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1. Einleitung

1. Einleitung

In der Technik sind zahlreiche Oberflachenbehandlungsverfahren wie z.B. Einsatzhéirten, Nitrieren,
Beschichten, Festwalzen und Kugelstrahlen etabliert, mit denen versucht wird, das Ermiidungs-,
VerschleiB3- und/oder Korrosionsverhalten von metallischen Bauteilen hinsichtlich der zu erwartenden
Beanspruchungen zu optimieren. Diese Prozesse und andere Bearbeitungsverfahren wie Schleifen,
Léppen oder Polieren verdndern die oberflichennahen Werkstoffbereiche in komplexer Weise. Dabei
nimmt die Dicke der beeinfluften Randschicht i.a. mit zunehmender Hérte und mit abnehmender
Wirmeleitfihigkeit der Bauteile ab. Die durch Bearbeitungen beeinflulten Randschichten von kera-
mischen Bauteilen beispielsweise sind meist nur wenige pm dick. Aufgrund der vielparametrigen
Einfliisse, die bei den meisten Oberflichenbehandlungs- und Bearbeitungsverfahren fiir die Werkstoft-
eigenschaften bestehen, kommt der Charakterisierung der erzeugten Randschichten eine erhebliche
Bedeutung zu. Bei Eigenspannungs-, Phasen- und Texturanalysen in oberflaichennahen Bauteilbereichen
sind réntgenographische MeBverfahren die Methoden der Wahl. Mit zunehmendem Einsatz harter und
insbesondere keramischer Werkstoffe kommt den zerstdrungsfreien rontgenographischen Untersuchun-
gen der Tiefenverteilungen von Eigenspannungen und Phasenzusammensetzungen eine wachsende
Bedeutung zu. Sie sind jedoch hinsichtlich der MeBtechnik und auch der Auswertetechnik gleicherma-
Ben schwierig.

Rontgenographisch lassen sich unter Variation der Eindringtiefe der Strahlung zerstérungsfrei Aussagen
tiber die Tiefenverteilungen der jeweiligen MeBgrofie gewinnen, falls die Dicke der beeinfluBBten
Randzone kleiner als die Eindringtiefe der verwendeten Rontgenstrahlungen ist. Bereits Anfang der 80er
Jahre wurden erste methodische Ansétze zur Beriicksichtigung von Gradienten bei der réntgenographi-
schen Analyse oberflaichennaher Eigenspannungszustinde veroffentlicht [1]. Als zentrales Problem
ergab sich dabei sehr rasch die Notwendigkeit der Inversion eines Faltungsintegrals, die sich physika-
lisch bedingt als schlecht konditioniert erwies. Daraus leitete sich fiir derartige Untersuchungen die
Forderung nach Variation der Eindringtiefe der benutzten Rontgenstrahlung und der Gitterdehnungs-
messungen in moglichst vielen Richtungen ab. Diese Notwendigkeit wurde durch zahlreiche Eigen-
spannungsanalysen mit Synchrotronstrahlung bestatigt [2-12].

Neben den genannten mefBtechnischen Faktoren haben aber auch die gewdhlten Auswertemethoden
einen sehr grofien EinfluB auf die Giite der erzielten Ergebnisse. Zunichst ist eine optimierte Be-
stimmung der Lagen und Integralintensitdten der Interferenzlinien erforderlich. Bei mehrphasigen
Werkstoffen und bei niedrig symmetrischen Kristallstrukturen der vorliegenden Phasen der untersuchten
Werkstoffe treten hiufig tiberlagerte Interferenzlinien auf, deren Separation nur durch Profilanpassungen
moglich ist [13-27]. In keiner der zitierten Arbeiten erfolgte jedoch eine Priifung der Fehlerschranken
der Anpassung. Die Signifikanz der Separation schwacher sowie sehr nahe beieinander liegender Profile
ist Gegenstand aktueller Diskussionen. Bei rontgenographischen Analysen miissen fiir die Tiefenvertei-
lungen der Eigenspannungen bzw. der Phasenzusammensetzungen geeignete Ansétze gewéhlt werden,

da fiir die notwendige Inversion eines Faltungsintegrals keine analytische Losung existiert. Einfache
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lineare Ansétze [1, 28] fiihrten zwar meist auf numerisch stabile Losungen, konnten jedoch die real im
erfaiten Eindringtiefenbereich vorliegenden Verteilungen nur in Ausnahmefillen befriedigend be-
schreiben. In [1, 29] ergab sich auch, daB} allgemeine nichtlineare Anséitze zur Bestimmung der Tiefen-
verteilungen von zwei- und dreiachsigen Spannungszustinden sowie zur Ermittlung der spannungsfireien
Gitterkonstanten sehr schnell auf instabile Losungen fithren. Zur Stabilitdtsverbesserung wurden daher
von [5, 30-32] verniinftig erscheinende Funktionstypen fiir die Tiefenverteilungen angenommen,
allerdings mit der Konsequenz, daB3 die resultierenden Ergebnisse stark von deren Auswahl beeinfluf$t
wurden. Zudem konnten die gemessenen Linienlageverteilungen zum Teil nur unbefriedigend angena-
hert werden. Das Polynom-Verfahren [33] beschreibt Eigenspannungstiefenverteilungen mit Hilfe von
Polynomen wihlbaren Grades, so dal im Prinzip einschrinkende Annahmen hinsichtlich deren Verldufe
entfallen und auBlerdem eine Bewertung der Stabilitdt der Ergebnisse durch Variation des Polynom-
grades moglich wird. Allerdings sind oft Polynome hohen Grades erforderlich, die bereits in relativ
geringen Oberfldchenentfernungen instabil aufschwingende Losungen ergeben. Das Polynom-Verfahren
erfiillt somit ebenfalls nur eingeschrinkt die Forderungen nach Allgemeingiiltigkeit und Stabilitét der
Losungen.

Deshalb wurde das Abschnitt-Polynom-Verfahren (AP-Verfahren) [34] entwickelt, das durch eine stetig
differenzierbare abschnittsweise Beschreibung vorliegender Eigenspannungstiefenverteilungen mit Hilfe
von Polynomstiicken eine grofleren Flexibilitédt hinsichtlich der Lésungsfunktionen und eine deutlich
verbesserte Losungsstabilitdt gewdhrleistet. Es erméglicht auch die kombinierte Auswertung von
Linienlageverteilungen, die mit unterschiedlichen Verfahren zur Variation der Eindringtiefe der R6nt-
genstrahlung ermittelt werden. AuBBerdem kdnnen zur statistischen Absicherung der ermittelten Tiefen-
verteilungen Vertrauensintervalle angegeben werden.

In der vorliegenden Arbeit werden zundchst die Grundlagen und der aktuelle Kenntnisstand der rontge-
nographischen Ermittlung gradientenbehafteter Eigenspannungszustinde und Phasenzusammenset-
zungen vorgestellt. Danach wird auf die Analyse von Interferenzlinien mit Hilfe von Profilanpassungen
durch geeignet gewihlte Funktionen eingegangen. Dabei werden die statistischen Fehler bei der
Bestimmung von Linienlagen und Integralintensitéiten bei der Profilanpassung sowie bei dem eingefiihr-
ten Flichenschwerpunktverfahren ermittelt und miteinander verglichen. AnschlieBend wird das
Abschnitt-Polynom-Verfahren vorgestellt und seine Moglichkeiten und Grenzen bei der Analyse
gradientenbehafteter Eigenspannungszustinde und Phasenzusammensetzungen anhand von Modell-
rechnungen aufgezeigt. Ausgewdéhlte experimentelle Untersuchungen an hartbearbeiteten ZrO,-Kerami-
ken, an Ti(C-N)-Gradientenschichten sowie an einem kugelgestrahlten Vergiitungsstahl schliefen die
Arbeit ab.
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2. Grundlagen und Kenntnisstand

2.1 Eigenspannungen in homogenen kristallinen Werkstoffen

Eigenspannungen sind Spannungen, diec in Abwesenheit duBlerer Kriafte oder Momente in einem
Werkstoff oder Bauteil vorliegen und sich im mechanischen Gleichgewicht befinden. Eigenspannungen
sind stets die Folge inhomogener plastischer Forménderungen, die bei der Herstellung und Bearbeitung
von Werkstoffen und Bauteilen entstehen. Je nach Vorgeschichte kommt es dabei zur Ausbildung von
charakteristischen Eigenspannungszustinden. Man unterscheidet Eigenspannungen 1., II. und

III. Art [35], deren Summe die lokal vorliegenden Eigenspannungen
+ 0.ES,]]I (])
ergeben. Dies ist in Bild 1 schematisch fiir den Verlauf der Eigenspannungskomponente oyES langs einer

x-Achse in einem homogenen Werkstoff dargestellt.

Eigenspannungen 1. Art sind tiber grofiere Werkstoffbereiche hinweg hinreichend konstant und durch

ESI _ [ IOES av }
° ) f dv viele Komer

beschreibbar. Sie sind in ihrer Wirkung dquivalent zu von aufien auf Werkstoffe oder Bauteile aufge-

@)

prigte Lastspannungen. Die mit den Eigenspannungen I. Art verkniipften Gitterdehnungen fithren zu
Lageverschiebungen von Réntgeninterferenzlinien und kénnen daraus auf rontgenographischem Wege

bestimmt werden.
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Bild 1: Eigenspannungen 1., II. und III. Art in einem homogenen Werkstoff (schematisch).
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Eigenspannungen II. Art sind iiber einzelne Kérner bzw. Kornbereiche hinreichend konstant und durch
f o™ dv
f dV ein Kom

ESI _ ES|I

o -0 3)
gegeben. Sie bewirken bei homogenen makroskopisch isotropen Werkstoffen keine Verschiebungen der
Lage sondern lediglich eine Verbreiterung der Rontgeninterferenzlinien.

Eigenspannungen III. Art schlieBlich sind bereits liber kleinste Gitterbereiche hinweg inhomogen und

lokal durch

0ES,]]] = [UES _ 0.ES,I _ 0ES,II]

an einer Stelle (4)
bestimmt. Sie sind eine Folge der Eigenspannungsfelder von Gitterbaufehlern und beeinflussen deshalb

ebenfalls die Breite und Form, nicht aber die Lage der Rontgeninterferenzlinien.

2.2 Beugung von Rontgenstrahlung an vielkristallinen Werkstoffen

Monochromatische Rontgenstrahlung wird an Gitterebenen {hkl} eines Kristalls gebeugt, wenn ihre
Wellenléinge A die GroBenordnung der Gitterebenenabstinde D,™" des spannungsfreien Kristallgitters
erreicht. Konstruktive Interferenz tritt auf, wenn der Gangunterschied zweier Strahlen gerade ein
Vielfaches der Wellenldinge A betrdgt. Wie Bild 2 links zeigt, ist dies gerade dann der Fall, wenn der
Winkel 26,™ zwischen dem einfallenden Strahl der Intensitit T, und dem reflektierten Strahl der

Intensitét I die Bragg'sche Gleichung

2D ™M sin@f = A ()
erfiillt.
Uhkl)I \
ﬁ n
D %in 9"0“"”\’ .
Gitterebenen
(hkl}

Bild 2: Beugung monochromatischer Rontgenstrahlen an einem unbelasteten (links) und einem mechanisch

belasteten Kristallgitter (rechts) nach dem Bragg'schen Reflexionsmodell.
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Bild 3: Schematische Darstellung des Normalenkegels (N) und des Interferenzkegels (I) (links) sowie die durch
Oberflichenlot (L) und Primérstrahl I, aufgespannte Schnittebene durch Normalen- und Interferenzkegel, die bei

der Registrierung eines Interferenzprofils durchlaufen wird (rechts).

Bei einem vielkristallinen Werkstoff sind immer gentigend Korner im Kristallverbund so orientiert, daf3
ihrer Gitterebenen vom Typ {hkl} die Interferenzbedingung erfiillen. Die Normalen N dieser Ebenen
bzw. die zugehdrigen abgebeugten Intensititen I bilden jeweils einen Kegelmantel mit dem Offnungs-
winkel 180° - 20" bzw. 2 (180° - 20"™") um den einfallenden Strahl I, (vgl. Bild 3 links). Der in
Bild 3 rechts angedeutete Schnitt durch Oberfldchenlot L, Primérstrahl 1, sowie Normalen- und Interfe-
renzkegel bestimmt das Interferenzprofil 1(26"™"), wie es mit iiblichen Rontgendiffraktometern gemes-

sen wird. Die unter 20™ abgebeugte Intensitit eines Interferenzprofils wird gemiB
I =1 K, |F{hkl}|2 H® TP A M (6)
durch mehrere Intensitdtsfaktoren bestimmt [36]. Darin ist K, ist eine apparativ bestimmte Konstante.
Der Strukturfaktor F,, beschreibt das Streuvermdgen der Netzebenenschar {hkl} in Abhéngigkeit der
vorliegenden Gitterstruktur sowie der darin enthaltenen Atome und der Flichenhiufigkeitsfaktor H"™"
gibt die Zahl der symmetriedquivalenten Netzebenenscharen an. Der Lorentz-Polarisationsfaktor LP
enthélt den Lorentzfaktor L, der beriicksichtigt, daB sich die Kristallite abhéingig vom Beugungswinkel
unterschiedlich schnell durch die Reflexionsstellung drehen, sowie den Polarisationsfaktor P, der die
Richtungsabhéngigkeit der Intensitéit der an den Elektronen der Atomhiille abgebeugten Dipolstrahlung
beschreibt. Mit dem Absorptionsfaktor A wird die Intensitdtsabnahme aufgrund von Absorptions-
vorgédngen im Werkstoff beschrieben, die vom Laufweg der Strahlung im Werkstoff und damit je nach
verwendeter MeBanordnung auch vom Beugungswinkel 0 abhingt [37]. Der Temperaturfaktor M
schlieBlich beriicksichtigt den EinfluBl thermischer Bewegung der Gitterbausteine auf die abgebeugte

Intensitit. Er weist einen Abfall mit steigendem Winkel 0 auf, kann aber {iber kleinere 0-Bereiche als
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konstant angenommen werden [36].

Die Form der mit Rontgendiffraktometern registrierten Interferenzlinien wird sowohl von apparativen als
auch von werkstoffspezifischen Faktoren beeinflufit. Strahldivergenzen und endliche Wellenldngen-
bereiche der verwendeten Rontgenstrahlung fithren zu apparativ bedingten Verbreiterungen der Interfe-
renzlinien |38, 39]. Inhomogene Gitterkonstanten sowie inhomogene Makro- und Mikroeigenspannun-
gen in dem rontgenographisch erfaBten Werkstoffvolumen bewirken lokale Anderungen der Netz-
ebenenabstinde D™ und damit werkstoffmikrostrukturbedingte Verbreiterungen der Interferenzlinien,
die als physikalische Verbreiterungen bezeichnet werden [40]. Durch destruktive, d.h. unvollstindig
ausloschende Interferenz, durch Fluoreszenzstrahlung, sowie durch inelastische Compton- und Luft-
streuung entsteht eine zusitzliche, meist ebenfalls vom Beugungswinkel 20 abhingige Untergrund-
intensitdt U [41].

Die charakteristischen KenngroBen einer gemessenen Interferenzlinie sind die Linienlage 260%™ die
maximale Intensitét I, und die integrale Intensitét [, sowie die Halbwertsbreite HWB und die integrale
Breite IB. Diese GréBen sind in Bild 4 veranschaulicht. Die Maximalintensitit ist die um U reduzierte
maximal registrierte Intensitét. Jeweils nach Abzug des Untergrunds ist die integrale Intensitét gleich der
Fliache unter der Interferenzlinie, die Halbwertsbreite die Breite in halber H6he der Interferenzlinie und
die integrale Breite IB die Breite des Rechtecks der Hohe I, und der Fliche I,,. Die Linienlagen 26"
werden zur rontgenographischen Spannungsanalyse, die Integralintensitéten 1, zur rontgenographischen
Phasen- und Texturanalyse benutzt. Wegen der apparativen Einfliisse liefern die Halbwertsbreite HWB

sowie die integralen Breiten IB lediglich qualitative Informationen tiber die vorliegende Werkstoff-

= .
'z Flchew  JHWB S| |
(= schwerpunkt
8 \ |l
R 5 [ ] .

. : ' I /2

] : -

] n

I NPRRL P U, DU S B e W S
U
zé{hﬂ}

Beugungswinkel 26 in Grad

hkl

Bild 4: Interferenzlinie mit den KenngroBen Linienlage 20™, Maximalintensitit 1

Halbwertsbreite HWB, Integralbreite IB und Untergrund U (schematisch).

Integralintensitét [,

max? nt?
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mikrostruktur. Genauere Aussagen dariiber erlaubt die meB- und auswertetechnisch sehr aufwendige

Rontgeninterferenzprofilanalyse (vgl. [42]).

2.3 Messung und Analyse von Interferenzlinien

Bei der Messung von Interferenzlinien werden mit Hilfe geeigneter Detektoren die Intensitétsvertei-
lungen entlang radialer Schnitte durch Interferenzkegel bestimmt. Ein so ermitteltes Interferenzprofil ist
in Bild 3 (rechts) schematisch mit eingezeichnet. Zur Registrierung von Interferenzlinien werden, wie in
Bild 5 (oben) dargestellt, die zu untersuchenden Probenoberflichen im Zentrum eines Diffraktometers
angeordnet. Im gezeigten symmetrischen Fall ist der Einfallswinkel 90 - © des Primérstrahls gleich dem
Ausfallswinkel des abgebeugten Strahls, und die Normalen N™ der reflektierenden Gitterebenen fallen
mit dem Oberfldchenlot L zusammen. Da die Strahlungsquelle aus apparativen Griinden meist feststeht,
wird zur Messung der Interferenzlinie {hkl} die unter 20 abgebeugte Intensitét 1 durch Drehung eines
Detektors um die 20-Achse in Schritten von dy, registriert. Die MeBrichtung, die durch die Normalen
N der reflektierenden Gitterebenen als Winkelhalbierende zwischen dem einfallenden Strahl I, und

dem abgebeugten Strahl I gegeben ist, wird dabei konstant gehalten, indem die Probe synchron in

20/0—Achse

Probe
AN

Diffraktometerkreis
/

V/

einfallender
Strahl I, —

90°-0

{hkl}
N\ ;’ L

abgebeugter
Strahl I

Q — Geometrie: Y — Geometrie:

20/6 —Achse = @ —Achse 20/60—Achse
S

Bild 5: Achsen und Winkel eines Diffraktometers in Q- und ¥-Geometrie.
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Bild 6: Zusammenhang zwischen den Winkeln 0, w und « in der Diffraktometerebene.

Schritten von 0g,/2 nachgefithrt wird. Das gemessene Interferenzprofil liegt dann, wie in Bild 4
dargestellt, in Form von diskreten Intensitdtswerten I, an den gewdihlten Stiitzstellen 20, vor. Zur
Variation der MefBrichtung wird die Probe, wie in Bild 5 unten links gezeigt, um den Winkel w aus der
symmetrischen Position heraus um die w-Achse gedreht. Damit ist eine Verringerung der Eindringtiefe
der Strahlung (vgl. Abschn. 2.5) verbunden. Aufgrund des nun mehr asymmetrischen Laufwegs der

hki}

Rontgenstrahlung in der Probe (N | L) muB ein vom Beugungswinkel 0 abhiingiger Absorptions-

faktor
A(20) =1 - tanw cotO @)

berticksichtigt werden [37]. Die Absorptionskorrektur der gemessenen Intensitit erfolgt nach [41] gemiB

or I (20)
1°7(20) = = ®)
A(20)
Statt des Winkels w wird in der Literatur vielfach der Winkel
x =0 - o 9

verwendet, der wie in Bild 6 veranschaulicht, den Winkel zwischen Primérstrahl und Probenoberfldche
in der Diffraktometerebene angibt. Bei Benutzung des Winkels w wird die 20-unabhéingige mathemati-
sche Beschreibung der betrachteten Richtungen von Gitterdehnungen moéglich. Die Benutzung des
Winkels « ist immer dann von Vorteil, wenn bei der geometrischen Betrachtung von Eindringtiefen die
Richtung des Primirstrahls I, relativ zur Probenoberfliche von Bedeutung ist. Darum werden in dieser
Arbeit, abhingig von der jeweiligen Problemstellung, beide Winkel verwendet, die gemé GI. 9
voneinander abhéngig sind.

Neben der Q-Geometrie ermoglicht auch die in Bild 5 unten rechts dargestellte ¥-Geometrie eine
Variation der MeBrichtung sowie der Eindringtiefe der Strahlung. Dabei wird die Probe um den Winkel
¥ aus der symmetrischen Position heraus um die y-Achse gedreht. Die MeBrichtung N ist dann um

den Winkel ¢ gegeniiber dem Oberflichenlot L der Probe geneigt. Aufgrund des dabei symmetrisch
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Lorentz-Polarisationsfaktor LP
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Beugungswinkel 6 in Grad

Bild 7: Lorentz-Polarisationsfaktor LP in Abhéngigkeit vom Beugungswinkel 6.

bleibenden Laufwegs der Rontgenstrahlung in der Probe ist der Absorptionsfaktor unabhingig vom
Beugungswinkel 0, so daB} eine Absorptionskorrektur entfallen kann.

Aus rontgenphysikalischen Griinden immer erforderlich ist die Korrektur der registrierten Interferenzen
durch Abzug des Strahlungsuntergrunds, der liblicherweise als zwischen den beiden Profilausldufern

linear verteilt angenommen wird. Nach dem Untergrundabzug kann eine Lorentz-Polarisations-Korrektur

gemdl
1(26
1;““(29) = g (10)
LP(20)
erforderlich werden, mit
2
LP(260) = 1 + cos’20 (nach [37]). (11)
sin“0

In Bild 7 ist der Verlauf des LP-Faktors tiber dem Beugungswinkel 0 gezeigt. Der LP-Faktor ist fiir
Beugungswinkel 6 > 50° ndherungsweise konstant, so daBl LP-Korrekturen nur im Falle relativ breiter
Interferenzlinien bei kleinen Beugungswinkeln erforderlich sind.

Wird als Strahlungsquelle die Kea-Strahlung von Feinstrukturrontgenrdhren mit den Wellenlidngen Ko,
und K, verwendet, so tritt eine Uberlagerung der den beiden Wellenléingen zukommenden Interferenz-
linien auf. Diese sind entweder durch geeignete Korrekturverfahren [43-45] oder durch Profilanpassung

trennbar. Liegen iiberlagerungsfreie Linien vor, so wird als Lage 20'"™" der korrigierten Interferenzlinie
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{iblicherweise die 20-Koordinate des Flachenschwerpunkts des Profils oberhalb eines Schwellwertes von
meist 20..30 % der Maximalintensitit bestimmt. Dadurch werden die tiberproportional starken Einfliisse
der statistischen Schwankungen in den Profilausldufern auf die Lage des Flachenschwerpunktes
unterdriickt (s. z.B. [25, 46]). Erfolgt eine zusitzliche Glittung der Interferenzlinien, so liefert der
Flachenschwerpunkt insbesondere bei geringen Maximalintensitédten und hohem Untergrund stabilere
Linienlagen als die frither hidufiger verwendete Parabelmethode [22, 26], bei der die Scheitelpositionen
von in die Profilmaxima gelegten Parabeln bestimmt werden. Die Parabelmethode fiihrt besonders bei
sehr breiten Profilen zu groflen statistischen Fehlern [46]. Bei asymmetrischen Profilen liefert sie
systematische Fehler bei der Linienlagebestimmung [15]. Sind lediglich relative Linienlageverschiebun-
gen geometrisch dhnlicher Profile interessant, so kann auch die Kreuzkorrelationsmethode [47-49]
benutzt werden. Die Lage des Maximums der Kreuzkorrelationsfunktion, die aus der Faltung des
Interferenzprofils mit einem Referenzprofil entsteht, liefert die Linienlage relativ zur der des Referenz-
profils. Dabei werden bei verschlechterter Winkelauflosung statistische Schwankungen kompensiert.
Liegen aber tiberlagerte Profile vor, so ist keines der genannten Auswerteverfahren in der Lage, die
Interferenzlinienlagen 20™" zuverlissig zu bestimmen. Die zugenommene Leistungsfihigkeit von PC's
erlaubt heute die rasche rechnerische Trennung von tiiberlagerten Interferenzlinien. Dazu werden

geeignete, meist symmetrische glockenférmige Funktionen [13, 14] wie z.B. die Gaussfunktion

B (29 -20%kH ,

o =1 e % migp, - EWB _ 2IB (12 2)

Gauss max m \/E

die Lorentzfunktion

L . HWB 41B
Lo = ; mit b, = =
(1 . (26—26{"“‘})2) V2YV2 -1 V2 (12 b)
0.5y2 b,
oder die Cauchyfunktion

Lo : 21B

ICauchy = mit b, = HWB = —
1+ (26—26{"“})2 T (12 ¢)

0.5b,

unter Minimierung der Fehlerquadrate an die gemessenen Intensititsverldufe angepalit [15-18]. Bei
gleicher Maximal- und Integralintensitéit sowie demzufolge gleicher integraler Breite zeigt, wie Bild 8
erkennen 14Bt, die Gauss-Funktion die grofite Halbwertsbreite und die geringste Intensitdt in den
Auslaufern, die Cauchy-Funktion dagegen das umgekehrte Verhalten. Die Eigenschaften der Lorentz-

Funktion liegen dazwischen. Keine dieser drei Funktionen erlaubt jedoch eine fehlerfreie Beschreibung

10
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— =— Gauss-Funktion
Lorentz-Funktion

= = = = Cauchy-Funktion

Intensitit

Beugungswinkel 26 in Grad

Bild 8: Typische Profilformen der Gauss-, Lorentz- und Cauchy-Funktionen bei gleichen Integralintensititen und

[ntegralbreiten.

gemessener Interferenzprofile, weil diese jeweils durch unterschiedliche apparative und physikalische
Gegebenheiten verdndert werden. Besser bewihrt haben sich die ebenfalls symmetrischen Voigt-
Funktionen [19]

_(20 -20(
Lig = Imax[ 1°m — + 1 e 03by }mit b, = 218 (13 a)
L. (20—20{ >)2 (A-mm+nyn
0.5b,,

und Pearson VII (PVII)-Funktionen [16]

I )
I = e mit b, =

Pearson-VII ( ( 20 — 2@k} )2) m
1] + | =——=
0.5y/m b,

2IB  TI'(m)

HWB
\/B /21/m_1 JTm I‘(m—l/2)(13 b)

die kontinuierlich den Bereich zwischen Cauchy- und Gauss-Funktionen durch Variation eines Form-
parameters 1 bzw. m {berstreichen. Die HWB der Voigt-Funktionen 148t sich nicht geschlossen
darstellen.

