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Kapitel 1

Einleitung

Im Rahmen dieser Arbeit sollen zwei bewéhrte zerstorungsfreie Messmethoden der
Materialphysik, die Positronenspektroskopie und die Rontgenbeugung, miteinander
verglichen werden, um zu priifen ob beide Verfahren bei ausgewéhlten Proben zu
gleichwertigen Ergebnissen fiihren. Dies soll an Hand von zwei verschiedenen Ver-
suchstypen, an plastisch deformierten Biegeproben und an zyklisch belasteten Flach-
proben, durchgefiihrt werden. Alle Proben sind aus dem ferritischen Stahl C45E her-
gestellt, der im Maschinen- und Fahrzeugbau als hiartbarer Universalstahl eingesetzt
wird.

Bei der Positronenspektroskopie soll dabei der S-Parameter als Maf fiir die Dopp-
lerverbreiterung des Annihilationspeaks und somit als Maf fiir die Fehlstellendichte
im Material ermittelt werden. Auf Grund der hohen Beweglichkeit des Positrons ist
der S-Parameter sehr sensitiv fiir Gitterdefekte und kann dadurch leerstellenartige
Defekte schon bei Defektkonzentrationen unter 10~° Defekte pro Atom nachweisen
[DekG [WesT3).

Im Bereich der Rontgenbeugung ist die Halbwertsbreite der Rontgenreflexe ein Maf
fiir die Schiadigung im Material, da es durch Versetzungen im Gitter lokal zu einer
Anderung der Netzebenenabstinde kommt und damit im statistischen Mittel zu
einer Verbreiterung der Rontgenreflexe [Krio6] [Wardq).

Durch die fortschreitende Entwicklung im Bereich von Synchrotronquellen kann man
inzwischen, an einigen wenigen Synchrotronstrahlpldtzen auf der Welt, millimeter-
dicke Proben in Transmission mit Strahldurchmessern im pm-Bereich durchstrah-
len [Boh03]. Die in dieser Arbeit vorgestellten Beugungsexperimente wurden am
Hochenergie-Strahlplatz an PETRA II im DESY durchgefiihrt.

Seit einigen Jahren ist die Entwicklung so weit fortgeschritten, dass mit beiden Me-
thoden ortsaufgeloste Messungen im pm-Bereich moglich sind. Jedoch ist es bislang
weltweit nur an der Bonner Positronenmikrosonde moglich, ortsaufgeloste Doppler-
messungen im pm-Bereich durchzufithren [Gred7).

Diese ortsaufgelosten Messmethoden ermoglichen es, den rdumlichen Verlauf der
Schédigung ohne Zerstorung der Proben zu messen und erlauben somit einen Ver-
gleich der Verfahren an ein und derselben Probe.

In einem ersten Schritt sollen beide Verfahren an plastisch deformierten Proben
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durchgefiihrt und die Ergebnisse verglichen werden. Als Probengeometrie wurde
ein Flachstab mit rechteckigem Querschnitt gewahlt, der nach dem Drei-Punkt-
Biegeverfahren verformt wird.

Es handelt sich dabei um einen einfachen und bereits ausgiebig erforschten plas-
tischen Verformungsversuch dessen Schiadigungsverlauf entlang der kurzen Proben-
achse eine gute Vergleichsmoglichkeit der beiden Verfahren erlaubt [Dad0qQ].

Die Schwingfestigkeit eines Bauteils ist fiir die Konstruktion von zyklisch belasteten
Bauteilen sehr wichtig. Bereits 1858 hat August Wohler Versuche an Eisenbahn-
achsen durchgefiithrt, um das Verhalten dieser bei dynamischer Beanspruchung zu
untersuchen [W3h5§].

Auf Grund dessen soll in einem zweiten Schritt die Schadigung an zyklisch belasteten
Proben untersucht werden.

Die Positronenspektroskopie ermoglicht es, diese Wohler-Versuche durch eine zersto-
rungsfreie und zeitsparende Untersuchungsmethode zu ersetzen [Ben02D] [Haa05a].
Im Jahre 2002 wies Dr. Karsten Bennewitz im Rahmen seiner Promotion den linea-
ren Zusammenhang zwischen dem S-Parameter und dem Logarithmus der Lastspiel-
zahl bei Umlaufbiegenproben aus austenitischem Stahl nach [Ben02a].

Um dies auf den Werkstoff C45E zu erweitern, wurde eine taillierte Flachprobe
als Probenform entwickelt, die durch ihre Form einen berechenbaren kontinuierli-
chen Spannungsverlauf entlang der Probenldngsachse bietet. Die ortsaufgeloste Po-
sitronenspektroskopie soll die Lastzyklenabhéngige und rdaumliche Entstehung der
Schadigung im Material messen und die Vorhersage des Bruches bereits nach einer
geringen Zyklenzahl ermoglichen.

In einem abschlieBenden Schritt sollen die an diesen Proben durchgefiithrten S-Para-
metermessungen mit den Ergebnissen der Rontgenbeugungsexperimente verglichen
werden.
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Theoretische Grundlagen

2.1 Defekte in Metallen

Jeder reale Festkorper ist immer mit Fehlern behaftet. Diese Defekte bestimmen
mafigeblich seine makroskopischen Eigenschaften, wie z. B. Zugfestigkeit, Rif3fort-
schritt, Streckgrenzen o.d.. Die verschieden Defekttypen lassen sich anhand ihrer
Dimensionalitét klassifizieren.

2.1.1 Punktdefekte

Zu den Punktdefekten im Festkorper zdhlen Einfachleerstellen, Zwischengitterato-
me sowie Fremdatome auf Gitterplédtzen oder im Zwischengitter. Einfachleerstellen
und Zwischengitteratome auflerhalb des thermischen Gleichgewichts entstehen bei
Verformung und Teilchenbestrahlung des Festkorpers oder durch Abschrecken aus
einem thermisch aktivierten Zustand. Die Konzentration der Einfachleerstellen ist
temperaturabhéngig und folgt einer BOLTZMANN-Verteilung

F F
—Hiy Siy

Civ(T)=¢e »T e* (2.1)

wobei H{;, die Leerstellen-Bildungs-Enthalpie und Sf;, die Entropie ist. Die Leerstel-
len-Bildungs-Enthalpie H{j, ist fiir verschieden Metalle aus Positronen-Annihilations-
messungen bekannt, wihrend die Entropie Sf;, aus theoretischen Uberlegungen er-
rechnet wird. Fiir a-Eisen liegt der Wert der Leerstellen-Bildungs-Enthalpie bei
~ 1,6eV. Werte fiir die Entropie liegen zwischen 0, 6k und 1, 5kp.

2.1.2 Versetzungen

Eindimensionale Defekte im Festkorper nennt man Versetzungen. Eine Versetzungs-
linie wird durch den Linienvektor # und den BURGERS-Vektor b beschrieben. Steht
der BURGERS-Vektor b senkrecht auf der Versetzungslinie v, handelt es sich um eine
reine Stufenversetzung; sind beide parallel, so nennt man dies eine Schraubenverset-
zung.
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Abbildung 2.1: Eine gekriimmte Versetzungslinie (nach [Joh92])bestehend aus einer
Stufenversetzung (b orthogonal zu ¥) und einer Schraubenversetzung (b parallel zu
7). Die eingeschobene Gitterebene der Stufenversetzung ist farbig gekennzeichnet.

Im realen Festkorper findet man hauptséchlich eine Kombination aus beiden Ver-
setzungstypen. Dabei ist zu beachten, dass Versetzungen in ihrer Umbebung Span-
nungsfelder erzeugen, die zu einer Stauchung oder Dehnung der benachbarten Net-
zebenen fiithren. Diese Versetzungen konnen nicht im Festkorper enden, sondern
miissen Ringe bilden oder an Grenzflachen wie z. B. der Oberfliche enden.

Wirkt von auflen eine Kraft auf den Festkorper, so konnen sich die Versetzungen
auf Gleitebenen durch das Gitter bewegen. Diese Bewegung fiithrt makroskopisch zu
einer plastischen Verformung des Korpers und zu Gleitlinien auf seiner Oberfléche.
Bewegt sich eine Versetzung mit Hilfe von Kinken (s. Abb. auf einer ihrer Glei-
tebenen durch den Kristall, so muss das so genannte Peierls-Potential iiberwunden
werden [Haa84l S.254]. Die Bewegung von Versetzungen im Peierls-Potential wird
Versetzungsgleiten genannt. Ist die anliegende Kraft groff genug, konnen sich die
Versetzungen auch quer zur Gleitebene bewegen, wobei man zwei verschiedene Ef-
fekte unterscheidet, das Klettern und das Quergleiten [Haa84] S.241]. Beim Klettern
wechseln Versetzungen die Gleitebene und erzeugen oder vernichten Punktdefekte
(Leerstellen/Zwischengitteratome) an der Versetzungslinie.

Schraubenversetzungen wechseln hingegen durch Quergleiten die Gleitebene und
erzeugen dabei Spriinge (Jogs) welche selbst nicht gleitfahig sind.

Versetzungen konnen sich gegenseitig am freien Gleiten innerhalb des Gitters hindern
und so zu einer makroskopischen Verfestigung des Festkorpers fiihren [Haa84] S.264].
Bei grofler werdender Deformation steigt die Zahl der Versetzungen durch Verset-
zungsmultiplikation stark an. Ursache hierfiir sind z. B. die FRANK-REED-QUELLE
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" Gleitebene

.

Peierls-Potential

Abbildung 2.2: Bewegt sich eine Versetzung parallel zu einer Gleitebene entsteht
eine Kinke (links), bewegt sie sich quer dazu ein Jog (rechts).

oder der OROWAN-Prozef§ [Oro34].

Die Versetzungsdichte, die durch die Zahl der Versetzungen pro Einheitsfliche ge-
geben ist, ist damit ein Maf} fiir die Schidigung eines Festkorpers. Sie hat die Di-
mension einer reziproken Fliche und reicht von 102¢m~2 in reinen Si-Einkristallen
bis zu > 10'2e¢m ™2 in stark deformierten Metallen [Kop0Z].

Des weiteren gibt es noch hoherdimensionale Gitterfehler wie Korngrenzen oder
Leerstellencluster, auf die im Weiteren nicht eingegangen werden soll.

2.2 Mechanische Deformation

Verformt man ein Metall durch Anlegen einer dufleren mechanischen Spannung, so
wird dieses erst elastisch verformt und anschliefend bei gréfler werdender Kraft auch
plastisch verformt. Diese plastische Verformung entsteht durch die Bewegung und
Erzeugung von Versetzungen innerhalb des Kristalls. Wird die Bewegungsfreiheit
dieser Versetzungen durch Korngrenzen, andere Versetzungen behindert, so fithrt
dies zu einer Hartung des Materials. Dabei ist zu beriicksichtigen, dass viele tech-
nisch wichtige Materialeigenschaften, wie Héarte, Zugfestigkeit, Zerspanbarkeit, etc.
vom plastischen Verformungszustand des Materials abhéngen. Zur Charakterisie-
rung dieser Eigenschaften gibt es verschiedene Priifverfahren, wie z.B. den Zug-
bzw. Druckversuch und die Wechselverformung, die physikalisch definierte Grofien
liefern. Ein Reihe anderer Priiffungsverfahren wie die Hértepriifung nach VICKERS
oder BRINELL [Din00] sind ebenfalls fiir die technische Charakterisierung von ent-
scheidender Bedeutung.

2.2.1 Zugversuch

Zur Ermittlung des Werkstoffverhaltens bei einachsiger gleichméfliger Zugbeanspru-
chung bedient man sich des Zugversuchs. Dabei wird die Zugprobe einer langsam
und stetig zunehmenden Verlingerung AL unterworfen und die dazu erforderli-
che Spannung o gemesserﬂ Den typischen Verlauf einer so erzeugten Spannungs-

1 Aquivalent dazu kann die Spannung variiert und die Dehnung gemessen werden.
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Dehnungskurve sieht man in Abb. 2.3} Im ersten Teil des Versuchs befindet sich die
Probe noch im linearen Spannungs-Dehnungs-Verlauf (Hook “scher Bereich). Das
Elastizitdtsmodul F bestimmt dabei die Steigung der Geraden.

oc=F-¢ (2.2)
wobei € = AL/L die Dehnung der Probe ist

Bei zunehmender Spannung verlédsst man den linearen Bereich der Kurve und die
Probe beginnt sich plastisch zu verformen. Bei vielen Materialien, wie auch bei dem
in dieser Arbeit untersuchten C45E kommt es dabei zu einer Unstetigkeit im Dia-
gramm (ausgeprigte Streckgrenze), die mit der so genannten LUDERS-Dehnung e,
zusammen héngt. Bei Materialien mit ausgeprégter Streckgrenze sind die Gleitsys-
teme der Versetzungen durch Ausscheidungen oder Fremdatome blockiert, so dass es
bei weiterem Ansteigen der Zugspannung zu einem ruckartigen Losreiflen der Verset-
zungen von diesen Blockaden kommt. Dieses Verhalten fiihrt zu einer oberen Streck-
grenze oso, bei der die Versetzungsbewegung beginnt und einer unteren Streckgrenze
osu, bei der die Versetzungsbewegung vollstéandig aktiviert ist (Abb. 2.3) [Haa&4).

P
>

& G & &

Abbildung 2.3: Typischer Verlauf einer Spannungs-Dehnungs-Kurve bei Metallen.
Die Probe verldsst den Hook “schen Bereich bei der oberen Streckgrenze ogo und
wird bei héherer Dehnung plastisch verformt [Haa03].

Materialien ohne ausgeprigte Streckgrenze enthalten eine Vielzahl frei beweglicher
Versetzungen, so dass es nicht zu einem Losreiflen der Versetzungen kommen muss,
um eine plastische Verformung des Materials zu ermoglichen. Als Werkstoftkenngro-
Be wird fiir diese Materialien die 0.2%-Dehngrenze o2 angegeben, bei der die Probe
nach Entlastung eine Liangendnderung von 0.2% erfahren hat. Bei beiden Materia-
lienarten steigt danach im Laufe der Verformung die Spannung weiter an, jedoch
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wird ihr Verlauf mit zunehmender Dehnung immer flacher (Verfestigung) und er-
reicht eine maximale Zugfestigkeit op bei der Gleichmafidehnung €. Anschlieend
fallt die technische Spannung mit weiterer Dehnung bis zum Bruch der Probe bei
der Bruchdehnung eg ab [Ber97] [Toh92].

Bei der Ermittlung der anliegenden Spannung o = F'/A ist zu beriicksichtigen, dass
sich die Querschnittsfliche der Probe wéhrend des Zugversuchs durch Einschniiren
verringern kann und sich somit die Fliche fiir die Berechnung der Spannung &ndert.
Man unterscheidet deshalb zwischen der technischen Spannung, bei der die Spannung
aus der anliegenden Kraft und der Anfangsquerschnittsfliche der Probe berechnet
wird und der wahren Spannung, bei der jeweils die reale aktuelle Querschnittsfliche
zur Berechnung eingesetzt wird (Abb. . In der Literatur und im Ingenieurswesen
ist meistens die technische Spannung angegeben, da sie mit weniger Arbeitsaufwand
zu bestimmen ist.

Einschnirung
3 beim Erreiche
der Zugfestigkeit wabhr: s (e,)

Bruch

wahre

technisch: s(e)

technische Spannung s

~E =Ds/De

technische Dehnung ¢
wahre €y

Abbildung 2.4: Bei der technischen Spannung wird die anféingliche Querschnitts-
fldche der Probe zur Berechnung genutzt. Fiir die wahre Spannung wird die jeweils
aktuelle Querschnittsfliche herangezogen.

2.2.2 Wechselverformung

Um die Eigenschaften eines Materials auch fiir zyklische Belastungen bestimmen zu
kénnen, werden Wechselverformungsversuche durchgefiihrt. Dabei handelt es sich
im Wesentlichen um symmetrische Zug-Druck-Versuche, bei der die Probe bei einer
eingestellten Frequenz abwechselnd gestreckt und gestaucht wird (Abb. .

Wird bei diesem Versuch mit festgelegter maximaler Spannung o, belastet, so
handelt es sich um eine spannungskontrollierte Wechselverformung. Wird hingegen
die maximale Dehnung ¢ konstant gehalten so nennt man dies dehnungskontrolliert.
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Abbildung 2.5: Bei einem dehnungskontrollierten Versuch steigt die Spannungsam-
plitude ¢ mit zunehmender Zyklenzahl N durch Verfestigung bis zu einem Séatti-
gungswert og an.

Trégt man die ermittelte Spannung und Dehnung eines dehnungskontrollierten Zug-
Druck-Versuches in ein Diagramm ein, so erhédlt man eine typische Hysteresekur-
ve bei der die maximale Spannung mit zunehmender Zyklenzahl steigt und spéter
einen Sattigungszustand erreicht. Dieses Verhalten des Materials wird als zyklische
Verfestigung bezeichnet. Gegen Ende der Lebensdauer der Probe erfolgt meist ein
Absinken der maximalen Spannung o,,... Diese Entfestigung geht der Bildung eines
Ermiidungsrisses voraus.

Im Gegensatz zu nur unter Zug bzw. unter Druck verformten Proben, weisen wech-
selverformte Proben eine andere Versetzungsanordnung auf, da eine unter Zug ent-
standene Anordnung unter Umsténden nach der Spannungsumkehr nicht mehr stabil
ist.

Ab einer bestimmten Zyklenzahl bilden sich in der Probe scharf lokalisierte Bereiche
hoher Versetzungsdichte. In diesen persistenten Gleitbandern ist das Material leich-
ter verformbar als im umgebenden Festkorper. Die DurchstofSpunkte solcher Gleit-
binder an der Oberfliche sind hiufig Ausgangspunkt fiir Ermiidungsrisse [Toh92].

2.3 Schadensvorhersage

Um die Lebensdauer zyklisch beanspruchter Bauteile abschétzen zu konnen, werden
so genannte Wohler-Versuche durchgefiihrt. Diese Versuche wurden erstmals 1858
von August Wohler an Bahnschienen und Bahnachsen durchgefiihrt und funktionie-
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ren bis heute nach dem gleichen Prinzip.

Die zu untersuchende Probe wird dabei mit festgelegter Frequenzﬂ und festgelegter
Spannung bis zum Bruch belastet. Der Zeitpunkt (aktuelle Zyklenzahl) des Bru-
ches wird anschlieend in ein Spannung-Zyklenzahl-Diagramm eingetragen (Abb.
und der Versuch mit neuen Proben bei dieser und anderen festgelegten Span-
nungen wiederholt. Der jeweilige Bruchzeitpunkt und die angelegte Spannung der
Proben werden in dasselbe Diagramm eingetragen.

w A
=
=
=
=
<
[="
wn
8 P=100%
on o0 o o
=
L o0
=
o0 -0 -0
«<

-0 0 00 0 o P=10%

T 1 —>
10° 10° 10° 10’
Zyklenzahl bis zum Bruch

Abbildung 2.6: Skizze eines Wohlerdiagrammes. Die Punkte markieren Zeitpunkt
(Zyklenzahl) und die angelegte Spannung bei der eine Probe gebrochen ist.

Mit geniigender Statistik ( > 100 Proben) kann aus einem solchen Wéhler-Diagramm
anschliefend die Wahrscheinlichkeit eines Bauteilversagens bei festgelegter Span-
nung und Zyklenzahl vorhergesagt werden. Durch die notwendige grofle Zahl an
Proben und die hohe Zyklenzahl ist dies allerdings ein Zeit und Material raubendes
Verfahren.

Die Positronenspektroskopie als zerstorungsfreie Mefimethode soll helfen dieses Ver-
fahren zu vereinfachen.

2 Um einen Temperatureinfluss auszuschliefen sollte die Frequenz einige hundert Hz nicht iiber-
schreiten.
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2.4 Positronenspektroskopie

Positronen, die Antiteilchen der Elektronen, werden bereits seit iiber 60 Jahren in
der Festkorperphysik eingesetzt [Beh42]. Dabei wird seit den 60er Jahren die Sensiti-
vitédt der Positronen fiir Defekte in Festkorpern zum Nachweis von Defekten genutzt
[Dek64] [Mac6 [Bra6g].Im Folgenden soll nun zunéchst in einem ersten Schritt auf
die theoretischen und experimentellen Grundlagen der Positronenspektroskopie né-
her eingegangen werden. Darauf folgend soll in einem zweiten Schritt die Grundlagen
der RD erortert werden, so dass im Anschluss beide Messmethoden und ihre Ergeb-
nisse miteinander verglichen werden kénnen.

2.4.1 Positronenquellen

Die Positronen zur Untersuchung von Festkorpern konnen aus verschiedenen Arten
von Positronenquellen stammen. Fiir die Positronenspektroskopie bieten sich drei
verschiedene Arten von Positronenquellen an:

e (3T Zerfall eines radioaktiven Isotops (z. B. Na??* und Ge®)
e Bremsstrahlung

e Kernreaktion (z. B. ''3Cd(n,v)"*Cd siche NEPOMUC am FRM2 in Miinchen
[Fug02] [Hug0s])

Im normalen Laborbetrieb bieten sich Positronenquellen aus radioaktiven Isotopen
an, da diese mobil und einfach zu benutzen sind. Zudem sind sie in Form und Gréfie
variabel und fiir das jeweilige Experiment anpassbar.

Fiir die Positronenmessungen im Rahmen dieser Arbeit wurde die Bonner Positro-
nenmikrosonde (BPM) als Messgeriit eingesetzt. Hierbei wurde 22 Na als Positronen-
quelle verwendet.

2.4.2 Eindringtiefe

Die Eindringtiefe der Positronen héangt von ihrer kinetischen Energie und der Dichte
p des Festkorpers ab. Fiir monoenergetische Positronenstrahlen kann die Positro-
nendichte P(z) nach MAKHOV angegeben werden [MakG1]:

P(z)="2 & (2.3)
20
z
it 20 = ———— 2.4
M= P m 1) (24)

m ist ein dimensionsloser Parameter, I' die I'-Funktion und Z ist die mittlere Ein-
dringtiefe, die nach GHOSH einfach abgeschiitzt werden kann [Gos93]:

A
z=—F" 2.5
P (2.5)
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E ist hier die Energie der Positronen in keV, p die Dichte in g/cm?; n und A sind
empirisch gefundene Parameter. Fiir Metalle gilt m = 2, A = 4 pug cm™2keV ™" und
n=1,6 [Veh&T.

