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Anwendung von Kleinwinkelstreuverfahren zum Nachweis
verformungsbedingter Strukturschadigung

J. Bohmert, M. GroRRe

Der Bericht entstand als Ergebnis des Forschungsvorhabens "Anwendung von
Réntgenkleinwinkelstreuung (SAXS) zum Nachweis der Werkstoffschéadigung bei
duktilen Bruchvorgdngen in hochdispersen Werkstoffsystemen”, das von der
Deutschen Forschungsgemeinschaft geférdert wurde.

Die Autoren danken der Deutschen Forschungsgemeinschaft fir die Férderung der
Arbeit. Sie danken ferner den vielen Fachkollegen, die ihnen bei der Durchifihrung
der Experimente an den Experimentiereinrichtungen des HASYLAB, der ESRF, des
BSNC und im FZR hilfreich zur Seite standen.



Zusammenfassung

Der EinfluR plastischer Verformung nach einsinniger Zug- und Biegebelastung auf
die Kleinwinkelstreuintensitidt wurde an technischen Al-Legierungen untersucht.
Bei geeigneter Versuchstechnik lassen sich sowohl mit Réntgenstrahlung als auch
mit Neutronen verformungsbedingte Effekte nachweisen. Sie sind im Einschniir-
bereich einer Zugprobe als Porenstreuung und im Bereich vor der Rispitze von
biegeverformtem, hochduktilem Aluminum als Streuung an Versetzungsstrukturen
zu interpretieren. Durch punktférmiges Abtasten mit einem stark fokussierten Syn-
chrotron-Réntgenstrahl kénnen inhomogene Schadigungsstrukturen mit hoher
Ortsauflésung nachgewiesen werden. Diese mit SM-SAXS (Scanning Microbeam -
Small Angle X-ray Scattering) bezeichnete Technik ist ein Schritt zur Entwicklung
eines Kleinwinkelstreu-Mikroskops. '

Abstract
Small Angle Scattering Characterization of deformation-damaged microstructure

The microstructural changes preceding the ductile fracture were investigated by
small angle scattering methods at commercial Al alloys. Within the necking region
of tensile deformed specimens additional small angle scattering effects can be
measured. They are in agreement with the assumption of pore scattering. The
inhomogeneous deformation field ahead the crack tip of a bended and precracked
specimen can be monitored by scanning with a highly focussed X-ray beam of a
Synchrotron source. In this case the scattering intensity decreases with increasing
distance from the crack tip. The effect can be interpreted as scattering at the
dislocation arrangements. The used scanning microbeam small angle X-ray scatte-
ring technique is a first step to the development of a "small angle scattering
microscope”.
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1. Zielstellung

Duktile Briiche bilden sich bei mehrphasigen metallischen Werkstoffen (ber die
Stadien ”

- Entstehung von Poren an Ausscheidungen und Einschilssen

- Wachstum der Poren und

- Koaleszenz der Poren.

Um diese Prozesse quantitativ im Rahmen einer mikromechanischen Bruchvor-
hersage beschreiben zu kdénnen, sind mikrostukturelle Schadigungsgréfien zu
definieren und in ihrer Abhéngigkeit vom Ausgangszustand und von den Bela-
stungsbedingungen zu bestimmen. Traditionell werden daflr Porengréf3e und
-dichte genutzt, die mit den Methoden der Metallographie, vorzugsweise licht- oder
rasterelektronenmikroskopisch, gemessen werden. Die Methoden sind aufwendig,
arbeiten zerstorend und liefern im Grunde genommen nur eine zweidimensionale
Momentanaufnahme eines zeitabhangigen Prozesses, der im Volumen stattfindet.
Trotz dieser Nachteile eignen sich die Verfahren gut zu einer Analyse fortgeschrit-
tener Schéadigungsstadien in einfach strukturierten Modellwerkstoffen. Sie sind
aber kaum anwendbar zur Erfassung friiher Schadigungsstadien in komplexen
technischen Werkstoffen mit ihrer oftmals ausgeprédgten Strukturhierarchie. Hier
sind volumen-integrierende Verfahren mit hohem Aufidsungsvermdégen gefordert.

Durch Nutzung der Kleinwinkelstreuung (KWS) kénnten sich Verfahren dieser Art
realisieren lassen. Kleine nichtperiodische Strukturdefekte streuen eine einfallende
elektromagnetische Welle in einem Bereich kleiner Winkel mit einer Intensitét,
deren GroBe und Winkelverteilung von topologischen und chemischen Parametern
der Strukturdefekte abhé@ngen. Somit werden mit solchen Messungen Strukturinfor-
mationen zugénglich. Die Methode ist volumenintegrierend; sie kann - jedenfalls
potentiell - zerstérungsfrei und in-situ arbeiten. Der Nachweisbereich ist bei gege-
bener experimenteller Anordnung abhéingig von der Energie der verwendeten
Strahlung und liegt fir ausgefiihrte Anlagen vorzugsweise zwischen 0.5...500 nm.
Die Verfahren sind somit zum Nachweis kleinster Poren prédestiniert. Grundsétzlich
I&Rt sich allerdings die Defektstruktur nicht eindeutig aus der gemessenen Winkel-
abhidngigkeit der Kleinwinkelstreuintensitdt rekonstruieren. Stattdessen sind
GroRen wie die fraktale Dimension oder die Paarkorrelationsfunktion bestimmbar,
die auf konventionellem Wege nicht oder nur unter erheblichem Aufwand zu
gewinnen sind.

Neutronenkleinwinkelstreuung (small angle neutron scattering - SANS) wurde
bereits genutzt zur Untersuchung der Kriechschddigung in Gasturbinenschaufeln
aus Ni-Superlegierungen [1], zum Nachweis von Ermiidungsschadigung an wech-
selverformten Cu-Einkristallen [2,3], an technischen Al-Legierungen sowie an einer
austenitischen Stahllegierung [4] und zur Untersuchung der Versetzungsstrukturen
in einsinnig verformten Cu-Einkristallen [5,6].