Die bei der Fehlerquadratminimierung entstehenden Gleichungssysteme sind bei Anwendung aller
angefiithrten Funktionen nichtlinear und kdnnen nur iterativ geldst werden. Dazu sind Startwerte der zu

bestimmenden Parameter erforderlich, von deren Qualitit die Konvergenz der jeweiligen Iteration

11



2. Grundlagen und Kenntnisstand

abhéingt. Da diese Startwerte stets {iberpriift werden muflten, war bisher kein vollautomatischer routine-
miBiger Einsatz der Profilanpassung bei der Auswertung von intensititsschwachen oder tiberlagerten
Interferenzprofilen moglich [23]. AuBlerdem ist bei nichtlinearen Anpassungen eine Angabe von
Vertrauensintervallen flir die zu bestimmenden Parameter problematisch [24]. Fiir die zuerst genannten
Verfahren zur Linienlagebestimmung existieren hingegen relativ einfache Methoden zur Fehlerabschét-
zung [25-27]. Als Vorteil bietet die Profilanpassung die automatische Mitbestimmung der Integral-
intensititen und Integralbreiten, die bei den anderen Verfahren zur Linienlageermittlung zusétzliche

Rechnungen erfordern [25].

2.4 Rontgenographische Analyse homogener Spannungszustinde

2.4.1 Réntgenographische Grundlagen

Die homogene einachsige elastische Beanspruchung eines Vielkristalls fithrt, wie in Bild 9 links
dargestellt, zu einer Anderung der Abmessungen und damit in dem durch feinere Schraffur hervor-

gehobenen Werkstoffvolumen zu einer makroskopischen Langsdehnung

g, = = = T Eyloe (14 a)

(sl Yo e, (14)
0
LN L
Lv “H
iz i
00000
M X ZO a {hkl},

o
///// L Dw—:h D _ thn O ,7‘//
////////////

Al X(r >
La N5 L
MN‘LM
v i
5 i &
- X > ; é g"* {I|kl é
<+ > % {hkl} ;hkl,\ O %
S, -l D
h 7777
X #

Bild 9: Definition von Makro- und Gitterdehnungen.
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2.4 Rontgenographische Analyse homogener Spannungszustinde

und unter dem Winkel §r gegeniiber dem Oberflachenlot L die Dehnung

v +1 ., v
e = S’ - —|0
v E 1l 7)o (15)

auf. Dabei ist E der Elastizitditsmodul und v die Querkontraktionszahl. Die aus den makroskopischen
Dehnungen resultierenden Abstandsédnderungen der Gitterebenen {hkl} von zwei unterschiedlich zum
Oberflichenlot orientierten Kristalliten sind in Bild 9 rechts schematisch dargestellt. Werden mit D, ™!
die Netzebenenabstinde im spannungsfreien Zustand und mit D" diejenigen unter Einwirkung der

Spannung o, bezeichnet, so lassen sich analog zu Gl. 14 Gitterdehnungen durch

hkl {hkd}
, D® - D

e’ = —D;hkl} (16)

definieren. Diese fithren wegen der Gitterebenenabstandsinderungen D™ - D} 7y einer Ver-
schiebung der Lagen der zugehorigen Interferenzlinien (vgl. Bild 2 rechts) um 26 - 26, Die totale
Differentiation der Bragg-Gleichung ergibt als Zusammenhang zwischen den mit Diffraktometern

meBbaren Linienlageverschiebungen und den interessierende Gitterdehnungen [35]

e = -2 (20™ - 267 cot® . a7

2.4.2 Elastizitdtstheoretische Grundlagen
Liegt mit Bezug auf das in Bild 10 gezeigte probenfeste Koordinatensystem ein oberfldchenparalleler

zweiachsiger Hauptnormaleigenspannungszustand

o 0 0
() =1 0 o= o (18)
0 O 0

mit den Hauptnormaleigenspannungen o,* in x,-Richtung im Azimut ¢=0° sowie 0, in x,-Richtung

im Azimut ¢=90° vor, so ist dieser iiber das verallgemeinerte Hooke'sche Gesetz

_ v+l _ 8y
&; = E Oy ionld( (19)

mit einem dreiachsigen Dehnungszustand

13



2. Grundlagen und Kenntnisstand

€1
Bild 10: Festlegung des probenfesten Koordinatensystems und der Winkelbezeichnungen.

ofs - vogs 0 0
(e) = % 0 ofs - vofs 0 (20)
0 0 —v (0, + 0})

verkniipft. Dabei ist wieder E der Elastizitditsmodul und v die Querkontraktionszahl sowie &; das

Kronecker-Symbol. Die Dehnung & in einer beliebigen Richtung ¢,{,w, die durch entsprechende

o0
Drehungen der Probe im Diffraktometerzentrum ermittelt werden kann, ist identisch mit der Dehnung
€,;" in Richtung der x;*-Achse des sogenannten Laborkoordinatensystems X * = (XIL, sz, ng)T. Dieses
ergibt sich durch Drehungen des Probensystems zundchst um den Winkel ¢ um die x;-Achse, dann um
den Winkel ¢ um die neue x,-Achse (x,") sowie abschlieBend um den Winkel ® um die neue X, -Achse

. Fiir den Dehnungstensor gilt dann die Transformationsvorschrift

€ = &5 =ty h8y ey

mit den dabei benétigten Komponenten der Drehmatrix T (siche z.B. [50])

.4.0
t, = cos¢ siny cosw + SInP sinw,
t, = sing siny cosw - cos¢ sinw (22)
s 2 _ 2 2 — _ 2 _ 2
sowie t,,° = cos"Y cos’ =1-1t, t,".

Damit und mit Gl. 20 liefert Gl. 21 als Beziehung zwischen Eigenspannungen und Dehnungen

(=Dt - v} ol + {wDr? - v} o}

1
Como E s (23)

aus der sich alle Verfahren zur rontgenographischen Analyse oberflichenparalleler zweiachsiger

14



2.4 Rontgenographische Analyse homogener Spannungszustinde

Hauptnormalspannungszusténde ableiten.

2.4.3 Grundgleichung der rontgenographischen Spannungsanalyse
Die Identifizierung der nach GI. 17 in den Richtungen ¢,{,® ermittelten Gitterdehnungen & mit den

in diesen Richtungen clastizititstheoretisch nach Gl. 23 zu erwartenden Dehnungen ¢ liefert als

040
Grundgleichung fiir rontgenographische Spannungsanalysen [51] bei zweiachsigen oberflichenpar-

allelen Hauptnormalspannungszustinden

2tan 0™
2e¢,¢,mzzegh“‘} 2
E &3

{8 41yt 2 -y 080} o2+ { (v 08 1 1)1, 2 -y B0} 1S

(24)

Dabei werden allerdings zur Beriicksichtigung der Einfliisse der elastischen Anisotropie der Kristallite
in Gl. 23 die makroskopischen Werte fiir E und v durch von den betrachteten Gitterebenen {hkl}
abhiingigen rontgenographischen Werten des Elastizititsmoduls E™ und der Querkontraktionszahl
v ersetzt, die entweder aus Einkristalldaten berechnet [52-56] oder experimentell bestimmt werden
konnen [57-59]. Fiir zahlreiche Werkstoffe liegen diese Konstanten in [60] tabelliert vor. Aus hinrei-

chend vielen unter verschiedenen Probenorientierungen ¢,¥r,w gemessenen Linienlagen 20 lassen

000
sich dann mit Hilfe von Gl. 24 die Hauptnormaleigenspannungen ¢, und 0, bestimmen.

20,

[ N
W1 ks
{hkl} [
Zemk])
s 1 0
) e{hkl} V‘hkl' ES ES
tan 0 _E”‘k” (0, +0,)
(i} , ,
A {nk} XA
X3 N XSWN 3 {hid}
\ N
U
« -
ES ES
G, G,

y=0 w=y, y=y,
Bild 11: Spannungsermittlung nach dem sin® { -Verfahren (schematisch).
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2. Grundlagen und Kenntnisstand

2.4.4 Das sin® - Verfahren

Das sin*yr-Verfahren der rontgenographischen Spannungsanalyse [61] erlaubt unter Voraussetzung eines
zweiachsigen oberflichenparallelen Spannungszustandes relativ einfach die Ermittlung einzelner
Normalspannungskomponenten o, in jedem beliebigen Azimut ¢. Dabei werden mit ©w=0°, also bei
o =0 (vgl. Bild 6), in einem ausgewihlten Azimut ¢ unter verschiedenen Distanzwinkeln ¢ heute meist
mit Hilfe eines y-Diffraktometers [62] Interferenzlinien registriert und deren Lagen bestimmt. Fiir
diesen Fall folgt aus GI. 24 mit

ES _ 2 ES 2 ES
o, = cos“p o,° + sin“g o, (25)

die Grundgleichung des sin*y-Verfahrens
v K

@ 4
(0]15S + ofs) - 2tan6§’kl}V B8

- {hkd} {bkl}
20, = 200 + 2tan6) " %

‘2
0 sy . (26)
Trégt man danach die gemessenen Linienlagen 20, , iiber sin*y auf, so ergibt sich nach Gl. 26 ein
linearer Zusammenhang. Dies ist in Bild 11 schematisch veranschaulicht. Da die Steigung der Aus-
gleichsgeraden durch die MeBpunkte abgesehen von einem schwachen tan 6,™-EinfluB von der
spannungsfreien Linienlage 26,™" unabhingig ist, ist offensichtlich die Bestimmung der interessieren-

den Normalspannungen o, ohne exakte Kenntnis der absoluten Linienlagen 26, moglich.

2.5 Rontgenographische Analyse gradientenbehafteter Spannungszustiande
2.5.1 Problemstellung
Schon 1939 wurde von [63] vorgeschlagen, Abweichungen der Ergebnisse von rontgenographischen

Spannungsanalysen bei verschiedenen Eindringtiefen mit tiefenabhingigen Anderungen des Eigen-

einfallender y=0°
Strahl o =0°
abgebeugter

Strahl
A’

Bild 12: Exponentielle Schwichung eines in der Tiefe z abgebeugten Rontgenstrahls in einem Vielkristall 14ngs

eines Laufwegs x (schematisch).
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spannungszustandes und/oder der spannungsfreien Gitterkonstanten zu erkldren. Der erste Ansatz zur
Berticksichtigung von oberflichennahen Eigenspannungsgradienten bei rontgenographischen Eigen-
spannungsanalysen wurde 1948 von [64] verdffentlicht, der die ermittelten Eigenspannungswerte als die
von den in der jeweiligen Tiefe abgebeugten Intensititen gewichteten Mittelwerte der vorliegenden
Eigenspannungstiefenverteilungen interpretierte. Diese gewichtete Mittelung ergibt sich daraus, daf3
Rontgenstrahlung wie in Bild 12 schematisch gezeigt, entlang cines Wegelements dx eine Schwichung
ihrer Intensitit I(x) von

dl = - plx)dx (27)

erfihrt. Dabei ist p der lineare Schwichungskoeffizient des untersuchten Materials fiir die verwendete
Rontgenstrahlung. In [65] sind die linearen Schwichungskoeffizienten der natiirlichen Elemente fiir
Wellenldngen 0.04 nm < A < 121.5 nm tabelliert. Zwischen dem Laufweg x und dem Oberfldchen-

abstand z = -x; besteht bei gegebenen y, 0 und w der einfache geometrische Zusammenhang

x=Z(1+1). (28)

cosy \ sin(0-w) sin(0 +w)

Integration von Gl. 27 liefert mit Gl. 28 das Schwichungsgesetz

I =1 e%, (29)
wobei die Eindringticfe
-1
zx = COS“’( _ N ) = z,cos Y (30)
T} sin(0 -w) sin(0 +w)

als die Dicke der Randschicht festgelegt ist, aus der 63 % der abgebeugten Intensitit stammt. z, ist die
maximale Eindringtiefe bei y=0°. Als Konsequenz der exponentiellen Schwichung der Roéntgen-
strahlung entlang ihres Laufwegs im MeBobjekt ergeben sich alle rontgenographisch ermittelten GrofBien
als die mit den in der jeweiligen Tiefe abgebeugten Strahlungsanteilen gewichtete Mittelwerte der als
Funktion des Oberfldchenabstandes real vorliegenden GréBen. Damit werden die gemessenen Linienla-

gen

20, ,.@2*) = 31)
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2. Grundlagen und Kenntnisstand

und die daraus nach Gl. 24 ermittelten Eigenspannungswerte
§

f 0 (2) e % dz
ofs(z*) =2 i=1,2 (32)

N

f e %% dz

0

von der Eindringtiefe z* und von der Probendicke S abhéngige Funktionen der oberflichennah vorlie-
genden Verteilungen der Linienlage 26, , ,(z) und der Eigenspannungen ¢,"(z). Zur Bestimmung von
interessierenden Eigenspannungstiefenverliufen 0,°(z) muB das Integral in Gl. 32 in geeigneter Weise
invertiert werden. Da fiir Integraltransformationen dieses Typs keine analytischen Riicktransformationen
existieren, kénnen die Berechnungen nur numerisch erfolgen [66]. Als zentrales Problem erwies sich
dabei rasch die mangelhafte Stabilitdt der erhaltenen Resultate wegen der schlechten Konditionierung
der zu Iosenden Gleichungssysteme. Bereits bei geringen Streuungen der gemessenen Linienlagen sowie
bei experimentellen Einschrankungen hinsichtlich der Variation der MeBrichtung und der Eindringtiefe
treten numerisch instabile Lésungen fiir die Eigenspannungstiefenverldufe auf. Daraus resultierte die
Forderung nach Variation der Eindringtiefe der benutzten Rontgenstrahlung in moglichst weiten
Bereichen und Gitterdehnungsmessungen in méglichst vielen Richtungen gegeniiber dem Oberfldchen-
lot der MeBobjekte [3].

2.5.2 MeBverfahren zur Analyse gradientenbehafteter Spannungszustinde

Aus den zuletzt genannten Griinden wurden von verschiedenen Autoren unterschiedliche MeBstrategien
entwickelt. Von [3, 34, 67, 68] wurde cine Variation der Eindringtiefe tiber Gitterdehnungsmessungen
an verschiedenen Gitterebenen {hkl} mit derselben Rontgenstrahlung realisiert. Dazu mubBten die
rontgenographischen Elastizititskonstanten (REK) [58] sehr genau bekannt und Eigenspannungen 1. Art
vernachléssigbar klein sein. Auerdem war die Messung absoluter Linienlagen im gesamten 20-Bereich
erforderlich. Auch bei der Variation der Eindringtiefe durch Messungen mit Rontgenstrahlen unter-
schiedlicher Wellenldnge [9, 31, 69-71] miissen zunédchst die absoluten Lagen der Interferenzlinien
bestimmt werden. Zusitzlich ist die genaue Kenntnis der Wellenldngenabhingigkeit des linearen
Schwichungskoeffizient u(A) erforderlich [71]. Beim Arbeiten mit ¢-Diffraktometern lassen sich die
Forderungen nach moéglichst weiter Variation der Eindringtiefe und der MeBrichtungen gleichzeitig
durch Gitterdehnungsmessungen in einem moglichst groen Distanzwinkelbereich -90° < ¢ < 90°
gegeniiber der Oberflichennormalen unter einem oder unter mehreren Azimutwinkeln ¢ erfiillen. Die
wirksamsten Verbesserungen der Losungen ergaben sich durch Einbezug nahezu oberflichenparalleler
Gitterdehnungsbestimmungen an einer Interferenz {hkl}, die fiir |¢| > 80° mit gleichzeitig sehr
kleinen Eindringtiefen der Strahlung erfolgten [7, 9-12]. Von [2, 12, 72] wurden Messungen an diinnen
Schichten zur Vermeidung von Substrateinfliissen mit nahezu streifendem Einfall des Primérstrahls

unter Reduzierung des Einfallswinkels ¢ durchgefiihrt. Dabei erfolgte nach Bild 6 die Beugung an
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Gitterebenen, deren Normalen um den Winkel o = 8" - « gegen das Oberflichenlot der MeBobjekte
geneigt waren. Der asymmetrische Strahlengang erfordert sowohl eine Absorptionskorrektur [41], wie
in Abschn. 2.3 beschrieben, als auch eine Brechungskorrektur [2, 73], wegen der Anndherung des
Winkels zwischen Réntgenstrahl und Probenoberfliche an den Winkel der Totalreflexion. Eine Varia-
tion der Eindringtiefe kann dabei sowohl durch Messungen an mehreren Gitterebenen [72] als auch
durch eine y-Anderung in einem eingeschrinkten y-Bereich [12] erfolgen.

Bei der sogenannten Streuvektor-Methode [74] wird die Probe um den Streuvektor gedreht, der parallel
zur Normalen N der beugenden Netzebenen liegt. Dabei erreicht man eine Eindringtiefenvariation bei
konstantem Winkel g, was die spitere Auswertung deutlich vereinfacht. Dieser bei Einkristallen oder
auch bei texturbehafteten Vielkristallen durchaus interessante Ansatz erfiillt aber nicht die Forderung
nach Gitterdehnungsmessungen in moglichst vielen Richtungen zum Oberfldchenlot der MeBobjekte.
Bei den drei letztgenannten Vorgehensweisen fiihren aufgrund der Strahldivergenz sowie der geome-
trischen Gegebenheiten bei flachen Einfallswinkeln bereits sehr kleine Dejustierungen der Probe und des
Primirstrahls zu groBBen Fehlern in den gemessenen Linienlagen. Darum miissen die Messungen
grundsétzlich unter Verwendung quasi-paralleler Strahlfiihrungen mit Strahldivergenzen < 0.1° durch-
gefiihrt werden, was mit Soller-Kollimatioren und/oder Sekunddrmonochromatoren moglich ist. Diese
bewirken zwar verbesserte Winkelauflosungen und daraus resultierend schmalere Interferenzprofile, aber
auch deutliche Intensitdtsabminderungen [75]. Deshalb ist die Nutzung von Synchrotron-Réntgen-
strahlungen, die sich durch hohe Intensitit und gute Parallelitidt der nutzbaren Strahlenbiindel auszeich-
nen, sehr vorteilhaft [2-5, 7-12].

SchlieBlich sei auch noch erwihnt, da3 sich durch die Koppelung von Gitterdehnungsmessungen mit
gezieltem Schichtabtrag Eigenspannungstiefenverteilungen auch zerstdrend bestimmen lassen. Auch
dabei muf3 der EinfluB von Gradienten innerhalb der Eindringtiefe der Rontgenstrahlung durch ent-
sprechende Korrekturverfahren beriicksichtigt werden, wenn die vorliegenden Gradienten entsprechend
steil sind und/oder die Dicke der abgetragenen Schichten kleiner oder in der GroBenordnung der
Eindringtiefe der R6ntgenstrahlung ist. Ein solches Korrekturverfahren wurden bereits von [29] vor-

geschlagen.

2.5.3 Auswerteverfahren zur Analyse gradientenbehafteter Spannungszustéinde

Nach Abschn. 2.5.1 erfolgt die Ermittlung gradientenbehafteter Spannungszusténde stets durch ge-
eignete Wahl von Funktionen fiir 0,°%(z), die in Gl. 32 eingesetzt werden. Da Ansiitze fiir allgemeine
dreiachsige Spannungszusténde aufgrund der groflen Zahl der anzupassenden Parameter sehr schnell auf
instabile Losungen fithrten [1, 29], muBiten i.a. Zusatzannahmen getroffen werden. Dabei wurde meist
auf Spannungszustinde zuriickgegriffen, die mit der Vorgeschichte der untersuchten Proben kompatibel
waren. In vielen Fillen wurde beispielsweise im Bereich der Eindringtiefe der Réntgenstrahlung von
einem zweiachsigen oberflichenparallelen Hauptnormalspannungszustand (vgl. Gl. 18) ausgegangen,
dessen Komponenten 0,"%(z) Funktionen des Oberflidchenabstandes z sind [4, 33]. Dabei fithrten zwar

lineare Ansitze fiir 0,"5(z) meist auf numerisch stabile Losungen [1, 28, 76-79], konnten jedoch die real
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2. Grundlagen und Kenntnisstand

im erfafiten Eindringtiefenbereich vorliegenden Spannungsverteilungen nur in Ausnahmefillen be-
friedigend beschreiben. Von [3, 4, 30-32, 80] wurden fiir die vorliegenden Eigenspannungstiefen-
verldufe exponentiell geddmpfte Polynome, gebrochen rationale Funktionen und andere verniinftig
erscheinende Funktionstypen angenommen. Auch auf diese Weise konnten die gemessenen Gitterdeh-
nungsverteilungen nur unbefriedigend interpretiert werden. Es mufte also ein Ansatz gefunden werden,
der stabil und trotzdem flexibel genug ist, um alle méglichen gemessenen Gitterdehnungsverteilungen
befriedigend annéhern zu kdnnen. In [3, 81, 82] wurden Polynome zur Beschreibung der Eigenspan-
nungstiefenverldufe herangezogen. In [33] wurde diese Vorgehensweise zum Polynom-Verfahren

ausgearbeitet. Dabei wird zur Bestimmung der Eigenspannungstiefenverteilungen o,*%(z) ein Polynom

g
o;'(z) = Y, z* of (33)
k=0

mit variablem Grad g gew#hlt und gemédB Gl. 32 fiir z*/S « 1 Laplace-transformiert. Man erhélt

0(z") = zgj k! z"* o, (34)
k=0

Durch Einsetzen in Gl. 24 ergibt sich ein Gleichungssystem, das die Berechnung der Koeffizienten o,*
}

,W

aus den gemessenen Linienlagen 26({3 durch Fehlerquadratminimierung erlaubt. Das Polynom-
Verfahren ist, weil es den Polynomgrad g als einzigen wéhlbaren Parameter enthilt, ein relativ einfach
anwendbares Verfahren, das durch Variation von g die Priifung der Stabilitdt der Ergebnisse erlaubt.
Durch die Wahlbarkeit des Polynomgrades wird im Prinzip auf einschrinkende Annahmen hinsichtlich
der vorliegenden Verldufe verzichtet und die Bewertung der Stabilitit der Ergebnisse ermdglicht. Da die
vorliegenden Eigenspannungstiefenverldufe oft aber stark gekriimmt sind, erfordert ihre Beschreibung
vielfach Polynome hohen Grades, die bereits in relativ geringen Oberflichenentfernungen zu instabil
aufschwingende Losungen fithren. Das Polynom-Verfahren erfiillt somit ebenfalls nur eingeschrinkt die
Forderungen nach Allgemeingiiltigkeit und Stabilitit der Losungen. Durch eine abschnittsweise
Beschreibung der vorliegenden Eigenspannungstiefenverteilungen mit Hilfe von sogenannten "tent-
functions” wurde in [83] versucht, eine groBere Flexibilitit hinsichtlich der Losungsansitze zu erreichen.
Allerdings erforderten diese "tent-functions" eine sehr enge Unterteilung der z-Achse, was einen Verlust
an Stabilitdt und oszillatorische Losungen ergab. Mit Hilfe der "constrained linear inversion"-Metho-
de [24] konnte das Problem der oszillatorischen Losungen aber inzwischen zum Teil gelost werden [84].
Dabei wird das resultierende Gleichungssystem unter der Randbedingung moglichst geringer Anderun-
gen im Eigenspannungstiefenverlauf gelost.