Fiir die Reichweite der Positronen aus radioaktiven Quellen muss die Breite des
(-Spektrums beriicksichtigt werden. Von Puska und Nieminen wurde dazu empirisch
folgendes Exponentialgesetz gefunden [Pusys]]:

P(z) = e~ (%) mit ay ~ 17# (2.6)

max

2.4.3 Thermalisierung

Nachdem die Positronen aus der Quelle in einen Festkorper eingedrungen sind, ver-
lieren sie innerhalb weniger Pikosekunden ihre kinetische Energie und werden bis
auf thermische Energie Fy;, = 3/2kpT abgebremst. Diese Thermalisierung ist we-
sentlich kiirzer als die mittlere Lebensdauer des Positrons, womit eine Zerstrahlung
aus nichtthermischen Zusténden vernachléssigt werden kann [Pusys]. Die hochener-
getischen Positronen (einige MeV) verlieren ihre Energie zuerst iiber Abgabe von
Bremsstrahlung und anschlieflend durch inelastisches Streuen an Elektronen (einige
100 keV). Im niederenergetischen Bereich geben sie ihre Energie iiber plasmonische
und phononische Anregung ab, bis sie auf Raumtemperatur abgebremst werden.

2.4.4 Diffusion im Festkorper

Nachdem die Positronen im Festkorper auf thermische Energie (Ey;, = 3/2kpT =~
0,04eV bei RT) abgebremst wurden, beginnen sie durch den Festkorper zu dif-
fundieren. Thre Restlebensdauer héngt dabei von der lokalen Elektronendichte im
Festkorper ab [KRQ99]. Sie werden, da ebenfalls positiv geladen, von den Atomker-
nen abgestoflen. Dabei ist ihre Aufenthaltswahrscheinlichkeit im Zwischengitter und
auf Leerstellen am grofiten. Die Diffusion der Positronen lésst sich durch einen drei-
dimensionalen Random-Walk beschreiben. Die Diffusionslénge ergibt sich aus der
mittleren Lebensdauer 7 und dem Diffusionskoeffizienten D,

Ly ~\/6D,1 (2.7)

Fiir defektarme Metalle ergibt sich bei einer Lebensdauer von 100-300 ps und einem
Diffusionskoeffizienten von 10™* m?/s eine Diffusionslinge von 300 nm bis 500 nm.
Auf Grund dieser hohen Beweglichkeit und der Wechselwirkung mit Fehlstellen ist
das Positron eine sehr sensitive Sonde fiir Fehlstellen in Festkorpern (siehe Kap.
. S0 konnen mit der Positronenspektroskopie nicht nur theoretisch sondern
auch praktisch Punktdefekte, wie z. B. Leerstellen, bereits ab einer Konzentration
von 1077 bis 107% Defekte pro Atom nachgewiesen werden.

2.4.5 Einfang in Defekten

Dieser sensitive Nachweis durch das Positron wird moglich, da auf Grund der feh-
lenden positiven Kernladung, Leerstellen ein attraktives Potential fiir Positronen
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darstellen. Einmal in diesem Potentialtopf gefangen, konnen sie diesen bei Raum-
temperatur nicht mehr verlassen, da ihre kinetische Energie von 0.04 eV wesentlich
kleiner ist als die Potentialtiefe von ca. 1 eV. Man nennt eine Leerstelle deshalb auch
eine ,tiefe Falle® fiir Positronen (Abb. 2.7).

90 o
LY @

@874 o

@9 Q L)

@ P 0 0 @ ””V[Q\G/Q\U/Q\O/Q
Q00000 :

Abbildung 2.7: Nach Thermalisierung und Diffusion (links sind die letzten Diffusi-
onsspriinge angedeutet), kann das Positron in einer tiefen Falle (z. B. eine Leerstelle)
gefangen werden. Dabei kann es diese Falle nicht wieder verlassen.[Wid99

Im Gegensatz dazu stellen viele Defekte wie z. B. Versetzungen eine ,flache Falle®
dar. Diese flachen Fallen konnen die Positronen innerhalb ihrer Restlebensdauer
wieder verlassen. Dariiber hinaus haben diese flachen Fallen ggf. die Eigenschaft
den Positronen als Diffusionsweg in Richtung einer tiefen Falle zu dienen(Abb. 2.8).

Abbildung 2.8: Eine Verset-
zung (flache Falle) kann dem
Positron als Diffusionsweg zu
einer angelagerten tiefen Falle
dienen.

<Tev

2.4.6 Zerstrahlung mit einem Elektron

Bei der Zerstrahlung eines Elektrons mit einem Positron (Annihilation) werden Ru-
hemasse und kinetische Energie von beiden Teilchen als ~-Strahlung frei gesetzt.
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Dabei werden in der Regel zwei 7-Quanten mit einer Energie von 511 keV (im
Schwerpunktsystem der beiden Teilchen) abgestrahlt. Ein Zerfall in ein oder drei
y-Quanten ist um den Faktor o bzw. a® unwahrscheinlicher (o = 1/137 entspricht
der Feinstrukturkonstante) und wird im Weiteren nicht weiter betrachtet.

Im Schwerpunktsystem von Elektron und Positron werden die beiden y-Quanten
in einem Winkel von 180° zueinander ausgestrahlt und haben jeweils eine Energie
von 511 keV. Im Laborsystem kommt es durch den Impuls des Elektrons zu einer
Dopplerverbreiterung der -Linie und zu einer Verdnderung des Winkels zwischen
den beiden Quanten (Abb.[2.9). Die kinetische Energie des thermalisierten Positrons
(E, =~ 0,04 eV) kann dabei gegeniiber der Energie des Elektrons (E_ ~ 1 —10 eV)
vernachléssigt werden. Aus den bisher dargestellten Grundlagen der Positronen-

Schwerpunktsystem —» Laborsystem

« 511 keV _4E2
Fre—0 — @—0O PP
..'. .." pe-
’: “ pe-
511 keV E,

Dopplerverbreiterung
E.,= 511 keVtp.c

Abbildung 2.9: Im Laborsystem kommt es auf Grund des Longitudinalimpulses
prdes Elektrons zu einer Dopplerverbreiterung der y-Linie

spektroskie ergeben sich drei verschiedene Observablen, die fiir Messungen genutzt
werden konnen.

2.4.7 QObservablen

Dopplerverbreiterung

Die Dopplerverbreiterung als zentrale Observable fiir die in dieser Arbeit durchge-
fithrten Positronenmessungen, wird durch die longitudinale Impulskomponente ver-
ursacht. Dabei kommt es durch die Dopplerverschiebung zu einer Verdnderung der
emittierten y-Energien.

Ei.=1/2E,, <1 + 2pL ) (2.8)

mopcC

mit B, = Fioi\/1 — v2/c? (2.9)

Die Verschiebung des Annihilationspeaks von Ey,; auf FE,, durch die Geschwindig-
keit ¥ ist meistens klein und kann vernachléssigt werden. Bei einer Energie von 10 eV
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ergibt sich eine Dopplerverbreiterung der v-Linie von 1,6 keV, welches mit hochauf-
l6senden Germaniumdetektoren (Energieauflosung < 1,3 keV) nachgewiesen werden
kann.

In der Positronenphysik werden fiir die Beschreibung der Dopplerverbreiterung zwei
Linienformparameter genutzt.

pr[1 0‘3moc]

-20 -10 0 10 20
T T T T T : | . :
N Fe ~ |
« unverformt P S fAs //A
= « verformt R [ w=A,/A
2 L : H |
[0} - -
-C .
<
w R ‘
P4 ; As L
_/.:? "3:w
f ] , L ) | ) | .

506 508 510 512 514 516
v- Energie [keV]

Abbildung 2.10: Der Graph stellt die Definition der Formparameter S und W dar.
Dabei ist der S-Parameter das Verhéltnis zwischen der Zahlrate im mittleren Bereich
zur Gesamtzihlrate. Der W-Parameter ist das Verhéltnis zwischen der Zihlrate im
Randereich zur Gesamtzéahlrate.

In dieser Arbeit wird der so genannte S-Parameter (shape) der Dopplerverbreiterung
untersucht. Er wird aus dem Verhéltnis der Ziahlraten in der Mitte des Peaks (Ag in
Abb. und der Gesamtzihlrate im Peak bestimmt, und beschreibt den Anteil
der Zerstrahlung mit impulsarmen Elektronen. Fiir eine Metallprobe bedeutet dies,
dass der S-Parameter mit erhéhter Fehlstellendichte ansteigt.

Ein weiterer Formparameter des Annihilationspeaks ist der W-Parameter (wing)
der als Verhéltnis der Zahlraten im Randbereich des Peaks Ay zur Gesamtzahlrate
definiert ist. Er beschreibt den Anteil der Zerstrahlungen mit kernnahen Elektronen
und ist damit sehr sensitiv fiir die chemische Umgebung des Zerstrahlungsortes. Der
W-Parameter wird in dieser Arbeit nicht ausgewertet, da hierfiir keine ausreichende
Statistik vorhanden war.

Damit zwischen verschiedenen Messungen bzw. Proben die beiden Formparameter
verglichen werden konnen, werden sie immer auf einen Referenzwert, wie z. B. die
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Formparameter der ausgeheilten Probe, normiert.
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W, — Wmess
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bulk

Die beiden weiteren Observablen der Positronenspektroskopie werden im Folgen-
den vorgestellt. Sie sind bei den durchgefiihrten Messungen jedoch nicht eingesetzt
worden, da dies an der BPM nicht durchfiihrbar ist.

Lebensdauer

Bei der Positronenlebensdauerspektroskopie wird die Zeitdifferenz zwischen Erzeu-
gung des Positrons und seiner Zerstrahlung mit einem Elektron im Festkorper ge-
messen. Als Startimpuls fiir den Zeitmesser kann man z. B. bei Verwendung einer
2 Na-Quelle das 1,28 MeV y-Quant benutzen. Der Stopimpuls ist dann das 511 keV
~v-Quant der Annihilation. Die Lebensdauer ist eine Funktion der Elektronendich-
te am Zerstrahlungsort und somit unterschiedlich fiir verschiedene Fehlstellentypen

sowie das ungestorte Gitter (bulk)[WesT3][KR99).

Winkelkorellation

Bei der ACAR-Messung (Angular Correlation of the Annihilation Radiation) wird
die Abweichung © = ©; — O, von der Antiparallelitdt der beiden v-Quanten gemes-
sen. Diese Abweichung wird von der transversalen Impulskomponente verursacht
und ist somit abhéngig vom Zerstrahlungsort. Fiir detailliertere Informationen der
verschiedenen ACAR-Messungen siehe [WesT3] [KR99].

Als zweites Messverfahren im Rahmen dieser Arbeit wird die Rontgendiffraktometrie
eingesetzt, auf die im Anschluss nidher eingegangen werden soll.
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2.5 Rontgendiffraktometrie

Seit der Entdeckung der Rontgenstrahlung durch Wilhelm Conrad Rontgen, im Jahr
1895, haben sich viele Anwendungsmoglichkeiten im Bereich von Forschung, Indus-
trie und Medizin ergeben. In der Materialforschung wird die Rontgendiffraktometrie
seit vielen Jahrzehnten erfolgreich im Bereich Spannungs- und Schadensanalyse ein-
gesetzt. Auf einen kleinen Teil der méglichen Verfahren soll im Folgenden eingegan-
gen werden.

2.5.1 Messmethode

In dieser Arbeit wurden Proben von monoenergetischen Roéntgenstrahlen durch-
strahlt. Hinter den Proben befindet sich dabei ein Detektor, welcher die von den

Kristallebenen gebeugten Strahlen detektiert (Abb. [2.11]).

Synchrotron Undulator Blende Probe Detektor

Abbildung 2.11: Bei dem verwendeten Verfahren, wird die Probe von einem mo-
noenergetischen Rontgenstrahlen durchstrahlt. Hinter der Probe wird ein Flachen-
detektor zur Aufzeichnung der Beugungsringe verwendet.

Die Rontgenbeugung an den Kristallebenen folgt dabei der Bragg-Gleichung
n\ = 2dsin(©) siehe Abb. .12 (2.10)

Auf dem Detektor hinter der Probe bilden sich, durch die Réntgenbeugung an den
verschiedenen Netzebenen, Ringe deren Radius von den Netzebenenabsténden der
Probe abhéngt (siehe Bild 2.11).

Aus dem Ringradius, d.h. dem 20-Winkel (Abb. kann anschlieflend auf die
tatsédchlichen Netzebenenabstéinde umgerechnet werden.

Als Strahlenquelle fiir die Beugungsexperimente wurde der Hochenergie Undula-
tor an PETRA II genutzt. Der Petra-Beschleuniger ist Teil des Injektionssystems
fiir HERA und wird zwischen den Injektionszeiten fiir Synchrotronexperimente ge-
nutzt [Hah9g]. Der Hochenergie Undulator an PETRA II kann «-Quanten mit einer
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d sin(®) — As = 2d sin(®)

Abbildung 2.12: Nur wenn die Bragg-Bedingung erfiillt ist, kommt es zu einer
konstruktiven Interferenz und der Entstehung eines Reflexes auf dem Detektor.

Monitor  Shutter Probe 2d-Detektor

PETRATIL 12 GeV
Umfang 2304 m

Im

x-y-Schlitze zur Einstellung der Strahlgrofe

Undulator PETRA
107 m " 3,5m

Abbildung 2.13: Als Strahlquelle wurde der hochenergie Undulator am Beschleuni-
ger PETRA IT am DESY in Hamburg verwendet. Die Skizze zeigt die Strahlfithrung
vom Beschleuniger bis zum Detektor [Sch06].

Energie von 60 bis 200 keV erzeugen, die anschlieend von einem aus zwei Silizium-
kristallen bestehenden Laue Monochromator monochromatisiert werden (Abb.
[HahoT).

In dem bisher iiblichen Verfahren werden Proben in Pulverform (Debye-Scherrer-
Verfahren) untersucht, um zu gewihrleisten, dass geniigend Korner des Materials
auf Grund ihrer zufélligen Lage die Bragg-Bedingung erfiillen. Nur wenn geniigend
Korner die Bragg-Bedingung erfiillen, werden komplette Beugungsringe auf dem
Detektor erzeugt, die nach dem im Folgenden beschriebenen Verfahren ausgewertet
werden sollen.

Bei der hier eingesetzten Rontgendiffraktometriemethode kénnen zum einen durch
die hohen Energien der v-Quanten - und eine damit verbundene hohe Transmission -
und zum anderen durch die hohe Luminositét des Strahlplatzes, nun millimeterdicke
Proben, die hierbei nicht mehr in Pulverform gebracht werden miissen, in Transmis-
sion gemessen werden. Dadurch, dass bei entsprechender Probendicke ein grofles
Probenvolumen durchstrahlt wird, werden geniigend Koérner mit unterschiedlicher
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Ausrichtung fiir eine ausreichende Statistik, d.h. einen kompletten Beugungsring,
durchstrahlt.

Es gilt daher festzuhalten, dass es somit moglich ist Proben in Transmission komplett
und zerstorungsfrei zu messen und dadurch ortsaufgeloste Messungen zu erreichen.

2.5.2 Kalibrierung

Um die Abstédnde der Netzebenen in einem solchen Beugungsexperiment korrekt be-
stimmen zu kénnen, miissen die Energie der benutzten y-Quanten und der Abstand
zwischen Probe und Detektor genau bekannt sein.

Zur Kalibrierung der Messeinrichtung und der Software wurde deshalb eine Mes-
sung mit einer LaBg-Pulverprobe durchgefiihrt. Fiir diese Standardkalibrierungs-
probe existiert eine automatische Kalibrierfunktion innerhalb des Auswerteprogram-
mes Fit2D [Ham97], welche, wenn ausreichend Reflexe hoherer Ordnung vorhanden
sind, nach grober Angabe von Detektorabstand und Energie der benutzten Ront-
genquanten, den genauen Abstand zwischen Probe und Detektor und die Energie
der y-Quanten ermittelt. Gleichzeitig bestimmt das Programm die genaue Mitte der
Beugungsringe auf der Detektorfliche, welche fiir die nachfolgende Datenauswertung
benotigt wird. Zusétzlich korrigiert es eine eventuelle Verkippung des Detektors be-
ziiglich der Strahlachse.

Abbildung 2.14: Zur Kalibrie-
rung der Messapparatur wird ei-
ne LaBg-Probe vermessen. Durch
diese Kalibrierung wird die ~-
Energie und der Detektor-Proben-
Abstand bestimmt. Von der Mit-
te nach unten verlaufend ist der
Schatten des Strahlstoppers zu se-
hen, mit dem die direkten ~-
Quanten blockiert werden.

Die Kalibrierung der Rontgenanlage durch die LaBg-Probe erméglicht es von den
gemessenen 20-Winkeln auf tatsichliche Gitterabstdnde umzurechnen (siche Kap.
4.2.1]).
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2.5.3 Messgrofien
Die lokale Spannung

Einer der méglichen Messgrofien bei der Rongendiffraktometrie ist Mittelpunkt der
Beugungsringe bzw. der 20-Winkel. Durch die zuvor erwidhnte LaBg-Kalibrierung
der Anlage konnen diese Werte in die Netzebenenabsténde in A umgerechnet werden.
Die Anderung dieser Netzebenenabstinde - relativ zu dem Netzebenenabstand dg
einer undeformierten Probe - entspricht somit einer relativen Dehnung e = %1. Mit
Hilfe des Elastizitdtsmoduls und des Hook “schen Gesetzes lédsst sich diese relative
Dehnung in eine Spannung umrechnen:

oc=Fe¢ (2.11)

Das Hook “sche Gesetzes gilt makroskopisch, d.h. fiir die gesamte Probe nur im elas-
tischen Hook “schen Bereich. Trotzdem wird es bei der Analyse von Rontgenspektren
auch bei groferen Dehnungen, also im plastischen Bereich verwendet, um die Span-
nung im Kristall zu berechnen [Hau97].

v y:

T }d
Stauchung Dehtung

Abbildung 2.15: Durch einwirkende Krifte kénnen die Kristallebenen gestaucht
bzw. gedehnt werden, der Beugungswinkel der Kristallebenen wird dadurch vergrs-
Bert bzw. verkleinert.

Als Messgroe erhéilt man letztendlich die lokale Spannung im durchstrahlten Pro-
benvolumen, die durch die Verformung in den Netzebene entstanden ist (Abb. 2.15).
In dem untersuchten zwei-phasigen Stahl C45E kann die lokale Spannung (engl.:
residual stress) mittels Rontgenbeugung fiir Martensit und Perlit getrennt ermittelt

werden [Hau97] :

Die Halbwertsbreite

Bei den Rontgenreflexen kann man unter anderem die Halbwertsbreite der Reflexe
bestimmen. Die Halbwertsbreite (FWHM) der Réntgenreflexe setzt sich aus mehre-
ren Effekten zusammen, die in der Auswertung und Interpretation der Ergebnisse



20 KAPITEL 2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

beriicksichtigt werden miissen. Die fiir diese Arbeit interessante Verbreiterung ent-
steht durch die Fehler im Kristall, die z. B. durch Deformation der untersuchten
Probe entstehen. Versetzungen und andere Defekte erzeugen Spannungsfelder in
ihrer Umgebung. Diese Spannungsfelder fithren lokal zu einer Variation der Netze-
benenabstinde und somit einer Verbreiterung der Beugungsringe [War90] [Hau97].
Die Verdnderung der Halbwertsbreite ist daher ein Maf fiir die Defektdichte in der
Probe unter Beriicksichtigung der nachfolgend beschriebenen weitern Moglichkeiten
einer Linienverbreiterung.

Eine zusétzliche Linienverbreiterung entsteht durch kleine Korngrofien (< 1 pm) auf
Grund von Streuung an den Korngrenzen zu einer zusétzlichen Verbreiterung der
untersuchten Rontgenreflexe ([Noy87]), die aber wegen der vorhandenen Korngrofien
von =~ 20pum und der gleichméfBigen Verteilung der Korngréfien innerhalb der Probe
vernachlissigt werden ké’)nnenﬁ

Bei Linienbreite spielen aber auch geometrische Bedingungen eine Rolle, so werden
die Reflexe durch die endliche Dicke der Proben winkelabhéngig verbreitert, da in
jeder Probentiefe eine Beugung der Rontgenstrahlen stattfindet (Abb. .

Eine weitere geometrische Verbreiterung entsteht durch die Breite und Hohe des
Rontgenstrahls mit dem die Probe durchstrahlt wird. Die Breite des Strahles be-
stimmt die minimale Halbwertsbreite in der Detektorregion A und die Hohe des
Strahles die minimale Halbwertsbreite in der Detektorregion B (Abb. 2.17).
Zusétzlich zu diesen geometrischen Verbreiterungen existiert noch eine weitere an-
lagenspezifische Verbreiterung, die durch die Auflésung des Detektors entsteht. Die-
se geometrische Verbreiterung und die Verbreiterung durch die Detektorauflosung
werden mit Hilfe der LaBg-Kalibrierung wieder aus den Halbwertsbreiten heraus
gerechnet.

Unter Beriicksichtigung der aufgefiihrten Phénomene ist es fiir einfache Strukturen
sogar moglich aus der Halbwertsbreite auf einen Anteil von Fehlstellen und Zwil-
lingsgrenzen im Kristall zu schlieBen [War90] [Hau97] [Noy87].

Fiir das in dieser Arbeit untersuchte komplexe Martensit /Perlit-Gefiige des C45E soll
aber nur die relative Anderung der Halbwertsbreite im Bezug auf das Probennormal
untersucht werden. Da alle beschriebenen Effekte einer Linienverbreiterung, bis auf
die Verdnderung der Halbwertsbreite durch Defekte, bei jedem Messpunkt einer
Probe gleich sind ist die Verdnderung der Halbwertsbreite ist daher ein Maf3 fiir die
Defektdichte in der Probe.

