt um 2 mm in transversaler Rich-
tung auf der X-Achse durch den Strahl gefahren. Flr die Messung wurde eine Strahlgr6Be
von 50 um x 50 ym verwendet, wobei die Tiefenauflésung bei 0.83 mm liegt. Diese Tie-
fenauflésung ist somit flr die Unterscheidung zwischen den beiden Blechen mit einer Di-

cke von jeweils 2 mm im Uberlappbereich mehr als ausreichend.

Zunachst wurde aus der Messung der Bragg-Winkel 69 bestimmt, der dem spannungsfrei-
en Gitterparameter entspricht. Er wurde so gewahlt, daBB die hier ermittelten Eigenspan-
nungen mit den Eigenspannungen aus der Neutronendiffraktion [14] Gbereinstimmen. Abb.
36 zeigt die Lage von 6y relativ zu den Messdaten am Beispiel der Daten der Scanlinie

Top_z.
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Abb. 36: Lage des spannungsfreien Bragg-Winkels am Beispiel der Messung Top_z

In den Abbildungen 37, 38 und 39 sind die aus der Messung berechneten Eigenspannun-
gen in longitudinaler sowie transversaler Richtung auf den Scanlinien in Z-Richtung aufge-
tragen. Die Neutronenwerte und die Synchrotronwerte auf den Scanlinien top_z und bot_z
stimmen gut tberein [14]. Geringe abweichungen kdénnen auf die Auswertung unterschied-
licher Reflexe zurlck gefuhrt werden; wahrend hier der (110)-Reflex verwendet wurde,
wurden die Neutronen-Messungen mit dem (211)-Reflex durchgefiihrt. Man erkennt, daB
die Synchrotron-Messung aufgrund der héheren Auflésung mehr Details im Eigenspan-
nungsverlauf liefern kbnnte, wenn das durch die mangelhafte Kornstatistik hervorgerufene

Rauschen geringer waére.

Bei der Synchrotron-Messung ist durch die hdhere Tiefenauflésung (0.8 mm statt 2 mm)
auch die zusatzliche Scanlinie (mid_z) im Bereich zwischen den beiden Blechen méglich
(Abb.38). Dieser Bereich ist besonders interessant, da Ermidungs- und Zugversuche ge-
zeigt haben, dafB3 ein Versagen der Verbindung meistens hier beginnt. Diese Eigenspan-
nungsdaten sind damit besonders wertvoll fir den Vergleich mit Vorhersagen einer

SchweiBsimulation mittels finite-Elemente-Modellierung.
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Abb. 37: Eigenspannungen im oberen Blech (top_z) auf der Scanlinie in Richtung der Z-
Achse
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Abb. 38: Eigenspannungen zwischen dem oberen und dem unteren Blech (mid_z) auf der
Scanlinie in Richtung der Z-Achse
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Abb. 39: Eigenspannungen im unteren Blech (bot_z) auf der Scanlinie in Richtung der Z-
Achse
In den Abbildungen 40, 41, und 42 sind die Eigenspannungen in longitudinaler und trans-
versaler Richtung auf den Scanlinien in X-Richtung dargestellt. Die Eigenspannungen auf
der Scanlinien in X- und in Z-Richtung weisen unterschiedliche Verlaufe auf. Entlang der
Scanlinie in X-Richtung kreuzen sich die Eigenspannungsverldufe in longitudinaler und
transversaler Richtung und es gibt Druckspannungen in longitudinaler Richtung auBerhalb
der SchweiBnaht. Durch diese Druckspannungen werden die Zugspannungen im Bereich

der SchweiBnaht ausgeglichen.

Insgesamt liegen hohe Zugspannungen und starke Eigenspannungsgradienten im Bereich
der SchweiBnaht vor, die sich auf das Ermidungsverhalten auswirken kénnen. Es kann
versucht werden, eine Verringerung der Eigenspannungen zu erreichen, indem SchweiB-
parameter variiert werden oder die Nahtgeometrie verandert wird, indem z.B. die
SchweiBnaht um 90° gekippt wird. Auch mit Warmebehandlungen nach dem SchweiBen

(Spannungsarmgliihen) kénnen Eigenspannungen reduziert werden.
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Abb. 40: Eigenspannungen im oberen Blech (top_x) auf der Scanlinie in Richtung der
X-Achse
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Abb. 41: Eigenspannungen zwischen dem oberen und dem unteren Blech (mid_x) auf der
Scanlinie in Richtung der X-Achse
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Abb. 42: Eigenspannungen im unteren Blech (bot_x) auf der Scanlinie in Richtung der X-
Achse
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6. Zusammenfassung und Ausblick

Die vorliegende Arbeit befasst sich mit der Anwendung von konischen Blendensystemen
fir die tiefenaufgel6ste Eigenspannungsanalyse an der neuen vom Helmholtz-Zentrum
Geesthacht betriebenen Hochenergie-Strahlfiihrung HEMS an der
Synchrotronstrahlungsquelle der dritten Generation PETRA Ill. Dazu wurde an dieser
Strahlfihrung ein Versuchsaufbau erstellt, der Positioniereinheiten flr die Probe, einen
Hexapoden zur Positionierung der konischen Blende, sowie einen Flachenzahler umfasst.
Der Hexapod ist ein zentrales Element des Aufbaus, da er die Rotation der konischen
Blende um beliebige Achsen ermdglicht.