Trotz der vielen Arbeiten zur zerstdrungsfreien réntgenographischen Ermittlung von Eigenspannungs-
tiefenverteilungen sind in der Literatur nur wenige Hinweise zur Ermittlung von Vertrauensbereichen zu
finden. Erste Abschitzungen des signifikanten Tiefenbereichs, in dem eine stabile Bestimmung der
Eigenspannungstiefenverteilungen mit Hilfe zerstérungsfreier Verfahren moglich ist, fithrten auf etwa

das 1.5-fache der maximalen Eindringtiefe z, [30], was spéter auch experimentell bestétigt wurde [31].
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2.6 Rontgenographische Analyse spannungsfreier Gitterkonstanten

Auch zwei qualitative Stabilitdtskriterien wurden vorgeschlagen. Nach [80] ist eine Riickrechnung stabil,
wenn 6,°%(z*) und 0,"5(z) shnliche Tiefenverteilungen mit der gleichen Anzahl an Nulldurchgiingen,
Maxima und Wendepunkten aufweisen, nach [85] soll dagegen bei der Anpassung der Mef3daten eine
moglichst lineare Extrapolation in den nicht erfaiten Eindringtiefenbereich stabilitidtsfordernd sein.
Von [82] wurden erstmals Tests mit Hilfe von Simulationsrechnungen durchgefiihrt. Unter Vorgabe
parabelférmiger Eigenspannungstiefenverteilungen wurden dabei unter Annahme realistischer MeBpara-
meter Linienlageverteilungen simuliert. Da die Riickrechnung der Eigenspannungstiefenverteilungen mit
einem Ansatz von ebenfalls Polynomen 2. Grades fiir 0,°%(z) erfolgte, zeigten die Ergebnisses eine sehr
gute Ubereinstimmung mit den Vorgaben. In der selben Weise wurde von [85] und [86] beim Test ihrer
Verfahren mit realitdtsndheren Tiefenverteilungen vorgegangen. SchlieBlich sei noch erwihnt, daf3 [87]
und [88] unter Vorgabe von Eigenspannungstiefenverteilungen zunichst die den Linienlagen zu-
grundeliegenden Interferenzprofile simulierten und dann die Linienlagen durch Profilanpassung
und/oder durch das Fliachenschwerpunktverfahren bestimmten. Dabei ergab sich, daf3 die aufgrund der
Eigenspannungsgradienten i.a. asymmetrischen Interferenzprofile mit Hilfe des Flachenschwerpunkt-
verfahrens und mit moglichst niedrigen Schwellwerten ausgewertet werden sollten.

Die bei realen Messungen unvermeidlichen statistischen Streuungen der MeBdaten fanden bei den

bisherigen Simulationsrechnungen noch keine Beriicksichtigung.

2.6 Rontgenographische Analyse spannungsfreier Gitterkonstanten

Die Beugungswinkel der MeBobjekte im spannungsfreien Zustand 26, sind i.a. nicht mit hinreichen-
der Genauigkeit bekannt. Deshalb ist es zumindest beim Vorliegen ebener Spannungszustéinde vorteil-
haft, die 26,'"™" als Unbekannte bei der Fehlerquadratminimierung mit anzupassen. Trotzdem benétigt
man zunéchst gute Niherungswerte, um den tan 6,™-Therm in GI. 24 zu berechnen. Diese Néherungs-
werte lassen sich unter Ausnutzung der Symmetrie der Grundgleichung entweder nach der Methode der
dehnungsfreien Richtungen [89, 90] oder genauer mit Hilfe der im folgenden beschriebenen Methode

bestimmen. Fiir w = 0° und

. 2 v i}
2 —
sIn“yY = —v{h“‘}+l (35)
vereinfacht sich Gl. 24 zu
{hkd}
ikl bkl} Vv
20, = 260{ b - 2tan60{ ' o (0} - 05°) cos2¢ . (36)

Bestimmt man in mindestens zwei Azimuten ¢ die Linienlagen 26, und trégt diese iiber cos2¢ auf, so

ergibt sich 26,™ als Achsenabschnitt. Ist 260,™" und damit D,™" fiir hinreichend viele kristallogra-
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2. Grundlagen und Kenntnisstand

phisch nicht gleichwertige Gitterebenen {hkl} ermittelt, so lassen sich die Gitterkonstanten mit Hilfe der

Bezichungen
2 2 2
ho+k"+17 fiir kubische Strukturen
a;
2 2 2
1 _ { h™+k” , I° fiir tetragonale Strukturen und (37)
D, a; cy
4 h*+hk+k? 17
— ———— + — fiir hexagonale Strukturen
3 a'02 c02

unter Fehlerquadratminimierung bestimmen. Besteht eine Tiefenabhingigkeit der spannungsfreien
Gitterkonstanten D,™"(z) und der zugehérigen Beugungswinkel 26,"™(z), so ergeben sich die experi-

mentell bestimmten Beugungswinkel im spannungsfreien Zustand zu

S

f 208(z) e 77 dz

20y (zx) = °
f e ¥ dz

0

(38)

und sind damit von der Eindringtiefe z* der benutzten Rontgenstrahlung abhédngig. In diesem Fall
miissen auch fiir 26,"!(z) geeignete funktionale Ansitze gewihlt werden. Werden diese in Gl. 38
eingesetzt, so lassen sich die Tiefenverliufe der Beugungswinkel im spannungsfreien Zustand 26, (z)
zusammen mit den Eigenspannungstiefenverteilung durch eine Fehlerquadratminimierung bestimmen.
Der hier beschriebene Fall einer Uberlagerung von Eigenspannungsgradienten und chemischen Gradien-
ten wurde erstmals von [91] untersucht. Dort wurde jedoch der chemischen Gradient elektronenmikro-
skopisch bestimmt. Erste Ansédtze zu einer rein rontgenographischen Analyse iiberlagerter Eigen-
spannungsgradienten mit chemischen Gradienten sind in [92] zu finden. Unter der Annahme homogener
Eigenspannungen wurde dagegen von [93] der Gallium-Gradient x(z) in einer Cu(In, Ga)Se,-
Photovoltaic-Gradientenschicht und von [94] durch Ermittlung der Wasserstoffgradienten nach unter-
schiedlichen Alterungszeiten der Diffusionskoeffizient von Wasserstoff in einem austenitischem Stahl

bestimmt.
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2.7 Rontgenographische Phasenanalyse

2.7 Rontgenographische Phasenanalyse
2.7.1 Prinzip der réntgenographischen Phasenanalyse

Enthilt eine Probe mehrere Phasen p, so gilt Gl. 6 sinngeméB fiir die Integralintensitédten der einzelnen

Phasen in der Form

by _
L -1, K

(bt}
o [Fo |2 H™ LP A M v,. (39)

Dabei ist v, der Volumenanteil der p-ten Phase in Vol.-%. Die Intensitatsfaktoren F{hkl} , | @, LP und
A lassen sich bei Kenntnis der vorliegenden Kristallstrukturen unter vereinfachenden Annahmen
berechnen [95-97]. Der fiir den Lorentz-Polarisationsfaktor nach [36] fiir Integralintensititen giiltige

Zusammenhang

2
LP(26) - 1 + cos“20 (40)
sin?0 cosO

ist in Bild 13 wiedergegeben. Die von der MeBanordnung sowie der Intensitit und der Wellenlénge des
Primérstrahls abhingigen Faktoren I, und K, sind dagegen i.a. unbekannt und miissen aus Gl. 39 durch
Quotientenbildung eliminiert werden. Aus Gl. 39 lassen sich alle Methoden zur quantitativen rontgeno-
graphischen Phasenanalyse ableiten. Grundsitzlich unterscheidet man die Verfahren mit dufierem
Standard, mit innerem Standard und ohne Standard. Wéhrend bei den beiden erstgenannten Verfahren

die gemessenen Integralintensitdten mit den Integralintensitdten einer Standardsubstanz verglichen

50

a
o~
[a W
=2 40t
S
@]
§ 30
17
g
.2
har
g 20
8
I~
}51 10 -
=]
g
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Beugungswinkel 6 in Grad

Bild 13: Lorentz-Polarisationsfaktor der Phasen bei Phasengemischen in Abhéngigkeit vom Beugungswinkel 6.
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2. Grundlagen und Kenntnisstand

werden, erfolgt bei dem Verfahren ohne Standard ein Vergleich der Integralintensititen der einzelnen
Phasen des untersuchten Werkstoffs untereinander. Dabei wird ausgenutzt, daBl beim Vorliegen von N

Phasen deren Volumenanteile insgesamt
N

v = 100 Vol.-% (41)

P
p=1

ergeben miissen. Zusammen mit Gl. 39 erhélt man nach Eliminierung der apparativen Konstanten K,

durch Quotientenbildung ein fiir den jeweiligen Werkstoff typisches N-dimensionales lineares Glei-

chungssystem. Zur Ermittlung der N Phasenanteile v, ist deshalb fiir jede einzelne Phase p mindestens

eine Integralintensitidtsmessung erforderlich.

2.7.2 Réntgenographische Analyse gradientenbehafteter Phasenzusammensetzungen

Analog zur rontgenographischen Spannungsanalyse erlaubt die réntgenographische Phasenanalyse die
zerstorungsfreie Ermittlung gradientenbehafteter Phasenzusammensetzungen im Bereich der Ein-
dringtiefe der benutzten Rontgenstrahlung, wenn die Integralintensitdten von Interferenzlinien der
verschiedenen Phasen unter moglichst grofler Variation der Eindringtiefe gemessen werden. Dazu
bestehen prinzipiell dieselben Mo6glichkeiten wie in Abschn. 2.5.2. Bei Vorliegen eines texturfreien
WerkstofTs bietet die Y-Kippung die einfachste und effektivste Methode fiir Eindringtiefendnderungen.
Analog zu GL. 31 und Gl. 32 werden die gemessenen Integralintensitéten und damit auch die nach Gl. 39

zu bestimmenden Volumenanteile v, zu iiber die Probendicke S gewichteten Mittelwerten

j v(2) e 2 4z

v (z*) = °

- (42)

f e 7% dz

0
der als Funktion des Oberflichenabstandes z real vorliegenden Phasenzusammensetzungen v,(z). Zur
Inversion von Gl. 42 miissen auch hier fiir v (z) geeignete funktionale Ansétze gewihlt werden. Setzt
man diese in Gl. 42 ein, so lassen sich die Tiefenverldufe der Phasenanteile wieder durch eine Fehler-
quadratminimierung bestimmen.
In [98] wurde mit Hilfe der tiefenaufgel6sten réntgenographischen Phasenanalyse die Dicke a der
monoklinen Umwandlungszone in ZrO, verstirktem ALO,; bestimmt. Unter Annahme einer voll-
stindigen Phasenumwandlung mit 100 % monoklinem Anteil in einer Schicht der Dicke a sowie einem
ebenfalls konstanten monoklinen Phasenanteil v,,” in groBeren Tiefen z > a geniigte dabei die Messung
eines gewichteten Mittelwerts v, (z*). Gl. 42 vereinfacht sich fiir diese angenommene Tiefenverteilung

yAl

v_(z*) = 100 Vol.-% (1 - e =) + v e = (43)
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2.7 Rontgenographische Phasenanalyse

und man erhélt durch einfache Umformung fiir die Dicke der Umwandlungszone
( 100 Vol.-% - v. )
z* In .
100 Vol.-% - v_(z*)

a = (44)

In [93] wurde ebenfalls unter Annahme eines stufenférmigen Phasentiefenverlaufs die Schichtdicke der
obersten Schicht einer Culn,Se, ,/CulnSe,-Photovoltaic-Viellagenschicht bestimmt. Dabei wurde durch
Variation des Einfallswinkels « die Eindringtiefe der Strahlung veridndert. Erstmals ohne die Vorausset-
zung einer stufenformigen Tiefenverteilung wurde in [99] Tiefenverteilungen von monoklinen Phasen-
anteilen in unterschiedlich bearbeiteten ZrO,-Keramiken bestimmt. Die Eindringtiefenvariation erfolgte

dabei durch ¢-Kippung.
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3. Analyse von Interferenzlinien mit Hilfe von Profilanpassungen

3. Analyse von Interferenzlinien mit Hilfe von Profilanpassungen

3.1 Problemstellung

Die réntgenographische Analyse gradientenbehafteter Eigenspannungszustinde erfordert die Ermittlung
von Interferenzlinienlagen mit Genauigkeiten, die im Bereich von 1/1000 bis 1/100 ihrer Linienbreite
liegen. Dies ist grundsétzlich mit der Schwerpunktmethode méglich. Bei Vorliegen teilweise tiberlager-
ter benachbarter Interferenzlinien sind ausreichend genaue Linienlagebestimmungen jedoch nur durch
Beschreibung der Profile durch geeignete Funktionen mdglich. Derartige Profilanpassungen sind aber
auch bei der Ermittlung der Lagen einzelner Interferenzen, wie noch gezeigt wird, mit kleineren stati-
stistischen Fehlern behaftet als Linienlagebestimmungen mit dem tiblicherweise eingesetzte Flichen-
schwerpunktverfahren. Voraussetzung fiir den routineméBigen Einsatz der Profilanpassung ist allerdings
anstelle der manuellen eine automatische Bestimmung der Startwerte fiir die iterative Berechnung der
Profilparameter. Dann kann die Auswertung von Z iiberlagerten Interferenzlinien durch Anpassung mit
Hilfe der bereits in Abschn. 2.3 GI. 13 b vorgestellten Pearson-VII-Funktionen der Form

|
I, V(20) = maxk mit k=1,...Z

(1 ( 2626, )2 g (45)
0.5,/m.b,,

erfolgen. Die P-VI1I-Funktionen werden zur Beschreibung der diffraktometrisch an den Stiitzstellen 20,

erhaltenen Intensitéten [, in einem bestimmten 20-Bereich zu einer Summenfunktion

120) = zzj IFV(20) + U(20) (46)

zusammengefalit und dem sich linear mit 20 von U, an dem linken Profilausldufer auf Uy an dem
rechten Profilauslaufer dndernden Untergrund tiberlagert. Die zu bestimmenden 4Z + 2 freien Parameter
sind jeweils Z Maximalintensitéten Iw,k, Z Linienlagen 26&, Z Formfaktoren m, sowie Z Linienbreiten
by, sowie die zwei den lincaren Untergrund beschreibenden Parameter U; und Ug. Durch geeignete
Wabhl des Formfaktors m, bietet die P-VII-Funktion die elegante Mdglichkeit einer kontinuierlichen
Anpassung der Intensitdtsverteilungen durch eine Funktion, die zwischen der Cauchy-Funktion (m, = 1),

der Lorentz-Funktion (m, = 2) und der Gauss-Funktion (m, = ) liegen kann.

3.2 Numerische Grundlagen der nichtlinearen Anpassung
Ein gutes MaB fiir die Ubereinstimmung der Modellfunktion 1(26, @’ ) mit den MeBdaten ist die gewich-

tete Fehlerquadratsumme

2 _ N ]. —\ |2
=1L - 1, D), @47

i=1 i
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3.2 Numerische Grundlagen der nichtlinearen Anpassung

mit dem 4Z + 2-komponentigen Parametervektor
— L
@) = (Lpgep 205, my, by, oo, U, U (48)

Diese Parameter lassen sich durch Minimierung der Fehlerquadratsumme (GL 47) bestimmen. Da die
Modellfunktion (GIl. 46) aber nichtlineare Abhéngigkeiten von den Parametern aufweist, miissen
zunichst Startwerte (@), gefunden werden, die dann iterativ verbessert werden. Diese Verbesserung

erfolgt zu Beginn der Iteration zweckméaBigerweise entlang des Gradienten der Fehlerquadratsumme

2

- N oy
- - : 49
@), = @), -n @ (49)

und dann in der Nidhe des Minimums nach dem Newton-Verfahren

— — 82 2 -1 a 2
@), = @), - [2—§] =X (50)
9%@), a(@),
Beim Levenberg-Marquardt-Verfahren [100] werden beide Methoden kombiniert, und es ergibt sich die
Bezichung
— — 82 2 -1 a 2
@M=@x—“fé]+ﬂ—%n 1)
9" (@), a(a),

Zunichst wird ausgehend von einem Startwert (2'), nach Gl. 51 ein Iterationsschritt (27), mit einem
kleinen Wert fiir ) berechnet. Falls keine Verbesserung erzielt wird, wenn sich also x*(@) > x*(&))
ergibt, dann wird der Schritt nicht ausgefiihrt und mit vergroBertem m der néchste Schritt berechnet.
Wird dagegen die Anpassung verbessert, also im Falle von x*(@)) < x*(&;), so wird der Schritt ausge-
fiihrt und mit verkleinertem n der néchste Schritt berechnet. Diese Iteration erfolgt solange, bis eine
signifikante Verkleinerung der Fehlerquadratsumme erreicht wird. Am Ende der Iteration sollte die

Fehlerquadratsumme die Bedingung

Toin <N - (4Z + 2) (52)

erfiillen, wobei N die Anzahl der Mepunkte und 4 Z + 2 die Zahl der angepaliten Parameter ist.
Fiir die in Gl. 51 bendtigten partiellen Ableitungen der Fehlerquadratsumme ergibt sich

2 N ol(x, a
9 _ 5 Y l[li - 1(26, 5’)] # (53)
0a i1 L oa
und
2.2 N 91(20,, a)) 2 N 2*1(20, a’
X _ay l(¥) -2 ) l[li - 1(20,, 5')] g1(29; 2) (54)
o’ i1 L 0a A o’
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3. Analyse von Interferenzlinien mit Hilfe von Profilanpassungen

Der i.a. kleine zweite Term in Gl. 54 kann gegeniiber dem ersten vernachléssigt werden [24], so daB3 in

guter Ndherung

(35)

242 N 01(20, a')) 2
o zzzl( (26, ))
oa i1 I oa

erfiillt ist und nur erste Ableitungen der Modellfunktion 1(26, 2’ ) nach den Parametern a’ berechnet

werden miissen. Die particlle Ableitung der P-VII-Funktion nach der Maximalintensitét ist durch

aIkP v 1

>

Ol (1 +( 26 - 26, z)mk (56 a)

0.5,/m.b,,

nach der Linienlage durch

o 81, (26 -26)
320 e 20-20" )mk” ’ (56 b)

e
0.5,/m,b,,

k

amk
()

a1, "(m,)

Partielle Ableitung

0 2 4 6 8 10
Formfaktor m .

Bild 14: Abhingigkeit der partiellen Ableitung o1,"""/ dm, vom Formfaktor m,.
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3.3 Berechnung von Startwerten aus den Momenten der Intensitétsverteilung

nach dem Formfaktor durch

( 20 -26, )z

CIARE Lo 0.5,/m, by, m( | ( 20 -26; z)
= ’ - H—— (56 ¢)
om, ( | +( 26 -26} z)mk 1 +( 20-26} 2 0.5,/m by,
0.5,/m.b,, 0.5,/m.b,,
und nach der Linienbreite durch
oy ™" i 16 1, (26 -26)
Obypy , 20-20) )2 |m! (56 d)
by |1 + | ——
0.5/m,b,,

gegeben. Als problematisch erweist sich dabei die Anpassung des Formfaktors m,. Bild 14 zeigt
schematisch den durch Gl. 56 ¢ gegebenen Zusammenhang zwischen der partiellen Ableitung der
Pearson-VII-Funktion nach dem Formfaktor m, und dem Formfaktor m,. Von - bei m, = 0 wichst ol,”
VIl/ 0m, mit steigendem m, rasch asymptotisch auf Null an. Schon oberhalb m, = 8..10 werden dadurch
die Iterationsschritte nach GI. 51 so klein, daB iibliche Anpassungsverfahren die Iteration vorzeitig
abbrechen. Um zu Beginn der Iteration einen solchen Abbruch zu vermeiden, ist es deshalb empfehlens-

wert, fiir die Formfaktoren Startwerte 1 < m, < 2 zu wihlen.

3.3 Berechnung von Startwerten aus den Momenten der Intensitétsverteilung

Die Konvergenz der vorangehend beschriebenen iterativen Anpassung von Pearson-VII-Funktionen an
gemessene Interferenzprofile hiangt entscheidend von der Vorgabe guter Startwerte ab. Die Lage einer

Interferenzlinie k wird i.a. aus dem Flichenschwerpunkt

N
E 20, 4 - U)
20, = = (57)

N

E (Ii B Ui)

i=1

der durch i = 1,...,N Intensititswerte L. an den Stiitzstellen 20, beschriebenen Intensititsverteilung 1,(20,)
bestimmt. Dabei ist
N-)HU, + (i-1HU
U, = - R (58)
N-1

die Untergrundintensitit bei 20, . Sie ergibt sich durch lineare Interpolation zwischen den Untergrund-

intensitdten am linken

1 %
U = — > L (59)

!
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3. Analyse von Interferenzlinien mit Hilfe von Profilanpassungen

sowie am rechten

1 n‘l
= ; E IN+1-i (60)

w =1

Profilauslaufer, die dort zweckméBigerweise durch Mittelung tiber jeweils n, MeBBwerte bestimmt
werden. Es bietet sich an, ausgehend von GI. 57 ein Verfahren zu entwickeln, das aus den normierten

n-ten Momenten

S, = E i-n*d - o (61)
(N 1)11+1 i1

der gemessenen Intensitétsverteilung fiir die in der Verteilung enthaltenen Interferenzlinien die Start-
werte fiir die Linienlagen und die Integralintensititen ermittelt. Liegt nur eine Linie in dem gewahlten
MeBbereich B = 26 20, SO ergibt sich an Stelle von GIl. 57 mit Hilfe der Momente S, fiir die

Linienlage

max "

Sl

20, = 20, +B — . (62)
SO

Sind dagegen Z Interferenzlinien im gemessenen Profil enthalten, so setzen sich die berechneten

Momente
VA

=y s? (63)

k=1

aus Z Teilmomenten S,* zusammen. Geht man bei der Startwertbestimmung ohne Beschrénkung der

Allgemeinheit von gaussférmigen Interferenzlinien aus (vgl. GL 12), so gilt fiir die Teilmomente

" B

20 ( 20 20k)
— n -
s(k) _ Imax,k (26 Bzemm) e 0°5bG,k d29 ) (64)

20_.

min

Diese Integrale lassen sich, wenn auch mit erheblichem Aufwand, analytisch berechnen (siehe z.B.
[101]). Unter der Voraussetzung b, << B vereinfacht sich Gl. 64 zu

29§-2ﬂm)“ (65)
ek

I .b
&) maxk ~ Gk
= T
T (

Nimmt man weiterhin Teilprofile gleicher Breite bg, = b an und bestimmt die Breite ndherungsweise,

z.B. aus der Halbwertsbreite des gemessenen Intensitétsverlaufs, so konnen die verbleibenden 27
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3.3 Berechnung von Startwerten aus den Momenten der Intensitétsverteilung
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Bild 15: Ausgangslage zweier Interferenzprofile mit 26 = 2° zum Test des Verfahrens zur Startwertbestimmung.
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Bild 16: Von der Startwertroutine berechnete Linienlagen 26", in Abhéngigkeit vom Profilabstand 626.
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Bild 17: Von der Startwertroutine berechnete Integralintensitéten I, in Abhingigkeit vom Profilabstand §20.
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Bild 18: Die mit 620 = 0.4° tiberlagerten Interferenzprofile zeigen die Grenze ihrer stabilen Trennbarkeit mit
Hilfe des Verfahrens zur Startwertbestimmung.
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3.4 Beschreibung und Test des entwickelten Programms zur Profilanpassung

Unbekannten 1,,,, und 28" aus 2Z Momenten S,* mitn=0,..., 2Z - 1 bestimmt werden.

Zum Test des beschriebenen Verfahrens zur Startwertbestimmung wurden die in Bild 15 gezeigten
Interferenzlinien mit dem Abstand 6260 = 2° unter systematischer Verkleinerung von 620 {iberlagert.
Profil 1 mit 28", = 90° besaB eine Integralintensitit von 3000 ©'? sowie eine integrale Breite von 7'
0.3°. Die Linienlage von Profil 2 mit einer Integralintensitit von 1500 ©'? und einer integralen Breite
von 72 0.3° wurde entsprechend 26", = 90° - §20 variiert. Bei einer Untergrundintensitit von konstant
2500 und einer Schrittweite in 26 von 0.05° wurden die Intensitdten an den jeweiligen Stiitzstellen

berechnet und entsprechend einer Poisson-Verteilung mit statistischer Streuung

(ALY =1, (66)

beaufschlagt. Dann wurden mit Hilfe des oben beschriebenen Verfahrens Startwerte fiir die Linienlagen
und Integralintensitdten der beiden Interferenzlinien berechnet. Bild 16 zeigt die so ermittelten Start-
werte fiir die Linienlagen 26,", Bild 17 die der Integralintensitéten I,,. Man erkennt, daB fiir Profil-
abstidnde 620 = 0.4° sehr gute Startwerte sowohl fiir die Linienlagen als auch fiir die Integralintensititen
erhalten werden. Fiir kleinere Profilabstinde werden die Startwerte jedoch sehr ungenau. Bild 18 belegt
fiir 620 = 0.4°, daB} keine Profilaufspaltung mehr erkennbar ist. Als kleinster Profilabstand 620, bei dem
eine Trennung noch moglich ist, kann in guter Ndhrung die integrale Breite der Profile angesehen

werden.