Die Arbeit berichtet (iber erste orientierende Experimente, mit denen die Eignung
und Leistungsfihigkeit der Methode der Kleinwinkelstreuung zur Analyse der
Bildungs- und Wachstumsprozesse von Poren im friilhen Stadium des duktilen
Bruches (iberpriift werden sollten. Der Schwerpunkt der Untersuchungen lag auf
der Anwendung der Réntgenkleinwinkelstreuung (small angle X-ray scattering -
SAXS). Besondere Aufmerksamkeit galt der Erfassung inhomogener Schadigungs-
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zustdnde, wie sie beispielsweise vor der Rispitze eines biegebelasteten, riBbehaf-
teten Bauteiles auftreten. Als Werkstoffe werden typische Massenwerkstoffe
- ausgewahit. ‘ ‘ :

2. Experimentelles
2.1 Versuchsprogramm

Eine Ubersicht (iber die durchgefiihrten Untersuchungen gibt Tab. 1. Untersucht
wurden zwei unterschiedliche Beanspruchungszustande:

- der Einschniirbereich nach einaxialer Zu:gbeans_p’rUChung
- der RiBspitzenbereich nach 3-Punkt-Biegebeanspruchung.

Es wurden SANS- und SAXS-Experimente durchgefiihrt, letztere mit unterschied-
lich feinem Strahlguerschnitt. Als Strahlenquelle standen das Berlin Neutron
Scattering Center (BENSC), das Hamburger Synchrotron-Laboratorium (HASYLAB)
und die European Synchrotron Radiation Facility (ESRF) zur Verfligung. Zusétzlich
wurde getestet, inwieweit mit herkémmlicher Réntgenstrahitechnik am Doppel-
kristalldiffraktometer KWS-Experimente durchgefiihrt werden kénnen. .

Das Programm muBte sich an den Méglichkeiten des Zuganges zu geeigneten
Experimentieranlagen orientieren. Derartige Anlagen stehen in der Regel nur
begrenzt und nach ldngerfristiger Beantragung zur Verfligung. Durch diese Randbe-
dingungen wurden auch die Werkstoffsysteme, die untersucht werden konmen,
vorgegeben. , :

2.2 Material und Vorbeanspruchung ‘

Als Material wurden kommerziell verfiigbares Rein-Aluminium 99.5, AlIMgSi1,
AlMg3 sowie Reintitan verwendet.

Fir die Versuche 1-3 (Tab.1) wurden Kleinzugproben 25 x 6 gemalS ASTM-Stan-
dard B 557M-84 aus 1,5 mm starkem Blech aus AIMgSi 1 in Querrichtung und aus
3 mm starkem Blech Al 89,5 in Laéngsrichtung hergestellt. Die Proben wurden bei
Raumtemperatur Uber das Kraftmaximum hinaus bis zu einer Dehnung von ca.
15...16 % verformt. Zur Erzeugung ausreichender Einschniirdehnung muBten die
AlMgSi-Proben zuvor bei 350 °C/24 h gegliiht ((iberaltert) werden. Der Einschnir-
bereich betrug 1...2 mm bei AIMgSi1 und 4...5 mm bei AI99.5. Nach der Verfor-
mung wurden die Probenkdpfe abgetrennt und die Objekte flir die KWS-Experimen-
te hergestellt. Fir die Untersuchung mit Neutronenstrahlen muften, um ein aus-
reichend groRes Streuvolumen zur Verfiigung zu haben, mehrere Proben paketiert
werden, wobei im MeRldngenbereich die einzelnen Proben zur Einschniirung hin
zentriert wurden. SAXS erforderte eine Reduktion der Probendicke auf 220...280
um. Dazu wurde jeweils ein ca. 20 mm langes Stlick um den Einschnlrbereich und
aus dem Kopf der Probe herausgeschnitten und beidseitig unter Verwendung eines
Probenhalters mit definierter Zustellung (Acustop; Fa.- Struers) stufenweise mit
Papieren unterschiedlicher Kérnung vorsichtig geschliffen und anschlieRBend mit
Diamantpaste mechanisch oder mechano-chemisch mit Struers OPS poliert. Das
Prinzip der experimentellen Anordnung ist in Abb. 1 fir die SAXS- und in Abb. 2
fUr die SANS-Experimente dargestelit. ‘
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Fir die Versuche 4 und 5 (Tab. 1) wurden Proben in Charpy-V-Geometrie {10 mm
x 10 mm x 55 mm) elektroerosiv aus gepre3tem Flachprofil hergestellt, Die Proben
wurden 1 mm seitgekerbt und mit einem Ermiidungsanrif versehen. Die Belastung
erfolgte als 3-Punktbiegebelastung. Die Proben wurden auf einer Servohydrauli-
schen Prifmaschine (MTS 810/Teststar) bis zu einer. Durchbiegung von 3 mm bei
AlMgSi1 und 4,5 mm bei AI99.5:mit einer Querhauptgeschwmd;gke;t von 1
" mm/min belastet. Aus dem zentralen Teil der Probe wurden senkrecht zur Kerb-
achse 20 mm lange und ca. 2 mm starke Scheiben zentrisch zum Rif herausge-
schnitten und in gleicher Weise wie die Zugproben metallografisch auf eine Dicke
von 200...280 um reduziert. Einige Proben wurden durch Atzen in einem Gemisch
aus 80 ml Ortho-Phosphorséure, 15 ml Schwefelsdure und 5,5 ml Salpetersdure
- auf die Enddicke von 220...250 ym gediinnt. Abb. 3 veranschaulicht schematisch
Belastung und Lage der SAXS-Proben. Das Gefiige in RiBumgebung ist flr Al99.5,
AlMgSi1-und AlMg3 in den Abbn. 4-6 wiedergegeben. Man erkennt die schichten-
artige, gestreckte, heterogene Kornstruktur. Al99.5 ist teilrekristallisiert. Die Abbn.
4 und 5 zeigen Gleitlinien in der Umgebung der RlBspltze und markieren so den
Bereich der plastlschen Zone.