Somit sind zwei verschiedene Messgroflen, der S-Parameter der Dopplerverbreiterung
und die Halbwertsbreite der Rontgenreflexe, als Mafl der Schidigung im Material
vorgestellt worden, die im Folgenden an zwei verschieden Probenformen miteinander
verglichen werden sollen.

Bei dieser Korngrofe ist die Verbreiterung der Linien um einen Faktor 10 kleiner als die gemessenen
Halbwertsbreiten und kann deshalb vernachlédssigt werden.



2.5. RONTGENDIFFRAKTOMETRIE 21

Detektor

p=

Probe

einfallender
RoOntgenstranl

=

Abbildung 2.16: Durch die Dicke der Probe kommt es zu einer winkelabhiingigen
Verbreiterung der Reflexe. Die blauen Strahlen werden an der Oberflache, die roten
an der Riickseite der Probe gebeugt. Die dazwischen gebeugten Strahlen sind nicht
mit eingezeichnet.
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Beugungsringe

Abbildung 2.17: Durch die Breite und Hohe des Strahls kommt es direkt zu ei-
ner Verbreiterung der Beugungsringe. Im linken Teil der Skizze sind exemplarisch
die Beugungsringe eingezeichnet, die von den Ecken eines rechteckigen Strahlprofils
ausgehen. Der rechte Teil der Skizze zeigt die Summe aller durch das Strahlprofil
erzeugter Beugungsringe.



Kapitel 3

Die Bonner Positronenmikrosonde

Die Bonner Positronenmikrosonde (BPM) wurde in Zusammenarbeit mit dem ISKPH
und der Firma LEOP| entwickelt. Seit 1996 werden mit dem Gerit ortsaufgeloste
Positronenmessungen am Institut durchgefiihrt [Gre97. Im Laufe des Messbetriebs
wurde das Gerat stédndig erweitert und optimiert.

3.1 Der Grundaufbau der BPM

Die BPM kombiniert einen Feinfokus-Positronenstrahl und ein Raster-Elektronen-
Mikroskop (REM). Die Positronenquelle und die Elektronenkanone befinden sich auf
gegeniiberliegenden Seiten eines elektro-magnetischen Prismas, das beide Strahlen
in die gemeinsame REM-Séule lenkt (siche Abb. [3.1]). Das REM dient zur Posi-
tionsbestimmung der zu untersuchenden Probenmesspunkte. Im Positronenmodus
findet im Gegensatz zum Elektronenmodus keine Abrasterung der Probe statt, um
Linsenfehler zu vermeiden. Stattdessen wird die Probe mit Hilfe eines Motortisches
unter dem Positronenstrahl bewegt.

3.2 Positronenquelle und Moderator

Bei der Positronenquelle, welche in der BPM eingesetzt wird, handelt es sich um ei-
ne 2Na-Quelle, die zum Zeitpunkt ihrer Herstellung im Herbst 2002 eine Aktivitét
von ca. 4 mCi besafl. Um eine Selbstabsorption der Positronen in der Quelle zu ver-
meiden, und um einen kleinen Phasenraum des Positronenstrahls zu gewéhrleisten,
weist die Quelle eine kleine rdumliche Ausdehnung auf. Um diese kleine Ausdeh-
nung gewahrleisten zu konnen, darf das Quellmaterial nur wenig Verunreinigungen
enthalten.

Um dariiber hinaus monoenergetische Positronen zu erhalten, miissen die Positronen
moderiert werden. Bei dem in der BPM genutzten Moderator handelt es sich um
eine Kombination von Reflexions- und Transmissionsmoderator, bestehend aus einen

I Heute: HISKP Universitit Bonn
2 Heute: Carl Zeiss NTS GmbH



24 KAPITEL 3. DIE BONNER POSITRONENMIKROSONDE

Kondensorlinse . Kondensorlinse
Moderator Prisma
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Abbildung 3.1: Die Bonner Positronenmikrosonde (BPM) kombiniert einen
Feinfokus-Positronenstrahl und ein Raster-Elektronen-Mikroskop (REM) in einem
Gerit. Beide Teilchenstrahlen werden durch ein elektro-magnetische Prisma in eine
gemeinsame Strahlsiule gelenkt und auf die Probe fokussiert.

Wolfram-Einkristall - mit einer konischen Bohrung in der Mitte - und einer auf die
quellseitige Offnung der Bohrung aufgeschweiite 500 nm dicke Wolframfolie (siche
Abb. 3.2).

Quelle und Moderator befinden sich auf gleichem elektrischen Potential von bis zu
+30 kV gegeniiber Erdpotential. Die moderierten Positronen werden von der, vor
dem Moderator liegenden, Extraktionselektrode abgesaugt. Die Potentialdifferenz
zwischen Extraktionselektrode und Moderator, die so genannte Ziehspannung, kann
zwischen 0 kV und 3.5 kV variiert werden. AnschlieBend werden die Positronen durch
die auf Erdpotential liegende Beschleunigungselektrode auf eine Endenergie von bis
zu 30 keV beschleunigt.

3.3 Die Elektronenkanone

Auf der Elektronenseite des Prismas befindet sich eine gewthnliche Elektronenkano-
ne mit Haarnadelkathode aus einem kommerziellen Raster-Elektronen-Mikroskop.
Genau wie bei der Positronenquelle lassen sich die Elektronen auf eine Maximalge-
schwindigkeit von 30 keV beschleunigen.
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Halterung Spalt 10um  W-Moderator @300pm
Abschirmung mit 500nm W-Folie
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Strahlachse
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Abbildung 3.2: Diese Skizze zeigt den Aufbau der Quelle-Moderator-Kombination
der Bonner-Positronenmikrosonde. Die aus der 22 Na-Quelle austretenden Positronen
werden im Wolframmoderator moderiert und anschliefend von der Extraktionselek-

trode abgesaugt. [Haa03]

3.4 Die Strahljustiersysteme

Um beide Teilchenstrahlen bis zur Probenoberfliche fokussieren zu kénnen, verfiigt
die BPM iiber verschiedene Strahljustiersysteme (Abb. .

Zwischen Moderator und Prisma befinden sich zwei Justiersysteme und eine Kon-
densorlinse. Das Strahljustiersysteml ist direkt hinter der Beschleunigungselektro-
de der Positronenseite angebracht und setzt sich aus den zwei Komponenten STA
und S1P zusammen. Mit SIA (alignment), kann der Winkel des Strahls korrigiert,
und mit S1P (precendering) kann ein Parallelversatz des Positronenstrahls erreicht
werden. Hinter dem Strahljustiersysteml1 befindet sich ein Kondensor, der den Po-
sitronenstrahl auf die Eingangsebene des elektro-magnetischen Prismas fokussiert.
Hinter dem Kondensor ist weiteres ein Strahljustiersystem eingebaut. Das System
S2A kann jedoch nur eine Winkelverdnderung des Positronenstrahls erzeugen und
bewirkt keinen Parallelversatz.

Auf der Elektronenseite befindet sich nur ein Kondensor, der fiir die Fokussierung
des Elektronenstrahls sorgt.

Beide Strahlen werden von dem Prisma um 90° abgelenkt und gelangen so in die
REM-S&aule. In der REM-S&ule liegen sich zwei Kondensor-Zoomlinsen und eine Ob-
jektivlinse, die fiir die Fokussierung der Teilchenstrahlen sorgen. Zusétzlich gibt es
noch ein drittes Strahljustiersystem, das wie Strahljustiersysteml aus zwei Kom-
ponenten besteht und zwischen Kondensor-Zoomlinse und Objektivlinse platziert
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ist. S3A (alignment) und S3P (precendering) dienen der Anpassung des Positronen-
strahls an die Position des Elektronenstrahls.

Die verschiedenen Strahljustiersysteme miissen optimal eingestellt werden, um eine
maximale Anzahl an Positronen zu gewéhrleisten.

Detektor Q,
Kondensor
Prisma

/ Detektor Q,

@ _
OO
-

Justler
Systeme

Objektiv-
Linse
Detektor Q,
CsJ Motortisch
\

[ ]

Abbildung 3.3: Durch die Kondesoren und die Objektivlinse entstehen im Strahlen-
gang mehrere Fokusse (x). Fiir eine hohere Positronenzihlrate kann auch mit nur
2 Fokussen in der vertikalen Sdule gearbeitet werden. Die drei Detektoren QQ_1, Qg
und @1 helfen bei der optimalen Einstellung der einzelnen Systeme und sollen im
folgenden Kapitel néiher erliutert werden[Haa03).

3.5 Positronendetektoren

Zur Justage des Positronenstrahls werden drei Detektoren im Strahlengang platziert
(Abb. . Der erste Detektor () wird zwischen Strahljustiersystem2 und dem
Prisma in den Strahlengang eingesetzt und ermoglicht die genaue Positionierung
von Moderator und Quelle.
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Der Detektor )y wird im laufenden Betrieb mittels Vakuumdurchfiihrung in den
Strahlengang direkt unterhalb des Prismas gefahren. Mit ihm kénnen die moderier-
ten Positronen vor ihrem Eintritt in die REM-Saule nachgewiesen werden.

Bei beiden Detektoren handelt es sich um polierte LSO-Kristallef] die auf Plexi-
glaslichtleitern aufgeklebt sind. Die Lichtleiter fithren jeweils zu Lichtteilern, die das
Licht zu zwei Photomultipliern leiten.

LSO hat durch seine hohe Dichte von 7,425 den Vorteil einer hohen Nachweiswahr-
scheinlichkeit fiir v-Quanten.

Ein Nachteil von LSO liegt in seiner Radioaktivitidt von ca. 10Bq/g, die durch einen
geringen Anteil am instabilen Isotops 1/%Lu entsteht. Es erzeugt hochenergetische
[~ -Strahlung mit einer maximal Energie von 1191,7 keV und einige y-Quanten im
unteren keV-Bereich (88 keV, 201 keV | 306 keV und 401 keV). Durch die geringe
Menge an LSO, die in den Detektoren benutzt wurde, beeinflusst diese FEigenradio-
aktivitdt die Messungen nicht.

Der dritte Detektor () ist ein CsJ-Kristall, der direkt an den Probenort gefah-
ren werden kann. Mit diesem Detektor wird die endgiiltige Justage der Mikrosonde
durchgefiihrt. Im Messbetrieb kann er aus dem Strahlengang gefahren werden und
so Platz fiir die Probe machen[Haa03].

Etwa 10 mm unter der Probe befindet sich ein Ge-Detektor mit einer Energieauflo-
sung von ca. 1,2 keV bei 477 keV, der die 511 keV ~-Quanten detektiert, deren Dopp-
lerverschiebung anschlieend ausgewertet werden kann. Direkt an dem Ge-Detektor
wird zusitzlich eine “ Be-Quelle befestigt, deren 477,6 keV ~-Linie zur Stabilisierung
der Messelektronik genutzt wird.

3.6 Die Probenkammer

Der oben beschriebene Detektor ()1 befindet sich bereits innerhalb der Probenkam-
mer. Neben diesem Detektor sind in der Probenkammer noch eine CCD-Kamera mit
LED “s zur Beleuchtung der Kammer und verschiedene Elektronendetektorelﬂ fiir
den REM-Betrieb eingebaut. Die Probe selbst wird an einem von auflen steuerbaren
Motortisch befestigt. Dieser Motortisch ermoglicht die Bewegung der Probe iiber
Computersteuerung in zwei Raumrichtungen. Eine weitere Achse kann manuell ver-
éndert werdenf’] Der Motortisch kann mit Hilfe eines Rechners ferngesteuert werden,
welches eine Automatisierung der Messungen erméglicht.

3.7 Die Steuerung der BPM

Im urspriinglichen Aufbau wurden die Linsensysteme, die Kondensoren und das
Prisma iiber einen externen Netzteileschrank der Firma LEO gesteuert, der seine

3 Cer-dotiertes Lutetium-Oxyorthosilikat
4 Sekundérelektronendetektor und e~ -Riickstreudetektor
® Bei der Justage wird der Abstand der Probe zur Objektivlinse manuell verfahren.
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Daten von einem PC mit Hilfe einer speziell fiir die Mikrosonde geschrieben Soft-
ware erhalten hat. Diese Kombination barg jedoch einige Nachteile fiir die téagliche
Anwendung der Mikrosonde. Als schwerwiegendster Nachteil ist hierbei das Fehlen
von Riickgabewerten des Netzteileschranks zu nennen. So gab es keinerlei Fehler-
anzeige die einen Ausfall einzelner oder aller Systeme melden konnte. Bei einem
Ausfall von Positronen oder Elektronen musste eine Vielzahl von moglichen Fehler-
ursachen zeitraubend von Hand iiberpriift werden. Im automatisierten Messbetrieb
war eine Fernmeldung des Fehlers an den Benutzer nicht méglich und eine Drift der
Steuerstrome fithrte im Laufe einer Messung zu geringeren Positronenzéhlraten.
Im Rahmen dieser Arbeit wurde der externe Netzteileschrank durch sieben neue
Doppel-Netzteile ersetzt, die {iber einen GPIB—Systenﬁ von einem Rechner fernge-
steuert werden konnen. Dazu wurde von mir ein neues Steuerprogramm geschrieben,
welches die Ansteuerung der Netzteile iibernimmt, und es dem Nutzer gestattet die
Linsensysteme auf einfache Weise einzustellen.

Im fritheren Betrieb mussten zwei getrennte Rechner genutzt werden. Der eine steu-
erte dabei die Datenaufnahme aus dem Ge-Detektor und den Motortisch, wohinge-
gen der andere fiir die Einstellung der Linsesysteme verantwortlich war. Durch das
neue Steuerprogramm und eine neue MCA-Karte ist es nun moglich alle diese drei
Vorgénge an einem Rechner durchzufiihren.

Dies erlaubt neue Fihigkeiten beziiglich der Bedienung der Mikrosonde. So ist es
jetzt moglich mit Hilfe der eben vorgestellten Detektoren ,Zahlratenbilder* der Lin-
sensysteme zu erstellen, d. h. die Strome der Linsensysteme iiber einen festlegbaren
Bereich zu variieren und gleichzeitig die Positronenzéhlrate zu bestimmen (Abb.
B-4). Solche , Zéhlratenbilder* erleichtern die Einstellung der Mikrosonde z. B. nach
einem Moderatorwechsel.

Justiersystem S1P mit Detektor Q, aufgenommen

1000 Zéahlrate

jg:g Abbildung 3.4: Die Positro-
o767 nenzihlrate im Detektor Qg
L 2150 wurde mit der neuen Steue-

14533 rung fiir verschiedene Einstel-
-16917 lungen des Strahljustiersys-

19300 tems S1P aufgezeichnet. Dies
ermoglicht eine leichtere In-
betriebnahme der Mikrosonde
z.B. nach einem Moderator-

wechsel.

Justiersystem S1P Y-Koordinate [mA]

-400 -200 0 200 400 600
Justiersystem S1P X-Koordinate [mA]

Bei der alten Steuerung kam es im laufenden Messbetrieb der Mikrosonde immer
wieder zu starken Schwankungen der Positronenzéhlrate durch mechanische Bewe-
gungen der BPM oder durch Verdnderung in den Linsensystemen (Stromschwankun-

6 GPIB = General Purpose Interface Bus
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gen, Temperatureinfluss, usw.). Der Benutzer musste daher haufig durch Andern der
Linsensystemeinstellungen die Zahlrate wieder erhthen oder mit einer verringerten
Zéhlrate am Ende seiner Versuchsreihe rechnen.

Die neue Steuersoftware ermoglicht jetzt eine automatisierte Optimierung der Po-
sitronenzéahlrate, sowohl bei der Einrichtung der Mikrosonde als auch wahrend des
Messbetriebes. Der Benutzer kann dabei wahlen, welche der Justiersysteme optimiert
werden sollen und wie stark das Programm die Systeme wéahrend der Optimierung
verdndern darf.

Ein weiterer Vorteil des neuen Programme liegt in seiner Fernsteuerbarkeit, durch die
alle Einstellungen der Linsensysteme von anderen Programmen ferngesteuert werden
konnen. Zukiinftige Entwicklungen der BPM kénnen so sehr einfach umgesetzt und
implementiert werden.






Kapitel 4

Datenauswertung

Die Datenauswertung der Messwerte der beiden Messmethoden soll im Folgenden
kurz erklért werden.

4.1 Auswertung der Positronendaten

Die Datenanalyse der aufgenommen Positronenspektren wird mit dem Programm
M_SPEC2 von Matz Haaks [HaaOGa] durchgefiihrt. Dieses Programm ist spezia-
lisiert auf die Auswertung von Positronendaten und berechnet, nach Angabe der
Peakbreiten und der im vorigen Kapitel beschriebenen S- und W-Bereiche, den S-
Parameter, W-Parameter, das Peakintegral, die Halbwertsbreiten und weitere Eigen-
schaften der Dopplerspektren. Dabei findet eine automatische Untergrundkorrektur
der Spektren statt. Wird fiir die Stabilisierung der Messung eine * Be-Quelle mitge-
messen, so ermoglicht das Programm eine Positionskorrektur der beiden ~-Linien,
welche durch Verdnderungen in der Nuklearen Elektronik entstehen.

Fiir detailiertere Informationen zur Datenanalyse der Positronenspektren

sieche [Haa03] [Haa050].

4.2 Auswertung der Réntgendaten

4.2.1 Datenauswertung

Fiir die weitere Datenauswertung werden die aufgezeichneten Daten mit dem Pro-
gramm Fit2D [Ham97] von radialer Darstellung in eine kartesische Darstellung trans-
formiert. In diesem so genannten 20-Scan entspricht eine Achse dem Abstand zur
Detektormitte und die andere Achse entspricht dem Azimutwinkel.

Da fiir die Entstehung eines Rontgenreflexes die Bragg-Bedingung erfiillt sein
muss, bestimmt die Ausrichtung der durchstrahlten Koérner, unter welchem azimu-
talen Winkel der Reflex erzeugt wird. Dabei kann ein Korn mit horizontal liegenden
Kristallachsen raumlich gesehen nur Reflexe oberhalb und unterhalb der Probe er-

zeugen (Abb. [1.1]).
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\ntegration

Abbildung 4.1: Die Orientierung der Kérner innerhalb der Probe entscheidet, unter
welchem Azimut die Reflexe detektiert werden. Durch Analyse der ausgew#hlten
Bereiche kénnen die Messgrofien richtungsabhéngig ermittelt werden.

Durch die Messung der Proben in Transmission ist es bei geschickter Wahl von
Winkelbereichen moglich, die Richtungsabhingigkeit der Spannungen in der Probe
messen zu konnen. Es wurden drei verschiedene Winkelbereiche ausgew#hlt und
jeweils eine Integration durchgefiihrt.

e Bereich A: Winkelbereich von 75° bis 105° (Abb. [i1)). In diesem Auswer-
tungsbereich liegen die, rdumlich gesehen (Abb. nach oben gebeugten
Rontgenstrahlen. Das bedeutet, das Signal kommt von horizontal liegenden
Kristallebenen und enthilt somit Informationen iiber die vertikalen(!) Krafte
und Spannungen. Der gegeniiberliegende Bereich kann zur Auswertung nicht

genutzt werden, da hier der Schatten der Strahlstoppers liegt (siche Abb. .

e Dereich B:-20° bis 20° und 160° bis 200°. Dieser Bereich des Detektors enthélt
die in horizontaler Versuchsebene gebeugten Strahlen, welche durch die verti-
kal liegenden Kristallebenen gebeugt worden sind. Der Bereich enthélt somit
Informationen iiber die horizontal wirkenden Spannungen.

e Bereich C: Der dritte Bereich umfasst den génzlich auswertbaren Winkelbe-
reich und ermdoglicht eine maximale Kornerstatistik, jedoch keine Richtungs-
abhingigkeit.
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Abbildung 4.2: Um die Richtungsabhiingigkeit der Veréinderungen in der Probe
untersuchen zu koénnen, werden drei verschiedene Winkelbereiche aufintegriert (die
beiden griinen Bereiche unterscheiden sich physikalisch nicht voneinander).

Die in dieser Arbeit ausgewerteten Bereiche sind so gewéhlt, dass sie verschiedene
Ausrichtungen der Netzebenen innerhalb der Probe reprisentieren.

Um moglichst saubere Spektren zu erhalten, wurde zusétzlich eine Messung ohne
Probe durchgefiihrt, d.h. nur Plexiglasprobenhalter und Luft befanden sich zwischen
Rontgenquelle und Detektor. Das so aufgenommene Spektrum dient somit als Unter-
grundmessung, welche aus allen Messungen entfernt werden kann. Die unterschiedli-
chen Rontgenintensititen der einzelnen Messungen wurden bei der Subtraktion der
Untergrundmessung beriicksichtigt.

Die Subtraktion des Untergrundes ist insofern wichtig, da dieser nicht linear ist,
sondern im Bereich der ersten drei untersuchten Peaks stark variiert und die Mess-
ergebnisse beeinflussen kénnte (Abb. [.4).

Nach Abzug des Untergrundes von jedem Spektrum werden an ausgewéhlten Peaks
GauBprofile gefittet. Dazu wird das Programm M_SPEC 2 [Haa06a] von Matz Haaks
eingesetzt, welches auch zur Auswertung der Positronendaten verwendet wird.

4.2.2 Ausgabewerte

Einer der moglichen Ausgabeparameter ist das Zentrum eines Peaks. Bei dem Zen-
trum handelt es sich um den Mittelpunkt des von M_SPEC 2 angefitteten Gauflprofils
an die Rontgenreflexe der Probe. Durch die zuvor erwédhnte LaBg-Kalibrierung der
Anlage konnen diese Werte in die Netzebenenabstidnde in A umgerechnet werden.
Der zweite Ausgabeparameter der in der Auswertung der Rontgendaten benutzt
wird, ist die Halbwertsbreite der Reflexe. Das Auswerteprogramm M_SPEC 2 gibt
auf Wunsch die Halbwertsbreite des angefitteten Gauflprofils aus. Zusétzlich zu der
Verbreiterung durch Gitterdefekte enthalten diese Daten jedoch auch die geometri-
schen Linienverbreiterungen.