3.4 Beschreibung und Test des entwickelten Programms zur Profilanpassung

Das erstellte Programm zur Anpassung von P-VII-Funktionen an die in einem bestimmten 20-Bereich
gemessene Intensititsverteilung bendtigt im Prinzip als einzige Vorgabe die Anzahl Z der dort tiberlager-
ten Interferenzprofile. Mit Hilfe der automatischen Startwertroutine kann dann die Intensitétsverteilung
mit maximal Z=8 Pearson-VII-Verteilungen und einem linearen Untergrund unter Ausgabe der zu-
gehorigen Parameter beschrieben werden. Zusétzlich bietet das Programm die Moglichkeit, die Sum-
menkurven graphisch darzustellen und mit den gemessenen Intensitdten zu vergleichen. Auch die
einzelnen Interferenzlinien konnen nach Untergrundabzug graphisch aufgezeichnet werden. Bei sehr
schwachen Teilinterferenzen oder bei zu starker Profiliiberlagerung hat der Anwender die Moglichkeit,
das Programm bei der Startwertfindung zu unterstiitzen und/oder die iterative Anpassung durch Vorga-
ben zu steuern. Die vorgegebenen Startwerte kénnen dabei entweder numerisch in das Programm
eingegeben oder mit Hilfe einer graphischen Benutzeroberfldche manuell festgelegt werden. Auflerdem
konnen wihrend der iterativen Anpassung einzelne Linienparameter entweder festgehalten oder iiber
lineare Beziehungen mit anderen Parametern verkniipft werden. Beispielsweise konnen bei einem Ke -
Liniendoublett wegen der geometrischen Ahnlichkeit und dem Intensititsverhéltnis 2:1 der beiden
Linien deren Breiten b, sowie Formfaktoren m jeweils gleichgesetzt werden und der Abstand der
Teilprofile aus dem bekannten Wellenldngenunterschied berechnet werden. Diese K ,,-Separation ist

im Programm fiir alle anwendungsrelevanten Ka-Strahlungen implementiert. Das Programm ist auch
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3. Analyse von Interferenzlinien mit Hilfe von Profilanpassungen
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Bild 19: Mit Cr K-Strahlung bei ¢=0° an einer geschliffenen Probe aus TZ-4Y gemessene Intensitétsverteilung
1(20) im Bereich 120° < 20 < 132.5° mit angepafiten Profilen (oben) sowie die Differenz der gemessenen und

angepaliten Intensitidten AT =1 = L pgepasy (unten).
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Bild 20: Mit Cr K-Strahlung bei ¢=0° an einer geschliffenen Probe aus TZ-4Y gemessene Intensitétsverteilung
1(26) im Bereich 125.85° < 26 < 129.5° mit angepaf3ten Profilen (oben) sowie die Differenz der gemessenen und

angepaliten Intensitidten AT =1 = L pgepasy (unten).

gemessen
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3.4 Beschreibung und Test des entwickelten Programms zur Profilanpassung

dahingehend erweiterbar, dal sich vor der Anpassung an den gemessenen Intensitdtsverteilungen
Absorptions- und LP-Korrekturen durchfiihren lassen.

Besteht wie beim sin*y-Verfahren der RSA die Notwendigkeit, Interferenzprofile bei unterschiedlichen
J-Winkeln zu registrieren, so werden diese automatisch nach aufsteigenden Werten von sin?{ sortiert
der Reihe nach angepalit. Die Ergebnisse der vorangegangenen Anpassungen werden dabei jeweils als
Startwerte fiir die folgende Anpassung benutzt.

Bild 19 zeigt als typisches Beispiel die Profiltrennung der an einer tiefgeschliffenen Probe aus mit
4 Mol-% Y0, stabilisiertem ZrO, (TZ-4Y) mit Cr Ke-Strahlung fiir ¢ = 0° im Bereich 120° < 20 <
132.5° gemessenen Intensitdtsverteilung. Von dem dreiphasigen Material (vgl. z.B. [102]) werden die
{004} - und {400} -Interferenzen der tetragonalen sowie die {400}, -Interferenz der kubischen Phase
erfat. Interferenzlinien der nur mit geringem Anteil vorliegenden monoklinen Phase sind nicht erkenn-
bar. Unter Berticksichtigung der K« ,;, -Aufspaltung der drei Profile wurden Z = 6 Profile angepal3t. Das
Diagramm zeigt oben die an die gemessenen Intensitétsverldufe angepalite Funktion sowie die einzelnen
angepaliten Interferenzen nach Untergrundabzug. Die Differenzkurve A1(20) zwischen dem gemessenen
Intensitétsverlauf und dem angepaliten ist im unteren Bild wiedergegeben. Sie verdeutlicht die sehr gute
Profilanpassung, die praktisch frei von systematischen Fehlern ist. Die statistischen Fehler liegen in der
GrobBenordnung von 5 %.

Wird bei derselben Messung nur die Intensitétsverteilung im Bereich 125.85° < 20 < 129.5° betrachtet
und die darin liegende {400} -Interferenz der tetragonale Phase angepalit, so ergeben sich mit Z =2 die
in Bild 20 wiedergegebenen Verhiltnisse. Die in beiden Fillen fiir die {400} -Interferenz resultierenden
Profilparameter sind in Tab. 1 gegeniibergestellt. Es zeigt sich deutlich die Schwéche der fiir den
kleineren 20-Bereich vorgenommenen Auswertung. Ein Teil der Intensitédt der {400}, -Interferenz der
kubischen Phase (vgl. Bild 19) wird als linear abfallender Untergrund interpretiert. Dies fiihrt bei der
Anpassung zur Ermittlung einer etwas kleineren Linienlage sowie einer erheblich geringeren Maximal-
intensitét.

Die in Tab. 1 angegebenen Fehlerbereiche wurden mit Hilfe von Monte-Carlo-Simulationen bestimmt.

Darauf wird im néichsten Abschnitt ndher eingegangen. Der auch fiir die mit kleinerem 20-Bereich

{400} ~Interferenz, Ko ,-Strahlung 120<20<132.5, Z=6 125.85<20<129.5, Z=2
Linienlage 2010 127.59 £ 0.02 127.56 £ 0.03
Maximalintensitit [, 580 +20 500 + 30
Formfaktor m 3.0+0.2 2.8+03
Breite b, 1.18+0.04 1.1+£0.1

Tab. 1: Profilparameter sowie deren Vertrauensbereiche der an die {400}, Interferenzen der Ka -Strahlung in
Bild 19 und 20 angepaliten P-VII-Funktion.
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3. Analyse von Interferenzlinien mit Hilfe von Profilanpassungen

vorgenommene Auswertung relativ kleine statistische Fehler zeigt, daB3 offensichtlich der lineare
Untergrundabzug den Beitrag des rechten Auslaufers der {400}, -Interferenz zur Gesamtintensitét relativ

gut kompensiert.

3.5 Bestimmung von Vertrauensbereichen mit Hilfe von

Monte - Carlo - Simulationen
Aufgrund der nichtlinearen Abhéngigkeiten der Modellfunktion 1(20) (Gl. 46) von ihren Parametern ist

die einfache Bestimmung von Vertrauensbereichen angepaliter Parameter nach dem Gauss'schen
Fehlerfortpflanzungsgesetz nicht statthaft [24]. Statt dessen wurden von [22, 103] Vertrauensbereiche
aus den Standardabweichungen der Mittelwerte der jeweils durch mehrfache Messung desselben
Interferenzprofils bestimmten Profilparameter ermittelt. Dieses Vorgehen ist aber mit erheblichem
Zeitaufwand verbunden. Den im Prinzip gleichen Weg beschreitet man bei der bereits im Zusammen-
hang mit Tab. 1 angesprochenen Monte-Carlo-Simulation, indem man die zeitintensiven Mehrfach-
messungen durch Simulationsrechnungen ersetzt. Ist die statistische Verteilung der MeBdaten bekannt,
so lassen sich aus einer MeBreihe im Prinzip beliebig viele neue Datensétze simulieren. Da die Messun-
gen von Interferenzprofilen nach [104] einer Poisson-Verteilung folgen, lassen sich Wiederholungs-
messungen mit Hilfe von poissonverteilten Zufallszahlen um den gemessenen Wert [, an den Stiitzstellen
20, z.B. nach [24] simulieren. Zur Bestimmung der Vertrauensbereiche wird jeder dieser Datensitze wie

in Abschn. 3.4 beschrieben ausgewertet, so dall man die gesuchten Vertrauensbereiche wiederum aus
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Bild 21: Vergleich der an einer geschliffenen Probe aus TZ-4Y mit Cr Ka-Strahlung fiir ¢ = 0° gemessenen
Intensitédtsverteilung im Bereich 125.85° < 20 < 129.5° mit zwei daraus iiber Monte-Carlo-Simulationen be-
rechneten [(20)-Verteilungen.
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3.6 Vergleich der statistischen Fehler bei der PA und beim SP-Verfahren

MefBdaten Simulation 1 Simulation 2
2t 127.58 127.56 127.57
Lo 506 496 485
m 2.4 3.0 2.7
by 0.98 1.02 1.06

Tab. 2: Profilparameter der an die {400}, Interferenzen der Ke ,-Strahlung sowie an zwei daraus berechnete

simulierte Interferenzen in Bild 21 angepaliten P-VII-Funktion.

den Standardabweichungen der Mittelwerte der jeweils bestimmten Profilparameter erhilt. Es ist klar,
daB diese Betrachtung lediglich statistische und keine systematischen Fehler der Mefidaten erfassen
kann. Bild 21 zeigt beispielhaft zwei durch Simulation aus den in Bild 20 dargestellten MefBdaten
erhaltenen Datensitze 1,(20,) im Vergleich mit den MeBdaten. Die daraus bei der Profilanpassung
ermittelten Parameter sind in Tab. 2 aufgelistet. Mit Hilfe solcher Monte-Carlo-Simulationen werden im
folgenden die statistischen Fehler der Linienlagebestimmung durch Profilanpassung mit denen durch
Flachenschwerpunktermittlung verglichen. In anderer Weise werden Monte-Carlo-Simulationen spéter
auch zur Ermittlung von Vertrauensbereichen bei der Bestimmung von Eigenspannungstiefenvertei-

lungen herangezogen (vgl. Abschn. 4.5).

3.6 Vergleich der statistischen Fehler bei der Profilanpassung und beim Flachen-

schwerpunktverfahren
Dem Vergleich der Auswirkungen statistischer Intensitdtsschwankungen auf die Auswertung von
Interferenzprofilen durch Anpassung von Pearson-VII-Funktionen und durch das Flachenschwerpunkt-
verfahren wurde ein gaussférmiges Profil und ein konstanter Untergrund
(20 - 26L) 2
126) = 1__e ' 0:5bs

F U (67)

zugrunde gelegt. Dabei wurden die an diskreten Stiitzstellen 20, auftretenden Intensitdtswerte I; unter
systematischer Variation
- der Profilparameter
- Linienbreite b; und

- Untergrundverhéltnis u, = U/(1,,,TU),

max

- der MeB3parameter

- Maximalintensitét 1

max>
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3. Analyse von Interferenzlinien mit Hilfe von Profilanpassungen

- Anzahl der Stiitzstellen N und
- Breitenverhiltnis p =B/ b; =(260,,,, - 20,,,) / b; sowie
- des Auswerteparameters
- Zahl n, der zur Festlegung des Untergrunds links und rechts der Interferenzlinie
benutzten Intensititswerte

berechnet. In Bild 22 sind diese Parameter veranschaulicht. Zu jedem Modellprofil 1(20,) wurden
entsprechend dem in Abschn. 3.5 beschriebenen Monte-Carlo-Verfahren jeweils 1000 Datensétze mit
Poisson-verteilten Fehlern simuliert und diese dann sowohl mit Hilfe der Profilanpassung (PA) als auch
nach dem Flachenschwerpunktverfahren (SP) ausgewertet. Dabei wurde zunéchst in beiden Fillen ein
aus n, Intensitdtswerten links und rechts der Interferenzlinie berechneter Untergrund abgezogen. Im
Anschluf} an die automatische Startwertbestimmung erfolgten dann die eigentliche Profilanpassungen
unter Einbezug des Untergrunds. Beim SP-Verfahren wurden ohne Glittung und ohne Schwellwert-
korrektur [105] unmittelbar die Berechnungen der Linienlagen nach Gl. 57 bzw. die der Integral-

intensititen nach

B N
L = L - U 68
TNy Y & W (68)

vorgenommen. Dann wurden jeweils die Mittelwerte der Linienlagen 26~ mit ihren Standardabweichun-

gen A20" und der Integralintensitéiten I, mit ihren bezogenen Standardabweichungen AL /L., bestimmt.
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Bild 22: Ermittelte Maximal- und Untergundintensitdten 1, und U in Abh&ngigkeit vom MefBbereich B =

20, - 20,,,, und von der Zahl n, der zur Festlegung des Untergrunds links und rechts der Interferenzlinie benutzten
Intensitétswerte.
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3.6 Vergleich der statistischen Fehler bei der PA und beim SP-Verfahren

Fiir einen Vergleich der Fehler beider Verfahren werden in den folgenden Bildern 23 - 34 lediglich die
Standardabweichungen betrachtet.

Bild 23 und 24 zeigen A26" und Al /1, in Abhdngigkeit von der Linienbreite b, fiir N = 21, 41 sowie
61 MeBpunkte bei I,,,, = 2000, u, = 0.3, n, = 5 und P = 6. Die Schrittweite der 20-Stiitzstellen betrégt

dabei jeweils

__B

Wihrend A26" linear mit der Linienbreite zunimmt, ist AT,,/I,,, unabhingig von der Linienbreite. Dies

nt

(69)

ist zu verstehen, weil bei konstantem [ und N eine Breitenvariation lediglich eine Skalierung der 20-
Achse bedeutet. Bei der Profilanpassung ist A26" um etwa einen Faktor 5 und AT, /I, etwa um einen
Faktor 1.5 kleiner als beim Flachenschwerpunktverfahren. Bei der Profilanpassung nehmen die Fehler
A20" bei konstanter Linienbreite mit zunehmendem N leicht ab, beim Flachenschwerpunktverfahren
L

mt’ Hnt

dagegen stirker zu. In beiden Fillen dndern sich dagegen Al nur wenig mit N. Diese scheinbare
Anomalie beruht darauf, dafl bei dem gewihlten relativ grolen Breitenverhiltnis B = 6 mehr Stiitzstellen
auflerhalb als innerhalb der Interferenzlinie liegen. Eine Erh6hung von N fiihrt deshalb zu einer stérke-
ren Zunahme der Zahl der Stiitzstellen in den Profilflanken, auf die das SP-Verfahren empfindlicher
reagiert.

Die Abhédngigkeit der A26™- und der AL /I, -Werte von der Maximalintensitéit sind in Bild 25 und
Bild 26 fiir b; = 0.6°, 1.0° sowie 1.4° beiu,=0.3,n, =5, p =6 und N = 101 gezeigt. Wie aufgrund der

poissonverteilten MeBdaten zu erwarten, nimmt sowohl A26" als auch AL, /I, mit zunehmender

int
Maximalintensitit etwa mit 1/ m ab. In Abhingigkeit von b, treten wieder die bereits oben be-
schriebenen Zusammenhiinge auf. Wieder ist bei der Profilanpassung A26" um etwa einen Faktor 5 und
Al /1, um etwa einen Faktor 1.5 kleiner als beim Fldchenschwerpunktverfahren.

Zunehmende Untergrundverhéltnisse u,, fithren nach Bild 27 und 28 fiir I,,,, = 1000, 2500 sowie 10000
bei b; = 0.6°, n, =5, p = 6 und N = 101 zu mit fallenden Maximalintensititen stark ansteigenden
Fehlern, die bei u, = 1 gegen ~ gehen. Auch hier sind die Fehler bei der Profilanpassung deutlich kleiner
als bei Anwendung des Flichenschwerpunktverfahrens.

In Bild 29 und 30 sind A26" und AL_/I, fiir die Untergrundverhiltnisse u, = 0.3, 0.5 sowie 0.7 bei
b; = 0.6° 1, = 1000, p =6 und N = 111 in Abhéingigkeit von der Zahl n, der zur Festlegung des

jeweiligen Untergrunds herangezogenen MeBwerte dargestellt. Erwartungsgemal zeigen die Fehler der

max

Profilanpassung keine merkliche Abhingigkeit von n,, da dabei der Untergrundabzug lediglich zur
Startwertfestlegung diente. Dagegen nimmt der Fehler bei der Linienlagebestimmung mit dem Flidchen-
schwerpunktverfahren zuniichst mit zunehmendem n, ab, durchliuft ein Minimum bei etwa n, = N/4 und
steigt dann wieder an. Mit zunehmendem n, werden immer mehr MeBwerte aus den Profilflanken zur
Untergrundsbestimmung herangezogen, so daB} die statistischen Streuungen der Profilflanken die
Linienschwerpunktbestimmungen und damit die Linienlagen immer weniger beeinfluBen. Gleichzeitig
werden aber immer grofere Untergrund- und immer kleinere Maximalintensitidten bestimmt, was einer

Zunahme des Untergrundverhiltnisses entspricht. Bei n, < N/4 dominiert der erstgenannte, bei n, > N/4
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Bild 23: Standardabweichungen A26" der Linienlagen in Abhingigkeit von der Linienbreite bg, flir N =21, 41
sowie 61 bei [, =2000, u, =0.3, n, = 5 und P = 6 (SP: Flichenschwerpunktverfahren, PA: Profilanpassung).
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Bild 24: Bezogene Standardabweichungen A1, /1, der Integralintensitdten in Abhéngigkeit von der Linienbreite
bg fiir N = 21, 41 sowie 61 bei [,,,=2000, u, =0.3, n, = 5 und B = 6 (SP: Flichenschwerpunktverfahren, PA:

Profilanpassung).
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Bild 25: Standardabweichungen A26™ der Linienlagen in Abhéngigkeit von der Maximalintensitdt 1, fiir
b, = 0.6°, 1.0° sowie 1.4° beiu,=0.3,n,= 5, p = 6 und N = 101 (SP: Flachenschwerpunktverfahren, PA: Profil-

anpassung).
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verfahren, PA: Profilanpassung).

Bild 26: Bezogene Standardabweichungen Al der Integralintensititen in Abhingigkeit von der Maximal-

intensitit |

max

41



3. Analyse von Interferenzlinien mit Hilfe von Profilanpassungen

0.10 -
SP PA o A_
oos kb * 7 l. = 1000 = o4
' o I = 2500 us 1
- max ® A
g a 1 =10000 " n
S 006 f PRI
& A
3 0.04 " o® A |
g ' " o. A
[ L] °®® AA Do
. " oo°® e
0.02 - an e’ Laaatt ’ ]
: N A aanasasat ‘ D%
i g 3983
0.00 n_ﬁ_wﬂ%%%&%g
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Untergrundverhéltnis u

Bild 27: Standardabweichungen A26" der Linienlagen in Abhéngigkeit vom Untergrundverhaltnis u, fiir I, = 1000,
2500 sowie 10000 bei b; = 0.3°, n, =5, p = 6 und N = 101 (SP: Flichenschwerpunktverfahren, PA: Profil-

anpassung).
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. Ly der Integralintensititen in Abhéngigkeit vom Untergrund-

verhiltnis u, fiir [ ,= 1000, 2500 sowie 10000 bei b;=0.3°,n,= 5, f =6 und N = 101 (SP; Flachenschwerpunkt-
verfahren, PA: Profilanpassung).

Bild 28: Bezogene Standardabweichungen Al
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Bild 29: Standardabweichungen A26" der Linienlagen in Abhéngigkeit von n, fiir u, = 0.3, 0.5 sowie 0.7 bei
b, = 1.0°,1,,, = 1000, B =6 und N = 111 (SP: Fldchenschwerpunktverfahren, PA: Profilanpassung).
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Bild 30: Bezogene Standardabweichungen AL, /T,
sowie 0.7 bei b, =1.0°, 1, = 1000, p =6 und N = 111 (SP: Fldchenschwerpunktverfahren, PA: Profilanpassung).

der Integralintensitéten in Abhéngigkeit von n, fiir u, = 0.3, 0.5
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Bild 31: Standardabweichungen A26" der Linienlagen in Abhdngigkeit vom Breitenverhéltnis B fiir n, = 2, 4
sowie 8 bei b= 1.0°, [, = 1000, u, = 0.5 und N = 101 (SP: Flachenschwerpunktverfahren, PA: Profilanpassung).
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Bild 32: Bezogene Standardabweichungen Al /L., der Integralintensititen in Abhingigkeit vom Breitenverhilt-

nis B fiirn, =2, 4 sowie 8 bei by =1.0°, 1
Profilanpassung).

= 1000, u, = 0.5 und N = 101 (SP: Flachenschwerpunktverfahren, PA;

max
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Bild 33: Standardabweichungen A26" der Linienlagen in Abhéingigkeit von der Anzahl der Messpunkte N fiir

B =2, 4 sowie 6 bei b; = 1.0°, I, = 1000, u, = 0.5 und n, = 5 (SP: Fldchenschwerpunktverfahren, PA: Profil-
anpassung).
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Bild 34: Standardabweichungen AL /I,
der Profilanpassung (PA) in Abhéngigkeit von der Anzahl der Messpunkte N fiir
n,= 5 sowie B =2, 4 und 6.

der Integralintensitdten beim Flichenschwerpunktverfahren (SP) und bei
bg =1.0°, 1., = 1000, u, =0.5,

> ‘max

int
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3. Analyse von Interferenzlinien mit Hilfe von Profilanpassungen

der letztgenannte Effekt. Statt mit n, = N/4 relativ viele MeBwerte zur Untergrundbestimmung her-
anzuziehen, werden in der Praxis iiblicherweise nur MeBwerte oberhalb eines Schwellwertes von etwa
20 % der Maximalintensitit zur SP-Bestimmung verwendet. Dadurch werden ebenfalls die statistischen
Schwankungen der Profilausldufer unterdriickt (vgl. Abschn. 2.3).

Bild 31 und Bild 32 zeigen die Werte von A26" und A1 /I, in Abhéingigkeit des Breitenverhiltnisses
B fiir n, = 2, 4 sowie 8 bei b; = 1.0°, 1., = 1000, u, = 0.5 und N = 101. Die durch Profilanpassung

erhaltenen A26" nehmen zunéchst mit anwachsendem B stark ab und steigen dann oberhalb von B = 1.5

max

etwa ~ /P an. Die nach dem Flichenschwerpunktverfahren ermittelten A26" hingegen steigen ab

L

mt’ Hnt

etwa linear und bei der Profilanpassung etwa wurzelférmig mit steigendem [ zu. Die Minima in den

f = 1.5 etwa parabolisch mit wachsendem f an. Al nimmt beim Flichenschwerpunktverfahren
A26%(B)-Verldufen beim SP-Verfahren kdnnen ebenfalls durch die bereits oben angesprochenen
konkurrierenden Effekte erklidrt werden, dall namlich ein kleines B ein effektiv zunehmendes Unter-
grundverhiltnis und ein groBBes f mehr Stiitzstellen in den Profilflanken bedeutet .

Die Abhingigkeiten von A26" und AT, /I, von der Anzahl der MeBpunkte sind in Bild 33 und 34 fiir
B =2, 4 sowie 6 bei b; =1.0° L. = 1000, u,= 0.5 und n, = 3 gezeigt. Wihrend bei der Profilanpassung
die Fehler A26" relativ klein bleiben und mit wachsendem N abnehmen, ergeben sich fiir p =4 und 6
beim Flichenschwerpunktverfahren erheblich gréBere Werte, die bei etwa N = 4 n, ein Minima durch-
laufen. A1, /1., féllt bei der Profilanpassung umso ausgeprégter mit zunehmendem N ab, je groBer B ist.
Dagegen steigt es beim Flachenschwerpunktverfahren von mit  anwachsenden Ausgangswerten bis N
= 50 relativ rasch an und n&hert sich dann asymptotisch einem ebenfalls mit p anwachsenden Grenz-
wert. Auch hier bedeuten beim Flidchenschwerpunktverfahren wenige MeB3daten bei gegebenem n, und
B eine effektive Zunahme des Untergrundverhéltnisses, viele Mefdaten dagegen mehr Stiitzstellen in
den Profilflanken.