2.3 = Versuchsbedingungen der KWS-Experimente

~ Versuch-Nr. 1:

Fir erste Testmessungen wurde der KWS-MeRplatz JUSIFA am Hamburger Ront-
genstrahlsynchrotron HASYLAB verwendet. Der allgemeine Aufbau der Anlage ist
in [7] beschrieben. Fiir die Versuche wurde mit einem Proben-Detektor-Abstand
von 3635 mm bei einer Energie von 7.1 keV (Wellenldnge = 0,1746 nm) und
einem Strahiquerschnitt von 0,5 mm x 1 mm gearbeitet. Die Streuintensitdt wurde
- mit einem ortsempfindlichen gasgeflllten X-Y-Detektor aufgenommen. Untersucht
wurden Proben, die aus der Einschniirzone und dem Einspannbereich von zug-
verformten AIMgSi1- und Al99.5-Proben herausprépariert worden sind {s. Abb. 2).
Der MeRort an den Proben aus dem Einschniirbereich wurde von Messung zu
Messung um 1 mm in Zugrichtung verschoben.

Versuch-Nr. 2:

Flir SANS-Untersuchungen wurde das Doppel-Kristall-Diffraktometer S-V12 am
BENSC genutzt. Unter Verwendung eines konstanten Kriimmungsradius des 2.
Kristalls von 90 um und einer Wellenldnge von 0,4798 nm ergibt sich ein be-
obachtbares Interval des Streuvektors von 1072...3-102 nm™, womit Struktur-
defekte im GrdRenbereich von 100...500 nm zu erkennen sein sollten, Die Proben
waren entweder mit der Zugrichtung parallel (Position 1) oder senkrecht {Position
2) zur DetektormeRebene orientiert (s. Abb. 3). Der Strahlquerschnitt wurde durch
eine Schiitzblende auf 3 mm x 6 mm bei den Messungen an AlMgSi1 und auf 1,2
mm x 20 rmm oder 3 mm x 4 mm fir Position 2 bzw. nur 3 mm x 4 mm fur Posi-
tion 1 bei den Messungen an Al99.5 begrenzt. Fiir die Messungen in Mef3position
2 wurden zus#tzlich die Proben in Zugrichtung von Messung zu Messung um 1,
1,5 oder 2 mm verschoben. In allen Fallen wurden Vergleichsmessungen arn unver-
formten Kopfteil der Probe durchgefiihrt. Als Detektor wurde ein eindimensionaler,
ortsempfindlicher *He-gefiiliter Detektor verwendet.



Versuch-Nr. 3: : , \
Kleinwinkelstreuung wurde an einem Doppelkristall-Diffraktometer (HZG4, modifi-
ziert, Fa. Prazisionsmechanik Freiburg) im FZ Rossendorf mit Cu-K-Strahlung an
einer Zugprobe aus AIMgSi1 gemessen. Bei.einer Schrittweite von 0,001
0,0001° wurden jeweils 200 MeBpunkte im interessierenden Winkelbereich
aufgenommen. Der Strahlquerschnitt am Probenort betrug 1 mm x 2 mm. Die
Proben wurden in 2 senkrecht zueinander stehenden Lagen untersucht, wobei der
Strahl von Messung zu Messung in Zugrichtung verschoben wurde.

Versuch-Nr. 4: ‘ , ,

Fir diese Versuchsreihe wurde die MICROFOCUS-Beamline ID13 an der ESRF
[9,10] benutzt, die einen feinfokussierten Strahl hoher Intensitdt zur Verfligung
stellt. In Verbindung mit der Option, die Probe in einer senkrecht zum einfallenden
Strahl stehenden Ebene definiert mit kleiner Schrittweite verschieben zu kénnen,
lassen sich so lokale Gradienten der streuenden Defektstrukturen nachweisen
{Scanning microbeam/SM-SAXS).

Die Untersuchungen wurden bei einer Energie von 13 keV (A = 0,095 nm) durch-
gefiihrt. Der Strahlquerschnitt wurde mit einer Spiegel/Monochrometer-Anordnung
auf 15 um x 150 ym fokussiert. Eine Fldche von 2 mm x 4 mm wurde in Schritt-
weiten von 0,2 mm abgerastert, so daf insgesamt 11 x 21 MeRpunkte bei MeRzei-
ten von 60 s pro Punkt aufgenommen wurden. Die schematische Verfahrensweise
ist aus Abb. 7 erkennbar (s. auch Abb. 3). Das Streubild wurde mit einem orts-
abhéngigen 2-dimensionalen Detektor aufgenommen, dessen Schrittweite (in den
Abbn. als rows und columns bezeichnet) einer Anderung des Streuvektors von
0,01 nm™ entsprach. Mit Hilfe einer Transmissionsmessung wurde zuvor die Lage
der RiRspitze und somit die Positionierung des Rasters festgelegt. Abb. 8 gibt eine
3-dimensionale Rekonstruktion der Transmissionsmessung wieder,

Versuch-Nr. 5: T o .
Mit dieser Versuchsreihe sollte das Ortsauflésungsvermégen der SM-SAXS-Technik
weiter verbessert werden, um so Ansétze zu einer "Kleinwinkelstreu-Mikroskopie"
zu entwickeln. Deshalb wurde an gleicher Anlage wie flir Versuch-Nr. 4 eine
weitere Fokussierung des Strahles mit einer Bragg-Fresnell-Linse vorgenommen.
Der Abstand zwischen Linse und Probe betrug 0,61 m und zwischen Probe und
Detektor 1,267 m. Bei Verwendung der Interferenz 0. Ordnung der Bragg-Fresnell-
Linse mit einer Apertur von 200 um wurde ein Strahlquerschnitt am Ort der Probe
von 2 ym X 2 um erzeugt, Die Streuintensitdt wurde mit einer CCD-Kamera (Photo-
nic Science, 768 x 576 Pixel) mit einem lateralen Auflésungsvermégen von 150
um gemessen. Zur Messung wurde eine Fldche von 100 um x 100 ym vor der
RiRspitze mit einer Schrittweite von 5 ym in beiden Richtungen abgetastet. Die
MeRzeit pro Mefiposition betrug 60 s. Als Referenzzustand wurde ein eindimensio-
naler Scan mit einer Lédnge von 1 mm in gleichfalls 5 yum Schrittweite auBerhalb der
verformten Zone der Probe gewdhit. Untersuchungsobjekt fiir diese Untersuchun-
gen waren Biegeproben aus AlMg3 und Ti. -