Diese werden mit Hilfe der LaBg-Kalibrierung (Abb. wieder aus den Halbwerts-
breiten heraus gerechnet. Dazu wurde ein linearer Fit durch die Halbwertsbreiten
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Abbildung 4.3: Nach der Integration eines ausgewiihlten Winkelbereiches erhélt
man einen eindimensionalen Plot. Die drei groflen Peaks entsprechen den Reflexen
{110}, {200} und {211} des a-Eisens, die rot markierten Peaks sind die untersuchten

Reflexe {121},{122},{301} und {312} des Fe3C"s.

der LaBg-Reflexe berechnet, der in erster Ndherung der Summe der in Kapitel
beschriebenen Verbreiterungen in dem untersuchten Winkelbereich beschreibt.
Fiir Gaul "kurven gilt eine quadratische Abhéngigkeit zwischen den Halbwertsbrei-

ten;
Bkoer - ﬁmess2 - ﬁinst2 (41)
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Abbildung 4.4: Zur Bestimmung des Untergrundes wurde eine Messung ohne Probe,
d. h. nur mit Plexiglashalter und umgebender Luft, durchgefiihrt. Dieses Spektrum
wurde nach Anpassung an die jeweiligen Intensitdt von den Spektren mit Probe
abgezogen.
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Abbildung 4.5: Das fiir die Kalibrierung der Apparatur aufgenommene LaBg-
Spektrum zeigt die erwartete Abhéngigkeit der Halbwertsbreiten vom 20-Winkel.
Die rote Linie ist ein linearer Fit der fiir die Korrektur der Halbwertsbreiten ver-
wendet wurde.






Kapitel 5

Die Messungen

Fiir diese Arbeit wurden zwei verschiedene Probenformen sowohl mit Positronen als
auch mit Rontgenstrahlung untersucht. Beide Probenarten wurden aus dem ferriti-
schen Stahl C45E hergestellt der im Folgenden kurz vorgestellt werden soll.

5.1 Probenmaterial

Als Probenmaterial wird der Vergiitungsstahl C45E nach DIN EN 10083 verwendet.
Dieser Stahl enthélt als wichtigstes Legierungselement 0,45 Gewichts-% Kohlenstoff
und wird im allgemeinen Maschinen- und Fahrzeugbau eingesetzt.

Seine Zusammensetzung ist in der folgenden Tabelle zusammengefasst:

Element C Si Mn S sonst.
Gew. % 0,45 0,25 0,65 <0,03 (Pb)

Im normalgegliihten Zustand besteht der Werkstoff aus 40% a-Eisen und 60% Perlitﬂ
(Abb. mit Korngréfien von 10 gm bis 30 um. .

Aus diesem Stahl sind beide Probenformen erstellt worden (Abb. [5.2). Die erste
Probenform ist ein C45E-Flachstab mit rechteckigem Querschnitt der plastisch ver-
formt wurde. Es handelt sich dabei um eine einfache und in der Theorie bekannte
Probenform [Dad00].

Hingegen ist die zweite Probenform eine taillierte Flachprobe, die einer zyklischen
Belastung im elastischen Bereich unterzogen wurde. Durch den variierenden Proben-
querschnitt erhélt man einen kontinuierlichen Spannungsverlauf entlang der Proben-
langsachse bei zyklischer Belastung.

Beide Geometrien und ihre Ergebnisse sollen im Folgenden néher betrachtet und
miteinander verglichen werden. Dabei soll in einem ersten Schritt auf die plastisch
verformten Biegeproben eingegangen werden.

! Hierbei handelt es sich um ein lamellares eutektoides Gefiige aus a-Eisen und Zementit (Fe3C')
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Abbildung 5.1: Die Grafik zeigt das Phasendiagramm von Fe-C. Die rote gestrichelte
Linie markiert die Position des Werkstoffes C45E bei 0,45 Gewichts-% Kohlenstoff.

[Bersd)

5.2 Die Biegeproben

Bei den Biegeproben handelt es sich um eine sehr einfache Probengeometrie aus
C45E, die plastisch verformt wurde (Abb. [5.3).

Die Proben wurden nach ihrer Herstellung poliertﬂ und anschlieBend unter Vaku-
um gegliiht. Dieser Ausheilungsprozess erfolgte in einem Zeitraum von drei Stunden
bei 680 °C und die sich anschlieBende Abkiihlung auf Raumtemperatur wurde mit
1°/Minute bei 2 - 1075mbar durchgefiihrt. So konnten mégliche Einfliisse des Her-
stellungsprozesses vermieden und ein definierter Ausgangszustand des Werkstoffes
fiir die Versuche erhalten werden.

Anschliefend wurden sie in einem 3-Punktbiegeversuch (Abb. plastisch verformt
und aus der Biegeapparatur ausgebaut. Nach dem Ausbau aus der Apparatur kommt
es stets zu einem geringen elastischen Zuriickspringen der Probe.

Die Proben zeigten sich an der Position des mittleren Druckzylinders der Biegeap-
paratur in der unteren Probenhilfte etwas dicker als in der oberen Haélfte, da sie
durch den Druck des Zylinders in die druckfreie Richtung geflossen sind (Abb. .
Ein Vorteil, neben der einfachen Struktur dieser Probengeometrie, ist die Existenz
der neutralen Faser, die bei einer solchen Verformung und Probengeometrie vorhan-
den sein muss. Daher sind immer Bereiche auf und in der Probe vorhanden, welche

2 Dabei betrug die Restrauhigkeit weniger als 1um.
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Abbildung 5.2: Die Grafik zeigt die beiden untersuchten Probenformen. Die plas-
tisch verformte Biegeprobe und die zyklisch belastete Flachprobe.

Abbildung 5.3: Einfache Probengeometrie fiir plastische Verformung. Die Proben
haben eine Linge a von 30mm/33mm, eine Breite b von 10mm/12mm und eine
Dicke ¢ von 3,4 mm.

annidhernd dem Ausgangszustand entsprechen. Dies erméglicht dem Experimentator
eine Kalibrierung oder Kontrolle der Ergebnisse.
Im Rahmen dieser Arbeit wurden zwei verschiedene Proben untersucht:

e Biegeprobe Nr.I: 12 mm breit und mit einem resultierenden Biegeradius von
85 mm

e Biegeprobe Nr.III: 10 mm breit und mit einem Biegeradius von 47 mm, d. h.

einer stéirkeren Biegung als Probe Nr.I (Abb.

Die Biegeprobe Nr.IT wurde auf Grund eines Fehlers bei dem Verbiegen nicht unter-
sucht.

Aufgrund des elastischen Riicksprungs der Proben nach Ausbau aus der Biegeappa-
ratur ist die Stérke der plastischen Biegung nicht genau bekannt.

5.2.1 Positronenmessungen

Die zwei Proben wurden nach ihrer Verformung in der Bonner Positronenmikroson-
de (BPM) untersucht. Dazu wurde jeweils ein Scan iiber die gesamte Breite in der
Mitte der Proben durchgefiihrt (siehe Abb. [5.7). Die einzelnen Messpositionen er-
folgten dabei einen Abstand von 100 pm und der Positronenstrahl wurde auf einen
Durchmesser von ungefdhr 100 pum eingestellt, um moglichst viele Kérner erfassen
zu konnen.
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Abbildung 5.4: Die Probe wird nach dem 3-Punkt-Biegeverfahren verformt. Nach
dem Ausbau aus der Biegeapparatur, kommt es zu einem elastischen Zuriickfedern

(engl.:backspring)[Dad0ql.
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Abbildung 5.5: Die Probendicke nimmt nach dem Biegen oberhalb des mittleren
Druckzylinders von oben nach unten zu (Pos.-Nr. 1-5), wéhrend neben der Position
des Druckzylinders keine Variation der Dicke festzustellen war (6-8).

Beide Proben wurden jeweils zweimal gemessen. Im Anschluss wurden die beiden
Einzelspektren aufaddiert und ausgewertet. Auf Grund einer Verdnderung der De-
tektorauflosung in der 2. Hilfte der Messung von Biegeprobe Nr. I wurden diese
Messpositionen nur einmal beriicksichtigt. Dadurch ist in diesem Teil der Messung
(+1,7 mm bis +6 mm) sowohl die Streuung der Messpunkte als auch ihr Fehler
grofler als in der 1. Halfte.

Ausgewertet wurde jeweils der relative S-Parameter (Kap. in Bezug auf den
S-Parameter einer ausgeheilten C45E-Probe. Beide S-Parameter wiesen einen dhnli-
chen V-férmigen Verlauf {iber die Probenoberflache mit einem minimalen S-Parameter
in der Mitte der Probe auf. Der minimale S-Parameter entsprach dabei wie erwartet
etwa dem S-Parameter einer ausgeheilten C45E Probe und ist bei beiden Graphen
(Abb. und leicht nach links - zur gestauchten Seite der Probe hin - verscho-
ben. Dabei liegt der maximale S-Parameter der beiden Proben liegt etwa 4%-5%
iitber dem S-Parameter der ausgeheilten Probe.
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Abbildung 5.6: Fotografie der beiden untersuchten Biegeproben auf dem Plexiglas-
halter fiir die Rontgenmessungen. Die kleineren Quadrate bestehen aus Blei und
sind mit Leuchtfarbe bestrichen. Sie wurden zur Positionsbestimmung mit Hilfe des
Rontgenstrahles verwendet. Nicht untersucht wurde die Biegeprobe II.

Abbildung 5.7: In der Mitte der Proben, wur-
den in Abstand von 100 pm mehrere Mess-
punkte (rot) - bei einem Strahldurchmesser
von 100 pum - gemessen.
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Abbildung 5.8: Der relative S-Parameter der Biegeprobe Nr.I zeigt einen V-formigen
Verlauf mit der neutralen Faser bei ca. -0,3 mm. Ab Position +1,7 mm stand nur noch
die Halfte der Positronenzéhlrate zur Verfiigung, daher ist im rechten Bereich der
Fehlerbalken vergroert. Bis Position 41,7 mm standen mindestens 2-10° Ereignisse
im Photopeak zur Verfiigung, danach nur noch 1 - 10°.(Biegeprobe I)
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Abbildung 5.9: Der relative S-Parameter der Biegeprobe Nr.III zeigt ebenfalls deut-
lich die Position der neutralen Faser, deren S-Parameter dem der ausgeheilten Probe
entspricht. Fiir jeden Punkt der Messungen standen mindestens 3 -10° Ereignisse im
Photopeak zur Verfiigung.(Biegeprobe III)



5.2. DIE BIEGEPROBEN 43

5.2.2 Rontgenmessungen

Samtliche fiir diese Arbeit durchgefithrten Rontgenmessungen erfolgten am Hoch-
energie-Strahlplatz von PETRA II bei DESY/HASYLAB in Hamburg. Durch die
hohen moglichen v-Energien und die hohe Strahlintensitét an diesem Strahlplatz ist
es moglich, eine grofie Probendicke auch in Transmission zu messen, da das Material
mit hoheren Energien transparenter wird und die hohe Strahlintensitdt kurze Be-
lichtungszeiten ermdglicht. Bei der genutzten y-Energie von 67 keV werden jedoch
bei einer 3mm dicken Stahlprobe ca. 90% der y-Quanten absorbiertﬂ. Die Dicke der
Proben von iiber 3 mm ist notwendig, um eine ausreichende Statistik in den Messun-
gen zu ermoglichen, da durch den kleinen Strahldurchmesser eine geringes Volumen
und damit wenige Korner durchstrahlt werden.

Der Rontgenstrahl wies dabei in der Hohe eine dhnliche Ausdehnung (100 pm) wie
der vorher genutzte Positronenstrahl auf. Allerdings war der Rontgenstrahl wesent-
lich breiter eingestellt worden (1500 pm), um genug Korner, d.h. genug Statistik,
im durchstrahlten Volumen der Proben zu erhalten. Bei dieser Strahl- und Proben-
geometrie wurde ein Volumen von 0,45 um? durchstrahlt, dies entspricht ungefihr
40.000 Kornern bei dem verwendeten Material.

Als Detektor wurde ein Mar345 Bildplattendetektor der Firma Mar Instruments
(Evanston, IL, USA) mit einer Auflsung von 3450x3450 Pixeln in einer Entfernung
von einem Meter verwendet (Abb. [5.10).

Strahlfleck: Abstand zur
Pixeldetektor 1500pum x 10Qum  Probenmitte:
= AR +5mm
. < Omm
Roéntgenstrahl
ﬂ D -5mm
Biegeprobe

Scanrichtung

Abbildung 5.10: Die in der Probe gebeugten Rontgenstrahlen werden von einem
Mar345-Pixeldetektor aufgezeichnet. Der Rontgenstrahl mit dem die Probe entlang
des Spannungsgradienten gescannt wurde, hatte eine Ausdehnung von 1500um x
100pm.

In dieser Entfernung konnten Beugungswinkel von 20 = 1° bis 20 = 9,6° auf-
gezeichnet werden. Der verwendete Winkelbereich enthielt sowohl die ersten drei
Reflexe des a-Eisens als auch einige Reflexe des FesC. Fiir jeden Messpunkt wurde
die Probe 10 s lang belichtet und anschlieBend der Detektor ausgelesen und wieder
geloscht. Mit Motortischen konnte die neue Messposition auf der Probe angefahren
und eine neue Messung gestartet werden. Um eine Kalibrierung der Apparatur vor-
nehmen zu kénnen (Kap. , wurde vor diesen Messungen eine LaBg-Pulverprobe
durchstrahlt. Mit Hilfe dieser Kalibrierung kénnen die aufgezeichneten Spektren
ausgewertet werdenf]

3 siehe Philips: Transmission of High-Energy Photons Through Various Materials
4 siehe Kapitel
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An dieser Stelle sei noch einmal darauf hingewiesen, dass die verschiedenen ausge-
werteten Detektorbereiche Verformungen und Spannungen unterschiedlicher Raum-
richtungen messen (Abb. [p.11). Der Detektorbereich A misst die Spannungen in
vertikaler Richtung, der Detektorbereich I3 hingegen die Spannung in horizontaler
Richtung.

gebogene Probe

| Detektorbereich A

Pfeile zeigen die
Richtung der Spannung

Abbildung 5.11: In der oberen Hilfte der Biegeprobe wird in Detektorbereich
die durch die Verformung entstandene Zugspannung gemessen, in der unteren Hélfte
hingegen eine Druckspannung. Aufgrund der Querkontraktion wird damit in Detek-
torbereich A in der oberen Probenhilfte eine Druckspannung und in der unteren
eine Zugspannung gemessen.

Um eine Vergleichbarkeit der folgenden Graphen zu ermoglichen, wurde auf eine
einheitliche Farbkodierung der Messwerte geachtet (sieche Abbildung [5.12]).

Farbkodierung der Graphen:
m o-Eisen {110}

e oEisen {200} Abbildung 5.12: Folgende einheit-

A o-FEisen {211} liche Farbkodierung wurde gewéhlt:

= Mittelwert o-Eisen Messpunkte der a-Eisenreflexe wer-
{200}+{211} den immer mit ausgefiillten Punkten
FeC {121} dargestellt, widhrend Messpunkte der

Z EeSC {122} vier FesC-Reflexe durch unausgefiillte

&C {301} Punkte gekennzeichnet sind.
v FeC {312}

Mittelwert F930
{121}+{122}+{301}+{312}

Fiir eine deutliche Unterscheidung der Detektorbereiche, wird am Ende jeder Bildun-
terschrift gekennzeichnet, aus welchem der Detektorbereiche A, oder C die Daten
stammen.

Biegeprobe Nr.1

Zunachst soll auf die Messergebnisse aus Detektorbereich A eingegangen werden.
Dieser Detektorbereich zeigt die Effekte durch Querkontraktion der Probe (s. Abb. [5.11])
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und weist auf Grund der geringen Hohe des Rontgenstrahls

(BxH = 1500um x 100um) die geringste geometrische Verbreiterung der drei Detek-
torbereiche auf (Abb. 2.17).

Aus den aufgenommen Messdaten wurde in einem ersten Schritt aus den gemesse-
nen Winkeln der Rontgenreflexe der Netzebenenabstand errechnet (siehe Kap. .
Beispielhaft soll hier der Netzebenenabstand der {211}-Ebenen des a-Eisens dar-
gestellt werden (Abb. . Hierbei kam es jedoch durch eine Unterbrechung der
Messung an Position 43,6 mm zu einer Veréinderung der Messapparatur (Anderung
des Detektor-Proben-Abstandes oder Anderung des Einfallwinkels des Strahls) und
somit zu einer Verdnderung des gemessenen Netzebenenabstandes. Da nach dieser
Unterbrechung keine neue Kalibrierungsmessung mit LaBg durchgefiihrt worden ist,
wurde dieser Sprung in den a-Eisenreflexen durch Addition der Sprungdifferenz von
Hand korrigiert.

m  o-Eisen {211}
= o-Eisen {211} korrigiert

1,18104

1,18054

1,18004

1,17954

1,17904

Netzebenenabstand [A]

1,17854

1,17804

6 5 4 3 2 1 0 1 2 3 4 5 6
Abstand zur Probenmitte [mm]

Abbildung 5.13: Netzebenenabstand der {211}-Ebenen des a-Eisens in Angstrom.
Die griine vertikale Linie markiert die Position, an der die Messung unterbrochen
war. Der Sprung, der durch die Verdnderung der Messapparatur wihrend des Un-
terbrechens verursacht wurde worden ist, ldsst sich deutlich erkennen. Um diesen
Sprung zu korrigieren, wurde zu den Messpunkten die Sprungdifferenz addiert. Die-
se Korrektur wurde bei allen drei Reflexen des a-Eisens durchgefiihrt. Zu sehen ist
ein anndhernd linearer Anstieg des Netzebenenabstandes von der unteren Proben-
hilfte (neg. Absténde) zur oberen (pos. Absténde). Hierbei ist der statistische Fehler
kleiner als die eingezeichneten Messpunkte. (Biegeprobe I, Detektorbereich A)

Der Netzebenenabstand zeigt einen anndhernd linearen Anstieg von der unteren
Probenhilfte zur oberen Probenhiélfte, jedoch deutet die Grofie des Offsets durch die
Unterbrechung der Messung darauf hin, dass auch eine kontinuierliche Verédnderung
der Messapparatur die Messung iiberlagern kénnte.

Bei den Netzebenabstdnden der FesC-Reflexe ist der Sprung in den Messwerten
durch die Unterbrechung weniger deutlich zu sehen, da der Messeffekt hier wesentlich

grofer ist (Abb. |5.14)).
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Der Netzebenenabstand der F'esC-Reflexe zeigt eine andere Tendenz als die a-Fisen-
reflexe, wie dies bereits von V. Hauk gezeigt wurde[Hau91, S.412]. Hier nimmt der
Abstand zur oberen Probenhilfte hin ab. Die parallel zur Langsachse liegenden
Fe3C-Ebenen erfahren daher in der oberen Probenhélfte eine Stauchung.

Der Effekt im FesC' ist 8-mal stéarker als im a-Eisen und hat einen umgekehrten
S-formigen Verlauf bei dem die Fehler der einzelnen Messpunkte in den Auflenberei-
chen der Probe grofler sind, als in der Mitte der Probe. Der gréflere Fehler in den
aufleren Bereichen der Probe entsteht durch eine stidrkere Abweichung der Peakform

von einem GaufBlprofil, da durch die Versetzungen im Material die Peakform einen
zusétzlichen Cauchy-Anteil erhdlt[AdI79)[Bal99.

1,348 v FeC {312} Abbildung 5.14: Der Net-

Fe,C {312} korrigiert zebenenabstand der FesC-
Ebenen zeigt den Sprung
durch die Unterbrechung der
Messung kaum, da die Varia-
tion des Netzebenenabstandes
um den Faktor 8 stérker aus-
fallen als beim o-Eisen. Die
1,334 AT (NI griine Linie markiert die Po-
1.332] ﬁ%%% sition, an der die Messung
fsol o unterbrochen war. (Biegepro-

6 5 4 3 2 4 0 1 2 3 4 5 6 be I, Detektorbereich A)
Abstand zur Probenmitte [mm]

1,346

1,344

1,342

AA
w W
w b
P90

1,336

Netzebenenabstand [A]

Die errechneten Netzebenenabstéinde wurden in einem zweiten Schritt in eine relative
Dehnung umgerechnet (s. Kap , dabei wurde der Netzebenenabstand in der
Mitte der Probe (neutrale Faser) als Referenzwert verwendet. Um die physikalische
Bedeutung der relativen Dehnungen versténdlicher darzustellen, wird diese mit Hilfe
des Hook “schen Gesetzes (s. Glg. (2.11))) und einem angenommen E-Modul von
E = 210kN/mm? in eine lokale Spannung umgerechnet (Kap. . Allerdings
muss dabei beachtet werden, dass das gewihlte E-Modul von 210kN/mm? dem des
gesamt Materials C45E entspricht und sich die E-Module der einzelnen Phasen davon
unterscheiden.

Es zeigt sich, dass innerhalb der Phasen die lokale Spannung &hnlich verlduft, die
beiden Phasen jedoch einen umgekehrten Verlauf zeigen (Abb. . In den Daten
des Fe3C zeigt sich zudem im {122}-Reflex ein zusitzliches Absinken der lokale
Spannung im unteren Randbereich Oberfliche (-6 mm bis -4 mm), welches mogli-
cherweise durch Flieen des Materials an der Position des mittleren Druckzylinders
in die Breite verursacht wird (s. Abb. [5.5).