Die auftretenden statistischen Fehler bei der Profilanpassung zeigen die erwarteten Abhéngigkeiten von
den Profil-, MeB3- und Auswerteparametern. Kleine Fehler ergeben sich bei der Analyse von schmalen
Interferenzprofilen mit geringen Untergrundverhéltnissen bei langen Mefzeiten an vielen Stiitzstellen,
wenn das ganze Interferenzprofil mit den Ausldufern erfaflt wird. Bei der Beurteilung der statistischen
Fehler beim Flachenschwerpunktverfahren ist zu beriicksichtigen, dal dieses aufgrund der notwendigen
Untergrundkorrektur empfindlich auf statistische Streuung in den Profilausldufern reagiert. Deshalb
sollte einerseits die Zahl der Stiitzstellen in den Profilausldufern klein gegen die Zahl der Stiitzstellen im
Interferenzprofil sein (P < 2) und andererseits sollten zur Unterdriickung der statistischen Streuung in
den Profilausldufern entweder n, = N/4 Messungen zur Untergrundsermittlung oder eine Auswertung
mit Schwellwert (s.0.) erfolgen. Werden diese beiden Forderungen beachtet, so sind die Genauigkeiten
der Linienlagebestimmung beim Fldchenschwerpunktverfahrens gleich gro3 wie bei der Profilanpas-

sung.
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3.7 Analytische Abschitzung der statistischen Fehler von PA und SP-Verfahren

3.7 Analytische Abschétzung der statistischen Fehler von Profilanpassung und

Flachenschwerpunktverfahren

Obwohl mit dem Monte-Carlo-Verfahren fiir jedes beliebige Interferenzprofil die statistischen Fehler
aller Profilparameter bestimmbar sind, ist es wiinschenswert, die Fehler bei der Bestimmung der
Linienlagen sowie der Integralintensititen auch direkt aus den Profil-, MeB3- und Auswerteparametern
berechnen zu kénnen. Wesentliche Griinde dafiir sind, dal das Monte-Carlo-Verfahren je nach Rechner-
leistung immer noch sehr zeitaufwendig ist und daB analytische Fehlerabschitzungen bereits vor der
Messung die fiir eine angestrebte Genauigkeit der Linienlage- und der Integralintensititsbestimmung
erforderliche Wahl der MeB3- und Auswerteparameter erméglichen. Die Hinweise, bei rontgenographi-

schen Spannungsanalysen beispielsweise eine Nettoimpulszahl 1., =1000 und eine Schrittweite von

max

etwa 1/20 der Integralbreite zu wihlen [46], berticksichtigen nicht die Einfliisse des MeBbereichs B, des

Untergrundverhilnisses u, und der Untergrundkorrektur.

3.7.1 Fehlerabschétzung bei der Profilanpassung

Wegen der iterativen Parameterbestimmung bei der Profilanpassung ist es praktisch nicht moglich,
analytische Beziehungen zur Beschreibung der statistischen Fehler bei der Profilanpassung mathema-
tisch exakt abzuleiten. Es liegt deshalb nahe, die durch Bild 23 bis Bild 34 belegten Abhiingigkeiten mit
Hilfe moglichst physikalisch begriindbarer Funktionen zu beschreiben. Der Fehler der Linienlagebe-
stimmung A 20" hiingt nach Bild 23 linear von der Linienbreite ab und ist nach Bild 31 fiir B > 1.5
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Bild 35: Vergleich der bei der Profilanpassung in Abhéngigkeit von der Linienbreite b fiir N =21, 41 sowie 61
erhaltenen Standardabweichungen A26" der Linienlagen (vgl. Bild 23) mit den nach Gl. 70 berechneten.
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Bild 36: Vergleich der bei der Profilanpassung in Abhéngigkeit von der Linienbreite bg fiir N = 21, 41 sowie 61
erhaltenen bezogenen Standardabweichungen Al /I, der Integralintensitéten (vgl. Bild 24) mit den nach GI. 71
berechneten.
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Bild 37: Vergleich der bei der Profilanpassung in Abhédngigkeit von der Maximalintensitét I, fiir b; = 0.6°, 1.0°

sowie 1.4° erhaltenen Standardabweichungen A26" der Linienlagen (vgl. Bild 25) mit den nach Gl. 70 berechneten.

max
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Bild 38: Vergleich der bei der Profilanpassung in Abhéngigkeit von der Maximalintensitét I, fiir b, = 0.6°, 1.0°

sowie 1.4° erhaltenen bezogenen Standardabweichungen AT, /I, der Integralintensititen (vgl. Bild 26) mit den

max

nach Gl. 71 berechneten.
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Bild 39: Vergleich der bei der Profilanpassung in Abhingigkeit vom Untergrundverhiltnis u, fiir I, = 1000, 2500
sowie 10000 erhaltenen Standardabweichungen A26" der Linienlagen (vgl. Bild 27) mit den nach Gl. 70 be-
rechneten.
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Bild 40: Vergleich der bei der Profilanpassung in Abhéngigkeit vom Untergrundverhiltnis u,, fur [, = 1000, 2500
sowie 10000 erhaltenen bezogenen Standardabweichungen Al, /1, der Integralintensitéten (vgl. Bild 28) mit den
nach Gl. 71 berechneten.

0.015 - T - T - T - T -
— — Fehlerabschitzung
o u=03
o u =05
0.010 | a uv =0.7 7

A26" in Grad

Aﬁ_ - — —\ —f— —— —
0.005 NG AATAAAZ IRI-TVTVINES AN ADA Gy
S oaT U A= = o e —0— == 0]
Q. 0QQ. ©, O 50° om0, o) Q.Q0

0S5 9 —00g5800%05o- oo oo Ugoo%not%oogonga -EJ
200000 opto"g - opooo,nPonoPo000-0qo - on-00- 0 0poy

0000 -——t———
0 10 20 30 40 50

I]U

Bild 41: Vergleich der bei der Profilanpassung in Abhédngigkeit von n, fiir u, = 0.3, 0.5 sowie 0.7 erhaltenen
Standardabweichungen A20" der Linienlagen (vgl. Bild 29) mit den nach Gl. 70 berechneten.
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Bild 42: Vergleich der bei der Profilanpassung in Abhéngigkeit von n, fiir u, = 0.3, 0.5 sowie 0.7 erhaltenen
bezogenen Standardabweichungen AL /I, der Integralintensitéiten (vgl. Bild 30) mit den nach GI. 71 berechneten.
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Bild 43: Vergleich der bei der Profilanpassung in Abhéngigkeit vom Breitenverhéltnis § fiir n, = 2, 4 sowie 8§
erhaltenen Standardabweichungen A26" der Linienlagen (vgl. Bild 31) mit den nach Gl. 70 berechneten.
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Bild 44: Vergleich der bei der Profilanpassung in Abhdngigkeit vom Breitenverhéltnis f fiir n, = 2, 4 sowie 8§

erhaltenen bezogenen Standardabweichungen AL /I, , der Integralintensititen (vgl. Bild 32) mit den nach Gl. 71

berechneten.
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Bild 45: Vergleich der bei der Profilanpassung in Abhéngigkeit von der Anzahl der Messpunkte N fiir § =2, 4
sowie 6 erhaltenen Standardabweichungen A26" der Linienlagen (vgl. Bild 33) mit den nach Gl. 70 berechneten.
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Bild 46: Vergleich der bei der Profilanpassung in Abhéngigkeit von der Anzahl der Messpunkte N fiir f =2, 4
sowie 6 erhaltenen bezogenen Standardabweichungen AL /T,

. der Integralintensitéten (vgl. Bild 34) mit den nach
Gl. 71 berechneten.

etwa proportional zur Wurzel aus dem Breitenverhiltnis . Wegen der bekannten Poisson-Statistik der
Intensitétsverteilung wurde A20" ~ 1/,/1 _ angenommen und der EinfluB der Anzahl der Stiitzstellen zu
A20" ~ 1/{/N -1 angesetzt. Der monotone Anstieg des Fehlers der Linienlagebestimmung mit wachsen-

dem Untergrundverhiltnis und einer Singularitdt bei u, = 1 lieB sich am besten durch A26"

~ 4/ +uv2)/(1 —uvz) erfassen. Insgesamt ergibt sich somit die Beziehung

A26L - 2B 2b, 0, 1 + uV (70)
N-D I, 1 - uV

die bereits in [34] vorgestellt wurde. Analoge Uberlegungen ergeben fiir den bezogenen Fehler der

Integralintensitét

AL /I - \JE 2B .
int’ it T N-1) I

Die Bilder 35 bis 46 belegen, daB die Gl. 70 und 71 die Abhéngigkeiten der Fehler A26% und AL /.,

von den betrachteten Parametern recht gut beschreiben. Lediglich bei kleinen Breitenverhiltnissen p und

kleinen n, treten gréBere Abweichung auf, da die Gleichungen die abnehmende Anzahl der MeBpunkte
im Interferenzprofil nicht berticksichtigen. Im Bereich verniinftiger MelB3- und Auswerteparameter

ergeben sich gute, meist eher konservative Fehlerabschitzungen fiir A26" und AT /I, .
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3.7.2 Fehlerabschitzung beim Flachenschwerpunktverfahren
Ausgehend von Uberlegungen von [25] bietet sich beim Flichenschwerpunktverfahren eine Fehler-
abschitzung unter Riickgriff auf das Gauss'schen Fehlerfortpflanzungsgesetz an. Nach Abschn. 3.6 flihrt
ein zu klein gewéhlter MeBbereich und/oder eine zu groll gewédhlte Zahl der zur Festlegung des Unter-
grunds herangezogenen Messpunkte n, zu einer Verdnderung der ermittelten Untergrundsintensitéten,
weil deren Bestimmung ganz oder teilweise in den Profilausldufern erfolgt. Fiir den so ermittelten
Untergrund gilt ndherungsweise

20, -2 + gy, ~112)

1

18] I —
84y (0~ 1/2)

4

1(26) d26
20,-2 (72)

L)

u N-1 = N-2n,
L. ( +  — [erf(ﬁ) - erf([i N )} ) ,

I-u 2n -12P

wobel

X

erf(x) = = f e dt, (73)
0

die z.B. in [101] tabelliert vorliegende Fehler-Funktion ist. Die zur Flichenschwerpunktsbestimmung
erforderlichen Momente S, der so ermittelten Intensitétsverteilung verdndern sich ebenfalls. Anstelle der
Gl. 65 zugrunde gelegten Voraussetzung b; << B kann hier zur Fehlerbestimmung in guter Ndherung
208 = (20, + 26
Momente 0., 1. und 2. Ordnung

s -1 N-lLym (erf(BN_zn“) _ N-2n, erf(B)) :

)2 angenommen werden. Unter dieser Voraussetzung folgt aus Gl. 64 fiir die

max.

° ™ 2n -12B N-1 N-1
S
S, ==
2 (74)
sowie

).

_ 5 L [ 3 (4 _-ﬁz_N—lﬁ[ g N2m,
S, 2 2 (232(2[5 erf(B) -e ) 20 12p erf(B) erf([i N-1 )

Andererseits ergibt sich aus Gl. 62 mit Hilfe des Gauss'schen Fehlerfortpflanzungsgesetzes

B
A20" = < /SA(AS): - S2(AS)? (75)
0

54



3.7 Analytische Abschitzung der statistischen Fehler von PA und SP-Verfahren

und daraus mit Gl. 74

b
A20L = h \/4(A S)* - (AS) . (76)
28,

Die Standardabweichungen der Momente S, werden durch die Fehler AT, = ‘/fl der gemessenen

Intensititen I, bestimmt. Das Gauss'sche Fehlerfortpflanzungsgesetz liefert dann

N (58 )2 \NEEIRE
ASY = 1l (ALY = n| L.
(AS) 21:( 81.) (AL) 21:( al.) 1 77

1 1

oS |*
Die ( a—I“) lassen sich nach Gl. 61 berechnen, so da3 man schlieBlich fiir die Standardabweichung der

i

Linienlagen
b 2 2 6n N-2n +1
Aot - PP 4s2—SO+—N(N+1)U(1— (N-2n, )) (78)
2yN-1§, 18nu(N—1)3 NN +1)

und fiir die bezogenen Standardabweichungen der Integralintensitéten

NN -2
AIim/Iim = # \ISO + M U (79)
2n (N -1)

erhilt. In den Bilder 47 bis 58 werden die in Abschn. 3.4 mit Hilfe der Monte-Carlo-Simulation fiir das
Schwerpunktverfahren bestimmten Standardabweichungen der Linienlagen und der bezogenen Integral-
intensitdten mit den analytisch nach GI. 78 bzw. Gl. 79 berechneten verglichen. In allen Fillen besteht

eine hervorragende Ubereinstimmung,
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3. Analyse von Interferenzlinien mit Hilfe von Profilanpassungen

0.10 L
| — — Fehlerabschétzung A f) °
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< e
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Linienbreite b ; in Grad
Bild 47: Vergleich der beim Flachenschwerpunktverfahren in Abhéngigkeit von der Linienbreite bg fir N = 21,

41 sowie 61 erhaltenen Standardabweichungen A26" der Linienlagen (vgl. Bild 23) mit den nach GI. 78 be-

rechneten.

0.06 - . : . .
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Bild 48: Vergleich der beim Flachenschwerpunktverfahren in Abhéngigkeit von der Linienbreite bg fir N = 21,
41 sowie 61 erhaltenen bezogenen Standardabweichungen Al /1. der Integralintensitdten (vgl. Bild 24) mit den
nach Gl. 79 berechneten.
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3.7 Analytische Abschitzung der statistischen Fehler von PA und SP-Verfahren
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Bild 49: Vergleich der beim Flachenschwerpunktverfahren in Abhéngigkeit von der Maximalintensitét I, fiir bg
= 0.6°, 1.0° sowie 1.4° erhaltenen Standardabweichungen A26" der Linienlagen (vgl. Bild 25) mit den nach GL.

78 berechneten.
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= b,=06° |
b,=1.0°
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Bild 50: Vergleich der beim Flidchenschwerpunktverfahren in Abhéngigkeit von der Maximalintensitét [, fur bg
=0.6°, 1.0° sowie 1.4° erhaltenen bezogenen Standardabweichungen Al /1, der Integralintensitéiten (vgl. Bild 26)

mit den nach GI. 79 berechneten.
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Bild 51: Vergleich der beim Fldchenschwerpunktverfahren in Abhéngigkeit vom Untergrundverhiltnis u, fiir [

max

= 1000, 2500 sowie 10000 erhaltenen bezogenen Standardabweichungen Al /I, der Integralintensititen (vgl.
Bild 27) mit den nach Gl. 78 berechneten.
0.20 T T T T T T ‘ ,
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Bild 52: Vergleich der beim Fldchenschwerpunktverfahren in Abhéngigkeit vom Untergrundverhiltnis u, fiir [
il

nt’ “int

max

= 1000, 2500 sowie 10000 erhaltenen bezogenen Standardabweichungen Al
Bild 28) mit den nach Gl. 79 berechneten.

der Integralintensititen (vgl.
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‘ — — Fehlerabschitzung
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Bild 53: Vergleich der beim Flachenschwerpunktverfahren in Abhéngigkeit von n, flir u, = 0.3, 0.5 sowie 0.7
erhaltenen Standardabweichungen A20" der Linienlagen (vgl. Bild 29) mit den nach Gl. 78 berechneten.
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Bild 54:; Vergleich der beim Flidchenschwerpunktverfahren in Abhéngigkeit von n, fir u, = 0.3, 0.5 sowie 0.7
erhaltenen bezogenen Standardabweichungen A1, /1, der Integralintensitéiten (vgl. Bild 30) mit den nach GI. 79
berechneten.
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Bild 55: Vergleich der beim Flachenschwerpunktverfahren in Abhéngigkeit vom Breitenverhéltnis § fiir n, = 2,
4 sowie 8 erhaltenen Standardabweichungen A26" der Linienlagen (vgl. Bild 31) mit den nach Gl. 78 berechneten.
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Bild 56: Vergleich der beim Flachenschwerpunktverfahren in Abhéngigkeit vom Breitenverhéltnis  fiir n, = 2,

4 sowie 8 erhaltenen bezogenen Standardabweichungen AL /I, , der Integralintensititen (vgl. Bild 32) mit den
nach Gl. 79 berechneten.
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Bild 57: Vergleich der beim Flachenschwerpunktverfahren in Abhéingigkeit von der Anzahl der Messpunkte N fiir
B = 2, 4 sowie 6 erhaltenen Standardabweichungen A26" der Linienlagen (vgl. Bild 33) mit den nach Gl. 78
berechneten.
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Bild 58: Vergleich der beim Flichenschwerpunktverfahren in Abhéngigkeit von der Anzahl der Messpunkte N fiir
i

nt’ “int

B =2, 4 sowie 6 erhaltenen bezogenen Standardabweichungen Al
den nach Gl. 79 berechneten.

der Integralintensitdten (vgl. Bild34) mit
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Bild 59: Nach Gl. 78 berechnete Fehler A26" fiir = 1.5, n,=N/4,u,= 0.5, [« N =20000 sowie b; = 1°, 2°

*~s “max

und 4° in Abhéngigkeit von der Schrittweite dgy,.

Die erhaltenen Bezichungen kdnnen also zur Optimierung von MeB- und Auswerteparametern her-
angezogen werden. Dies soll am Beispiel der Linienlagebestimmung veranschaulicht werden. Wie
Bild 55 belegt, hat A26" nach GI. 78 ein Minimum bei § = 1.5. Ferner zeigen die Bilder 53 bzw. 57
Minimalwerte bei n, = N/4 bzw. bei N = 4 n, Meldaten zur Ermittlung des Untergrundes.

Zunichst soll die Frage beantwortet werden, ob es bei einer festgelegten GesamtmeBzeit bei [, * N =
konstant fiir eine bestimmte Linienbreite b eine optimale Schrittweite 0, gibt. In Bild 59 sind die nach
GL. 78 berechneten Fehler A26" fiir p = 1.5, n, = N/4, u, = 0.5, I, * N = 20000 sowie b = 1°, 2° und
4° in Abhéngigkeit von der Schrittweite 0y, aufgetragen. Wie man erkennt, ist es bei konstanter
GesamtmeBzeit unerheblich, ob die Messungen bei einer kleineren Schrittweite 0, mit vielen Stiitz-
stellen und kleineren Intensitéten oder bei einer grofleren Schrittweite &, mit wenigen Stiitzstellen und
dafiir grofleren Intensitdten durchgefiihrt werden.

Beispielhaft fiir eine in der Praxis tibliche Schrittweite 8, = 0.05° sind in Bild 60 fiir b; = 1.0°, in Bild
61 fiir by = 2.0° und in Bild 62 fiir b; = 4.0° die benétigten Maximalintensititen I,

erreichenden MeBgenauigkeit A26" jeweils fiir u, = 0.2, 0.5 und 0.8 aufgetragen. Soll beispielsweise ein

iiber der zu

Interferenzprofil der Breite b; = 1.0° bei einem Untergrundverhiltnis von u, = 0.5 und einer Schrittweite
84w = 0.05° mit einer Genauigkeit von A26"% = 0.005° gemessen werden, so sind als MeBparameter B =
3°,N=60,n, = 15und [,

=~ 700 zu wihlen.

max

62



3.7 Analytische Abschitzung der statistischen Fehler von PA und SP-Verfahren
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Bild 60: Benétigte Maximalintensititen I, aufgetragen iiber der angestrebten MeBgenauigkeit A20" fiir ein

max

Interferenzprofil der Breite b, = 1.0° bei Untergrundsverhéltnissen von u, = 0.2, 0.5 und 0.8.
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Bild 61: Benétigte Maximalintensititen I, aufgetragen iiber der angestrebten MeBgenauigkeit A20" fiir ein

max

Interferenzprofil der Breite by = 2.0° bei Untergrundsverhéltnissen von u, = 0.2, 0.5 und 0.8.
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Bild 62: Bendtigte Maximalintensititen I, aufgetragen iiber der angestrebten MeBgenauigkeit A20" fiir ein

Interferenzprofil der Breite b; = 4.0° bei Untergrundsverhéltnissen von u, = 0.2, 0.5 und 0.8.

3.8 Zusammenfassung

Die Weiterentwicklung des Flichenschwerpunktverfahrens ermoglicht, Startwerte fiir Linienlagen und
Integralintensititen von {iberlagerten Interferenzprofilen aus den hheren Momenten der gemessenen
Intensititsverlaufe zu bestimmen. Als gutes Kriterium fiir die Trennbarkeit zweier Profile erweist sich
dabei ein minimaler Profilabstand in der GroBenordnung der Linienbreiten. Aufbauend auf diese
Methode wurde ein Programm zur Profilanpassung von bis zu acht Pearson-VII-Funktionen entwickelt.
Die Anpassung kann automatisch mit oder ohne physikalische Vorgaben wie z.B. die Beriicksichtigung
der Ko, ,-Aufspaltung erfolgen. Mit Hilfe von Monte-Carlo-Simulationen lassen sich die statistischen
Fehler aller Profilparameter eines gemessenen Interferenzprofils bestimmen. Diese Fehler erweisen sich
als abhidngig von den gewihlten Verfahren zur Linienlage- bzw. Integralintensititsbestimmung. Der
statistische Fehler bei der Profilanpassung ergibt sich dabei meist deutlich kleiner als beim Fldchen-
schwerpunktverfahren, weil in die Untergrundkorrektur bei der Profilanpassung alle MeBdaten ein-
bezogen werden, so dall die statistische Streuungen in den Profilausldufern weniger ins Gewicht fallen
als beim Flachenschwerpunktverfahren. Zur Ermittlung der statistischen Fehler bei der Linienlage- und
Integralintensitédtsbestimmung aus den Profil-, MeB3- und Auswerteparametern wurden fiir die Profil-
anpassung halb-empirische und fiir das Flachenschwerpunktverfahren analytische Bezichungen abgelei-
tet. Diese erlauben bei beiden Methoden fiir geforderte Genauigkeiten die Optimierung der MeB- und
Auswerteparameter. Insgesamt ergibt sich, da} die Profilanpassung wegen der stabileren Untergrundkor-

rektur und der Méglichkeit zur Trennung iiberlagerter Interferenzlinien dem Flachenschwerpunkt-
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3.8 Zusammenfassung

verfahren in den meisten Fillen vorzuziehen ist. Zudem stellt das Fldchenschwerpunktverfahren hohere
Anforderungen an den Anwender, da zunichst die Zahl n, der zur Untergrundkorrektur herangezogenen
MeBwerte, ein Schwellwert sowie gegebenenfalls ein Gléattungsfaktor festgelegt werden miissen. Diese
beeinflussen nach Abschn. 3.7.2 die erzielbare Genauigkeit der Linienlagebestimmung in komplexer
Weise. Lediglich bei stark asymmetrischen Interferenzlinien, wie sie beim Vorliegen von Eigenspan-
nungsgradienten auftreten, ist das Flichenschwerpunktverfahren der Profilanpassung durch symme-

trische P-VII-Funktionen vorzuziehen.
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4. Bestimmung gradientenbehafteter Spannungszustinde

4. Bestimmung gradientenbehafteter Spannungszustinde

4.1 Problemstellung

Nach Abschn. 2.4 liegen fiir die Analyse oberflichennaher gradientenbehafteter Eigenspannungs-
zustdnde mehrere Ansétze vor, die alle auf einer Variation der Richtungen der gemessenen Gitterdeh-
nungen sowie auf einer Variation der Eindringtiefe der Strahlung beruhen. Dabei werden durch Ande-
rungen der Winkel ¢ und w, der Wellenldnge A und/oder der untersuchten {hkl}-Gitterebenen mog-
lichst viele 28, ,
teilungen berechnet. Bei Gitterdehnungsanalysen mit einem {-Diffraktometer in einem oder mehreren

-Werte ermittelt und daraus in geeigneter Weise die vorliegenden Eigenspannungsver-

Azimuten ¢ in verschiedenen {-Richtungen sind Messungen mit verschiedenen Eindringtiefen z*
moglich, wobei wegen des symmetrischen Strahlengangs keine Korrektur der MeBdaten erforderlich
sind. Bild 63 zeigt schematisch die Abhéingigkeit der Eindringtiefe z* von sin*{s. z* nimmt monoton von
z* =7, bei ¢ = 0° auf z* = 0 um bei P = 90° ab. Die Gitterdehnungsanalysen in einem oder mehreren
Azimuten sind bei verschiedenen w-Kippungen in Q-Geometrie apparativ einfacher auszufiihren als in
Y-Geometrie, schlieBen aber den Nachteil eines asymmetrischen Strahlengangs ein. Deshalb miissen
Absorptions- und Brechungskorrekturen durchgefiihrt werden, und die MeBrichtungen bleiben auf | w |
< 0 beschrinkt [4]. Bild 64 gibt schematisch den Verlauf der Eindringtiefe z* in Abhéngigkeit von sin’w
wieder. z* nimmt monoton von z* = z, bei w = 0° auf z* = 0 um bei w = 0 ab.