3. Ergebnisse

Versuch-Nr. 1:

Die ersten Testmessungen zeigten eine im Emschnurberelch héhere KWS-Intensitadt
als im (nicht verformten) Einspannkopf der Flachzugproben. Wahrend dort die
Streuvintensitdt | azimutal homogen verteilt ist, ist sie im Einschnirbereich in x-
Richtung (Abb. 1) erhéht, was auf eine in Zugrichtung gestreckte Form der streu-
~enden Defekte hindeutet. Zur Auswertung wurde azimutal die Streuintensitdt im
Kopfbereich gemitteit und der so bestimmte, nicht verformungsbedingte Streuanteil
von der Streuintensitdt im Einschnlrbereich abgezogen. Um die Abweichung von
der radialen Symmetrie zu erfassen, wurden eindimensionale Daten durch Mittelung
innerhalb eines 60°-Sektors in x- und y-Richtung (= Zugrichtung, s. Abb. 1) er-
zeugt. Die auf diesem Weg ermittelte verformungsbedingte Streuintensitét ist in
Abb. 9 Gber dem Streuvektor Q flir unterschiedliche MeRpositionen dargestellt. Die
‘MeRpositionen-0 und 1 liegen dicht an der Stelle der gr6f3ten Einschnilrung,
MeRposition 3 bereits auBerhalb des Einschniirbereiches. Wahrend die Intensitat
der Kleinwinkelstreuung auRerhalb der Einschniirung gering ist und hohe Streu-
ungen aufweist, ist im Einschniirbereich eine starke zusétzliche Kleinwinkelstreu-
ung zu verzeichnen, die am intensivsten in der Ndhe der Bruchzone ist. Fiir Position
2 ist eine zweite Streukomponente zu erkennen, die die relatlv hohe Streuintensitét
bei groReren Streuwinkeln verursacht.

Versuch-Nr. 2: :

Abb. 10 zeigt die normierten SANS- Intensitaten i in Abhidngigkeit vom Streuvektor
(Kurvenmaximum liegt bei Streuvektor Q = 0, ein Kanal entspricht einer Q-Schritt-
* weite von 1,13 x 10™* nm™) fur unterschiedliche MeRpositionen und Probenorientie-
rungen. Die Proben zeigen intensive Kleinwinkelstreuung auch im unverformten
Probenbereich. Im gedehnten Bereich der Probe ist die Streuintensitét groBer als im
Probenkopf, zeigt aber weder eine relevante Abhé&ngigkeit vom Abstand zur
Einschnilirung noch von der Richtung des Streuvektors zur Zugrichtung.

~ Bei zugverformtem AI99.5 mit gréRerem Einschnirbereich und bei Messung mit
einem ‘schmaleren Strahlquerschnitt kann, wie Abb. 11 zeigt, eine positions-
abhangige Anderung der SANS-Intensitit nachgewiesen werden. Die Streukurven
andern sich sowohl hinsichtlich ihrer absoluten Intensitét als auch ihres Anstieges.
Dabei liegen die Positionen a, b und ¢ im Bereich der Einschnlirung, d und e
auRerhalb der Einschniirung. Anwendung einer Guinier-Analyse (Darstellung in der
log 1-Q%*Ebene) liefert eine bimodale Abhéngigkeit. Die auf Q=0 extrapolierte
Intensitat (in willkirlichen Einheiten) und die aus dem Anstieg der Guinier-Geraden
bestimmten Gyrationsradien sind in Tab. 2 angegeben. Wahrend fir die kleineren
Inhomogenitédten kein EinfluR der Verformung erkennbar ist, treten die gréReren
Inhomogenitéten mit einem Gyrationsradius von ca. 600 nm verstarkt im Ein-
schniirbereich auf. In Abb. 12 ist der Vergleich der SANS-Intensititen bei Messung
in der um 90° gedrehten Probenposition (Zugrichtung parallel zur MeRebene)
dargestellt. In dieser MeRanordnung kénnen keine verformungsrelevanten Streu-
erscheinungen ausgewiesen werden. Allerdings ist dabei ein Neutronenstrahl
verwendet worden mit einer in Zugrichtung groReren Ausdehnung. Somit wird tiber
einen langeren Probenabschnitt integriert und vorhandene lokale Gradienten sind
nicht mehr erkennbar.



Versuch-Nr. 3: 7

Die Messungen mit dem Rd&ntgen-Doppelkristalldiffraktometer ergeben KWS-
Effekte, die nicht positionsabhéngig sind und folglich auch keinen EinfluR der Ver-
formung enthalten.

Versuch-Nr. 4:

- An den gebogenen Proben aus AI99.5 und AIMgS|1 trltt intensive KWS auf. Die
Streubilder kénnen sowohl anistrop von niedriger oder nahezu 6-z&hliger Dreh-
symmetrie als auch isotrop sein. Abb. 13 gibt dazu charakteristische Beispiele. Die
Zusammenstellung aller Streubilder ist flir eine Probe aus AlI99.5 in Abb. 14 und
aus AlMgSi1 in Abb. 15 gezeigt. Das qualitative Erscheinungsbild korrespondiert
nur schwach mit der Geometrie der plastischen Zone vor der RiRspitze. Stattdessen
sind offenkundige Zusammenhénge mit der Kornstruktur (Abbn. 4 und 5) erkenn-
bar. Da aufgrund der geringen Strahldivergenz, der starken Fokussierung und der
hohen Energieaufldsung von AE/E ~ 10™* des Detektors Bragg- -Mehrfach-Streuung
als Ursache ausgeschlossen werden kann, sollten die starken Streaks auf Streuung
an Korngrenzen zuriickzufiihren sein. In den grobkérnigen Gefiigebereichen, die in
den Abbn. 4 oder 5 erkennbar sind, wirkt eine Korngrenze als plattenartige Inhomo-
genitét geringerer Dichte und erzeugt einen Intens:tatsstreak senkrecht zur Korn-
grenze [11]..