Um die Ubersichtlichkeit der Messdaten aus den FesC-Reflexen zu erhéhen und um
Fehler und Streuung zu verringern, wird aus den einzelnen lokalen Spannungen ein
gewichteter Mittelwert gebildet.
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Abbildung 5.15: Unter Annahme eines E-Moduls des Stahls von 210.000N /mm? ist
aus der relativen Dehnung eine lokale Spannung berechnet worden. Die griine Linie
markiert die Position der Messunterbrechung (s. Seite . Die lokale Spannung
innerhalb der FesC-Phase ist deutlich grofier als die Spannung im «-Eisen und
verlduft umgekehrt zu dieser. Eine positive Spannung entspricht einer Zugspannung,
eine negative Spannung entspricht hingegen einer Druckspannung. (Biegeprobe I,
Detektorbereich A)

1
> ( 3 " Ti)
7= (Axli) : (5.1)
Z((A%) )
und Az = ! (5.2)

(50

Bei diesen Formeln steht z; fiir den Wert und Axz; fiir den Fehler der lokalen Span-
nung einer Netzebene.

Die Abbildung [5.16] zeigt den Mittelwert der lokalen Spannung und man erkennt
am Rand der unteren Probenhilfte (-6 mm bis -5 mm) einen Riickgang der loka-
len Spannung auf Grund des Flielens des Materials durch den Druck des mittleren
Zylinders der Biegeapparatur (Abb. p.4)). Zusitzlich zeigt die Abb. dass der
Verlauf nicht symmetrisch um 0 MPa verlduft. Diese Unsymmetrie kann wegen der
fehlenden Messung einer ausgeheilten C45E Probe nicht abschlieend gekliart wer-
den.

Im Folgenden soll auf den néchsten Auswerteparameter namlich die Halbwertsbreite
der einzelnen Reflexe eingegangen werden. Wie zuvor beschrieben (Kap. , stellt
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Fe,C {121}+{122}+{301}+{312}|

lokale Spannung [MPa]

'1000IIIIIIIIIIIIII
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Abbildung 5.16: Aus den lokalen Spannungen der Fe3C-Reflexe wurde der gewich-
tete Mittelwert gebildet, wodurch die Streuung und der Fehler verringert werden
kann. Deutlich zu erkennen ist hier die Entspannung im Randbereich durch das
FlieBen des Materials in die Breite (- 6mm bis -5 mm). (Biegeprobe I, Detektorbe-
reich A)

die Halbwertsbreite ein Maf§ fiir die Defektdichte im Material dar und sollte sich
somit dhnlich dem S-Parameter aus den Positronenmessungen verhalten.
Abbildung |5.17(a)| zeigt die Halbwertsbreiten der drei a-Eisenreflexe. Alle drei Re-
flexe folgen dem aus den Positronendaten bekannten V-formigen Verlauf, allerdings
zeigen die {110}-Ebenen genau in der Mitte des V’s, ca. 0,2 mm unterhalb der
geometrischen Mitte der Probe, eine Abweichung von der V-Form. Drei der Mess-
punkte haben eine deutlich verringerte Halbwertsbreite. Die {110}-Ebenen sind die
einfachste Gleitebene des a-Eisens, d. h. bei Aktivierung dieser Gleitebene findet ei-
ne Verformung statt ohne dass sich Versetzungen bewegen miissen. Erst bei starkerer
Verformung wird die Kristallstruktur durch Klettern von Versetzungen aus anderen
Ebenen gestort und es kommt zu einer Verbreiterung der Halbwertsbreite.

Die Halbwertsbreiten der vier FesC-Reflexe (Abb. [5.17(b)|) zeigen ebenfalls einen
V-formigen Verlauf wie bei den Positronenmessungen und keine der Netzebenen zeigt
einen #hnlichen Sprung wie die {110}-Ebene im a-Eisen. Das Minimum der Halb-
wertsbreiten liegt wie im a-Eisen bei ungefdhr 0,2 mm unterhalb der geometrischen
Probenmitte.

Um eine bessere Ubersicht und Statistik zu erhalten, wurden erneut die Mittelwerte
der Halbwertsbreiten berechnet (Abb. [5.18)). Beim a-Fisen wurde nur dabei der
normale Mittelwert aus den Reflexen der {200}- und der {211}-Ebenen gebildet.
Hierbei wurde der normale Mittelwert genutzt, da der Fehler sehr stark variiert und
ein gewichteter Mittelwert zu starken Spriingen und Artefakten fithren wiirde. Die
Halbwertsbreite des {110}-Reflexes wurde nicht beriicksichtigt, da diese durch den
Sprung in der neutralen Faser einen anderen Verlauf besitzt.
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Abbildung 5.17: Die Halbwertsbreiten der sieben untersuchten Reflexe zeigen alle
einen V-formigen Verlauf mit einem Minimum bei -0,2 mm bis -0,3 mm (neutrale
Faser). Der {110}-Reflex des a-Eisens (a) zeigt in der Mitte der Probe einen Sprung
zu niedrigen Werten. Dieser Sprung entsteht, da die {110}-Ebenen Gleitebenen sind
(s. Seite[48). Bei den FegC-Reflexen (b) war ein solcher Sprung nicht zu beobachten.
(Biegeprobe I, Detektorbereich A)

Der Mittelwert FesC-Reflexe (Abb. [5.18(b))) zeigt wie der Mittelwert der a-Eisen-
reflexe einen V-formigen Verlauf, jedoch mit einer Abweichung im oberen Rand der
Probe (+4 mm bis +6 mm). Dieses Abweichung ist hauptséchlich in der Halbwerts-
breite der {121}-Ebenen zu verzeichnen, aber auch in den anderen drei Reflexen
angedeutet. Eventuell handelt es sich um einen Einfluss der Messunterbrechung.
Die gleichen Berechnungen wurden auch fiir den Detektorbereich I3 durchgefiihrt. Im
folgenden werden allerdings die Netzebenenabstidnde und die relative Ausdehnung
iibergangen, da diese die gleiche physikalische Aussage wie die lokale Spannungen
haben. Da der Detektorbereich B Daten aus der Hauptverformungsrichtung dieser
Probengeometrie enthélt (Abb. , sind die gemessenen Effekte grofler und haben
einen umgekehrtes Vorzeichen bei der lokalen Spannung (Abb. im Gegensatz
zur Querkontraktion (Detektorbereich A).

Die lokale Spannung im a-Eisen zeigt genau dieses erwartete Verhalten. Die maxima-
le Spannung ist dabei um den Faktor 1,5 gréfler und hat ein umgekehrtes Vorzeichen
(Abb. [5.20). In der unteren Probenhélfte (-6 mm bis 0 mm) werden die Netzebe-
nen der a-Phase gedehnt, wéhrend sie in der oberen Probenhilfte gestaucht werden.
Dieser Verlauf ist genau umgekehrt als man es bei dieser Verformung erwartet hét-
te und entsteht durch das elastische Zuriickfedern der Probe (s. Abb. [5.19)). Beim
a-Eisen ist es anscheinend besonders stark ausgeprigt.

In der Mitte der Probe kommt es zusétzlich zu einem hakenférmigen Verlauf (—1mm
bis +1 mm), der besonders deutlich bei den {211}-Ebenen zu erkennen ist. Hier
kommt es anscheinend in der Ndhe der neutralen Faser nicht mehr zu einer Span-
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Abbildung 5.18: Um eine bessere Statistik und Ubersicht {iber die Daten zu erhalten
wurden die Halbwertbreiten gemittelt. Bei dem «-Eisen (a) wurde der Mittelwert
der dhnlich verlaufenden Reflexe {200} und {211} gebildet. Der statistische Fehler
ist hierbei kleiner als die eingezeichneten Messpunkte. Bei dem FesC' (b) wurde der
gewichtete Mittelwert aller vier Reflexe berechnet. Das Minimum der gemittelten
Halbwertsbreite liegt bei -0,3 mm. (Biegeprobe I, Detektorbereich A)

nungsumkehr durch das Zuriickfedern der Probe.

Auch im FegC ldsst sich der umgekehrte Verlauf und die héhere maximale Span-
nung erkennen (Abb. . Der gewichtete Mittelwert der lokalen Spannungen zeigt
den eigentlich fiir diese Verformung erwarteten Verlauf mit einer Dehnung in der
oberen Probenhélfte und einer Stauchung in der unteren Probenhélfte. Die mittlere
maximale lokale Spannung betréigt hier ungefihr 1600 MPa.

Die Halbwertsbreiten der einzelnen Reflexe zeigen jeweils den aus dem Detektorbe-
reich A bekannten V-férmigen Verlauf. Jedoch weisen die {110}-Ebenen im a-Eisen
(Abb. nicht den in Detektorbereich A (s. Abb. erkennbaren Sprung in
der Néhe der neutralen Faser auf. In dieser Verformungsrichtung ist die Deformation
immer so grof3, dass eine Verbreiterung der Rontgenreflexe eintritt.

Samtliche Halbwertsbreiten aus Detektorbereich 3 zeigen allerdings eine stérkere
Streuung der Messdaten (Abb. [5.23)), die mit dem breiten Rontgenstrahl und der
damit einhergehenden schlechteren Auflésung zusammenhéngt (s. Abb. .

Der letzte der drei Detektorbereiche umfasst fast die gesamte Fliche des Detektors
(s. Abb. und enthélt somit die grofite Kornerstatistik der drei Bereiche. Auf
Grund der Unsymmetrie dieses Bereichesﬂ und die unterschiedlichen Verldufe der
lokalen Spannung in Detektorbereich A und B | kann dieser Bereich jedoch nicht zu
einer sinnvollen Auswertung der lokalen Spannung innerhalb der Probe beitragen.
Die Halbwertsbreiten der Reflexe in diesem Detektorbereich (C) zeigen hingegen

5 Durch den Beamstopper konnte ein Teil der Detektorfliche allerdings nicht genutzt werden.
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plastische elastisches resultierende lokale
Verformung Zuriickfedern Spannung

Abbildung 5.19: Durch das - nach dem Verbiegen der Probe - elastische Zuriickfe-
dern, kann es zu einer Umkehrung der Spannungsrichtung innerhalb des Materials

kommen [Dad00Q].

sehr gute Ergebnisse, da ihre Verlaufsform nicht von der Lage der Netzebenen und
somit der Beugungsrichtung abhéngt. Bei den Halbwertsbreiten kann man demnach
im Gegensatz zu der lokalen Spannung von einer guten Statistik dieses Detektorbe-
reiches profitieren.

Sowohl die mittlere Halbwertsbreite der beiden a-Eisenreflexe (Abb. [p.24(a)), als
auch der gewichtete Mittelwert der Halbwertsbreiten der FesC-Reflexe (Abb.[5.24(b)))
zeigen den bekannten V-formigen Verlauf mit einem Minimum bei -0,2mm. Die Halb-
wertsbreiten der FesC-Reflexe gehen im Randbereich der Probe in eine Séttigung,
wahrend bei der Kurve der a-Eisenreflexe keine Abflachung erkennbar ist.
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Abbildung 5.20: Die lokale Spannung im Detektorbereich I3 (b) verlduft umgekehrt
zur Spannung im Bereich A (a), da im Bereich A die vertikalen Spannungen und
in B die horizontalen Spannungen detektiert werden (Abb. . Aus dem gleichen
Grund ist die Gesamtamplitude in B etwas grofler als in A, da die Hauptverfor-
mung in horizontaler Ebene erfolgt. Der mittlere Bereich der {211}-Reflexe ist in
(b) zusétzlich vergrofert dargestellt.
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Abbildung 5.21: Der gewichtete Mittelwert der lokalen Spannung im Fe3C' zeigt
den bereits bekannten S-férmigen Verlauf, jedoch spiegelverkehrt zu dem aus De-
tektorbereich A und in der Amplitude um den Faktor 1,7 gréfier. (Biegeprobe I,
Detektorbereich B)
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Abbildung 5.22: Die

m  o-Eisen {110}

Z 0,026 o o-Eisen {200} Halbwertsbreiten der drei
oozl - 4 aEisen {211} o-Eisenreflexe  aus  dem
0,022 "‘I--"'H.-uf—_‘!..‘_u.'-#\.;ﬁ‘lﬂ'f Detektorbereich zeigen
0,020 e ebenfalls einen V-formigen
0,018 Verlauf, der jedoch wesentlich
0,016 schwécher ausgepréagt ist als
0,014+ in Bereich A. Die Halbwerts-

0,012 ‘\"\:\ﬂ'.‘.'ﬁwq‘w breite des {110}-Reflexes
0,010- ° zeigt nicht den aus Bereich A

0.008] A g, s bekannten Sprung in der

statistische Streuung des Netzebenenabstandes

0,006 . .
5 W 5 0 3 ) 5 Probenmitte. (Biegeprobe I,
Abstand zur Probenmitte [mm] Detektorbereich )

= [ = oEisen (2001+{211}] = | FeC {121)+(122}+(301}+{312)\
1]
S " ] " ] n
k) 0,0104{ = ’ .-. u ..-l § 0,0354
3 "amom o aEm 3
© LT L] s Tmg 8
c .. @
5 0,01004 X L - 5 00301

i =
% l1 - . ‘ L 2
) " . -’ g
= L " "on 2 0,025
8 0,009 . - ]
2 "a [ o
3 -,y " S 0,020
20,0092 2t 3
& " = &
© L] o
-§ " " £ 0,015
& 0,008 2
g 6 5 -4 3 2 -1 0 1 2 3 4 5 6 g 5 5 4 3 2 1 0 1 2 3 4 5 6

Abstand zur Probenmitte [mm] Abstand zur Probenmitte [mm]
(a) a-Eisen (b) FesC

Abbildung 5.23: Die Mittelwerte der Halbwertsbreiten zeigen wieder einem V-
formigen Verlauf mit einem Minimum bei -0,2 mm bis -0,1 mm. Beide lassen jedoch
eine groflere Streuung und einen gréfleren Fehler als in Detektorbereich A erkennen.
(Biegeprobe I, Detektorbereich 13)
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Abbildung 5.24: Die Halbwertsbreiten des Detektorbereiches C zeigen deutlich den

bekannten V-féormigen Verlauf aus den Bereichen A und

bereich C)

. (Biegeprobe I, Detektor-
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Biegeprobe Nr. 111

Im Gegensatz zur zuvor beschriebenen Probe ist die Biegeprobe Nr. III etwas schma-
ler (10 mm statt 12 mm). Sie wurde jedoch insgesamt stérker verformt (Biegeradius
= 47 mm) um unterschiedliche Verformungsgrade einzubeziehen. In den Positronen-
daten zeigte sich allerdings kein grofler Unterschied zwischen beiden Proben.

Im Folgenden sollen zunéchst die Messergebnisse aus Detektorbereich A prasentiert
werden. Hierbei werden allerdings nur die lokale Spannung und die Halbwertsbreite
beriicksichtigt. Die Netzebenenabstéinde und die relative Dehnung haben physika-
lisch die gleiche Bedeutung, wie die lokale Spannung.

So zeigt die lokale Spannung der drei a-Eisenreflexe tendenziell einen dhnlichen Ver-
lauf (Abb. [5.25(b)|) wie bei Probe Nr.I. Jedoch ist deutlich der hakenférmige Sprung
in dem Bereich der neutralen Faser zu sehen, der bei Probe Nr.I nur im Detektor-
bereich B zu verzeichnen war (Abb. [5.20(b)]). Mittels des elastischen Zuriickfederns
(Abb. wird die lokale Spannung durch die plastische Deformation iiberlagert,
so dass sogar eine Spannungsumkehrung stattfindet.

Auch die Messung der Biegeprobe Nr. III musste unterbrochen werden (bei +2,2 mm),
so dass eine Korrektur der Netzebenenabstédnde durchgefithrt werden musste (Abb.
5.13)).

400- i
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w"‘ 1000-|
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(a) a-Eisen (b) FesC

Abbildung 5.25: Die Biegeprobe III hat in der lokalen Spannung einen tendenziell
dghnlichen Verlauf, wie Probe 1. Jedoch zeigt sich im mittleren Bereich der Probe in
der a-Phase ein hakenférmiger Verlauf. Die maximale Amplitude ist bei Probe III
etwas grofer als bei Probe 1. (Biegeprobe I1I, Detektorbereich A)

Die lokale Spannung innerhalb der FesC-Phase (Abb. [5.25(b)]) folgt dem bereits
bekannten umgekehrten S-férmigen Verlauf, besitzt aber eine um 200 MPa grofiere
Differenz zwischen Minimum und Maximum als die lokale Spannung bei Probe I.

Die Halbwertsbreiten der a-Eisenreflexe (Abb. folgen dem bei Probe Nr. I
beschriebenen V-férmigen Verlauf. Bei der Biegeprobe Nr.I1I ist der Sprung bei der
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neutralen Faser aber weniger stark ausgepriagt. Diese verformungsarme Zone ist in
dieser Probe raumlich kleiner ausgedehnt, da die Gesamtverformung stérker und die
Probe gleichzeitig schmaler ist.

m  o-Eisen {110}

0,010 e o-Eisen {200}
P A o-FEisen {211} .-_.--'ﬂ"
h . o
0,008 "y ~

\\v,: illll'llll :IF ‘_v-ﬂ"“

0,006- W\\"-.' ...’vas
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Abstand zur Probenmitte [mm]

statistische Streuung des Netzebenenabstandes [A]

Abbildung 5.26: Die Halbwertsbreite der a-Eisen Reflexe folgt dem V-formigen
Verlauf. Der Sprung in der Mitte des {110}-Reflexes ist weniger deutlich ausgeprégt
als bei Probe I (Abb. [5.17(a)]). (Biegeprobe III, Detektorbereich A)

Betrachtet man die Mittelwerte der Halbwertsbreiten (Abb. [5.27)), so erkennt man
den dhnlichen Verlauf wie bei Probe Nr.I, jedoch mit einer grofleren Amplitude.
Die Halbwertsbreiten der FesC-Reflexe gehen im Randbereich in ein Plateau iiber,
wéahrend die Halbwertsbreiten der beiden a-Eisenreflexe dies nicht zeigen. Zusétzlich
lassen die Halbwertsbreiten der FegC-Reflexe (Abb. [5.27(b)]) eine leichte Unsymme-
trie erkennen, da sie auf der oberen Probehilfte (+4 mm bis 45 mm) hohere Werte
annehmen, als in der unteren.

Im Folgenden sollen nun die Messergebnisse der Biegeprobe Nr.III aus dem Detek-
torbereich I3 vorgestellt werden. Hier wurde auf eine Préasentation der Halbwerts-
breiten aus diesem Bereich verzichtet, da keinerlei aufschlussreiche Information aus
den Halbwertsbreiten gezogen werden konnten (s. Abb. [5.23). Die lokale Spannung
der a-Eisenreflexe zeigt sehr schon den zuvor beschriebenen hakenférmigen Verlauf.
Dabei ist dieser allerdings wesentlich stirker ausgeprigt als bei Probe I.

Beide Graphen (5.28(a)|lund [5.28(b))) verlaufen spiegelverkehrt zu den lokalen Span-
nungen aus Detektorbereich A in dem die Querkontraktion gemessen wurde.

Im FesC folgt die Spannung (Abb. [5.28(b)]) dem S-féormigen Verlauf, geht aber sehr
friith in ein Plateau iiber. Trotz dieser frithen S&ttigung wurden in diesem Bereich
die grofiten lokalen Spannungen der beiden Proben gemessen. Die Differenz zwischen
maximaler und minimaler Spannung ist bei Probe Nr.III um mehr als 300 MPa
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Abbildung 5.27: Die Halbwertsbreite der Reflexe der Probe III folgen dem bekann-
ten V-formigen Verlauf von Probe I, zeigen jedoch eine groflere Differenz zwischen
Maximal- und Minimalwert. Die Halbwertsbreite der Fe3C-Reflexe zeigt in der obe-

ren Probenhilfte hingegen eine ausgeprigtere Linienverbreiterung. (Biegeprobe III,
Detektorbereich A)

grofler als bei Probe I im gleichen Detektorbereich. Auch in diesem Bereich ist ein
Zuriickfedern der Probe in den Auflenbereichen (-5 mm bis -3 mm) zu erkennen.
Aus dem Detektorbereich C sollen nur die Daten der Halbwertsbreiten vorgestellt
werden, da diese nicht von der Unsymmetrie diese Bereiches betroffen sind. Die
mittleren Halbwertbreiten (Abb. folgen dabei dem bekannten V-férmigen Ver-
lauf, wobei die Halbwertsbreite der Fes;C-Reflexe in den Randbereichen wieder in
ein Plateau iibergeht. Das Minimum der Kurve, d.h. die neutrale Faser liegt etwas
unterhalb der geometrischen Mitte der Probe (-0,2 mm), welches bereits bei Probe
Nr. I festgestellt werden konnte.
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Abbildung 5.28: Die lokale Spannung im a-Eisen zeigt deutlich einen hakenférmigen
Verlauf, der bereits andeutungsweise in den Daten aus Detektorbereich A zu sehen
war. Dieser Verlauf entsteht durch das elastische Zuriickfedern der Probe nach dem
Verbiegen. Die lokale Spannung der Fe3sC-Reflexe zeigt kaum einen Formunterschied
zwischen Probe IIT und Probe I (Abb. . Allerdings ist die Maximalamplitude
bei Probe III wieder grofier als bei Probe 1. (Biegeprobe 111, Detektorbereich 1)
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Abbildung 5.29: Die Halbwertsbreiten der beiden o-Eisenreflexe folgt dem
V-Verlauf, die maximale FWHM ist etwas grofer bei Probe III. (Biegeprobe III,
Detektorbereich C)
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5.2.3 Finite-Elemente-Methode

Um die Physik der Beugungsversuche auch in einer weiteren Form darzustellen und
weitere Vergleichswerte zu erhalten, wurden am Frauenhofer-Institut LBF in Darm-
stadt mit dem Softwarepaket ANSYS (Ansys Inc., Canonsburg, PA 15317, USA)
eine FEM-Simulation dieses Biegeversuchs durchgefiihrt. Dafiir wurde eine Biege-
probe im Computer in eine grofe Anzahl kleiner Bereiche unterteilt und anschlielend
ein Biegeversuch simuliert.