Eine Variation der Eindringtiefe durch Vermessung mehrerer Interferenzlinien mit derselben Rontgen-

wellenldnge ist nur beschrinkt moéglich und bietet bei kleinem 20 zudem schr ungiinstige Mel3-

@ = const.
z, o =0°

*

N
&
2
B
.8
s
k=
R4

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

. 2
sin"\y

Bild 63: Schematische Abhangigkeit der Eindringtiefe z* einer monochromatischen Rontgenstrahlung bei Gitter-

dehnungsmessungen in verschiedenen Richtungen ¢ bei ¢ = const. und w = 0°.
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@ = const.

Eindringtiefe z*

0.0 0.2 04 0.6 o=06 1.0
sin’o

Bild 64: Schematische Abhéngigkeit der Eindringtiefe z* einer monochromatischen Rontgenstrahlung bei Gitter-

dehnungsmessungen in verschiedenen Richtungen w bei ¢ = const. und § = 0°.

bedingungen. Bild 65 zeigt als Beispiel die z,-Werte, die fiir die bei «-Fe mit Cu Kg-Strahlung im
Bereich 40° <20 < 140° registrierbaren Interferenzen {hkl} vorliegen. Die maximalen Eindringtiefen
variieren um einen Faktor zwei. Zudem muf} bei der Vermessung mehrerer Interferenzen {hkl} auch der
EinfluB von Eigenspannungen I1.-Art berticksichtigt werden.

Verdnderungen der Eindringtiefe lassen sich auch durch Messungen mit verschiedenen Wellenldngen
erreichen, die allerdings umstindliche Rontgenr6hrenwechsel erfordern. Dazu muB} die Wellenldngen-
abhingigkeit der linearen Schwichungskoeffizienten p(A) der untersuchten Materialien bekannt
sein [65]. Bild 66 zeigt wiederum fiir «-Fe die maximale Eindringtiefe z, in Abhingigkeit von der
Wellenldnge A. Besonders in der Umgebung einer Absorptionskante des untersuchten Probenmaterials
kann eine wesentliche Eindringtiefenvariation erzielt werden.

Die angesprochenen Moglichkeiten zur Eindringtiefenvariation weisen spezifische Vor- und Nachteile
auf und wurden bisher meist nur einzeln angewandt. Fiir eine verbesserte Analyse von Eigenspannungs-
tiefenverteilungen in randnahen Werkstoffbereichen bietet sich daher die Kombination mehrerer
Verfahren an. In [12] erfolgten Gitterdehnungsmessungen an Ti(C-N)-Gradientenschichten in
P-Geometrie mit einer zusétzlichen Drehung der Probe um den Winkel w, so daf} y-Kippungen bei
kleinen Einfallswinkeln « = 0 - w mdoglich werden. Dadurch konnte der tiberstrichene Eindringtiefen-
bereich an die Dicke der zu untersuchenden Randschichten angepal3t werden. Der resultierende asymme-
trische Strahlengang mufite allerdings durch eine sehr aufwendige Brechungskorrektur fiir die Winkel
¢, P, w und 20

{hkl} unter Variation des Einfallswinkels ¢ gelang in [68] eine getrennte Bestimmung von Eigen-

.00 DETlCKsiChtigt werden. Durch Gitterdehnungsmessungen an mehreren Interferenzen
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Bild 65: Abhiangigkeit der maximalen Eindringtiefe z, vom Beugungswinkel 20 verschiedener Interferenzen {hkl}

am Beispiel a-Fe fiir Cu Ka-Strahlung.
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Bild 66: Abhéngigkeit der maximalen Eindringtiefe z, von der Wellenlidnge A am Beispiel a-Fe fiir die {110}-,
die {211}- und die {310}-Gitterebenen.
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4.2 Berlicksichtigung von Brechungseinfliissen bei der RSA

spannungstiefenverteilungen sowie von Tiefenverteilungen der spannungsfreien Gitterkonstanten in
Ti(C-N)-Gradientenschichten. Es liegt nahe, ein geschlossenes Verfahren zu entwickeln, das es erlaubt,
die beschriebenen MeBstrategien in beliebiger Weise zu kombinieren und die erhaltenen Mef3daten
gemeinsam auszuwerten. Damit wiirden optimierte Losungen spezieller MeBprobleme moglich. Das
Verfahren sollte deshalb Interferenzlinienlagemessungen in ¥-Geometrie bei kleinen Strahleinfalls-
winkeln o« und {-Kippungen erlauben. In Spezialfillen sollte es ferner die Moglichkeit bieten, Messun-
gen an verschiedenen Gitterebenen {hkl} mit einer Wellenlédnge, aber auch mit verschiedenen Wellen-
lingen in eine Auswertung einzubezichen. SchlieBlich sollte immer nur dann, wenn die Eindringtiefen
der benutzten Strahlungen nicht fiir eine zerstérungsfreie Charakterisierung der Eigenspannungstiefen-
verteilungen ausreichen, eine Losung unter Riickgriff auf MeBergebnisse moglich sein, die nach
schichtweisem Abtrag von Werkstoffrandbereichen erhalten wurden. Dariiber wird in den nachfolgenden
Abschnitten berichtet.

4.2 Beriicksichtigung von Brechungseinfliissen bei der rontgenographischen

Spannungsanalyse

Rontgenstrahlen erfahren beim Auftreffen aus Luft auf Festkorper eine sehr geringe Brechung, weil sich
ihr Brechungskoeffizient in Festkdrpern n' =1 - y mit y < 10™ nur wenig von ihrem Brechungskoeffi-
zienten in Luft n = 1 unterscheidet. Bei streifendem Primirstrahleinfall nahe dem Totalreflexionswinkel
und bei asymmetrischem Strahlengang beeinflussen die Auswirkungen der Brechung jedoch die
Interferenzlinienlagen, so daB entsprechende Korrekturen erforderlich sind.

Unter Riickgriff auf die in Bild 10 festgelegten Winkeln ¢, ¢ und w des probenfesten Koordinaten-
- w ist auf Grund der

systems, auf die Linienlage 20 sowie auf den Strahleinfallswinkel ¢ = 0

ARY ¢.V,0

aus Bild 67 ersichtlichen Verhiltnisse die Richtung des einfallenden Rontgenstrahls durch

€ +cosa sing + sino cos ¢ sin Y
€ =|¢| = | -cosacosp + sina sing siny (80)
e, -sina cos Y

und die des reflektierten Réntgenstrahls durch

+cos(20,, ,~«)sing - sin(20_,  -o«)cose siny
a =|a| = -cos(20, , ,~@)cose - sin(20,,  -o)sing siny (81)

. +sin(20,, - «)cosy

festgelegt. Beim Eintritt in die Probe wird der Rontgenstrahl wegen n' < n vom Oberflichenlot weg,
beim Austritt aus der Probe dagegen zum Oberfldchenlot hin gebrochen. Dabei bleiben die x,- und x,-

Komponenten von € und a unverindert, und nach dem Snellius'schen Brechungsgesetz

Jl-e2 = -nly1-¢ und ,/1-a2 =n!1-a] (82)
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4. Bestimmung gradientenbehafteter Spannungszustinde

gelten die Beziehungen

| |
€ e1 a4 a

el = e2| = c, und 2! = a2| = a, (83 aund b)

e ~yJel-1+nl’ a; Jal-1+nl

fiir die Richtungen des einfallenden und des abgebeugten Strahls in der Probe. Wie Bild 68 fiir ¢ = 0°

veranschaulicht, fiihrt die Brechung der Rontgenstrahlung zu gegeniiber ¢, ¥,  und 26, , , verdnderten
Winkeln ¢!, ¢, «' und 26/, . Fiir die Eigenspannungsanalysen sind die Winkel innerhalb der Probe
relevant. Die am Diffraktometer gemessenen bzw. eingestellten bzw. gemessenen Winkel miissen daher
zunidchst geeignet umgerechnet werden. Die Anwendung von Grundregeln der Vektorrechnung liefert

innerhalb der Probe fiir den Beugungswinkel

al ol
cos (20) = % , (84)
el || al |
fiir den Distanzwinkel
ae - ae
sing! = —— i“ , (85)
| al x el |

Bild 67: Schematische Darstellung der Richtung € des einfallenden und a des reflektierten Rontgenstrahls, im

Bezug auf das probenfeste Koordinatensystem nach Bild 10.
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4.2 Berlicksichtigung von Brechungseinfliissen bei der RSA

Bild 68: Schematische Darstéllung des Strahlengangs von Rontgenstrahlen bei der Beugung in oberflichennahen

Materialschichten unter Berticksichtigung des Brechungsgesetzes.

fiir den Azimutwinkel

|
€.a, - ae;
tang! = — .

() tol -~ cal (86)

, €3 233

und fiir den Strahleinfallswinkel
3 (— |

e, sin €,CcoS

cose! = A0 20009 (87)

| el |

Als Beispiel werden nachfolgend die Fille betrachtet, daB bei einem Brechungsindex n' = 0.99998 und
einem Azimutwinkel ¢ = 0° unter Variation von ¢ mit den drei Strahleinfallswinkeln o« = 1°, 2° und ©
= 120° auftreten. Die bei
oo~ 20000
sind in Bild 69, die der wahren Distanzwinkel {' - ¢ in Bild 70, die der wahren Azimutwinkel ¢'- ¢ in

Bild 72 sowie die der wahren Strahleinfallswinkel o' - o in Bild 71 jeweils in Abhéngigkeit von sin*ys

Jjeweils ohne BrechungseinfluB} unabhéngig von ¢ die Linienlagen 26, , ,

Beriicksichtigung der Brechung zu erwartenden Anderungen der wahren Linienlagen 26

dargestellt. Bei den mit " bezeichneten {-Winkeln tritt jeweils Totalreflexion auf. Wie man sieht, liegt
bei einer symmetrischen Messung mit o = 6 kein Einflul der Brechung auf die Linienlagen im iiber-
strichenen Winkelbereich vor. Der Ubergang zu sehr kleinen Strahleinfallswinkeln o« fiihrt nach Bild 69,

70 und 71 zu Verschiebungen der wahren Linienlagen 26/ der wahren Distanzwinkel ' und der

00,00
wahren Strahleinfallswinkel o' zu kleineren Werten, die sich noch mit zunehmendem  verstirken.
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0.05 Yo Y
E o0 l® -
G 00pF - - - - m - - - - - =i
oS a:z é é_
S - .
= : ;
o5 -0.05 IS
N a=1 : :

W0

"o -0.10 : .
S |

0.15 —_ L
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

. 2
sin’

Bild 69: Anderungen 26,4 - 20, .., der wahren Linienlagen bei Beriicksichtigung von Brechungseinfliissen fiir

n'=0.99998, ¢ = 0° sowiea = 1°, 2° und 0 als Funktion von sin®{s gegeniiber den brechungsfrei zu erwartenden.

0.1

0.0 0.2 04 , 06 0.8 1.0
sin

Bild 70: Anderungen sin*{' - sin*y der wahrenDistanzwinkel bei Beriicksichtigung von Brechungseinfliissen fiir
n' =0.99998, @ = 0° sowiea = 1°, 2° und 6 als Funktion von sin®{ gegeniiber den brechungsfrei zu erwartenden.
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4.2 Berlicksichtigung von Brechungseinfliissen bei der RSA

03

0.0

o - o in Grad
1
=)
W

1
oy
(=]

_1.5 " 1 " 1 " 1 " 1 M .
0.0 0.2 04 , 06 0.8 1.0
sin

Bild 71: Anderungen o' - & der wahren Strahleinfallswinkel bei Beriicksichtigung von Brechungseinfliissen fiir n'

=0.99998, ¢ = 0° sowiea = 1°, 2° und 6 als Funktion von sin?{ gegeniiber den brechungsfrei zu erwartenden.

(pI - ¢ in Grad

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

Bild 72: Anderungen ¢' - ¢ der wahren Azimutwinkel bei Beriicksichtigung von Brechungseinfliissen fiir n' =

0.99998, @ = 0° sowiea = 1°, 2° und 6 als Funktion von sin*{ gegeniiber den brechungsfrei zu erwartenden.
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4. Bestimmung gradientenbehafteter Spannungszustinde

Dagegen fiithren bei Werten ¢ > 0° kleine Strahleinfallswinkel nach Bild 72 zu VergréBerungen des
Azimutwinkels ¢!, die mit zunechmendem Distanzwinkel { bis auf maximal ¢'= o bei || = ¢ an-

wachsen. Damit ist gezeigt, daBl bei sehr kleinen Strahleinfallswinkel « die Winkel 20 Y @ und «

00,0,
immer entsprechend der GI. 84 bis 87 zu korrigieren sind.
Infolge der brechungsbedingten Anderung des Strahlengangs in der Probe wird auch die Eindringtiefe z*

verdndert. Anstelle von z*, gegeben durch Gl. 30, gilt

| -1
2% | = cosy ( 1 N 1 ) . (88)
ol)

H sina!  sin(26!-

SchlieBlich macht Bild 68 deutlich, daB der Rontgenstrahl, der in der von € und a aufgespannten
Strahlebene SE einfillt und in der Probe innerhalb der von €! und a! aufgespannten Ebene SE

verlduft, parallel zur SE mit dem Abstand
| |
;€63 ~ 336

d =z sinyg —
;€5

(89)
aus der Probe austritt. Dieser sehr kleine Wert hat aufgrund der groBen raumlichen Ausdehnung tiblicher

Detektoren aber keinen EinfluB3 auf das MeBergebnis.

4.3 Verallgemeinerte Grundgleichung der rontgenographischen Spannungsanalyse
Unter Beriicksichtigung der nach Abschn. 4.2 ggf. erforderlichen Korrekturen folgt aus GL 24 fiir
gradientenbehaftete Eigenspannungszustinde mit 6," = 6,5(2), 0,™ = 0,%(z) und 20,"™" = 20,"™(2)

der Zusammenhang

{hkl}
iy _ o 21an0, (b} 2_ (k) S pany 2 gy S
2077200 () -~ {88 1), 2 -y 88} 6T@) + { (v B 1)1, - v} 65 (z) | (90)

Dabei beriicksichtigt 20,™(z) moglicherweise vorliegende randnahe Gradienten der spannungsfreien
Gitterkonstanten. Bei kubischen, tetragonalen und hexagonalen Gitterstrukturen kann die z-Abhéngig-

keit der spannungsfreien Linienlage 26,"!(z) in guter Niahrung durch

26, 2) = 20,z -0) - 2tan0,™ [53@) . X8e@ 1)
1 +x 1 +x
beschrieben werden. Dabei ist
a(z) - a c(z) - ¢
da(z) = @ ®«1 und dc(z) = L «1. (92)
aO cO
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4.3 Verallgemeinerte Grundgleichung der rontgenographischen Spannungsanalyse

Fiir i gilt bei kubischen Gitterstrukturen

x =0, (93)
bei tetragonalen
aoz 12
X = — 94
002 h2 +k2 ( )
und bei hexagonalen
3a, 12
X = . 95)

4(;02 h2+hk +k?

Die erforderlichen 26,™"(z = 0)-Werte und die daraus berechenbaren Werte fiir a, und ¢, kénnen ggf.
mit Hilfe der in Abschn. 2.6 beschriecbenen Methode abgeschitzt werden. GI. 91 eingesetzt in Gl. 90
ergibt

da(z) , x5¢c(2)
1 +x 1 +x

.00

200 = 208 %(z=0) - 2tang,"™" [
(96)

2tan 62’1‘1}
E

{(v B 1), 2 - v{h“”} 0, (2) +{(v{h‘d} +Dt,2 - V{hkl}} UES(Z)]-

Da nach Abschn. 2.5 alle rontgenographisch ermittelten GréBen eine Funktion der jeweiligen Ein-
dringtiefe z* der benutzten Strahlung sind, folgt schlieBlich als Grundgleichung der rontgenographischen
Spannungsanalyse bei Werkstoffen mit oberflichennahen Gradienten der Gitterparameter und des
Eigenspannungszustandes

da(zx) . xdc(z¥)
1 +x 1 + g

2e{hkl}

o.0,0

207(z=0) - 2tan6,"" [

7)
2tan 6%

E bk}

{(v{h‘d} +Dt, > - v{hkl}} os(z%) +{(V{hk1} +Dt,2 - V{hkl}} Ofs(z*)]-

Die auf der rechten Gleichungsseite stehenden cindringtiefenabhingigen Groflen stellen mit den

abgebeugten Strahlungsanteilen gewichtete Mittelwerte der Form
§

f f(z) e 7 dz

fzx) = = (98)

S

f e %% dz

Zy

dar, wobei fiir die Tiefenabhingigkeit f(z) geeignete Funktionen o,(z), 0,(z), da(z) und d¢c(z) ein-

zusetzen sind. Die untere Integrationsgrenze z, in Gl. 98 beriicksichtigt den Fall, daB3 die Linienlagen
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4. Bestimmung gradientenbehafteter Spannungszustinde

202:],3’}0 nach Abtrag einer Werkstoffrandschicht der Dicke z, bestimmt werden. Die resultierenden
Integralausdriicke werden analytisch gelost und ergeben nach Einsetzung in GIl. 97 ¢in lineares Glei-

chungssystem, das durch Fehlerquadratminimierung gelost werden kann.

4.4 Das Abschnitt - Polynom - Verfahren
Der Grundgedanke des Abschnitt-Polynom-Verfahrens (AP-Verfahrens) besteht darin, fiir definierte

Abschnitte der z-Achse durch die Anpassung von sehr einfachen Losungsfunktionen (meist von
Polynomen 2. Grades) abschnittsweise eine korrekte Beschreibung der MeBergebnisse bei gleichzeitig
grofler Stabilitdt der Losung zu erhalten. Dazu wird zundchst eine charakteristische Oberflidchen-
entfernung z,,.. < z, gewihlt, wobei z, nach GI. 30 die maximale Eindringtiefe der benutzten Rontgen-
strahlung bei y=0° ist. Dann wird z,, in N meist gleich groBe Abschnitte unterteilt. Der folgende
(N+1)-te Abschnitt umfafit den Bereich von z,,, bis zur Probendicke S bzw. bis . Kommen Abtrag-
verfahren zum Einsatz, so entspricht ein Abschnitt gerade einem Abtragschritt und z,,, der Dicke der
insgesamt abgetragenen Oberfldchenschicht. N ist dann die Anzahl der Abtragschritte. Bei Untersuchun-
gen diinner Schichten wird z,,,, sinnvollerweise gleich der Schichtdicke gewahlt, so daB der (N+1)-te
Abschnitt entféllt. Innerhalb jedes Tiefenabschnitts n = 1...N+1 werden fiir die Tiefenverteilungen der

Eigenspannungskomponenten

N+1 z
ES _ (0) " 99
o, @ =) |67 99)
n=1 A .
/L
| 7/ | | |
< 1 1 1 1
E PR '\ 1 1 1
g : I I I
w 1 1 1 1
Mmoo~ | \r .. 1 |
o] 0 . . hiLILE,
1 1 1 1
5 : N N
% @ 1 1 ?v 1 @ 1 f\./
g e ! L &L B &5
© b
g : : | |
8“ 1 1 1 1
@ I I I I
5 | | | |
: I
1 /L 1 1 1
7/
ZO_ 0 Z1 Z2 ZN.2 ZN-l ZN= Zmax

Oberflichenabstand z in pm

Bild 73: Schematisches Beispiel fiir die abschnittsweise Darstellung eines Eigenspannungstiefenverlaufs o5(z).
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4.4 Das Abschnitt - Polynom - Verfahren

Losungsfunktionen o(i")(z) angenommen, die an den Abschnittsgrenzen, wie in Bild 73 schematisch
dargestellt, gemal den Bedingungen
do?l) (z) doi('”l) ()

100
m pm (100)

0?1) (z) = 0'?1+1) (z) und

ohne Spriinge und Knickstellen ineinander tibergehen. Bei N Grenzen miissen 2N Randbedingungen
erfiillt werden, die die Zahl der freien Koeffizienten auf (N+1) (g+1) -2N reduzieren und damit die
Stabilitét des Verfahrens verbessern. Eine analoge Vorgehensweise erfolgt auch fiir die anderen tiefen-
abhéngigen GroBen.

Statt der beim Polynom-Verfahren angewandten Polynome, die sich schlecht zur abschnittsweisen
Anpassung eignen, werden in der Approximationstheorie spezielle, nur abschnittsweise definierte
Polynome wie Legendre- [106], Laguerre- [106, 107] oder Jacobi-Polynome [108] verwendet. Als am
giinstigsten fiir die hier vorliegenden Anforderungen erwiesen sich die Tschebyscheff-Polynome [24,
101], die eine sehr einfache Beriicksichtigung der in GL 100 gegebenen Randbedingungen an den
Bereichsgrenzen erlauben. Die eng mit der Fourier-Entwicklung verwandten Tschebyscheff-Polynome

sind durch

T, ({) = cos(k arccos() (101)

im Intervall -1 < { < 1 definiert. Daher miissen zunichst die z-Koordinaten der gew#hlten Abschnitte
durch die Transformationen

22-7Z —Z
n

{=—2 " firn=1.N (102)
Zn_zn—l
und
Z-7Z,
=1-2e 2% fir n=N+1 (103)

in das Intervall -1 < { < 1 tiberfiihrt werden. Danach werden in den einzelnen Abschnitten die dort
vorliegenden Tiefenverteilungen der Eigenspannungskomponenten und ggf. analog auch die der

Gitterkonstanten durch Entwicklungen geméf

0. ()] = ngck(") T(0) (104)
k=0

beschrieben. Dabei ist g wieder der Polynomgrad, und die ¢,™ sind die anzupassenden Koeffizienten.
Die Tschebyscheff-Polynome T,(¢) sind
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4. Bestimmung gradientenbehafteter Spannungszustinde

fir k=0 durch T(() = 1,
fuir k=1 durch T,({) = ¢, (105)
fur k=2 durch T,(() = 2¢*-1
und
fiir k=3 durch T,({) = 4¢*-3¢ (106)
bzw. allgemein rekursiv fiir k > 1 durch
T,..(©) = 2¢T (O - T, (D). (107)

gegeben. Aufgrund der speziellen Eigenschaften der T,({)-Polynome gilt an den Bereichsgrenzen fiir die

Funktionswerte stets

T.(-1) = (-1)* und T, (1) =1 (108)

sowie fiir die Steigungen

TED ke und
d¢

Fiir einen stetigen Ubergang an den Abschnittsgrenzen miissen deshalb die anzupassenden Koeffizienten

Il _ k2. (109)

die Bedingungen
) [Ck(“) - (D =0 (110)

g
k=0

erfiillen. Ein differenzierbarer Ubergang erfordert zusétzlich

. @ Y
Yy k2 LI | =0 fir n=1...N-1 (111)
k=0 zZ-Z , Zn"Z,
und
. ™ 0D
) k? . (-1 = =0 fir n=N. (112)
k=0 N “N-1 N

SchlieBlich wird der mit Hilfe von Gl. 99 abschnittsweise definierte Spannungstiefenverlauf unter
Zugrundelegung von GIl. 98 Laplace-transformiert. Derselbe Formalismus wird ggf. auch auf die
relativen Anderungen der Gitterkonstanten da(z) und d¢(z) angewandt. Die resultierenden Beziehungen

werden jeweils in Gl 97 eingesetzt und die j = 1..M Koeffizienten ¢; durch Minimierung der
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4.4 Das Abschnitt - Polynom - Verfahren

Fehlerquadratsumme

M
2
2005 - Y ¢ £(0. ¥, w, {hkl}) )
j=1

= (A205%))?

.00

ND

X - .
tiber alle i = 1...N, gemessenen Linienlagen 2(-)‘{:21}& berechnet. Dabei sind mit AZBEP}:I‘;IL die Standard-
abweichungen der ermittelten Linienlagen bezeichnet, die sich nach Abschn. 3.5 durch Monte-Carlo-
Simulation bzw. nach Gl. 70 oder Gl. 78 bestimmen lassen. Aufgrund der Linearitit von Gl. 104 entsteht
dabei ein lineares Gleichungssystem, das sich einfach, z.B. mit dem Gauss-Algorithmus unter Beriick-
sichtigung der Randbedingungen GI. 111 bis GI. 112, 16sen [&6t.
Es hat sich als giinstig erwiesen, als Polynomgrade innerhalb der Abschnitte g=1 oder g=2 zu wihlen.
Die Zahl der Abschnitte wird, beginnend mit N=1, iterativ erhht. Weicht die Losung bei einem N>1
stark von der vorangegangenen Losung ab, so ist dies i.a. auf erste Instabilitdten zuriickzufiithren, so dal3
die fiir N-1 gefundene L6sung das beste erzielbare Ergebnis darstellt.