Diese ausgepragten Anisotropieeffekte behmdern eine Analyse der Streueffekte im
Hinblick auf verformungsinduzierte Defektstrukturen. Ein weiterer erschwerender
Umstand entsteht aus der groBen Datenmenge, die bei einem solchen Versuch
anféllt. Immerhin liefert die Messung einer einzigen Probe 231 2- dimensnonale
Intensitatsverteilungen mit jeweils 1024 x 1024 Pixeln. Deshalb wurden verschie-
dene Wege beschritten, um die Datenmenge auf einen Parameter pro MeRposition
zu reduzieren.
Ein erster Versuch der Auswertung dleser Art diente der Erfassung der Anisotropie
der Streuerscheinungen. Dazu wurde die Summe der Langen der Iso-Intensitéts-
linien aller Streaks fiir jeden Rasterpunkt ermittelt und deren 2-d-Verteilung darge-
stellt. Abb. 16 zeigt dies fir die Probe aus Al99.5. Wie oben bereits ausgefihrt,
entspricht dieses Verteilungsmuster nicht Form und GréRe der plastlschen Zone,
spiegelt aber die Heterogenitdt der Kornstruktur wieder.
Ein weiterer Versuch benutzte die azimutal gemittelten Streuintensitdten, die in
Guinier-Darstellung als log(l) iber Q% oder nach Porod in log(l) - Ig{Q)-Koordinaten
ausgewertet werden. Dabei erfolgte die azimutale Mittelung sowohl unter Einbezug
als unter AusschluR der streakartigen Streueffekte. Die folgenden Ergebnisse
wurden von der Art der Mittelung nicht grundsétzlich, sondern nur in ihrer Korrela-
tionsgtite beeinfluBt. Die Guinier-Naherung ergibt, wie beispielhaft anhand Abb. 17
veranschaulicht wird, keinen linearen Verlauf. Abb. 18 zeigt fiir verschiedene Ab-
sténde von der RiRspitze den Verlauf von log(l) Gber log(Q). Die Kurven, msbeson—
dere die in RiBnahe, zeigen einen ldngeren linearen Abschnitt. Fir Q < 0,1 nm’’
wird der Verlauf durch die Ausblendung des Primérstrahles beeinfluBt, im Q-Bereich
> 1 nm" werden Untergrundeinfliisse dominant. Mit wachsendem Abstand von
der RiBspitze vermindert sich die Streuintensitdt. Der Anstieg der Porodgeraden
erhdht sich von -3.2 vor der RiRspitze bis auf Werte um -2.7.
Bestimmt man in dieser Weise den Exponent der Porod-Geraden und integriert man
im Bereich der linearen Néherung (0,1 nm™* < Q < 1 nm’") die Streuintensitét, so

P i e T
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kann man die Verteilung charakteristischer Streuparameter in der Ebene vor der
RiBspitze ermitteln. Das Ergebnis ist in den Abbn. 19 und 20 fiir die Al99.5-Probe
dargestelit. Besonders das Verteilungsmuster der Integralintensitat bildet den
Verlauf der plastischen Zone ab. Dem Verteilungsmuster des Exponenten o sind
hingegen stérkere Stéreinfllisse (iberlagert. '

Versuch-Nr. 5:

Messungen unter Verwendung dieser Anordnung ergaben eine Reihe von Schwie-
rigkeiten, die noch nicht so weit beherrscht werden, daR brauchbare Messungen
erzielt werden kdnnen. Die gesamte Anordnung ist in der gegenwirtigen Version
nicht ausreichend justierbar, es treten erhebliche Intensitdtsschwankungen des
Mikrostrahles wahrend der Messung auf, und das Effekt-/Untergrundverhéltnis ist
als Folge des verwendeten Detektors (eine CCD-Kamera muBte aufgrund ihrer
héheren Winkelaufldsung an Stelle des sonst verwendeten Gas-Detektors einge-
setzt werden) wesentlich schlechter als bei der in Versuch-Nr. 4 verwendeten
Anordnung. Die Abb. 18 zeigt die 2-dimensionale Streuintensitdtsverteilung flr den
Leerstrahi (EB), flir eine MeBposition entfernt vom Ri (FR) und nahe der RiRspitze
(PZ). Nur an den Positionen in RiRndhe ist eine deutliche Zunahme der KWS-Inten-
sitét zu beobachten. Streaks treten in der Regel nicht mehr auf. Der Verlauf der
-azimutal gemittelten Streuintensitat (ber dem Streuvektor in log-log-Koordinaten
ist in Abb. 22 dargestellt. Abb. 23 zeigt den Verlauf flir eine riBspitzennahe
Position nach Korrektur der anordnungsbedingten Streueffekte (Leerstrahlintensi-
tét). Der lineare Verlauf Giber einen groReren Streuvektorbereich weist auf die
Anwendbarkeit der Porod- Naherung hin. Der Exponent o. betragt in diesem Fall
- -2.4,

Nicht erfolgreich waren die Messungen an Titan, da es dabei zur Anregung der Ti-
Fluoreszenzstrahlung kam, die den MeReffekt {iberdeckte.

: 4 ‘Diskussion

In der Mehrzahl der durchgefiihrten Experimente wurden im Bereich stérkerer
Verformung auch verstédrkte KWS-Effekte nachgewiesen. Der Nachweis ist grund-
sédtzlich an zwei Bedingungen gekniipft:

- die Versuchsanordnung muR den entsprechenden Q-Bereich zu detektieren
gestatten und
- das Volumnen, das vom Strahl getroffen wird, muR hinreichend klein sein.

So konnten mit SANS unter Verwendung eines schmalen, schlitzartigen Strahles
verformungsinduzierte Streueffekte an der zugverformten Al-Probe mit einem
ausgedehnten Einschnirbereich gemessen werden, wihrend an der AIMgSi1-Probe
mit schmalerer Einschniirzone und unter Verwendung eines breiteren Strahles
verformungsbedingte Streueffekte nicht mehr erkennbar sind.