Die Beamline HEMS verwendet einen Undulator, der einen hochbrillanten Rdntgenstrahl
liefert, wie er fir die Verwendung von konischen Blenden bendtigt wird. Der Energiebe-
reich, der im Hauptstrahl nutzbar ist, liegt bei ca. 50 keV bis 150 keV. Solche Energien
eignen sich gut zur Untersuchung von metallischen Werkstoffen, da die verwendeten Pho-
tonen in vielen Materialien eine hohe Eindringtiefe besitzen. Die hohe Eindringtiefe ist die
Grundvoraussetzung fir tiefenaufgelésten Messungen.

Um die erzielte Tiefenauflésung an der HEMS Beamline zu bestimmen, wurde eine Reine-
isen- sowie eine Magnesium-Folie verwendet, die parallel zum Strahl durch das von der
konischen Blende definierte MeBvolumen bewegt wurden. Es wurde festgestellt, dass die
Tiefenauflésung bei einem Strahlquerschnitt von 25 um bei dem Fe (110)-Reflex 0,75 mm,
bei dem Mg (100)-Reflex 0,58 mm betrug.

In einer realen Anwendung wurde die konische Blende verwendet, um Eigenspannungs-
verteilungen tiefenaufgeldst in einer Laser-geschweifBten Probe zu bestimmen. Die Ver-
bindung war als Uberlapp-SchweiBnaht ausgefiihrt. Fiir die Messung wurde eine Strahl-
gréBe von 50 ym x 50 um verwendet, wobei die Tiefenauflésung bei 0,83 mm lag. Diese
Tiefenauflésung ist fir die Unterscheidung zwischen den beiden 2 mm dicken Blechen im
Uberlappungsbereich mehr als ausreichend. Es hat sich gezeigt, dass die in dieser Arbeit
bestimmten Eigenspannungsverteilungen sehr gut mit den Ergebnissen von zuvor durch-
gefuhrten Neutronen-Untersuchungen Ubereinstimmen. Die Messung am Synchrotron er-
mdglicht aber eine wesentlich bessere Ortsauflésung als die Messung mit Neutronen. Ins-
besondere ist auch die Tiefenauflosung hoher als bei der Neutronen-Messung, so dass
zusatzliche Ergebnisse aus dem Bereich zwischen den beiden Blechen erhalten werden

konnten.
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Es hat sich bei den Messungen gezeigt, dass die KorngréBe des untersuchten Materials
bei der Verwendung eines kleinen Strahlquerschnitts zur Erreichung der gewtinschten Tie-
fenaufldsung eine groBe Rolle spielt. Da die Zahl der zur gebeugten Intensitat beitragen-
den Kérner mit kleiner werdendem Strahlquerschnitt abnimmt, gelangt man schnell in ei-
nen Bereich, wo die Beugungsringe nicht mehr homogen sind, sondern Bereiche ohne
Intensitat aufweisen. Da die Eigenspannungsanalyse die Auswertung von kleinen Sekto-
ren erfordert, wird diese stark erschwert und man erhalt verrauschte Eigenspannungskur-
ven. Gute Ergebnisse sind nur mit feinkérnigem Material zu erzielen. Bei grobkdrnigerem
Material muissen MaBnahmen zur Verbesserung der Kornstatistik ergriffen werden, wie

eine lineare oder rotatorische Bewegung der Probe wahrend der Belichtung.

In dieser Arbeit wurde zum ersten Mal an der Strahlfihrung HEMS eine tiefenaufgeldste
Eigenspannungsanalyse mittels konischer Blenden erfolgreich durchgefihrt. Der entschei-
dende Vorteil tiefenaufgeloster Eigenspannungsanalysen mittels hochenergetischer
Synchrotronstrahlung ist eine bessere Ortsauflésung und eine kiirzere MeBzeit gegenlber

Neutronen. Damit ist diese Technik auch fir die Industriekooperation relevant.
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A. Anhang

A.1. Messprotokoll der Fa. IMM

Kubische Blende

Schlitz R1[mm] R2 [mm] R3 [mm] R4 [mm]
1 9,666 9,859 9,688 9,878
2 11,175 11,398 11,196 11,419
3 13,721 13,997 13,740 14,017
4 15,883 16,200 15,902 16,223
5 18,694 19,067 18,709 19,085
6 19,547 19,938 19,564 19,955
7 24,803 25,299 24,821 25,324

Tabelle A.1.1: Radien der konischen Blende
Hexagonale Blende

Schlitz R1[mm] R2 [mm] R3[mm] R4 [mm]
1 8,937 9,118 8,958 9,136
2 10,143 10,345 10,162 10,361
3 13,120 13,381 13,139 13,402
4 15,584 15,896 15,602 15,913
5 17,006 17,346 17,025 17,365
6 18,367 18,735 18,385 18,752
7 19,289 19,674 19,308 19,695

Tabelle A.1.2: Radien der konischen Blende
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A.2. Messergebnisse der Tiefenauflésung
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Intensitat
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A.3. Simulation
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Abb. A.3.2: Veranderung der Fokusposition mit der Photonenenergie
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