Neben N und g hat aber auch die charakteristische Tiefe z,,, einen entscheidenden EinfluB} auf die Giite

der Anpassung. Trigt man in einem Universalplot [3] die gemessenen Daten iiber der Eindringtiefe z*
auf und unterteilt die z*-Achse analog in Abschnitte, so ergibt sich ein einfaches Kriterium fiir die Wahl
von z,,,. aus der Forderung, daB sich in den einzelnen Abschnitten dieser Verteilungen moglichst
einfache Verldufe ohne Wendepunkte ergeben miissen. Da das AP-Verfahren fiir g=2 innerhalb der
Abschnitte keine Wendepunkte beschreiben kann, lautet das exakte, aber nicht direkt nachpriifbare
Kriterium, dal} sich in den einzelnen Abschnitten der Verteilungen o, (z), a(z) und y(z) Verldufe ohne
Wendepunkte ergeben sollten. Dieses Kriterium kann nur durch Riickrechnung vieler Verteilungen o(z),
o(z) und y(z) fiir unterschiedlich gewédhlte Kombinationen von g, N und z,, manuell gepriift werden,
was das Finden eines optimalen Parametersatzes sehr aufwendig macht. Die Statistik der x>-Verteilung
bietet aber eine wirksame Methode fiir die Uberpriifung einer gewihlten Modellfunktion hinsichtlich
ihrer Eignung, die gemessenen Daten zu beschreiben [24, 101]. Ist N, die Zahl der in die Anpassung
eingehenden Daten, M die Zahl der frei angepabBten Koeffizienten und y* die nach GI. 113 berechnete

Fehlerquadratsumme, dann gibt das Wahrscheinlichkeitsintegral

Q- — fe_tt T dt (114)

ein quantitatives Mal} zur Priifung einer Modellfunktion. Durch Riickrechnung vieler o, (z)-, da(z)- und
dc(z)-Verteilungen fiir unterschiedliche Kombinationen von g, N und z,,. findet man dann automatisch
die richtige Kombination durch Maximierung von Q. Voraussetzung flir die Anwendung dieser Methode

ist die hinreichend genaue Kenntnis der z.B. nach GI. 70 oder GI. 78 berechneten Standardabweichun-

gen A 2(-)‘{:21}& der in die Auswertung eingehenden Linienlagen.
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4. Bestimmung gradientenbehafteter Spannungszustinde

4.5 Statistische Fehlerintervalle berechneter Eigenspannungstiefenverteilungen
Die Bestimmung von statistischen Fehlerintervallen fiir nach Abschn. 4.4 errechnete Tiefenverteilungen
ist mit Hilfe von Monte Carlo-Simulationen méglich. Dazu sind Datensétze auszuwerten, bei denen die
gemessenen Linienlagen 26{ , it normalverteilten, z.B. nach Gl. 70 oder Gl. 78 berechneten Fehlern
beaufschlagt werden. Fiir Jewells j=1.. Z derartig fehlerbeaufschlagter Datensétze lassen sich mit Hilfe
des AP-Verfahrens die Tiefenverteilungen (oiEs(“))j nach GI. 104 errechnen sowie die diesen zukommen-
den Mittelwerte

ES ® _

%E(ofs(“)) E o T0) (115)
= k=0

und Standardabweichungen

z =
( A O_F,S(n))z 1 E ES(n)) ES(n)]
-1

il (116)

7z (n) (n) _ (n) @
2 (cy &) T, (DT, )

bestimmen.
Da die Fehler der Linienlagebestimmungen i.a. normalverteilt sind, lassen sich aufgrund der Linearitét
des Gleichungssystems 104 die Fehler (A o, ™)? aber auch direkt aus der Fehlerquadratminimierung

durch Gauss'sche Fehlerfortpflanzung zu

AOfS@)Z E @, T (OT, (O (117)
kkyo0

bestimmen, wobei die Matrix «,, durch

- i (@, ¥, w,{hkl}) £ (@, ¥, w,{hkl})

i1 (A205)?

o.V.0

o

(118)

gegeben ist. Alle im folgenden angegebenen Vertrauensbereiche sind definiert als o Es(") = Ao Es(")

daB} ein MeBwert zu 68.3 % innerhalb des so definierten Fehlerbereiches liegt.

, SO
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4.6 Vergleichende Auswertung oberflachennaher gradientenbehafteter Eigen-
spannungszustinde mit dem Polynom- und dem Abschnitt-Polynom-
Verfahren

Dem Vergleich wurden rotationssymmetrische Eigenspannungszusténde

ois(z) 0 0
oﬁs(z)) -1 0 @ o0 (119)
0 0 0

mit den in Bild 74 gezeigten oberflichennahen Tiefenverteilungen A, B und C zugrunde gelegt. Unter
Riickgriff auf Gl. 97 und 98 und unter Zugrundelegung von E"™ = 386000 MPa und v = 0.27
wurden fiir eine hypothetische Interferenz {hkl} mit 20, = 90° die bei einer angenommenen Primér-
strahlung der maximalen Eindringtiefe z, = 10 pm und mit @ = 0° zu erwartenden Linienlagen 20, , fiir
24 y-Richtungen im Bereich 0° < § < 88° berechnet. Diese sind in Bild 75 iiber sin’{ und in Bild 76
iiber z* aufgetragen. Mit Hilfe des Polynom- und des Abschnitt-Polynom-Verfahrens wurden aus diesen
Verteilungen die Eigenspannungstiefenverlaufe zurlickgerechnet und jeweils mit den zugrunde gelegten
Verteilungen verglichen. Beim AP-Verfahren erfolgte dabei die Unterteilung der z-Achse jeweils so, dal
sich in den einzelnen Abschnitten der Verteilungen von 26, tiber z* moglichst einfache Verldufe ohne
Wendepunkte ergaben. Dementsprechend wurden bei Verlauf A fiir die maximale Tiefe z,,, = 6 pm und
als Zahl der Abschnitte N =3, bei Verlauf B z_,, =2 um und N = 2 sowie bei Verlauf C

1500 - . : ,
S
/
CRC) N .
8o y N N
5 ST
o 0 7
g -,
= s
g e — — Tiefenverteilung A
& -750 , 7 Tiefenverteilung B .
,é’n I - — — - Tiefenverteilung C
m L. -
-1500 : : : : :
0 5 10 15
Oberflichenabstand z in pm

Bild 74: Dem Vergleich zugrunde gelegte oberfldchennahe ebene rotationssymmetrische Eigenspannungstiefen-

verlidufe.
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Eindringtiefe z* in pm
10 8 6

4 0
90.3 T T T
& A
=]
S 902 - = B OO
) o C o
g o°
% 90.1 o
g o ;
A A o n
g 900{. - ﬁ H e o 8 o . an”
. " = = -
é“) ° o o © 2 A A Aﬁ
5 ' 4 son
g 899 -
]
89.8 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

. 2
sin"y

Bild 75: Aus den Eigenspannungstiefenverldufen A, B und C im Bereich 0° < { < 88° berechnete Linienlagen
20,4, als Funktion von sin’y.

in Grad
O
o
[\®]

v
Ny
e
=

O
S
o

89.9

Linienlagen 26

89.8

Eindringtiefe z* in pm

Bild 76: Aus den Eigenspannungstiefenverldufen A, B und C im Bereich 0° < { < 88° berechnete Linienlagen

26, aufgetragen tiber z* mit den bei den analysierten Eigenspannungstiefenverteilungen jeweils gewahlten
Unterteilungen der z-Achse.
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Bild 77: Mit dem Polynom-Verfahren und dem AP-Verfahren berechnete Verldufe der vorgegebenen Eigen-
spannungstiefenverldufe A (oben), B (Mitte) und C (unten).
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mit den Parametern g = 2, N+1 = 7 und z

‘max

= 10 um (oben), z

—

= 11.5 pm (unten) berechnete Verldufe der vorgegebenen Eigenspannungstiefenverteilung A.
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4.7 Statistische Mefwertschwankungen und mefBtechnisch nicht erfabare Eindringtiefenbereiche

Zyox =3 um und N = 1 gewihlt. Innerhalb der einzelnen Abschnitte wurden die Eigenspannungsverldufe
jeweils durch Polynome vom Grad g = 2 beschrieben. Der Riickrechnung der Eigenspannungstiefenver-
teilungen mit Hilfe des Polynom-Verfahrens wurde die gleiche Anzahl unabhéngiger Koeffizienten wie
bei der Anwendung des AP-Verfahrens zugrunde gelegt. Dies flihrte auf g =5 bei Verlauf A, auf g=4
bei Verlauf B und auf g = 3 bei Verlauf C.

Die Ergebnisse der Auswertungen sind in Bild 77 zusammengefaf3t. In Bild 77 oben wird die vor-
gegebene Spannungsverteilung A auBler an den Knickstellen durch das AP-Verfahren recht gut wie-
dergegeben. Demgegeniiber liefert das Polynom-Verfahren nur im unmittelbaren Oberflachenbereich
eine befriedigende Ubereinstimmung. Fiir z > 3 um treten groBe Abweichungen zwischen der be-
rechneten und der vorgegebenen Spannungsverteilung auf. Durch Wahl eines héheren Polynomgrades
lieBe sich keine bessere Anpassung erreichen, weil eine grofiere Anzahl freier Koeffizienten ein Auf-
schwingen der Losung bewirken wiirde. Die in Bild 77 Mitte und unten dargestellten Befunde belegen,
daf} bei den Spannungsverteilungen B und C das AP-Verfahren auch bei einer kleinen Zahl anzupassen-
der Koeffizienten zu sehr guten und stabilen Losungen sowohl im Bereich starker als auch schwacher
Kriimmung fiihrt. Das Polynom-Verfahren ergibt dagegen bei Verlauf B ein v6llig falsches und bei
Verlauf C ein relativ unbefriedigendes Ergebnis.

Die Ergebnisse des AP-Verfahrens lassen sich noch durch Maximierung der Giite Q nach GL 114
verbessern. Es ergibt sich, da3 noch bis zu N+1 = 7 stabile Losungen moglich sind, wenn die Wahl von
Z.ax Optimiert wird. Bild 78 oben zeigt das beste Ergebnis, das mit den Parametern g =2, N+1 = 7 und
Z... = 10 pm eine Giite von Q = 0.22 ergibt. Die noch einmal deutlich verbesserte Anpassung gegeniiber
Bild 77 oben ist evident. Weicht dagegen bei Beibehaltung der anderen Parameter z,,,, vom optimalen
Wert z,,,, = 10 ab, so beginnt die Losung instabil aufzuschwingen. Das zeigt Bild 78 Mitte bzw. unten
fir z,,, =7 um bzw. z,,. = 11.5 um. Mit zunehmender Instabilitit nimmt dabei auch der Giitewert auf
Q=0.02 bzw. Q = 0.04 ab. Q stellt also ein quantitatives MaB fiir die Stabilitit der Lésungen dar.

4.7 Der Einflul} statistischer MeBBwertschwankungen und meBtechnisch nicht
erfalbarer Eindringtiefenbereiche auf die Stabilitit des Abschnitt-

Polynom-Verfahrens
Zur Beurteilung der Stabilitdt des AP-Verfahrens sind neben dem Q-Wert die aus Monte-Carlo-Simula-
tionen oder mit Hilfe des Gauss'schen Fehlerfortpflanzungsgesetzes bestimmten Vertrauensbereiche der
berechneten Eigenspannungstiefenverteilungen wesentlich. Da das Monte-Carlo-Verfahren vom Prinzip
her zwar ecinfacher, aber wesentlich zeitaufwendiger ist, soll zunichst gezeigt werden, dall beide
Verfahren zu denselben Ergebnissen fithren und damit gleichwertig sind. Dazu wurden fiir den Eigen-
spannungstiefenverlauf A in Bild 74 die fiir 0° < ¥ < 88° bei w = 0° berechneten Linienlagen 26, , mit
einer mit Synchrotron-Strahlung auch in der Praxis erreichbaren statistischen Streuung der Einzel-
messungen von A20 =+ 0.002° beaufschlagt und mit dem AP-Verfahren ausgewertet. Die Auswerte-

parameter g = 2, N+1 =3 und z,,, = 6 pm wurden mit Hilfe der Q-Wert-Parameteroptimierung be-

85



4. Bestimmung gradientenbehafteter Spannungszustinde

Eindringtiefe z* in pm
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Bild 79: Vergleich des fur die Eigenspannungstiefenverteilung A mit einer mittleren Streuung von A26 = + 0.002°
im Bereich 0° < s < 88° berechneten Verlaufs der Linienlagen 20, , tiber sin®y mit der nach dem AP-Verfahren

berechneten Anpassung.

stimmt. Bild 79 zeigt die berechneten Linienlageverteilung und deren Anpassung durch das AP-Verfah-
ren. Die nach Abschn. 4.5 aus diesen Daten berechneten Vertrauensbereiche der Eigenspannungen sind
in Bild 80 oben fiir die Fehlerfortpflanzung und unten fiir das Monte-Carlo-Verfahren dargestellt.
ErwartungsgemiB treten keine merklichen Unterschiede auf. Alle nachfolgend angegebenen Vertrauens-
bereiche wurden deshalb mit Hilfe der Fehlerfortpflanzung berechnet.

Eine weitere wesentliche meBtechnische Einschrinkung bei der Registrierung von Interferenzlinien stellt
der erfalbare y-Winkelbereich dar. So sind z.B. mit Feinstrukturrontgenréhren und divergentem Strahl
nur Messungen im Bereich -80° < ¢ < +80° moglich. Dagegen ermoglichen die quasi-parallelen
Strahlenbiindel von Synchrotron-Strahlungsquellen oder von mit aufwendigen Soller-Kollimatoren oder
Monochromatoren versehenen konventionellen Feinstrukturrohren Linienlagebestimmungen im Bereich
-89° < ¢r £ +89°. Die Einschrinkung der erfalbaren {-Bereiche fiihrt immer zu Verlusten von Informa-
tionen tiber die in den oberflichennichsten Werkstoffschichten vorliegenden Gitterdehnungen.

Um die Einfliisse dieser meBtechnischen Einschrinkungen auf die Stabilitdt des AP-Verfahrens zu
untersuchen, wurden zunichst die in Bild 75 fiir die Eigenspannungstiefenverteilungen A, B und C
berechneten Linienlagen 26, , mit statistischen Streuungen der Einzelmessungen von A26 =+ 0.002°
und A20 =+ 0.01° beaufschlagt. Die Auswertung nach dem AP-Verfahren wurde bei der Verteilung A
mit g=2, N+1 =3 und 7z, = 6 pm, bei der Verteilung B mit g =2, N+1 =3 und z,,,, = 2 pm sowie bei
der Verteilung C mit g =2, N+1 =3 und z,,, = 5 um durchgefiihrt. Beispielhaft sind fiir die Eigen-
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4.7 Statistische Mefwertschwankungen und mefBtechnisch nicht erfabare Eindringtiefenbereiche
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Bild 80: Mit Hilfe der Fehlerfortpflanzung (oben) und des Monte-Carlo-Verfahrens (unten) auf Grund der

Linienlagen in Bild 79 berechnete Vertrauensbereiche fiir die Eigenspannungstiefenverteilungen.

87
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Eindringtiefe z* in pm
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Bild 81: Vergleich des fur die Eigenspannungstiefenverteilung A mit einer mittleren Streuung von A20 =+ 0.01°
im Bereich 0° < s < 88° berechneten Verlaufs der Linienlagen 20, , tiber sin®y mit der nach dem AP-Verfahren

berechneten Anpassung.

spannungstiefenverteilung A zusitzlich zu den schon fiir A20 = £ 0.002° in Bild 79 dargestellten
Linienlagen auch die fiir A20 =+ 0.01° berechneten Linienlageverteilungen in Bild 81 zusammen mit
der entsprechenden AP-Anpassung dargestellt. In beiden Fillen ist die Anpassung der Kurven an die
berechneten Linienlagen sehr gut.

Die durch Fehlerfortpflanzung mit Hilfe des AP-Verfahrens fiir A20 =+ 0.002° und 0.01° berechneten
Vertrauensbereiche der Eigenspannungstiefenverteilungen A bis C sind in Bild 82 wiedergegeben. Mit
Ausnahme der beiden Knicke im Verlauf A werden die vorgegebenen Tiefenverteilungen bei allen
Anpassungen vollstindig von den Fehlerbereichen eingeschlossen. Fiir A26 = + 0.002° werden die
Fehlerbereiche auch bis 15 um Oberflichenabstand nicht wesentlich breiter. Dagegen ist fiir
A20 =+£0.01° bei den Verteilungen A und C ein Eigenspannungstiefenverlauf nur noch bis in etwa 2
um Oberfliachenabstand abschitzbar, bevor dann die Fehlerbereiche sehr breit werden und zu oszillieren
beginnen. Bei der Verteilung B kann selbst fiir noch oberflichennéhere Bereiche wegen der dort
vorliegenden Streubreiten nichts mehr tiber den Eigenspannungstiefenverlauf ausgesagt werden. Be-
merkenswert ist allerdings, daB in allen untersuchten Féllen trotzdem an den Stellen der "Schwingungs-
knoten" der Fehlerbereiche mit bis zu 15 um Oberfldchenabstand die vorgegebenen Verteilungen immer
noch eingeschlossen bleiben, und daB sich dort immer eine der beiden Fehlerschranken in den benach-
barten "Schwingungsbiuchen" abwechselnd relativ eng an die vorgegebenen Verteilungen annéhern.
Trotz des Aufschwingens der Losungen sind also die Informationen iiber die Tiefenverteilungen noch

vorhanden. Allerdings wird ein einzelner vom AP-Verfahren berechneter Spannungstiefenverlauf im
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Bild 82: Die Vertrauensbereiche der Eigenspannungsverteilungen, die fir die mit A20 = + 0.002° und

A20 ==+ 0.01° im Bereich 0° < ¢ < 88° auftretenden Linienlagen ermittelt wurden, im Vergleich zu den vor-

gegebenen Eigenspannungstiefenverldufen A (oben), B (Mitte) und C (unten).
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Eindringtiefe z* in pm
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Bild 83: Vergleich des fur die Eigenspannungstiefenverteilung A mit einer mittleren Streuung von A26 = + 0.002°
im Bereich 0° < ¢ < 80° berechneten Verlaufs der Linienlagen 20, , tiber sin®y mit der nach dem AP-Verfahren

berechneten Anpassung.

Falle des Aufschwingens i.a. ein v6llig unsinniges Ergebnis liefern, so daf} sich erst im Mittel {iber sehr
viele Anpassungen eventuell ein Tiefenverlauf aus den berechneten Fehlerbereichen rekonstruieren 146t.
Um die Verhiltnisse zu beleuchten, die sich fiir die in Bild 74 enthaltenen Eigenspannungstiefenverldufe
bei ihrer Vermessung mit konventionellen Diffraktometeranordnungen ergeben wiirden, wurden in dem
reduzierten ¢-Bereich 0° < ¢ < 80° die in 24 ¢-Richtungen erwarteten Linienlagen mit A20 =+ 0.002°
berechnet. Sie sind in Bild 83 fiir die Eigenspannungstiefenverteilung A als Funktion von sin’{s
wiedergegeben. Durch den eingeschrinkten (-Winkelbereich sind Linienlagebestimmungen mit
Eindringtiefen O pm < z* < 1.75 pm nicht mehr moglich. Thr Fehlen zwingt dazu, bei der Anpassung der
gemessenen 20, , - sin’y - Verteilungen mit dem AP-Verfahren den Kurvenverlauf in diesem Ein-
dringtiefenbereich zu extrapolieren, was, falls die Zahl der frei anpassbaren Parameter nicht reduziert
werden kann, mit einem sehr groBen Fehler verbunden ist und meist zu instabil aufschwingenden
Losungen fithrt. Wird fiir die Auswertung mit dem AP-Verfahren wie oben g = 2, N+1 = 3 und
Z..x = 6 um bei Verlauf A, g=2, N+1 =3 und z,,, = 2 um bei Verlauf B sowie g =2, N+1 =3 und
Zmax = 5 m bei Verlauf C gewdhlt, so ergibt sich im Falle des Verlaufs A die in Bild 83 gestrichelt
eingezeichnete Linienlageverteilung. Die Anpassung der Kurve an die berechneten Linienlagen ist zwar
gut, fithrt aber in dem nicht tiberstrichenen Eindringtiefenbereich zu unsicheren Linienlagen. Wegen der
fehlenden MeBdaten kann aber eine bessere Anpassung nicht erwartet werden. Entsprechend instabil ist
dann auch die Riickrechnungen der zugrunde gelegten Eigenspannungstiefenverteilung.

Die durch Fehlerfortpflanzung mit Hilfe des AP-Verfahrens berechneten Vertrauensbereiche der Eigen-
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Bild 84: Die Vertrauensbereiche der Eigenspannungsverteilungen, die fiir die mit A26 = + 0.002° im Bereich

0° < ¢ < 80° auftretenden Linienlagen ermittelt wurden, im Vergleich zu den vorgegebenen Eigenspannungstiefen-
verldufen A (oben), B (Mitte) und C (unten).
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Eindringtiefe z* in pm
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Bild 85: Vergleich des fur die Eigenspannungstiefenverteilung A mit einer mittleren Streuung von A26 = + 0.002°

(oben) und A26 = 0.01° (unten) im Bereich 0° < ¢ < 80° fiir o = 6 berechneten Verlaufs der Linienlagen 20, ,
{iber sin®y mit der nach dem AP-Verfahren berechneten Anpassung.
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Bild 86: Vergleich des fiir die Eigenspannungstiefenverteilung A mit einer mittleren Streuung von A20 = + 0.002°

(oben)und A26 ==+ 0.01° (unten) im Bereich 0° < { < 80° fiir o = 4° berechneten Verlaufs der Linienlagen 26, ,
iiber sin? mit der nach dem AP-Verfahren berechneten Anpassung.
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Bild 87: Die Vertrauensbereiche der Eigenspannungsverteilungen, die fiir die mit A26 ==+ 0.002° und 0.01° im

Bereich 0° < ¢ < 80° bei o = 0 und « = 4° auftretenden Linienlagen ermittelt wurden, im Vergleich zu den
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vorgegebenen Eigenspannungstiefenverldufen A (oben), B (Mitte) und C (unten).
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spannungen fiir die Tiefenverteilungen A, B und C sind in Bild 84 zusammen mit diesen wiedergegeben.
Wie zu erwarten, treten bei allen drei Tiefenverteilungen instabil aufschwingende Losungen auf, die aber
trotzdem jeweils im Ergebnis der Riickrechnung die Information tiber den wahren Tiefenverlauf ent-
halten. Auch hier sind im Bereich der "Schwingungsknoten" die vorgegebenen Verteilungen stets
eingeschlossen und eine der beiden Fehlergrenzen legt sich abwechselnd in den benachbarten "Schwin-
gungsbduchen" relativ eng an die vorgegebenen Verteilungen an. Dies ist sehr deutlich im oberen und
unteren Bild sowie etwas abgeschwicht auch noch im mittleren Bild zu sehen. Wiederum wiirde aber ein
einzelner vom AP-Verfahren berechneter Spannungstiefenverlauf ein vollig unsinniges Ergebnis liefern.
Deshalb mu3 bei der rontgenographischen Analyse spannungsgradientenbehafteter Randschichten
immer versucht werden, auch die oberflichennichsten Tiefenbereiche mefitechnisch zu erfassen.

Dies ist auch bei Begrenzung der MeBmoglichkeiten auf ¢, < 80° méglich, wenn Messungen bei
o = 0 mit Messungen bei kleinem Strahleinfallswinkel & kombiniert werden. Zur Veranschaulichung
wurden fiir die Eigenspannungstiefenverteilung A die zu erwartende Linienlagen 26, , , in jeweils 12
Y - Richtungen im Bereich 0° < ¢ < 80° fiir ¢ = 0 sowie fiir « = 4° berechnet. Bei einem angenomme-
nen Brechungskoeffizienten der Probe n' = 0.99995 wird dabei fiir ¢ = 4° dabei der Eindringtiefen-
bereich 0.3 pm < z* < 1.83 um (immer fiir z, = 10 pm) {iberstrichen. Bei ¢ = 81.8° tritt aufgrund der
Brechung der Rontgenstrahlung Totalreflexion ein, so daB} die Eindringtiefe z* = 0 um wird. Die als
Funktion von sin*{s berechneten Linienlagen sind fiir die Messungen mit o = 6 in Bild 85 und fiir die
mit o« = 4° in Bild 86, jeweils oben mit A20 = + 0.002° und unten mit A20 =+ 0.01° gezeigt. Die
berechneten Vertrauensbereiche fiir die Eigenspannungstiefenverteilungen A, B und C mit den unver-
dnderten Parametern g =2, N+1 =3 und z,,, =6 pm bei A, mitg =2, N+1 =3 und z,,,, = 2 um bei B
sowie mit g=2, N+1 =3 und z,,, = 5 um bei C sind in Bild 87 dargestellt. Offensichtlich erhélt man fiir
einer Kombination von Datensdtzen mit « = 0 und o = 4° bei insgesamt 24 {-Winkeln im Bereich
0° < ¢ < 80° wesentlich stabilere Losungen als die bereits in Bild 84 gezeigten, die ebenfalls bei 24
{-Winkeln im Bereich 0° < ¢ < 80°, aber nur aus einem Datensatz bei o = 0 berechnet wurden. Die
dabei erhaltenen Fehlerbereiche in Bild 87 sind sogar deutlich schmaler als die in Bild 82 gezeigten, die
aus Linienlagen im Bereich 0° < ¢ < 88° bei « = 0 berechnet wurden, obwohl dabei gleich viele
Meldaten in einem etwa gleich groBBen Bereich der Eindringtiefe z* zugrunde gelegt wurden. Messun-
gen unter kleinen Strahleinfallswinkeln « sind also ein vorteilhafter Ersatz fiir Messungen in dem mit
konventionellen Diffraktometern nicht oder nur schwer erreichbaren MeBbereich 80° < ¢r < 89°.