Mit besonderem Erfolg 18Rt sich deshalb die SM-SAXS-Technik mit ihrem hoch-
fokussierten, feinen Strahl einsetzen. Hier werden ausgeprégte ortsabhéngige
Streueffekte beobachtet, die sich zumindest teilweise mit dem Dehnungsgradienten
korrelieren lassen. Die Frage ist zu untersuchen, inwieweit sich die beobachteten
dehnungsbedingten Streuphiinomene tatsdchlich auf Porenbildung zuriickflihren
lassen. Poren sind ndherungsweise kugelige oder elliptisch gestreckte Kleinwinkel-
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streuer, die einer Guinier-Naherung ansatzweise zugénglich sein sollten. Sowohl die
Messungen mit SANS an der zugverformten Al-Probe (Vers.-Nr. 2) als auch die mit
SAXS an der zugverformten AIMgSi1-Probe (Versuch-Nr. 1) gestatten eine der-
artige Aussage. Fir Al99.5 wurden im Bereich der Einschniirung Gyrationsradien
um 600 nm bestimmt (Tab. 2). Fir kugelige Teilchen ergibt sich daraus mit R =
R,/ V3/5 [11] ein Porenradius von 775 nm. Anzahl und GréRe der Poren steigt mit
zunehmendem Verformungsgrad in der Zugprobe. Metallografische Schliffe zeigen
ebenfalls Poren, deren Gréie und Anzahl mit Anndherung an den Ort der stérksten
Einschniirung zunimmt. Abb. 24 zeigt ein Beispiel der Porenstruktur im Einschnir-
bereich einer zugverformten Al-Probe. Die hier sichtbaren Poren sind allerdings
wesentlich gréRer als die aus der Kleinwinkelstreuung ermittelten.

In den biegeverformten Proben sind derartige Porenstrukturen metallografisch nicht
nachweisbar. In Ubereinstimmung damit lassen sich die in den Versuchen Nr. 4
und 5 festgestelliten Streuphdnomene nicht verniinftig mit einer Guinier-Ndherung
beschreiben. Hier kann die Porod-Ndherung das Verhalten besser erfassen. Der
Exponent der Q-Abhéangigkeit liegt im Bereich von - 3.2 ... -2.4.

Nach der Theorie der Mesomechanik von Medien mit Strukturen von Panin u.a.
[12] entstehen bei der Verformung im Gitter durch lokal konzentrierte Transfor-
mations- und Rotationsprozesse Defektstrukturen, die als Fraktale zu beschreiben
sind. Die nicht ndher definierten fraktalen Strukturen sind mdglicherweise als
Oberflichenfraktale aufzufassen, Dann sind Exponenten im Bereich von -3...-4 zu
erwarten. Der Variationsbereich der vorliegenden Messungen entspricht diesen
Erwartungen nicht. ) R
Kleinwinkelstreuung kann durch Versetzungen hervorgerufen werden., Seeger [5]
hat die Streueffekte an aufgestauten Versetzungen nach Einfachgleitung im
Einkristall berechnet. Die Streuung ist stark anistrop und ist proportional der -4.
Potenz des Streuvektors, wenn Q senkrecht zur aktivierten Gleitebene und propor-
tional der -3. Potenz, wenn Q parallel zur aktivierten Gleitebene gemessen wird.
Nach Schmatz bzw. Gerold und Kostorz (zit. in [6]) ist orientierungsgemittelt ein
1/Q3-Verhalten zu erwarten. Experimentell wird von Heuser [6] an druckverformten
Cu-Einkristallen ein mit der Verformung zunehmender Exponent zwischen -3.2...
-2.2 gemessen. Die Ergebnisse lassen sich nicht ohne weiteres auf Versetzungs-
anordnungen bei Vielfachgleitung und unter den fiir vielkristalline Aggregate aus
Kompatibilitatsgriinden notwendigen Gitterrotationen (bertragen. Immerhin scheint
die Annahme, die Streueffekte auf die im Rif3spitzenbereich erzeugte Versetzungs-
anordnung zuriickzuflihren, nicht unverniinftig zu sein, worauf auch die Korrespon-
denz der 2-d-Verteilung der integrierten Streuintensitét und des a-Parameters mit
der Form der plastischen Zone vor der Rispitze hinweist. Allerdings treten hier
Storungen auf, die moglicherweise durch Korngrenzen und Orientierungseinfliisse
bedingt sind und die gegenwiértig noch nicht ausreichend verstanden werden. Das
bezieht sich auch auf die starken Anisotropieerscheinungen. Anisotrope Streueffek-
te sind - wie bereits ausgefiihrt -fir Versetzungsanordnungen nicht unerwartet.
Dann sollten diese aber auch mit der plastischen Zone korrespondieren. Der Mangel
an dieser Entsprechung, den die experimentellen Befunde ausweisen, einerseits und
die Ubereinstimmung mit der Kornstruktur andererseits, sprechen fir einen Korn-
grenzeneinfluR. Zur ndheren Analyse dieses Effektes wurde die azimutal gemittelte
SAXS-Intensitidt der Bereiche ohne Streaks in den Streakbereich extrapoliert und
von der Intensitat im Streak subtrahiert. Diese Differenz sollte die durch Korn-
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grenzenstreuung bedingte Streuintensitat représentieren. Abb. 25 zeigt die Guinier-
Darstellung. Aus dem Anstieg der Geraden in der Guinier-Ndherung kann eine
GroRe der Streuer von 0,9 nm abgeschétzt werden, die eine vernunftage Schatzung
fir die effektive Korngrenzenbreite darstellt.
Stark anisotrope Streueffekte werden auch bei Mehrfachstreuung beobachtet [141.
Die geringe Divergenz des Strahles, der feine Fokus und die hohe Energieaufldsung
schlieBen aber doppelte Bragg-Streuung aéls Quelle des Phdnomens bei der ver-
wendeten Anordnung aus.
Grundsétzlich erscheint die Anwendung der KWS -Technik zur Untersuchung von
verformungsbedingten -Strukturschadigungen erfolgversprechend zu sein. Die
SANS-Technik verlangt die Anwendung gréRerer Materialvolumina. Deshalb solite
sie den Untersuchungen nach homogener Verformung oder an Proben groRerer
Dimension vorbehalten sein. Starke Gradienten der Verformung, die z.B. im Umfeld
eines belasteten Risses auftreten, kénnen mit der SM-SAXS-Technik analysiert
werden. Ein lokales Aufldsungsvermégen.im ym-Bereich unter Nutzung von Bragg-
- Fresnell-Linsen erscheint méglich, die damit verbundenen experimentellen Probleme
werden aber noch nicht ausreichend beherrscht. Aber auch bei Fokussierung mit
einer Spiegel-Monochrometer-Anordnung erhélt man Strahlquerschnitte, die zur
Analyse von Strukturgradienten im Bereich von 1/10...1/100 mm verwendbar sind
und realisiert damit erste Schritte auf dem Weg zu einem "Kleinwinkelstreu-Mikro-
skop™ zur Untersuchung von Defektstrukturen in metallischen Werkstoffen. Fir
medizinische Problemstellungen werden an organxschen Materialien solche Metho-
den bereits versucht [13].
Mit der Reduzierung des pro MelSschnttes untersuchten Matenalvolumens tauchen
allerdings neue Fragestellungen auf. So kénnen einerseits die Streuphdnomene
zunehmend durch Grenzflacheneffekte -hervorgerufen werden. Zumindest flr die
'Oberfléche sind aus den hier vorgestellten Ergebnissen derartige Einfllisse allerdings
-nicht erkennbar. Bei Proben, die chemisch geétzt worden sind und die lichtmikro-
skopisch eine andere Oberflachenstruktur als mechanisch- bzw. chemo-mechanisch
polierte Proben zeigten, waren keine Unterschiede der Streuphénomene feststell-
bar. Andererseits ist zu priifen, inwieweit die unter der Voraussetzung einer
unendlich ausgedehnten Struktur abgeleiteten streuungstheoretischen Zusammen-
hénge fir die Interpretation der mit SM-SAXS-Technik gewonnenen Streuverteilun-
gen modifiziert werden missen.