Als Ausgabeparameter erhélt man den Umformgrad im Material und die von-Mieses-
Spannung in der Probe. Der Umformgrad (log. Formédnderung) ist ein Maf fiir die
Grofe der plastischen Verformung und berechnet sich im kartesischen Koordinaten-
system mit Hilfe der Langenéinderung in den drei Raumrichtungen [Sie97]:

; [y ] by ] hy
= (N— = (N— = (N —
i o b by Ph ho
Die von-Mieses-Spannung ist ein Maf fiir richtungsunabhéngig wirkende Spannung
innerhalb der Probe. Sie wird folgendermafien aus dem Spannungstensor berechnet:

1 2 2 AT
O'vM:E\/<UI_O'2> + (01 — 03)? + (02 3)

Die Ergebnisse der Simulation wurden in den beiden Graphen [5.30[zusammenfassend
dargestellt.

Umformgrad
€ 0
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"g 0,1108
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40 30 20 10 O 10 20 30 40 B 01847

Abstand zur Probenmitte [mm]

von Mieses Spannung [MPa]

Position [mm]
Abon s

-40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40
Abstand zur Probenmitte [mm]

Abbildung 5.30: Die obere Matrix zeigt den berechneten Umformgrad in einer Bie-
geprobe, wihrend die untere Matrix die von-Mieses-Spannung darstellt.

Die fiir diese Arbeit ausschlaggebenden Daten aus der Mitte der Probe sollen im
Folgenden noch genauer dargestellt werden. Dazu wurden nur die Simulationsergeb-
nisse der Berechnungspunkte genau in der Mitte der Probe gegen den Abstand zur
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Probenmitte aufgetragen (Abb. . Es zeigte sich jedoch, dass in diesem Bereich
nicht geniigend Berechnungspunkte simuliert wurden, um einen Vergleich mit den
Messungen durchzufiihren, da nur elf Punkte auf dieser Mittelachse lagen. Sowohl
Umformgrad als auch die von-Mieses-Spannung haben ihr Minimum in der unteren
Probenhélfte. Dies ist ebenfalls bei beiden Experimenten festgestellt im Rahmen
dieser Arbeit festgestellt worden.
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Abbildung 5.31: Der linke Graph zeigt den berechneten Umformgrad in der Mitte
der Probe, der rechte Graph die von-Mieses-Spannung innerhalb der Probe. Beide
haben ein Minimum in der unteren Probenhélfte bei -1 mm.

Weitere Konsequenzen konnten aus den durchgefithrten Messungen nicht gezogen
werden.

Nach der Untersuchung dieser plastisch verformten Proben soll nun in einem zwei-
ten Schritt auf die zyklisch belasteten Proben - die taillierten Flachproben - néher
eingegangen werden, um sie im Anschluss miteinander vergleichen zu kénnen.

5.3 Die taillierte Flachprobe

Bei der zyklisch belasteten taillierten Flachprobe handelt es sich um eine 40 mm x
20 mm groBe Probe mit zwei kreisformigen Ausschnitten im Mittelbereich (s. Abb.
. Die Probendicke liegt je nach Probe bei 0,8 mm bzw. 1 mm.

Die hier dargestellte Probengeometrie wurde speziell fiir die Experimente entwickelt
und bietet durch die taillierte Form einen berechenbaren Spannungsverlauf entlag
der Léngsachse der Probe (Abb. [5.32(b)).

Der Spannungsverlauf entlag der Probenachse erméglicht dem Experimentator durch
ortsaufgeloste Messungen den Einfluss der verschiedenen Spannungen in zyklischer
Belastung an einer Probe zu untersuchen. Die lineare Abhéngigkeit zwischen dem
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Abbildung 5.32: Durch die kreisformigen Ausschnitte entsteht bei Belastung ein be-
rechenbarer Spannungsverlauf entlang der x-Achse. In (b) ist der Spannungsverlauf
bei einer Maximalspannung von 320 MPa dargestellt. Der Ursprung des Koordi-
natensystems zur Beschreibung der Messposition wurde in die Probenmitte gelegt

(a)

Logarithmus der Zyklenzahl und dem S-Parameter [Ben02D] ermoglicht zudem eine
Vorhersage des Bruches nach wenigen Zyklen.

In Zukunft soll es dadurch moglich werden, aus einer einzigen Probe ein komplettes
Wohlerfeld zu erstellen.

Fiir das Experiment wurden die Proben bei Unterspannung zyklisch verformt und
anschlieend die Messergebnisse ausgewertet.

Es wurden drei verschienene Proben sowohl mit der Positronenspektroskopie als
auch mit der Rontgenbeugung untersuchtﬁ

e Probe IX: 1 mm dick, wurde mit bis zu 2 * 10° Zyklen bei 300 MPa belastest.
e Probe XII: 1 mm dick, wurde mit bis zu 5 % 10° Zyklen bei 320 MPa belastet.

e Probe XIV: 0,83 mm dick, wurde mit bis 5* 10° Zyklen bei 350 MPa belastet.
Dabei ist die Probe gebrochen.

5.3.1 Positronenmessungen

Die Positronenmessungen der Proben wurden mit der Bonner Positronenmikrosonde
(BPM) durchgefiihrt. Hierbei wurden die Proben bei der in der obigen Liste ange-
gebenen Spannung zyklisch beansprucht, aus der Verformungsapparatur ausgebaut
und anschliefend in die BPM eingebaut und untersucht. Im Anschluss wurden die

Zur Auswertung wurden lediglich die Proben IX, XII und XIV verwendet. Die iibrigen Proben
waren wegen ungleichméfiger Belastung unbrauchbar geworden.
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Proben wieder in die Verformungsapparatur erneut eingebaut, zyklisch unter glei-
chen Spannungen belastet und wieder in der BPM untersucht. Dadurch konnte eine
Entwicklung der Schéden in den Proben abhingig von Zyklenzahl und wirkender
Spannung verzeichnet werden.

Taillierte Flachprobe Nr. IX

Die Probe Nr. IX wurde nach 500.000 Zyklen und nach 2 Millionen Zyklen bei
300 MPa aus der Verformungsapparatur ausgebaut und in der Mikrosonde unter-
sucht. Nach 500.000 Zyklen wurde ein einfacher Linienscan iiber die Mitte der Probe
durchgefiihrt und nach 2 Millionen Zyklen wurden zusétzlich die Randbereiche der
Probe untersucht (Abb. [5.33(a)]). AnschlieBend wurden iiber die Mitte neun Lini-
enscans entlang der x-Achse im Abstand von 200 pm durchgefiihrt (Abb. . Der
Positronenstrahl wurde bei allen Messungen auf einen Maximaldurchmesser von 35
pm eingestellt.

Bereits nach 500.000 Zyklen ist der Verlauf der Schidigung bereits deutlich zu er-
kennen gewesen(Abb. [5.33(a)]). Genau in der Mitte der Probe kam es dabei stérksten
Schédigung, die nach auBen entlang der x-Achse bis zum Referenzwert einer unde-
formierten C45E Probe (S, = 1) abnahm.
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Abbildung 5.33: Mit zunehmender Zyklenzahl nimmt der relative S-Parameter zu
und hat einen maximalen Wert von 1,031 nach 2 Millionen Zyklen etwa in der Mitte
der Probe (a). Die zusétzlich gemessenen Randbereiche (oberer und unterer Bogen)
der Probe (b) zeigen einen hoheren S-Parameter von 1,035 relativ zum ausgeheilten
Material, da die Schidigung von den Randbereichen der Probe ausgeht. Im Photo-
peak lagen dabei jeweils mindestens 450.000 Ereignisse bei Graph (a) und 600.000
Ereignisse bei Graph (b)[Pul05]. (Probe IX)
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Die untersuchten Randbereiche (oberer und unterer Bogen) der Probe zeigten einen
hoheren relativen S-Parameter (Abb.[5.33(b)]), als die Messpunkte in der Probenmit-
te. Dies lésst sich durch erhohte die lokale Spannung im Randbereich (Kerbeffekt)
erkldren. Zugleich ist die Schéddigungszone auf Grund des selben Effektes im Rand-
bereich etwas verbreitert.

Aus den neun gemessenen Linienscans in der Mitte der Probe, wurde eine Matrix
des relativen S-Parameters zusammengesetzt, die den rdumlichen Verlauf der Scha-
digung in einer taillierten Flachprobe nach 2 Millionen Zyklen zeigt (Abb. .
Die einzelnen Linienscans hatten einen Abstand von 200 pum voneinander und de-
cken somit einen Bereich von 1,6 mm Breite ab. Je zentraler die Linienscans auf
der Probe liegen (entlang der y-Achse) um so kleiner ist der maximale S-Parameter,
da die Schidigung am Rand am grofiten ist. In jedem der Scans folgt der relative
S-Parameter dem Verlauf, der bereits in dem Scan der Mittellinie zu verzeichnen

war (Abb. [5.33(a))).

relativer S Parameter Abbildung 5.34: Aus den
l1’009 neun Linienscans wurde ei-

1213 ne Matrix gebildet um ei-

L1021 ne raumliche Ubersicht iiber

1,025 die Schadigung zu erhalten.

-1123 Die oberen und unteren Li-

nienscans zeigen eine hdohe-
re maximale Schidigung als
die Messungen in der Mitte
der Probe. Im Photopeak la-

gen dabei mindestens 400.000
-2 -1 0 1 2 X

Abstand zur Probenmitte [mm] (X-Achse) Erelgnlssem. (PrObe IX)

Abstand zur Probenmitte [mm] (Y-Achse)

Taillierte Flachprobe Nr.XII

Die Probe Nr.XII wurde mit einer maximalen Spannung von 320 MPa zyklisch belas-
tet. Sie wurde nach 1.000 Zyklen und nach 500.000 Zyklen mit der BPM untersucht
(Abb. 39).

Bereits nach 1.000 Zyklen zeigte sich die Schédigung innerhalb der Probe durch den
zur Mitte hin ansteigenden relative S-Parameter. Das Maximum lag bei Position
-0,4 mm und damit weiter links als die ermittelte geometrische Mitte der Probe.
Moglicherweise ist diese Verschiebung durch eine lokale Schwachstelle in der Probe
oder durch einen Fehler bei der Bestimmung des Probenmittelpunktes entstanden.
Nach 500.000 Zyklen ist der Bereich mit erhohtem S-Parameter fast doppelt so breit
wie nach 1.000 Zyklen. Der maximale S-Parameter ist von 1,022 auf 1,03 gestiegen.
Das entstandene Plateau und die Breite der Verformungszone deuten daraufhin, dass
die Verschiebung des Maximums bei 1.000 Zyklen durch eine lokale Schwachstelle
innerhalb der Probe entstanden sein konnte.
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1,085 = nach 1000 Zyklen Abblldung 5.35: Der relative
1,030 ; % ® nach 500.000 Zyklen S-Parameter hat nach 1.000
1,025 ; * %# #§ﬁﬁ Zyklen ein Maximum von
& 1020, # 1,022 bei Position -0,4 mm.
g G i T ; Nach 500.000 Zyklen bildet
S . . sich eine breite Zone maxi-
& 1,010 . . .
5 ; maler Schidigung mit einem
% 1,005 # ; % % ﬁﬁﬁﬁ# ‘ maximalen S-Parameter v'on
1,000 % . # i 1,03. Im Photopeak der Ein-
0,995 # : ¢ zelmessungen waren mindes-
0,990 : . . . . . . . ten 300.000 Ereignisse. (Probe

-4 -3 -2 -1 0 1 2 3 4 XII)

Abstand zur Probenmitte [mm]

Zusétzlich zu den Scans in der Mitte der Probe, wurden, dhnlich wie bei Probe
Nr. IX, mehrere Linienscans iiber die komplette Probenbreite durchgefiihrt. Es wur-
den insgesamt fiinf Linienscans entlang der Probenlingsachse in einem Abstand
von 750 pum durchgefiihrt. Der relative S-Parameter der einzelnen Messungen wur-
de in eine Matrix eingetragen (Abb. und zeigt wie Probe IX eine maximale
Schidigung in der Ndhe des Probenrandes, die zur Mitte (entlang der y-Achse) hin
abnimmt.

relativer S-Parameter Abbﬂdung 5.36: Der rela-
tive S-Parameter der Probe
XII zeigt nach 500.000 Zy-
klen #hnlich wie die Probe
IX im Randbereich die hochs-
te Schidigung entlang der y-
Achse zur Mitte hin einen
Riickgang des S-Parameters.
Im Photopeak der Einzel-
messungen waren mindestens
, 120.000 Ereignisse. (Probe
4 3 2 44 0 1 2 3 4 XH)

Abstand zur Probenmitte [mm] (X-Achse)

Abstand zur Probenmitte [mm] (Y-Achse)

Taillierte Flachprobe Nr.XIV

Die Probe Nr.XIV wurde mit einer sehr hohen Spannung von 350 MPa zyklisch
belastet. Diese Probe ist daher bereits nach 500.000 Zyklen in zwei Teile gebrochen.
Eine Halfte der Probe wurde anschliefend in der BPM eingebaut und zwei Lini-
enscans in der Mitte der Probe durchgefiihrt. Beide Scans entlang der Langsachse

hatten einen Abstand von 100 pum zur Probenmitte (s. Abb. [5.37)).
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Abbildung 5.37: Die Probe
Nr. XIV ist bei der zyklischen
= Linienscan Nr.1 Verformung in zwei Teile ge-
1,06 ig ig ® Linienscan Nr.2 brochen. Eine Hilfte wurde
$ L] in der BPM untersucht. Zwei
P e : Linienscans wurden im Ab-
i gge8 .4 ' stand von 200 pum durchge-
TTEE fithrt. An der Bruchstelle wur-
1,02 ¢ de ein maximaler S-Parameter
. e . von 1,06 gemessen und im
B e i Photopeak waren mindestens
1.00- P IR 180.000 Ereignisse. Im Gegen-
0,99 ql ¥ satz zu den anderen Graphen
0 1 2 3 4 5 ist auf der x-Achse der Ab-
Abstand zur Bruchstelle [mm] stand zur Bruchstelle aufge-
tragen.(Probe XIV)
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1,04

1,03

1,01

relativer S-Parameter

5.3.2 Rontgenmessungen

Alle drei taillierten Flachproben wurden wie die Biegeproben am Hochenergie-Strahl-
platz von PETRA II bei DESY/HASYLAB in Hamburg vermessen. Der dafiir ver-
wendete Rontgenstrahl hatte fiir die Messungen eine Breite von 750 um und eine
Hohe von 100 pm, d. h. ca. 7.000 Korner konnten dabei pro Messpunkt durchstrahlt
werden. Fiir jeden Messpunkt wurde die Probe 20 Sekunden lang bestrahlt und
anschlieBend der Detektor ausgelesen.

| Detektorbereich A

Strahlfleck

Abbildung 5.38: Die Probe ist hochkant in den Strahlplatz eingebaut worden, da-
durch werden in Detektorbereich A die lokalen Spannungen der Hauptverformungs-
richtung bestimmt, wihrend in Detektorbereich B die Querkontraktion gemessen
wird.

Die Proben wurden hochkant in den Strahlplatz eingebaut, d.h. im Gegensatz zu den
Biegeproben liegt die Hauptbelastungsrichtung vertikal. Die maximalen Spannungen
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werden somit im Detektorbereich A gemessen, wihrend die Querkontraktion im
Detektorbereich 3 ermittelt wird (s. Abb. [5.38)).

Taillierte Flachprobe Nr. IX

Es wurden insgesamt vier Linienscans mit einem Abstand von 750 pm entlang der
Probeldngsachse durchgefiihrt. Im Gegensatz zu den Positronenmessung, fand nur
eine Messung nach 2 Millionen Zyklen statt.

Von den vier Linienscans soll zunéchst nur die Messung der Linie Nr. 3 exemplarisch
vorgestellt (s. Abb. werden, danach werden in Matrixdarstellung alle Linien
zusammengefasst.

Die Netzebenenabstéinde im a-Eisen zeigten keinen symmetrischen Verlauf, obwohl
dies auf Grund der Ergebnisse der Positronenmessungen (Abb. und der ge-
wihlten Probengeometrie zu erwarten war. Es ist moglich, dass der kleine Effekt
von Verdnderungen der Messapparatur iiberlagert worden ist. Im Folgenden werden
deshalb die Ergebnisse der lokalen Spannung der a-Eisenreflexe nicht mehr darge-
stellt werden.

Abbildung 5.39: Die be-
rechneten Netzebenenabstin-
de der a-Eisenreflexe fiir die-

LI se Probe zeigen nicht den er-
e .fi warteten symmetrischen Ver-
' . lauf. Moglicherweise ist der
s o LIS Effekt kleiner als die Variati-
. on durch die Messapparatur.
iiiii‘i;i; . Die roten Punkte in der Pro-
. benskizze markieren die Mess-
positionen, aus der die Daten

2 -4 0 1 2 stammen. (Probe IX, Detek-
Abstand zur Probenmitte [mm] torbereich A)

= o-Eisen {200}

1,4470- .

Netzebenenabstand [A]
[ ]
[ ]

144601 u m .

1,4455

Die lokale Spannung der Fe3C-Netzebenenabstinde (Abb. zeigt dagegen den
erwarteten Verlauf mit einem Maximum in der Mitte der Probe, wo bei der Verfor-
mung die hochste Spannung wirkte. Auf einer Seite der Probe wurde der minimale
Spannungswert von 0 MPa nicht erreicht, an dieser Stelle hatte moglicherweise weiter
nach auflen gemessen werden miissen.

Zur Berechnung der relativen Dehnung wird bei dieser Probengeometrie der kleinste
Netzebenenabstand aus dem Rand des Messbereiches genommen, da dort wegen der
geringsten wirkenden Spannung kaum eine Verdnderung in der Probe stattfinden
sollte.

Die Halbwertsbreiten der untersuchten Rontgenreflexe zeigen ebenfalls den bogen-
férmigen Verlauf (Abb. [5.41]), wobei die Halbwertbreite des {110}-Reflexeq]| des

" Die {110}-Ebenen sind eine Gleitebene im a-Eisen.
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Abbildung 5.40: Der ge-
wichtete  Mittelwert  der
lokalen Spannung der vier

\ FeC {121}+{122}+{3o1}+{312}1

1000

8004 Fe3C-Reflexe  zeigt  sehr
o:i deutlich den  erwarteten
o 6004 Verlauf, der bereits in den
g Positronenmessungen zu
% 007 schen war. Im  Bereich
2 00 positiver Abstidnde zu Pro-

benmitte (>+2,5 mm)wird

eine Spannung von 0 MPa
T 7 J 7 nicht erreicht. (Probe IX,
Abstand zur Probenmitte [mm)] Detektorbereich A)

'
o

a-Eisens dhnlich wie bei den Biegeproben Abweichungen im Bereich der minima-
len Belastung (Randbereich) aufzeigt.

B = oEisen {110} Abbildung 5.41: Die
% . ZEEEE g??}) Halbwertsbreiten der
-‘é 0,008+ - -I.ll.-.l.l-ll....ll... -.... Q-Eisenreﬂexe lassen ein
s oy . Maximum in der Mitte
§ " der Probe erkennen. Im
§ 0.00%7 dufleren Bereich zeigen die
8 Gleitebenen {110}  wieder
0 () () ° .

€ ool " .."°"’“" oteteter e ee susees, S, Spriinge zu kleinen Werten.
5 5V %00 . o« 4.

£ soe"e B0 % Die statistischen  Fehler
2 Y ek A A sind dabei kleiner als die
2 o002 : : : : : Messpunkte.  (Probe  IX,
3 -2 -1 0 1 2 .

? Abstand zur Probenmitte [mm] Detektorbereich A)

Die a-Eisenreflexe lassen den bereits beschriebenen bogenfoérmigen Verlauf besonders
deutlich erkennen (Abb. , wéhrend die Halbwertsbreite der FezC-Reflexe
einer starken Streuung unterworfen ist und nur einen geringen Effekt zeigen (Abb.
5.1200)).

Aus dem Detektorbereich B soll hier nur die lokale Spannung im Fe3C' dargestellt
werden, da die {ibrigen Messwerte keinerlei Effekte erkennen lieflen.

Die lokale Spannung im FezC' (Abb. [p.43)hat wie erwartet einen umgekehrten Ver-
lauf in Detektorbereich B (Querkontraktion), der Effekt ist jedoch sehr klein und
wird von starkem Rauschen iiberlagert.

Die Messdaten aus Detektorbereich C zeigen den erwarteten Verlauf besser als die
Daten aus Bereich BB. Deutlich ist hier der Bogen in dem gewichteten Mittelwert
der lokalen Spannungen der FesC-Reflexe zu erkennen (Abb. [p.44). Die maximale
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Abbildung 5.42: Die gemittelten Werte der Halbwertsbreiten der Reflexe zei-
gen beide den erwarteten Verlauf, jedoch ist die Streuung in der Halbwertsbrei-
te der FesC-Reflexe (b) stidrker als in dem Mittelwert der beiden a-Eisenreflexe
(b).(Probe IX, Detektorbereich A)

Amplitude ist jedoch um mehr als den Faktor 2 kleiner als in Bereich A, da in
C iiber alle Raumrichtungen gemittelt wurde, wiahrend in A nur die Richtung der
maximalen Belastungen beriicksichtigt wurde.

Die Halbwertsbreiten der a-Eisenreflexe aus dem Detektorbereich C zeigen trotz der
hohen Statistik dieses Detektorbereiches die erwartete Form nur undeutlich und sind
von Rauschen iiberlagert(s. Abb. [p.45(a)). Die mittlere Halbwertsbreite der FezC-
Reflexe folgt dagegen sehr deutlich dem aus Bereich A bekannten Verlauf und weist
eine geringere Streuung auf als die Daten aus Detektorbereich A.

Samtliche bisher vorgestellten Daten stammten aus nur einem von insgesamt vier
Linienscans iiber Probe Nr. IX. Die Ergebnisse aller Messungen wurden, um eine
Ubersicht iiber die raumlich Ausdehnung der Schidigung innerhalb der Probe zu er-
halten, in einer Matrixdarstellung zusammengefasst. Hierfiir wurden der Mittelwert
Halbwertbreite der a-Eisenreflexe ({211}4{200}) und der gewichtete Mittelwert der
lokalen Spannungen im Fe3C' jeweils aus Detektorbereich A ausgewéhlt.