5. Zusammenfassung

Die verformungsinduzierten Schadigungsstrukturen in technischen Al-Werkstoffen
nach einsinniger Zug- und Biegebelastung wurden mit KWS-Methoden in unter-
schiedlichen MeRanordnungen tiberpriift. Sowohl im Einschnirbereich einer Zug-
probe als auch vor der RiRspitze einer ermiidungsangerissenen 3-Punkt-Biegeprobe
konnten verstarkte KWS-Effekte nachgewiesen werden. Wahrend die Effekte im
Einschniirbereich der Zugprobe dehnungsinduzierter Porenbildung mit einer mitt-
leren GréRe um 775 ym zuzuordnen sind, sind die Streueffekte im RiBspitzenbe-
reich besser als Versetzungsstreuung zu interpretieren. Bei Anwendung eines hoch-
fokussierten feinen Synchrotron-Réntgenstrahles hoher Intensitat, der rasterartig
Uber das zu untersuchende MeBfeld geflihrt wird, lassen sich so Gradienten der
Schidigungsstruktur mit einer Ortsauflésung von 0.1...0.01 mm erfassen. Korn-
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grenzen kénnen stark anisotrope Streueffekte bewirken, die sich mit den dehnungs-
bedingten Streuerscheinungen Uberlagern und so deren Interpretation erschweren.
- Die als scanning microbeam small angle X-ray scattering (SM-SAXS) bezeichnete
Technik kann potentiell als ein erster Schritt zur Entwicklung einer Kleinwinkel-
streu-Mikroskopie zur Untersuchung stark inhomogener metallischer Defekt-
strukturen betrachtet werden. Die weitere Arbeit erfordert beugungstheoretische
Analysen, die Entwicklung von Methoden zur Reduktion der anfallenden Daten-
menge und die Auswahl geeigneter Werkstoffsysteme, um die Interpretation der
KWS-Phinomene voranzubringen und Mdéglichkeiten und Grenzen einer solchen
Technik abzustecken.
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Verzeichnis der Symbole und Abklrzungen

SANS
SAXS
KWS-
ESRF
BENSC
HASYLAB
SM-SAXS

Small Angle Neutron. Scattering

Small Angle X-raykScattering
Kleinwinkelstreu-

European Synchrotron Research Facility
Berlin Neutron Scattering Center
Hamburger Synchrotron-Laboratorium
Scanning Microbeam Small Angle Neutron Scattering
Streuvektor

Streuintensitat

Energieauflésung

Porod-Exponent

Porenradius

Guinierradius



Tabelle 1 : Versuchsprogramm
Versuch-Nr. | Strahl/Quelle Gerat/Anlage Untersuchungs- Experimentelle Material
gegenstand Bedingungen '

1 Roéntgenstrahl- JUSIFA Schadigung im Q-Bereich: . AlMgSi, (iberaltert
Synchrotron ' Einschnlirbereich 5x102..10° nm™ Al 99.5
HASYLAB nach einachsigem | A = 0,1746 nm

| Zug Strahlquerschnitt:
» 0,5 mm x 1 mm 7 7

2 Neutronenstrahi- SVv12 Einschniirbereich Q-Bereich: - AlMgSi, (iberaltert
quelle BENSC Doppelkristall- nach einachsigem | 10%...3x102 nm”" | Al 99.5

diffraktometer Zug A = 0,48 nm
Strahlquerschnitt:
| 7 4x3; 20x1,2 mm® ,
3 Roéntgenrdhre Doppelkristall- Schadigung im Q-Bereich: AlMgSi, tberaltert
diffraktometer Einschniirbereich ~ | 5x10°...10" nm"’
nach einachsigem | A = 0,154 nm
Zug Strahlquerschnitt:
1 mmx 2 mm
4 Rontgenstrahl- MICROFOCUS Mikrostrahl-Scan- Q-Bereich: ; AlMgSi, beraltert
synchrotron ESRF | ID13 Technik im 10™...3x10° nm™ Al 99.5