Dabei zeigen beide Matrizen (Abb. eine dhnliche rdumliche Verteilung der
Schidigung innerhalb der Probe. Entlang der x-Achse liegt das Maximum der Sché-
digung jeweils bei einem Abstand von +0 mm bis +1 mm zur Probenmitte. In der
anderen Richtung (entlang der y-Achse) liegt kein symmetrischer Verlauf vor, son-
dern eine Abnahme der Schidigung von oben nach unten. Moglicherweise ist bei
der Positionsbestimmung der Probe ein Fehler verursacht worden und die Mitte der
Probe nicht exakt genug bestimmt, da die Positronendaten (Abb. auf einen
symmetrischen Verlauf mit einer minimalen Schadigung in der Mitte hinweisen. Die
Positionsbestimmung bei den Rontgenmessungen ist jedoch wesentlich schwieriger
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Abbildung 5.43: ITm Gegen-
satz zur lokalen Spannung im
Detektorbereich A ist in
der Verlauf der lokalen Span-
nung umgekehrt, da in hori-
zontaler Richtung durch die
Querkontraktion eine Stau-
chung stattfand. Der Effekt
ist jedoch wesentlich schwé-
cher ausgeprégt und von Rau-
schen fast iiberlagert, da der
Rontgenstrahl in dieser Rich-
tung wesentlich breiter ist als
in A. (Probe IX, Detektorbe-
reich B3)

Abbildung 5.44: Die lokale
Spannung des Detektorberei-
ches C ist kleiner als in Detek-
torbereich A und weist einen
grofleren Fehler auf, da in die-
sem Integralbereich die Peak-
form stérker von einem Gauf-
profil abweicht. (Probe IX,
Detektorbereich C)

69

als bei den Positronenmessungen, da bei den Réntgenmessungen keine Zielmoglich-

keit wie der Elektronenstrahl der BPM existiert.
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Abbildung 5.45: Die Halbwertsbreiten der Reflexe des a-Eisens zeigen einen nicht so
deutlichen Verlauf wie in Detektorbereich A. Die Halbwertsbreiten der F'e3C-Reflexe
hingegen lassen den erwarteten Verlauf deutlich erkennen. (Probe IX, Detektorbe-
reich C)
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Abbildung 5.46: Um eine riaumliche Ubersicht iiber die Schidigung innerhalb der
Probe Nr. IX zu erhalten wurde die Halbwertsbreite der a-Eisenreflexe {211} und
{200} sowie die lokale Spannung im Fe3C zu Matrizen zusammengefasst. Dabei
deutet die hohere Schidigung in der oberen Probenhilfte auf falsch eine ermittelte
Probenmitte hin. Die unterste Messreihe mit dem geringsten Maximum wurde aus
diesem Grund als Probenmitte angenommen. (Probe IX, Detektorbereich A)
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Taillierte Flachprobe Nr. XII

Im Gegensatz zu den lokalen Spannungen bei der Probe Nr. IX ist bei Probe Nr. XII
auch im a-Eisen ein Effekt der zyklischen Beanspruchung zu verzeichnen. Wie bei
den Ergebnissen der Biegeproben, verlauft die lokale Spannung im «-Eisen um-
gekehrt zur Spannung im Fe3C' und die maximal Amplitude ist dabei wesentlich

kleiner(Abb. [5.47)).
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Abbildung 5.47: Die lokale Spannung im a-Eisen verlduft umgekehrt zur Spannung
im FesC. Die FesC-Reflexe zeigen deutlich die Dehnung durch die zyklische Be-
lastung bei Unterspannung, wiahrend die a-Eisenreflexe durch das Zuriickfedern der
Probe eine Stauchung aufweist. (Probe XII, Detektorbereich A)

Aus dem Detektorbereich 13 zeigt nur die lokale Spannung im FesC' einen eindeutigen
Effekt (Abb. p.50)), der etwas deutlicher als bei Probe Nr.IX ausfillt und wegen der
Querkontraktion umgekehrt zur Spannung in Detektorbereich A verlauft.

Der Detektorbereich C zeigt bei der Spannung im Fe3C' (Abb. erneut eine
geringere Amplitude als Bereich A . Bei den Halbwertsbreiten lassen nur die Halb-
wertsbreiten der Fe;C-Reflexe den bereits beschrieben Verlauf erkennen (Abb. [p.52),
wihrend die Halbwertsbreite der a-Eisenreflexe von Rauschen Uberlagert sind und
hier deshalb nicht dargestellt werden sollen.
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Abbildung 5.49: Sowohl die Halbwertbreiten der beiden «-Eisenreflexe als die
FesC-Reflexe zeigen deutlich den aus den Positronenmessungen bekannten Verlauf.

Beim a-Eisen liegt der statistische Fehler innerhalb der Messpunkte. (Probe XII,
Detektorbereich A)
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Abbildung 5.50: Im De-
tektorbereich lasst nur
die lokale Spannung der

FesC-Reflexe einen Effekt

erkennen, der durch die
Querkontraktion umgekehrt
zum Effekt in Bereich A

verlduft. (Probe XII, Detek-
torbereich 3)

Abbildung 5.51: Die lokale
Spannung im FesC zeigt im
Detektorbereich C ein kleines
Plateau in der Mitte der Pro-
be. (Probe XII, Detektorbe-
reich C)

Abbildung 5.52: Die Halb-
wertsbreite des FesC zeigt
den aus Detektorbereich A be-
kannten Verlauf. (Probe XII,
Detektorbereich C)

73
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Taillierte Flachprobe Nr. XIV

Die taillierte Flachprobe Nr. XIV hat der Belastung von 350 MPa nur bis ungefihr
500.000 Zyklen standgehalten und ist dann in zwei Teile zerbrochen. Beide Teile wur-
den fiir die Rontgenmessungen wieder lose zusammengefiigt und in dieser Position
vermessen.

Bereits die lokalen Spannungen aus Detektorbereich A zeigen deutliche Unterschiede
zu den Ergebnissen der ungebrochenen Proben (Abb. . Durch den Bruch und
die neu entstandene Oberfliche kam es zu einer Entspannung an der Bruchkante.
An der Position des Bruches (-0,5 mm) geht die gemessene lokale Spannung sogar
wieder auf 0 MPa zuriick. Die Spannung im Fe3C' folgt dabei einem M-férmigen
Verlauf dessen rechter Bogen eine groflere Amplitude als der linke Bogen aufweist,
da die Bruchstelle weiter von dieser Seite entfernt ist und die Entlastung somit einen
geringeren Einfluss hat.
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Abbildung 5.53: Beide lokalen Spannungen zeigen eine Entspannung auf Grund des
Probenbruchs. Die lokale Spannung der a-Eisenreflexe zeigt erneut einen umgekehr-
ten Verlauf zum FesC. (Probe XIV, Detektorbereich A)

Die Halbwertsbreite der a-Eisenreflexe zeigt zusétzlich zu dem anderen bekannten
bogenférmigen Verlauf eine erhdhte Halbwertbreite in einem 0,3 mm breiten Bereich
an der Bruchstelle (Abb. [5.54).

Im Fe3C' ist die Halbwertbreite an der Bruchstelle dagegen verringert, was besonders
deutlich in den Daten aus dem Detektorbereich C zu sehen ist (Abb. [p.56). Dieser
Riickgang der Halbwertsbreite in der Ndhe des Bruches findet in einem 1mm breiten
Bereich statt, wihrend die Erhohung der Halbwertsbreite im a-Eisen sehr lokali-
siert ist. Wahrscheinlich kommt dieser Riickgang durch die starke Entspannung des
Materials an der Bruchstelle und weniger durch ein Riickgang der Fehlstellendichte.
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m  o-Eisen {110}
e o-Eisen {200}
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(a) a-Eisen
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Abbildung 5.54: Zusitzlich
zum bekannten Verlauf zei-
gen die Halbwertsbreiten der
a-Eisenreflexe an der Bruch-
stelle (-0,5mm) erhohte Wer-
te. (Probe XIV, Detektorbe-
reich A)
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Abbildung 5.55: Im Gegensatz zum o-Eisen zeigen die Halbwertsbreiten der
FesC-Reflexe (b) ein lokales Minimum an der Bruchstelle, welches raumlich weiter
ausgedehnt ist als das Maximum beim a-Eisen (a). (Probe XIV, Detektorbereich A)
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Abbildung 5.56: Das brei-
te Minimum in der Halbwert-
breite der Fe3C-Reflexe in
der Ndhe der Bruchstelle ist
im Detektorbereich C beson-
ders deutlich zu sehen. (Pro-

be XIV, Detektorbereich C)



Kapitel 6

Diskussion der Ergebnisse

Die Positronenspektroskopie und die Réntgenbeugung sind zwei bewéhrte Verfahren
in der Materialforschung um Schéden in Werkstoffen nachzuweisen. Im Rahmen die-
ser Arbeit wurden zwei Probengeometrien aus dem Stahl C45E mit beiden Methoden
untersucht. Die Ergebnisse sollen im Folgenden zusammengefasst und miteinander
verglichen werden. Ziel des Vergleichs ist es zu iiberpriifen, ob beide Verfahren die
Schédigung in der Gitterstruktur gleichwertig messbar machen.

6.1 Die Biegeproben

Bei den mit den Biegproben durchgefiihrten Versuchen handelt es sich um einen
einfachen und bereits ausgiebig erforschten plastischen Verformungsversuch. Dabei
unterstiitzt die Entstehung der neutralen Faser die Kalibrierung und Interpretation
der Ergebnisse.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden zwei verschieden Biegeproben (Kap. plastisch
verformt und in der Bonner Positronenmikrosonde und am HASYLAB untersucht.
Bei beiden Messreihen wurden Messpunkte im Abstand von 100 pm in der Mitte
der Probe aufgenommen. Der Positronenstrahl hatte dabei jeweils einen Durchmes-
ser von ungefdhr 100 um, wahrend der Rontgenstrahl 100 gm hoch und 1500 pm
breit war. Die Breite des Rontgenstrahls war notwendig um genug Korner fiir eine
ausreichend Statistik im durchstrahlten Probenvolumen zu erreichen. Dies hat aber
keinen Einfluss auf die Vergleichbarkeit der Messungen haben.

Aus den aufgenommen Rontgenspektren wurden drei a-Eisenreflexe ({110}, {211}
und {200}) und vier Reflexe des FesC ({121},{122},{301} und {312}) ausgewéhlt
und analysiert. Dabei wurde die lokale Spannung innerhalb der einzelnen Netzebenen
und die Halbwertsbreite der Reflexe in verschiedenen Detektorebereichen ausgewer-
tet. Zu diesen Detektorbereichen zdhlten die Richtung der Hauptverformung (B),
der Querkontraktion (A) und die Summe iiber alle Raumrichtungen (C).

Wie zu erwarten, hat die lokale Spannung in Hauptverformungsrichtung (13) einen
umgekehrten Verlauf als die lokale Spannung in Richtung der Querkontraktion (A).
Zusétzlich zeigt sich jedoch auch ein unterschiedliches Verhalten in den beiden Pha-
sen der Proben. Wihrend die lokale Spannung der Fe3C-Ebenen einem S-formigen
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folgte, zeigte die lokale Spannung im a-Eisen einen hakenférmigen Verlauf mit um-
gekehrten Vorzeichen im Gegensatz zum FesC'.

Diese Abweichung von einem linearen Verlauf im a-Eisen befand sich im unteren
Teil der Probe (-5 mm bis 0 mm), d.h. im gestauchten Probenteil. Sie war in bei-
den Detektorbereichen 1 mm breit, jedoch in Detektorbereich B stérker ausgepragt.
Dieser hakenformige Verlauf entsteht durch das elastische Zuriickfedern der Probe
nach Ausbau aus der Biegeapparatur, da hierdurch eine Spannungsumkehr erzeugt
wird (s. Abb. 5.19) [ReldS [Dad0d) [Liu03).

Dieses Zuriickfedern der Probe ist beim Fe3C nur in der lokalen Spannung der {301}-
Ebenen (Abb. unten rechts) und der {122}-Ebenen des Fe3C' zu sehen, wo es
im Randbereich zu einem Riickgang der lokalen Spannung kommt. Die rdumliche
Ausdehnung dieses Effektes ist dabei im FezC' jedoch kleiner als im a-Eisen(Abb.

51).

lokale Spannung [MPa]

lokale Spannung [MPa]

-1000-

-1500-]

-2000+

N
1=}
il

o
S

=}
L

Querkontraktion
Detektorbereich A
~

F
..-'m""‘-."f
™

2500
2000
1500+

1000 2L

500

-500+

T T T T T T T T T
-3 -2 -1 0 1 2 3 4 5

Abstand zur Probenmitte [mm]

FeC {121}
o FeC {301}

-2500-

T T T T T T T T T
-3 -2 -1 0 1 2 3 4 5

Abstand zur Probenmitte [mm]

lokale Spannung [MPa]

lokale Spannung [MPa]

-1000

-1500+

-2000+

N
S
bl

3
b

o
L

o
?

N
o
?

&
S
?

Hauptverformungsrichtung
Detektorbereich B

b L] "

2500

2000+

1500

1000+

500

T T T T T T T T T T
-5 -4 -3 -2 -1 0 1 2 3 4 5

Abstand zur Probenmitte [mm]

FeC {121}
o FeC {301}

5004

-2500-4 T —T T T T T T T T
-5 -4 -3 -2 -1 0 1 2 3 4 5

Abstand zur Probenmitte [mm]

Abbildung 6.1: Die oberen beiden Graphen zeigen die lokale Spannung der
{211}-Ebenen des a-Eisens, die unteren beiden Graphen die lokale Spannung der
{121}-Ebenen und der {301}-Ebenen des Fe3C. Die Graphen auf der linken Sei-
te zeigen Daten aus dem Detektorbereich A der die Querkontraktion in der Probe
misst, wihrend die Graphen auf der rechten Seite die Hauptverformungsrichtung
zeigen. Das elastische Zuriickfedern der Probe ist im «a-Eisen besonders deutlich zu
sehen, aber auch in der lokalen Spannung der {301}-Ebenen des FezC zu erkennen.
(Biegeprobe III)
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Zusétzlich zu den lokalen Spannungen wurde auch die Halbwertsbreite der einzel-
nen Reflexe untersucht. Die Halbwertsbreite ist, dhnlich dem S-Parameter in der
Positronenspektroskopie, ein Maf3 fiir die Fehlstellendichte im Material. Sowohl die
Halbwertsbreiten der a-Eisenreflexe als auch der FezC-Reflexe zeigen den erwar-
teten V-formigen Verlauf, wobei jeweils das Minimum (neutrale Faser) 0,2 mm bis
0,3 mm unterhalb der Probenmitte liegt (Abb. . Um die Streuung der Daten
zu reduzieren wurde jeweils der Mittelwert der Halbwertbreiten berechnet.

Als Besonderheit muss die Halbwertsbreite der {110}-Ebenen des a-Eisens erwahnt
werden, da die {110}-Ebenen die einfachsten Gleitebenen innerhalb des a-Eisens
sind und deshalb als erstes Gleitsystem aktiviert wird (Abb. [6.2). Demnach kann
eine plastische Deformation ohne Erzeugung von Versetzungen stattfinden. Erst bei
grofler werdender Spannung (d.h. mit einer groBeren Entfernung von der neutralen
Faser) kommt es durch Versetzungen in anderen Systemen oder durch Klettern zu
einer Verbreiterung des {110}-Rontgenreflexes.

Da die anderen beiden Ebenen {200} und {211} keine Gleitsysteme sind, kann hier
nur iiber Versetzungen eine Deformation stattfinden, d. h. es kommt sofort zu einer
Verbreiterung der Reflexe. Die {110}-Ebenen wurden aus diesem Grund bei der
Berechnung der Mittelwerte der Halbwertsbreiten nicht beriicksichtigt.
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Die besten Ergebnisse fiir die Halbwertsbreite ergaben sich aus den Daten des De-
tektorbereichs A, da die Ausdehnung des Rontgenstrahls in dieser Richtung am
geringsten war. Bei den durchgefithrten Messungen war der Rontgenstrahl immer
wesentlich breiter als hoch, um geniigend Koérner des Probenmaterials durchstrahlen
zu konnen. Dadurch verringert sich allerdings die Auflésung in dieser Raumrichtung.
Dieses Problem kann man umgehen, indem man die Strahlbreite so klein wahlt wie
die Strahlhohe und die Probe wéhrend der Belichtungsdauer des Detektors hori-
zontal verfahrt (s.Abb. . So erhéilt man eine gute Auflosung und trotzdem eine
ausreichende Zahl an Kornern, um die Daten zuverldssig auswerten zu kénnen.

Die gleichen Proben wurden ebenfalls mit der Bonner Positronenmikrosonde unter-
sucht und der S-Parameter als Maf fiir die Fehlstellendichte bestimmt. Durch die
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Abbildung 6.3: Um geniigend
Koérner zu durchstrahlen und
gleichzeitig eine gute Auflo-
Sta;“ i‘)p sung in beiden Raumrichtun-
—_ gen zu erhalten, kann die Pro-
be bei kleinem Strahldurch-
messer wihrend der Belich-
tung des Detektors durch den
Strahl bewegt werden.

Messung einer ausgeheilten C45E-Probe und der Berechnung des relativen S-Para-
meters ist es moglich, zwischen verschiedenen Messungen und Proben Vergleiche zu
ziehen.

Um die Ubereinstimmung zwischen Theorie und Experiment des Biegeversuches
zu unterstreichen, soll im Folgenden die Positronenmessung mit der technischen
Dehnung bei einem Biegeversuch verglichen werden.

In erster Naherung ist die technische Dehnung beim Dreipunktbiegen proportional
zum Abstand der Probenmitte entlang der kurzen Probenachse [Dad00]. Mit Hilfe
der Formel

€wahr = ln(l + Etech)

kann deshalb die wahre plastische Dehnung innerhalb der Probe abgeschétzt werden
[Dad0(]. Diese Formel wurde deshalb als Fit fiir die Positronendaten genutzt, um
die Ubereinstimmung zwischen Theorie und Messwert zu bestimmen [HaaOGD].

1,05 | Fit ——
Abbildung 6.4:
& 104 Der Graph zeigt
g den gemessenen
S 103 | S-Parameter der
e Biegeprobe  Nr.IIL.
§ 1,02 | Die eingezeichnete
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g 101 L dem  Verlauf der
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10| ¥ Stauchung ; Dehnung  — einem  Dreipunkt-

T Biegeversuch. [HaaOGD)]
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Um die Rontgenbeugung und die Positronenspektroskopie besser miteinander ver-
gleichen zu konnen, sollen im Folgenden die Ergebnisse beider Messungen zusam-
men dargestellt werden. So zeigen der S-Parameter und die Halbwertsbreite der
a-Fisenreflexe (Detektorbereich A) der Biegeprobe Nr. I einen #&hnlichen Verlauf
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und eine anndhernd lineare Abhéngigkeit untereinander (Abb. . Da keine Halb-
wertsbreite einer ausgeheilten Probe vorhanden ist, wurden die y-Achsen per Hand
aneinander angepasst. Die Statistik der Positronendaten ist in der oberen Proben-
hilfte wegen eines Geritedefektes verringert, so dass S-Parameter und Halbwerts-
breite dort nicht verglichen werden kénnen.
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Abbildung 6.5: S-Parameter und Halbwertsbreite der a-Eisenreflexe zeigen entlang
der kurzen Probenachse einen dhnlichen Verlauf. Durch die schlechte Statistik der
Positronendaten in der oberen Probenhilfte lassen sich beide Werte nur schlecht
miteinander vergleichen. Im rechten Graph ist der reduzierte S-Parameter gegen die
Halbwertsbreite aufgetragen und ein linearer Fit mit eingezeichnet. (Biegeprobe I,
Detektorbereich A)

Aber auch die Halbwertsbreite der FesC-Reflexe zeigt einen dhnlichen Verlauf wie
der gemessene S-Parameter der Biegeprobe Nr.I (Abb. . Wegen der schlechten
Statistik der Positronendaten wurde darauf verzichtet, die beiden Werte gegenein-
ander aufzutragen.

Bei der Biegeprobe Nr. III ist die Korrelation zwischen S-Parameter und Halb-
wertsbreite der a-Eisenreflexe besonders deutlich zu sehen (Abb. [6.7), da hier der
S-Parameter immer mit gleicher Statistik bestimmt wurde.

Einen &hnlichen Zusammenhang kann man auch beim S-Parameter und der Halb-
wertsbreite der FesC-Reflexe feststellen (Abb. [6.8)). Jedoch erkennt man hierbei
deutlich die Unsymmetrie der Halbwertsbreite der Fe3C-Reflexe, die auf der oberen
Probenhélfte groflere Werte annimmt. Bei dem Graphen wurden deshalb nur
die Halbwertsbreite und der S-Parameter der oberen Probenhilfte gegeneinander
aufgetragen.

Da die lokale Spannung im Gegensatz zu den bisher betrachteten Halbwertsbreiten
keinen V-férmigen Verlauf wie der S-Parameter besitzt, lassen sich beide Messwerte
nicht direkt miteinander vergleichen. Um dennoch einen Eindruck von dem Verlauf
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der Messwerte zu erhalten, werden in Abbildung die lokale Spannung und der
S-Parameter nur der unteren Probenhélfte eingezeichnet. Man erkennt, dass die
lokale Spannung im Bereich maximaler Verformung (-5 mm bis -4 mm) in ein Plateau
iibergeht, wihrend der S-Parameter weiter steigt.

Eine weitere Moglichkeit bietet ein Vergleich S-Parameter mit dem Betrag der loka-
len Spannung. Dies macht aber nur Sinn, wenn eine ausgeheilte C45E-Probe gemes-
sen wird, um die lokale Spannung zu kalibrieren.

Insgesamt lisst sich demnach eine deutliche Ubereinstimmung zwischen dem S-Para-
meter und den Messwerten aus den Rontgenbeugungsexperimenten nachweisen. Be-
sonders die Halbwertsbreite der a-Eisenreflexe und S-Parameter zeigen einen sehr
dghnlichen Verlauf in einer plastisch verformten Biegeprobe. Um die lokale Spannung
und die Halbwertsbreite als aussagefahigen Messwert nutzen zu konnen, miisste vor
jeder Messreihe eine ausgeheilte Probe des gleichen Materials gemessen werden. Nur
so ist es moglich, die lokale Spannung auf das ausgeheilte Material hin zu kalibrie-
ren. Es bietet sich daher an immer eine Kalibrierungsprobe gleichzeitig mitzumessen,
dhnlich der Beryllium-Quelle in der Positronenspektroskopie, deren Beugungsreflexe
sich nicht mit denen des Probenmaterials iiberschneiden und deren Halbwertsbreite
konstant ist.

Zusétzlich muss nach jeder Messunterbrechung eine neue Kalibrierung der Appara-
tur mit LaBg durchgefithrt werden, um Messartefakte, wie sie bei den Messungen
entstanden sind, zu vermeiden (Abb. [5.13).

Als Ergebnis kann fiir den Biegeversuch festgehalten werden, dass beide Messver-
fahren die Schadigung gleichwertig detektieren konnten.
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Abbildung 6.7: Der gemessene S-Parameter und die Halbwertsbreite der
a-Eisenreflexe zeigen einen dhnlichen Verlauf. In Graph (b) ist eine deutliche Kor-
relation zwischen beiden Messwerten zu erkennen [HaaO6D]. (Biegeprobe III, Detek-
torbereich A)
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Abbildung 6.8: In Abbildung (a) erkennt man eine deutliche Unsymmetrie im Ver-
lauf der Halbwertsbreite der FesC-Reflexe. In Abbildung (b) wurden deshalb nur
die Halbwertsbreite und der S-Parameter der oberen Probenhilfte gegeneinander
aufgetragen. (Biegeprobe 111, Detektorbereich A)



84

Parameter

relativer S

KAPITEL 6. DISKUSSION DER ERGEBNISSE

m  relativer S-Parameter
i FeC {121}+{122}+{301}+{312}
"aa. T
104 kg W iﬁ ; ]
" F ﬁj o+ ﬁ; '
1,034 . Fé ﬁ ;%
T 5# i j
1,024 . LE
ﬁ? T
1,014 ﬁfﬁ; .
1,00 ﬁ_
1 3 2 K

Abstand zur Probenmitte [mm]

1500

1000

o
o
o

lokale Spannung [MPa]

Abbildung 6.9: Die lokale
Spannung im FesC' und der S-
Parameter in der unteren Pro-
benhilfte, zeigen ein unter-
schiedliches Verhalten im Be-
reich maximaler Deformati-
on. Wiahrend der S-Parameter
weiter steigt, flacht die Kur-
ve der lokalen Spannung ab.
(Biegeprobe III, Detektorbe-
reich A)
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6.2 Die taillierten Flachproben

Die zweite untersuchte Probenart ist eine zyklisch belastete taillierte Flachprobe aus
dem gleichen Probenmaterial. Die Spannung, mit der die Proben belastet wurden,
lag jeweils im elastischen Bereich (66%, 71% bzw. 77% der Streckgrenze).

Bei den Dopplermessungen hatte der Positronenstrahl einen Strahldurchmesser von
maximal 35 ym und bei den Rontgenbeugungsexperimenten hatte der Rontgenstrahl
eine Ausdehnung von 750um x 100um.

Auch bei dieser Probenform und einer zyklischen Belastung zeigen die Halbwertsbrei-
te der a-Eisenreflexe und die lokale Spannung im Fe;C' die deutlichsten Ergebnisse
der Beugungsexperimente. Von Bedeutung ist auch hier die Wahl des Detektorberei-
ches, besonders bei den Werten fiir die lokale Spannung. So misst der Detektorbereich
A die lokale Spannung in Hauptbelastungsrichtung, wiahrend der Detektorbereich
die durch die Querkontraktion entstandene Spannung im Material misst.

Selbst bei der Halbwertsbreite zeigt der Detektorbereich A eindeutigere Ergebnisse,
als der Detektorbereich C,der die bessere Kornerstatistik auf Grund einer grofleren
Detektorfliche aufweist, aber iiber die verschiedenen Verformungsrichtungen mittelt.
Zwei der taillierten Proben wurden vor einem Bruch mittels Rontgenbeugung, die
dritte Probe (Probe Nr.XIV) dagegen erst nach dem Bruch durch die zyklische
Belastung untersucht. Anhand der Ergebnisse von Probe Nr.XII sollen hier kurz die
Ergebnisse der nicht zerstorten Proben dargestellt werden (Abb. [6.10).
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Abbildung 6.10: Sowohl die Halbwertsbreite der a-Eisenreflexe als auch die lokale
Spannung im Fe3C zeigen sehr deutlich einen bogenférmigen Verlauf mit einem
Maximum in der Mitte der Probe. (Detektorbereich A)

Der Mittelwert der beiden Halbwertbreiten der a-Eisenreflexe (Abb. [6.10(a)) zeigt
den gleichen Verlauf wie die S-Parametermessungen (Abb. [5.35) bei einer solchen
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Probenform. In der Mitte der Probe ist die Schidigung auf Grund der hochsten
anliegenden Spannung bei der Belastung maximal. Der Bereich in dem Schédigung
nachgewiesen werden konnte ist insgesamt 4 mm breit und steigt schnell auf ein
hohes Niveau der Halbwertsbreite.

Die {110}-Ebenen des a-Eisens zeigen besonders hiufig eine Verringerung der Halb-
wertsbreite im Bereich geringster Belastung (Randbereich), wihrend die beiden an-
deren Reflexe den bekannten bogenformigen Verlauf erkenne lassen.

Der gewichtete Mittelwert der vier lokalen Spannungen im Fe3C' zeigt einen dhnli-
chen Verlauf (Abb. , wie die eben beschriebene Halbwertsbreite, jedoch ist
die bogenférmige Form der Kurve hier noch deutlicher zu sehen.

Die Probe Nr. XIV nimmt, auf Grund des Bruches nach ca. 500.000 Zyklen, eine
Sonderstellung ein. Trotz des Bruches wurden beide Probenhélften aneinandergefiigt
und mittels Rontgenbeugung untersucht.

Die Halbwertsbreiten der a-Eisenreflexe zeigen (Abb. , bis auf die Position an
der die Probe gebrochen ist (-0,5 mm), einen Verlauf, der mit dem der ungebrochenen
Proben vergleichbar ist. direkt am Bruch kommt es zu einer plotzlichen Erhéhung
der Halbwertsbreite. Dieser Bereich ist insgesamt nur 0,3 mm breit.

In der Halbwertsbreite der FesC-Reflexe (Abb. [6.11(b)]) zeigt sich dagegen ein an-
derer Effekt. Sie verringert sich in der Nédhe des Bruches und zwar in einem Bereich
mit einer Breite von zwei bis drei Millimetern. Durch den Bruch kommt es also
durch den Bruch zu einer Entspannung im FesC'. Dies sorgt fiir einen Riickgang der
Streuung der Netzebenenabstdnde im Material.
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Abbildung 6.11: Die Halbwertsbreiten der Reflexe des a-Eisens und des Fe3C' zei-
gen im Bereich des Bruches (-0,5 mm) ein unterschiedliches Verhalten. Die Breite
der a-Eisenreflexe nimmt in néchster Nihe des Bruches zu, wihrend die FezC-
Reflexbreite in einem grofleren Bereich kleiner wird. (Detektorbereich A)

Ahnlich verhélt es sich auch mit der lokalen Spannung im FesC, die im Bereich des
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Bruchs bis auf Werte des nicht belasteten Materials abnimmt (Abb. [6.12)). Dieser
Entspannungsbereich geht bis zu zwei Millimeter in beide Richtungen in das Material
hinein.
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Als Ma# fiir die Schédigung im Material ldsst sich somit am besten die Halbwerts-
breite der a-Eisenreflexe nutzen, da diese im Falle eines Bruches nicht absinkt wie
die lokale Spannung oder die Halbwertsbreite der Fe3C-Reflexe.

Diese drei verschieden Proben sind ebenfalls in der Bonner Positronenmikrosonde
untersucht worden. Dies erfolgte nicht nur am Ende der zyklischen Belastungsver-
suche sondern auch in Zwischenstufen der zyklischen Belastung. Somit konnte man
die Akkumulation von Gitterfehlern wéhrend eines solchen Versuchs in den Proben
beobachten.

Durch die Messung des S-Parameters einer ausgeheilten C45E-Probe und die Sta-
bilisierung der Messelektronik durch die " Be-Quelle erhiilt man mit dem relativen
S-Parameter einen vergleichbaren Messwert iiber die Schiadigung der Probe.

Die Entwicklung des S-Parameters mit der Lastzyklenzahl zeigt sich besonders gut
an dem S-Parameter der Probe Nr. XII nach 1.000 bzw. nach 500.000 Zyklen (Abb.
6.13)). Zusétzlich zur Erhohung des S-Parameters mit groflerer Zyklenzahl sieht man
hier auch eine Verbreiterung der geschidigten Zone.

Die wéhrend der zyklischen Belastung wirkende Spannung wurde an Hand des vari-
ierenden Probenquerschnitts berechnet und in den Graphen mit eingezeichnet. Man
erkennt, dass eine Spannung unter 250 MPa keinen Schidigung im Material nach
500.000 Zyklen verursacht hat.

Die rdaumliche Verteilung der Schadigung zeigt sich besonders deutlich in den S-Para-
metermessungen der Probe Nr. IX (Abb. [6.14]). Bei dieser Probe wurde nicht nur
die Mittelachse vermessen, sondern zusétzlich eine 1,8 mm x 5 mm grofle Flédche
in der Probenmitte und in den &dufleren Bogen der Probe. Die Ergebnisse dieser
Messungen zeigen deutlich, dass die Schidigung, wie erwartet, im Randbereich der
Probe entsteht und sich von dort aus in die Mitte ausbreitet. Um eine Vorhersage



88 KAPITEL 6. DISKUSSION DER ERGEBNISSE

1,040 ™2 ach 1000 Zyklen
1,035 e nach 500.000 Zyklen 9
— Spannung §

w
b
o

pannung der zyklischen Belastung [MPa]

Abbildung 6.13: Der Graph
zeigt die lastzyklenabhéngi-
ge und rdumliche Entwicklung
des S-Parameters der Probe
Nr. XII. Die eingezeichnete Li-
nie zeigt die berechnete Span-
nung die wihrend der zykli-
schen Belastung wirkte.
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Die gebrochene Probe Nr. XIV zeigte, wie erwartet, den héchsten gemessenen rela-
tiven S-Parameter. Dieser liegt 6% iiber dem S-Parameter einer ausgeheilten Probe.
Im Folgenden sollen nun der S-Parameter und die Messwerte der Beugungsexperi-
mente direkt miteinander verglichen werden.

Bei Probe IX wurden die Messgrofien nach zwei Millionen Zyklen verglichen. Da-
bei stellte sich heraus, dass sowohl die Halbwertsbreite der beiden a-Eisenreflexe
(Abb. , als auch die lokale Spannung im Fe3C' einen dhnlichen Verlauf wie
der gemessene S-Parameter zeigen (Abb. . Die Probenmitte beider Messungen
war jedoch um 0,2 Millimeter gegeneinander verschoben, da die Bestimmung der
Probenposition bei den Beugungsexperimenten nicht genau genug ist. Diese Diffe-
renz ist durch Verschieben der Position bei den Beugungsexperimenten um 0,2 mm
korrigiert worden.

Trégt man S-Parameter und Halbwertsbreite gegeneinander auf, so erhilt man zwi-
schen beiden einen annidhernd linearen Zusammenhang. Jedoch ist eine endgiiltige
Aussage iiber einen Zusammenhang nur moglich, wenn bei den Beugungsexperimen-
ten ein Referenzwert fiir eine ausgeheilte Probe vorliegt.
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Abbildung 6.15: S-Parameter und Halbwertsbreite der a-Eisenreflexe zeigen einen
ghnlichen Verlauf entlang der Probenlédngsachse. Tréagt man sie gegeneinander auf
(b) so erhélt man einen annéhernd linearen Verlauf.(Probe IX, Detektorbereich A)

Auch der S-Parameter und die Halbwertsbreite der Fe3C-Reflexe zeigen einen dhn-
lichen Verlauf (Abb.[6.17)). Allerdings ist die Ubereinstimmung durch die hohe Streu-
ung beider Messwerte nicht so deutlich, wie bei der Halbwertsbreite der a-Eisenreflexe.
Bei der Probe Nr. XII scheint das Verhalten dem der Probe IX &hnlich, allerdings ist
bei Probe XII die Probenmitte bei beiden Messungen korrekt bestimmt worden. Da
keine ausgeheilte Probe per Rontgenbeugung untersucht wurde, sind beide y-Achsen
manuell aneinander angepasst worden.

Die Halbwertbreite der a-Eisenreflexe und der S-Parameter zeigen auch bei dieser
Probe einen linearen Zusammenhang. Hierbei entspricht die Steigung des linearen
Fits (Abb. im Rahmen des Fehlers der Steigung des Fits bei Probe Nr. IX.
Wie bei Probe IX lidsst Probe XII in Bezug auf den S-Parameter und die Halbwerts-
breite der FesC-Reflexe zwar einen dhnlichen Verlauf erkennen (Abb. [6.20), doch
weisen beide ein starke Streuung der Messwerte auf.

Die Probe XIV nimmt hingegen eine Sonderstellung ein, da durch den Bruch der
Proben die genaue Positionsbestimmung nicht méglich ist. Aus diesem Grund wer-
den S-Parameter und die Messwerte der Rontgenbeugung nur fiir eine Probenhélfte
verglichen (Abb. . Bei der Anpassung der Positionen wurde davon ausgegan-
gen, dass das Maximum in der Halbwertsbreite der a-Eisenreflexe die Position des
Bruches zeigt. Da dies mit der optischen Beobachtung iibereinstimmt, ist davon
auszugehen, dass diese Anpassung korrekt ist.

Im Bereich maximaler Schiadigung zeigen sich besonders unterschiedliche Verldufe
von S-Parameter und Halbwertsbreite der a-Eisenreflexe. Wahrend der S-Parameter
bis zur Bruchstelle kontinuierlich weiter steigt, geht die Halbwertsbreite in ein Pla-
teau iiber, um an der Bruchstelle einen Sprung nach oben zu machen.
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Abbildung 6.16: Auch S-Parameter und Halbwertsbreite der FesC-Reflexe verlau-
fen &hnlich, zeigen aber keinen eindeutigen Zusammenhang. (Probe IX, Detektorbe-
reich A)

Die lokale Spannung (Abb.[6.21(b)|) und die Halbwertsbreite der F'e3C-Reflexe (Abb.
6.22) nehmen dagegen durch die Entspannung des Materials im Bereich des Bruches
ab.

Auf Grund der Messwerte kann die Hypothese, ob beide Verfahren in den angegebe-
nen Versuchen zu gleichen Ergebnissen kommen, bestéitig werden. Gleichwohl gibt
es deutliche Praktibilitdtsunterschiede beider Verfahren fiir die Anwendung fiir die
Anwendung in der Materialphysik. Wahrend man die beschriebenen Réntgenbeu-
gungsexperimente nur an Grofiforschungseinrichtungen durchfithren kann, kénnen
dagegen die Dopplermessungen im ,normalen,, Laborbetrieb eingesetzt werden.
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Abbildung 6.18: S-Parameter und Halbwertsbreite der a-Eisenreflexe zeigen ent-
lag der Probenachse einen dhnlichen Verlauf. Die beiden y-Achsen sind per Hand
aneinander angepasst worden. (Probe XII, Detektorbereich A)
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Abbildung 6.19: S-Parameter und lokale Spannung lassen eine deutliche Korrelation
untereinander erkennen. (Probe XII, Detektorbereich A)
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Abbildung 6.21: Besonders im Bereich maximaler Schidigung unterscheiden sich
die Verldufe von S-Parameter und Halbwertsbreite der a-Eisenreflexe. Wahrend der
S-Parameter weiter steigt, flacht der Verlauf der Halbwertbreite, ab um dann an
der Bruchstelle einen Sprung nach oben zu machen. Die lokale Spannung bricht
dagegen bereits 1 mm vor dem Riss ein und fillt bis auf 0 MPa ab. (Probe XIV,
Detektorbereich A)
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Kapitel 7

Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurden zwei verschiedene Probengeometrien aus dem
Stahl C45E mit ortsaufgeloster Positronenspektroskopie und ortsaufgeloster Ront-
genbeugung nach dem Debye-Scherer-Verfahren untersucht.

Dabei weist die Positronenspektroskopie die Schidigung in der Nihe der Oberfliche
nach und ist damit anfilliger fiir Messfehler durch Schéden an der Oberflache (z. B.
Kratzer). Jedoch wird bei zyklischer Belastung im Falle eines Bauteileversagens ein
Riss an der Oberflache des Bauteils entstehen.

Durch die hohe Strahlenergie und Brillianz am Hoch-Energie-Strahlplatz an
PETRA II (HASYLAB/DESY) war es mdoglich, millimeterdicke Proben in Trans-
mission zu messen und somit geniigend Statistik zu erhalten, um neben den starken
a-Eisenreflexen auch die Halbwertsbreite und lokale Spannung einiger F'e3C' Netze-
benen zu untersuchen. Auf Grund der mittleren Korngréfie von 20um im Material
ist die Pulverbedingung fiir einen Debye-Scherer-Versuch erfiillt. Aus den komplet-
ten Debye-Scherer-Ringen wurden zwei Bereiche so ausgew&hlt, so dass der eine
Bereich die lokale Spannung der Hauptverformungsrichtung und der andere die der
Querkontraktion im Material misst.

Im Gegensatz zur Positronenspektroskopie weist die Rontgenbeugung den Mittelwert
der Schiadigung im Probenvolumen nach.

Bei den plastisch verformten Biegeproben zeigte sich eine deutliche lineare Korre-
lation zwischen dem S-Parameter und der Halbwertsbreite der Reflexe, sowohl vom
a-Eisen als auch vom FesC.

Die lokale Spannung im a-FEisen zeigte einen deutlichen Einfluss durch das elasti-
sche Zuriickfedern der Probe nach dem Ausbau aus der Biegeapparatur und einen
Einfluss durch den Kontakt mit dem mittleren Druckzylinder der Biegeapparatur.
Dieser Effekt ist auch in der lokalen Spannung im FezC' zu beobachten. Der Einfluss
des Zuriickfederns war im F'e3C' nur bei einigen Netzebenen zu beobachten und ist
schwicher ausgepragt als beim a-FEisen.

Bei der zweiten Probengeometrie handelt es sich um taillierte Flachproben, die ei-
ner zyklischen Belastung bei Unterspannung unterzogen worden sind. Es wurden
insgesamt drei Proben bei unterschiedlicher maximaler Spannung belastet und un-
tersucht.
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Die beiden Proben, mit der geringeren Maximalspannung, wurden bei unterschied-
lichen Zyklenzahlen aus der Verformungsapparatur ausgebaut und in der Bonner
Positronenmikrosonde (BPM) untersucht und anschlieflend weiter belastet, um die
Entwicklung der Schidigung mit steigender Zyklenzahl beobachten zu kénnen.

Die dritte Probe ist auf Grund der groflen Maximalspannung bei der Belastung in
zwei Teile zerbrochen und deshalb nur einmal untersucht worden.

Zusétzlich zur Entwicklung mit steigender Zyklenzahl wurde bei den nicht durch-
gebrochenen Proben auch die rdumliche Verteilung der Schidigung in der Néhe der
Probenoberfliche eingehend betrachtet. Dabei zeigte sich, dass sich die maximale
Schédigung im Randbereich der Probe befindet und zur Mitte hin abnimmt.

Durch die taillierte Form und der dadurch berechenbare Spannungsverlauf entlang
der Probenléngsachse, konnte zusétzlich der Einfluss der Spannung auf das Entste-
hen der Schiadigung untersucht werden.

Im Vergleich zu den Beugungsexperimenten zeigte sich, &hnlich wie bei den Biege-
proben, eine Korrelation zwischen dem S-Parameter und der Halbwertsbreite. Je-
doch erwies sich diese Korrelation bei den zyklischen Belastungen als weniger stark
ausgepragt. Aus dieser Korrelation 148t sich schlielen, dass beide Messverfahren zu
gleichwertigen Ergebnissen hinsichtlich der Schadigung der Proben kommen.

Die lokale Spannung lie zwar bei den Proben einen dhnlichen Verlauf wie den des
S-Parameters erkennen, ist aber nur eingeschrankt ein Maf§ fiir die Schidigung, da
die Messungen an der gebrochenen Probe in der Néhe der Bruchstelle auf Grund von
Entspannung einen Riickgang der lokalen Spannung auf den Wert des unbelasteten
Materials aufzeigen.

Es gilt festzuhalten dass beide Verfahren, die Positronenspektroskopie und die Ront-
genbeugung, mit dem S-Parameter und der Halbwertsbreite der a-Eisenreflexe so-
wohl in plastisch deformierten Proben als auch in zyklisch belasteten Proben die
Schédigung im Material in &hnlicher Genauigkeit nachweisen koénnen.

Bei der S-Parametermessung konnen annéhernd beliebige Probengeometrien verwen-
det werden, solange die Oberflachenschicht reprasentativ fiir das Probenvolumen ist.
Bei den Beugungsexperimenten muss dagegen die Pulverbedingung erfiillt sein, d. h.
der untersuchte Werkstoff muss feinkornig genug sein, um eine ausreichende Anzahl
an Kornern im durchstrahlten Volumen zu besitzen.

Dieses Ergebnis und die zukiinftige Forschung konnten dazu fithren, dass die Po-
sitronenspektroskopie als Messverfahren fiir die Schadigung im Material eine kosten-
giinstige und dezentral durchfithrbare Alternative werden kann; mit entsprechenden
Auswirkungen auf den Ingenieurbereich.
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Anhang A

Zahlratenbilder der Justiersysteme

Zéahlratenbilder des Detektors )y und des Ge-Detektors
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