Rifkspitzenbereich A = 0,095 nm

nach Biegung Strahlquerschnitt:
15 ym x 150 ym
Scanschritt:

» 200 ym v
5 Réntgenstrahl- MICROFOCUS ' Mikrostrahl-Scan- | Q-Bereich: AlMg3, Ti
- synchrotron ESRF | ID13 + Bragg- Technik im RiR- 2x102...10° nm
Fresnell-Linse spitzenbereich A =0,125 nm

nach 3PB-Biegung | Strahlquerschnitt:
2 um X 2 um
Scanschritt: 5 ym




Tabelle 2

Gyrationsradius und auf Q=0 extrapolierte Streuintensitat |, fiir verschiedene

MeRpositionen an einer zugverformten Al99.5-Probe

(Probenlage: Zugrichtung senkrecht zur Ebene des Streuvektors, Annahme einer

bimodalen Verteilung)

Q-Bereich [nm™]

MeRposition :

2,5x107%...4.5x103 - 4.5%x107%...1.0x102

Code | Entfernung Rg:/nm loy Raz los
von d,;,/mm 7

a -1 630 498 199 27
b 0 646 508 206 28
c 1 631 408 187 23
d 2 557 267 208 29
e 3 527 276 187 26

(R; - Gyrationsradius nach Guinier, |
Position mit kleinstem Querschnitt)

[

- in willktrlichen Einheiten, d_,, - axiale




2d - Detektor

Zugrichtung

I SAXS - Intensitits-
Einspannkopf

rd verteilung
(unverformt) ,_.-'
ll,'
Gléichmal.idehnungs- —] i
bereich Iy
. SAXS - Probe
Translationsrichtung
der MeBposition o — Einschniirbereich
'_,.' - Zugprobe

Abb. 1 Prinzip der experimentellen Anordnung fur SAXS-Unter-
suchungen an zugverformten Proben
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Abb. 2 Prinzip der experimentellen Anordnung fiir SANS-Unter-
suchungen an zugverformten Proben
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Abb. 4 Geflige in der Umgebung der RiRspitze nach Biegebelastung einer Probe aus Al99.5
Elektrolytisch geétzt in wéRriger 20%iger HBF4-Loésung, polarisiertes Licht




Abb. 5 Gefiige in der Umgebung der RiRspitze nach Biegebelastung einer Probe aus AlMgSi1
Elektrolytisch gedtzt in wiRriger 20%iger HBF,-LGsung, polarisiertes Licht
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Abb. 8  Gefiige in der Umgebung der lesspltze nach
Biegebelastung einer Probe aus AlMg3

oben: poliert
unten: Elektrolytisch geétzt in wéaRriger 20%|ger
HBF,-L&sung, polarisiertes Licht
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Abb. 8  3d-Rekonstruktion der Transmission in RiRndhe
(x,y-Achsen: Verschiebungskoordinaten der Probe in mm,
z-Achse: Registrierte Intensitat in willkiirlichen Einheiten)
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Abb. 9 Verformungsbedingte Rdéntgen-Kleinwinkelstreuung von
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(MeRebene senkrecht zur Zugrichtung orientiert, 0,1,2,3 =
Mefposition, Abstand in mm vom Zentrum der Einschniirung)
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Abb. 10 Vergleich der normierten Neutronenkleinwinkelstreu-
ung fur Zugproben aus AlMgSi1, gemessen an
unterschiedlichen Positionen und in 2 zueinander
senkrechten Richtungen
(G-Kurve n - normierte Geratekurve, Kop¥ - Einspannkopf, Steg -
Einschniirzone, iZR - Zugrichtung parallel zur MeBebene, gZR -
Zugrichtung senkrecht zur MeRebene , 0; 2 - Abstand vom
minimalsten Querschnitt, n - normiert)
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Abb. 11 Vergleich der SANS-Intensitat von zugverformtem

Al99.5 flr verschiedene axiale MeRpositionen
Probenorientierung: Zugrichtung senkrecht zur MeRRebene
(a-e: unterschiedliche MeRpositionen)
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Abb. 12 Vergleich der SANS-Intensitét von zugverformtem

Al99.5 flr verschiedene axiale MeRpositionen
Probenorientierung: Zugrichtung parallel zur Meflebene
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Abb. 17  Guinier-Darstellung der azimutal gemittelten Streuintensitat
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Abb. 18  Abhéangigkeit der Kleinwinkelstreuintensitat (azimutal

gemittelt) vom Streuvektor Q fiir verschiedene Absténde von

der RiRspitze

Probe: Al99.5, gebogen (Zahl: Abstand von der Ri3spitze in mm)
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gebogene Probe aus Al99.5
(Koordinate der Rif3spitze 0,0)
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2d-Verteilung der Streuintensitdt bei SM-SAXS mit Bragg-
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Abb. 23  Abhingigkeit der azimutal gemittelten Kleinwinkel-

streuung vom Streuvektor Q filir eine Position nahe der
RiRspitze nach Leerstrahl-Korrektur
SM-SAXS-Experiment mit Bragg-Fresnell-Linse, AlMg-3-
Biegeprobe



REM-Aufnahme eines Lingsschliffes einer zugverformten

Abb. 24
Al-Probe
4,00E+00
3,00E+00 e : -
* : ] i
2,00E+00 |—* ;
* i ;
— .
] M S !
T, 1,00E+00 s i
= kkﬂ\ |
g I !
2 9,008+00 : :
' L] e——] .
| . !\l\.\ » '
! ! } —" o=
! : . : \4 .
-1,00E+00 : - : :
i i . ] *
i i i y = -23,141x + 0,9996 RG=12,64 A +
2,00E+00 -
.3,00E+00 : - : :
0,00E+00  1,00E-02  2,00E02  3,00E-02  4,00E-02 5005-02 600802 7.00E-02  §00E-02  §,00E-02  1,006-01
_QZ (AZ)
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