Zu erkldren bleiben die sehr eigentiimlichen Verldufe der berechneten Fehlerbereiche. Wie schon
beschrieben, wurden in den Bereichen der "Schwingungsknoten” die vorgegebenen Verteilungen stets
eingeschlossen und eine der beiden Fehlergrenzen legt sich abwechselnd in den benachbarten "Schwin-
gungsbduchen" relativ eng an die vorgegebenen Eigenspannungsverteilungen an. Wird, beginnend mit
der oberen Fehlergrenze jeweils an einem Schwingungsknoten zur gegeniiberliegenden Fehlergrenze
gewechselt und im Knoten der Mittelwert aus oberer und unterer Fehlergrenze angenommen, so ergeben

sich die in Bild 88 dargestellten Verhéltnisse. Obwohl zwischen den eigentlichen Losungen der AP-
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4. Bestimmung gradientenbehafteter Spannungszustinde

Bild 88: Eigenspannungsverteilungen, die fiir die mit A20 = + 0.002° im Bereich 0° < ¢ < 80° auftretenden

Linienlagen ermittelt wurden, sowie die aus den Vertrauensbereichen ermittelten Verteilungen, im Vergleich zu
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den vorgegebenen Eigenspannungstiefenverldufen A (oben), B (Mitte) und C (unten).
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4.8 Zusammenfassung

Berechnungen und den Vorgaben kein Zusammenhang erkennbar ist, weisen die wie oben beschrieben,
aus den Fehlergrenzen gewonnenen Losungen eine erstaunlich gute Ubereinstimmung mit den Vorgaben

auf. Die Ursache dieses Effekts konnte aber im Rahmen dieser Arbeit nicht schliissig geklért werden.

4.8 Zusammenfassung

Die Grundgleichung 97 der rontgenographischen Spannungsanalyse bei Werkstoffen mit oberflachen-
nahen Gradienten der Gitterparameter und des Eigenspannungszustandes ermoéglicht eine geschlossene
Auswertung von MeBdaten, die durch unterschiedliche Methoden der Eindringtiefenvariation gewonnen
wurden. Eindringtiefenvariationen durch Messungen unter kleinem Strahleinfallswinkel « und einer
gleichzeitig tiberlagerten ¢-Kippung erfordern dabei eine Korrektur der durch Brechungseffekte
verdnderten Linienlagen.

Die bei der Losung der entstehenden Gleichungssysteme auftretenden Faltungsintegrale lassen sich mit
Hilfe des neu entwickelten Abschnitt-Polynom-Verfahrens (AP-Verfahren) korrekt und trotzdem stabil
invertieren. Dabei wird eine quantitative Stabilitdtsbeurteilung durch die Berechnung des Wahrschein-
lichkeitsintegrals Q ermoglicht.

Mit Hilfe von Monte-Carlo-Simulationen und/oder durch Gauss'sche Fehlerfortpflanzung lassen sich zu
jedem berechneten Eigenspannungstiefenverlauf Vertrauensbereiche angeben, anhand derer die Stabili-
tit des AP-Verfahrens gegen MeBwertstreuungen und/oder gegen eingeschrinkte {-Winkelbereiche
durch umfangreich Simulationsrechnungen untersucht wurde. Es wurde gezeigt, da durch Kombination
verschiedener MeBverfahren die Stabilitdt der Berechnungen deutlich verbessert werden kann.

Das bei den meisten Berechnungen mehr oder weniger stark ausgeprégte Aufschwingen der Losungen

sollte in weiterfiihrenden Untersuchungen noch niher betrachtet werden.
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5. Bestimmung gradientenbehafteter Phasenzusammensetzungen

5. Bestimmung gradientenbehafteter Phasenzusammensetzungen

5.1 Problemstellung
Nach Gl. 39 in Abschn. 2.7 sind die an den {hkl}-Gitterebenen der Phase p gemessenen Integral-

intensitéten I,I{l:dd *» von deren Volumenanteilen v, abhédngig und der Intensitdt des Primérstrahls I,
einigen Intensitdtsfaktoren sowie einem Geometriefaktor K, proportional. Die unbekannten und auch
nicht berechenbaren Gréfen werden {liber geeignete Quotientenbildungen von verschiedenen Integral-
intensititen eliminiert (s. z.B. [95]). Die dabei entstehenden Gleichungssysteme sind durch Messungen
an unterschiedliche Interferenzlinien meist werkstoffspezifisch und erlauben nicht die Ableitung eines
allgemeingiiltigen Formalismus der réntgenographischen Phasenanalyse.

Liegen gradientenbehaftete Phasenzusammensetzungen vor, so stellen die gemessenen Phasenanteile v,
nach GI. 42 gewichtete Mittelwerte {iber die Eindringtiefe z* der R6ntgenstrahlung dar. Da die Messun-
gen an verschiedenen {hkl}-Ebenen in verschiedenen 20-Bereichen und somit mit unterschiedlichen
Eindringtiefen erfolgen, diirfen die entstehenden Gleichungssysteme nicht nach den Phasenanteilen v,
aufgelost werden. Die Gleichungssysteme miissen statt dessen durch gekoppelte Fehlerquadratminimie-
rungen gel6st werden. Dies wird im folgenden am Beispiel der rontgenographischen Phasenanalyse an

Zirkonoxid-Keramiken veranschaulicht.

5.2 Tiefenaufgeldste rontgenographische Phasenanalyse bei Zirkonoxid -

Keramiken
Bei Keramiken aus ZrO, konnen, je nach Gehalt geloster Oxide wie z.B. Ce,0, Y,0; oder MgO, in
Abhingigkeit von der mechanischen Vorgeschichte, der Abkiihlgeschwindigkeit nach dem Sintern oder
der Warmebehandlung unterschiedliche Anteile der kubischen (k), der tetragonalen (t) und der monokli-
nen (m) Phasen auftreten. Bei rontgenographischen Phasenanalysen werden fiir texturfreie Proben die
Integralintensitéten der {004}~ und {400} -Interferenzen der tetragonalen Phase und die der dazwischen
liegenden {400},-Interferenz der kubischen Phase bestimmt. AuBlerdem werden die Integralintensitéiten
der {111},-und {111}
tberlagerten {111},- und {111 },-Interferenzen der tetragonalen und kubischen Phase ermittelt. Bild 89
zeigt beispielhaft die an einer geschliffene Probe aus mit 4 Mol-% Y,0O, stabilisiertem ZrO, (TZ-4Y) mit

-Interferenzen der monoklinen Phase zusammen mit der Integralintensitéit der

m m

Cr K Strahlung unter ¢=0° registrierten {400}-Interferenzprofile der tetragonalen und kubischen Phase
im Winkelbereich 120° < 20 < 132.5° sowie die {111}-Interferenzprofile der monoklinen und der
tiberlagerten kubischen/tetragonalen Phase im Winkelbereich 40° < 20 < 50°. Durch Quotientenbildung

der ermittelten Integralintensitéten ergeben sich die Intensitdtsverhéltnisse

{400},

I

v o int
Yy o= {004}, {400}, (120 2)

nt nt
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5.2 Tiefenaufgeloste rontgenographische Phasenanalyse bei Zirkonoxid-Keramiken

4000 — : : : . . .
Ka,
""" Ka,
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Beugungswinkel 26 in Grad
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Bild 89: Mit Cr K« -Strahlung an einer geschliffenen TZ-4Y-Keramik in Abhingigkeit vom Beugungswinkel 20
gemessene Intensitdten (offene Kreise). Die durch Profilanpassung erhaltenen {004} - und {400} -Interferenzen
der tetragonalen Phase und der dazwischen liegenden {400} -Interferenz der kubischen Phase (oben), sowie der
{111}~ und {111} -Interferenzen der monoklinen Phase und der iiberlagerten {111}-und {111} Interferenzen
der tetragonalen und kubischen Phase (unten) sind durch ausgezogene Kurven gekennzeichnet.
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5. Bestimmung gradientenbehafteter Phasenzusammensetzungen

und

{1113 {111}
L = +1
Y2q; _ _int int
{111},
Iim

(120 b)

Innerhalb der iiberstrichenen 20-Bereiche kann jeweils das Produkt aus den Faktoren LP, A und M als

konstant angenommen werden, so dal3 die einzelnen Integralintensitéiten nur noch von den Strukturfakto-

ren Fy,, und Flachenhufigkeitsfaktoren H™" abhéngen. Zur Bestimmung der drei Volumenanteile

v, * v, + v, =100%
erhilt man damit das Gleichungssystem

YYv@z) - Yy ve) =0

VA (Yf v(z") + YT3 v, (z *)) =1.

Dabei sind die GroBen Y,', Y,;* und Y-’ durch

2y (400}
g Rl u
T - H
) {004} 2 {400}
|F{oo4}t| H& |F{400}t| H™
(T, y, i
v2 - |F{T11}m|2 H * |F{111}m|2 H * |F{111}t|2 H™
T - —_
{111} {1},
[P, I” H + [ Fy, [P H
sowie
(T, y, {1113
. |F{T11}m|2 H * |F{111}m|2 H * |F{111}k|2 H™ ™
T - —_
{111} {111},
| B, |” H * Fy, [* H

(121)

(122 a)

(122 b)

(123 a)

(123 b)

(123 ¢)

bestimmt. Berechnet man die in GI. 123 enthaltenen Strukturfaktoren und Flichenhdufigkeitsfaktoren
z.B. mit dem von [109] entwickelten Powder-Cell-Programm so ergibt sich Y;' = 1.095, Y > = 2.247
und Y.’ = 2.247. Die Gl. 122 a und b miissen durch eine gekoppelte Fehlerquadratminimierung gelost
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5.3 Modellrechnungen zur Auswertung gradientenbehafteter Phasenzusammensetzungen

werden, da die Bestimmung der Intensititsverhéltnisse Y,% und Y," bei unterschiedlichen Eindringtiefen
erfolgte. Analog zu Abschn. 4 werden fiir die Phasenanteile v(z) und v,(z) Abschnitt-Polynom-Entwick-
lungen vorgenommen, wihrend sich der monokline Phasenanteil v(z) nach Gl. 121 berechnen 146t. Nach
Gl 42 werden dann die v(z*) und v, (z*) berechnet und die Koeffizienten durch Minimierung der

Fehlerquadratsumme
2 _ ¥, ¥ 1 w2
¢ = XY ve) - Y ve)
¥,

r Y (Y2 vE) Y ven) - 1]
L2

(124)

iiber alle gemessenen Integralintensititen bestimmt. Auch hier lassen sich in dhnlicher Weise wie in
Abschn. 4.5 fiir Eigenspannungstiefenverteilungen die statistischen Fehlerintervalle fiir die Tiefenvertei-
lungen der Phasenanteile mit Hilfe von Monte- Carlo-Simulationen oder mit Hilfe des Gauss'schen

Fehlerfortpflanzungsgesetzes bestimmen.

5.3 Modellrechnungen zur Auswertung oberflichennaher gradientenbehafteter

Phasenzusammensetzungen

Den Berechnungen wurden die aus Bild 90 ersichtlichen gezeigten oberflichennahen Tiefenverteilungen
der tetragonalen, monoklinen und kubischen Phase zugrunde gelegt. In beiden Verteilungen wurde ein
tiber die Tiefe konstanter Anteil der kubische Phase von 10 Vol.-% vorgegeben. Fiir diec monoklinen
Phase wurde bei der Tiefenverteilung A randnah ein konstanter Phasenanteil von 20 Vol.-% angenom-
men, der ab 1 um Randabstand auf 0 Vol-% abfillt. Bei der Verteilung B fillt der monokline Phasen-
anteil von 50 Vol.-% an der Oberfliache auf 0 Vol.-% in 0.8 um Tiefe linear ab. Der tetragonale Phasen-
anteil ergibt sich in beiden Fillen zu v, = 100 Vol.-% - v, - v,,.

Unter Riickgriff auf Gl. 39 und die in Abschn. 5.2 angegebenen Y -Werte wurden fiir Cr K« Strahlung
in 24 Y-Richtungen im Bereich 0 < ¢ < 88° die zu erwartenden Intensititsverhéltnisse Y,* und Y," nach
Gl. 120 fiir die Phasenverteilungen A bzw. B berechnet, unter Zugrundelegung der Poisson-Verteilung
mit einer statistischen Streuung beaufschlagt und in Bild 91 bzw. 92 iiber sin’{ aufgetragen.

Aus diesen Verteilungen wurden mit Hilfe des Abschnitt-Polynom-Verfahrens, jeweils mit
Zoax = 0.8 um, N+1 =2 und g = 2 durch Monte-Carlo-Simulation die 63 %-Vertrauensbereiche der
Phasentiefenverteilungen zuriickgerechnet. Diese sind in Bild 93 im Vergleich mit den vorgegebenen
Verteilungen dargestellt.

Es ist zu erkennen, dal} die vorgegebene Tiefenverteilungen der Phasenzusammensetzung aufler an den
Knickstellen durch das AP-Verfahren recht gut wiedergegeben und von den Vertrauensbereichen

eingeschlossen werden.
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5. Bestimmung gradientenbehafteter Phasenzusammensetzungen
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Bild 90: Vorgegebene Tiefenverteilungen A (oben) und B (unten) der tetragonalen, monoklinen und kubischen

Phasenanteile einer ZrO,-Keramik.
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5.3 Modellrechnungen zur Auswertung gradientenbehafteter Phasenzusammensetzungen

Eindringtiefe z* in pm

2.4 2.0 1.5 1.0 0
0.2 T T T
S o~
~ E
.2 I o o
& @ 0 0
b=
E
E 0.1 .
8
B
3
=
!
Phasen-Tiefenverteilung A
0.0 1 1 L 1 L 1 L
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
sinzw
Eindringtiefe z* in pm
1.1 0.5 0
0.3 .
>«
>
.2
% 02F
§
12
2
2 0.1F .
£
= -
Phasen-Tiefenverteilung A
0.0 1 1 " 1 " 1 "
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
sin2\|1

Bild 91: Vergleich der unter Zugrundelegung der Phasen-Tiefenverteilung A berechnete Intensitédtsverhéltnisse
Y, (oben) und Y’ (unten) in Abhingigkeit von sin*yy mit den nach dem AP-Verfahren berechneten Anpassungen.
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5. Bestimmung gradientenbehafteter Phasenzusammensetzungen

Eindringtiefe z* in um
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Bild 92: Vergleich der unter Zugrundelegung der Phasen-Tiefenverteilung B berechnete Intensitétsverhéltnisse
Y, (oben) und Y’ (unten) in Abhiingigkeit von sin®{ mit den nach dem AP-Verfahren berechneten Anpassungen.
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5.3 Modellrechnungen zur Auswertung gradientenbehafteter Phasenzusammensetzungen
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Bild 93: Mit Hilfe des AP-Verfahrens berechnete Tiefenverteilungen der Vertrauensbereiche der Phasenanteile v,

v, und v,, im Vergleich mit der vorgegebenen Tiefenverteilung A (oben) und B (unten).
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5. Bestimmung gradientenbehafteter Phasenzusammensetzungen

5.4 Zusammenfassung

Das hier vorgestellte Verfahren erméglicht die zerstérungsfreie Analyse der gradientenbehafteten
Phasenzusammensetzungen in den oberflachennahen Bereichen texturfreier vielkristalliner Werkstoffe.
Es basiert auf dem AP-Verfahren der rontgenographischen Eigenspannungsanalyse, wobei die unter
Variation des Distanzwinkels ¢ in einem Azimut ¢ an je einer Interferenz der vorliegenden Phasen
bestimmten Integralintensitdten ausgewertet werde.

Dieses Verfahren wurde auf das Beispiel einer hypothetischen ZrO,-Probe mit zwei 6rtlich verschiede-
nen Verteilungen der randnahen tetragonalen, kubischen und monoklinen Phasenanteile angewendet. In
beiden Fillen wurden die vorgegebenen Tiefenverteilungen sehr gut wiedergegeben und fast vollstdndig
von den berechneten Vertrauensbereichen eingeschlossen. Abweichungen traten lediglich im Bereich der
Knickstellen der angenommenen Verteilungen der Phasenanteile auf, die durch Approximation von

Polynomen nicht beschrieben werden kénnen.
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6.1 Eigenspannungs- und Phasenanalysen an einer Y,O;-stabilisierten ZrO,-Keramik

6. Ausgewahlte experimentelle Untersuchungen

6.1 Analyse der oberflichennahen Verteilungen der Eigenspannungen und der
Phasenanteile an einer Y ,O;-stabilisierten ZrO,-Keramik nach unterschied-

lichen Schleifbehandlungen
6.1.1 Problemstellung
Keramische Werkstoffe zeichnen sich durch hohe Verschleil3- und Korrosionsbestandigkeit sowie hohe
Warmhirten aus [110]. Nach Formgebung und anschlieBendem Sinterprozef3 ist meist zur Erreichung
der gewiinschten MaB- und Formgenauigkeit sowie der geforderten Oberfldchengiite eine spanende
Nachbearbeitung durch Schleifen mit Diamantscheiben erforderlich. Dabei entstehen neben Rif3-
konfigurationen auch Eigenspannungen, wobei die hohen Temperaturen beim Schleifen die Ausbildung
von Zugeigenspannungen, plastische Deformationen durch die wirkenden mechanischen Schleifkrifte
dagegen die von Druckeigenspannungen begiinstigen [6, 67, 111]. AuBlerdem kann bei ZrO,-Keramiken
eine metastabil vorliegende tetragonale Phase bearbeitungsinduziert partiell unter VolumenvergréBBerung
in die bei Raumtemperatur stabile monokline Phase umwandeln [9], wobei lokal Druckeigenspannungen
entstehen. Das erfolgt bevorzugt an RiB3spitzen, wodurch weitere Rilausbreitungen erschwert werden.
Man spricht dabei von Umwandlungsverstiarkung [112]. Diese kann sich sehr positiv auf die Bauteil-
festigkeit auswirken und sogar den negativen Einflufl der beim Schleifen entstehenden Risse kompensie-
ren.
Aufgrund der hohen Sprodigkeit sowie der geringen thermischen Leitfdhigkeit der Keramiken sind die
entstehenden SchleifeinfluBzonen nur wenige um dick, so daB steile Gradienten der Tiefenverteilungen
der Eigenspannungen und der Phasenzusammensetzungen zu erwarten sind. Durch die rontgenographi-
sche Ermittlung der oberflichennahen Verteilungen beider GroBen [7, 99] koénnen daher wichtige
Erkenntnisse liber die Bearbeitungsprozesse gewonnen und gegebenenfalls Bearbeitungsparameter
optimiert werden [110, 113].
Die geringen kristallographischen Unterschiede, die zwischen der kubischen, der tetragonalen und der
monoklinen Modifikationen des ZrO, bestehen, liefern allerdings sehr nahe beieinander liegende
Rontgeninterferenzen, die sich in den meisten Fillen tiberlappen. Eine Auswertung der vermessenen

Interferenzprofile erfordert daher immer eine Separation der Teilprofile durch Profilanpassung.

6.1.2 Probenmaterial und experimentelle Vorgehensweise

Um Chargeneinfliisse auf die Versuchsergebnisse auszuschlieen, wurden alle Proben mit den Ab-
messungen 46 x 32 x 4 mm’® aus mit 4 Mol-% Y,0; stabilisiertem ZrO,-Pulver der Firma Tosoh (Japan)
hergestellt [114], dessen Verunreinigungen mit ALO;, SiO,, Fe,O, und Na,O unter 0.05 Ma.-% lagen
[115]. Dazu wurden 45 g Pulver in eine 65 x 45 mm? groBe Matritze eingefiillt und trocken nach dem
Verfahren der "schwebenden Matritze" bei einem PreSdruck von 10 MPa axial auf eine Griinkdrperdich-

te von ca. 50 % verdichtet. Durch kaltisostatisches Nachverdichten bei 400 MPa mit einer Haltezeit von
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6. Ausgewdhlte experimentelle Untersuchungen

Bearbeitung Vorschub | Zustellung Anzahl Normal- Tangential-
[mm/min] [um] Uberschliffe | kraft Fy [N] | kraft F; [N]
Tiefschleifen 100 225 1 56.2 6.5
Pendelschleifen 6400 0.35 50 45.4 4.1
Pendelschleifen 6400 0.35 10 454 4.1
und Polieren

Tab. 3: Schleifparameter der untersuchten Bearbeitungszustinde.

30 s wurden die beim axialen Vorpressen entstehenden Dichtegradienten abgebaut. Die Proben wurden
dann mit 2 K/min auf 1350° C aufgeheizt, dort 2 h gehalten und anschlieBend wieder mit 2 K/min
abgekiihlt. Nach dem Sintern lag bei einer homogene KorngréBenverteilung eine Dichte von 95 % vor,
die durch eine heiBisostatische Nachverdichtung bei 1250 °C eine Stunde lang mit 1500 bar auf 99 %
der theoretischen Dichte erhéht wurde.

Das erhaltene Gefiige wurden anhand von elektronenmikroskopischen Aufnahmen charakterisiert. Mit
Hilfe eines rechnerunterstiitzten Bildanalysesystems ergab sich nach dem Linienverfahren eine mittlere
Korngrofie von 0.2 pm. Als Hérte wurde 1350 HV 2/15 gemessen.

Die Bearbeitung der Proben erfolgte beidseitig in drei Losen mit einer Schleifscheibe D 91 unter
Kiihlschmierung mit Honilo 930, und zwar einmal durch einstufiges Tiefschleifen und zum anderen
durch 50- bzw. 10-stufiges Pendelschleifen. An den letztgenannten Schleifvorgang schlof3 sich zur
Entfernung der Schleifeinfluzone eine Polierbehandlung an, bei der mit Diamantpaste abnehmender
Ko6rnung insgesamt etwa 20 um abgetragen wurden. Die Schleifparameter sind in Tab. 3 aufgelistet. Bei

allen Losen betrug das Produkt aus Vorschub und Zustellung , das bezogene Zeitspanvolumen jeweils

3
etwa Q' = 0.375 mm-
s mm

Mit Hilfe eines y-Diffraktometers und einer konventionellen Feinstrukturréhre wurden mit Cr Ka-
Strahlung an den Platten die Interferenzen der {004} - und {400},-Gitterebenen der tetragonalen Phase
und die der {400},-Gitterebenen der kubischen Phase jeweils in den die Schleifrichtung (¢ = 0°) und die
Querrichtung (¢ = 90°) enthaltenden Azimuten unter 32 verschiedenen {-Richtungen zwischen -80° <
Y < 80° registriert. Dabei wurde unter Annahme einer Dichte von 6.424 g/cm’, einem Massenschwii-
chungskoeffizienten von 293.5 cm*/g und einem Brechungskoeffizienten von 0.99996 [65] der Ein-
dringtiefenbereich 0.4 < z* < 2.4 pm iiberstrichen. Wie Bild 94 oben belegt, treten dabei bei den
geschliffenen Proben so ausgeprigte Uberlagerungen der Interferenzen auf, daB keine Anpassungen der
Pearson VII-Funktionen ohne geeignete Zusatzannahmen hinsichtlich der Formparameter und Linienla-

genabstinde der Teilprofile mit ausreichender Genauigkeit moglich sind. Dagegen ermdglichen Mess-
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4000

, .
Cr K a.-Strahlung
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Intensitit
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Intensitit
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Beugungswinkel 26 in Grad

Bild 94: Mit Cr Ka-Strahlung (oben) und mit Synchrotron-Strahlung der Wellenlénge A = 0.13962 nm (unten) fiir
¥ = 0° an einer tiefgeschliffenen Probe in Abhéngigkeit vom Beugungswinkel 26 gemessene Intensitéten (offene
Kreise). Ebenfalls dargestellt sind die durch Profilanpassung erhaltenen {004}- und {400} -Interferenzen der
tetragonalen Phase und die dazwischen liegenden {400} -Interferenz der kubischen Phase.
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ungen mit Synchrotron-Strahlung der Wellenldngen A = 0.13962 nm (vgl. Bild 94 unten) wegen der
meBtechnisch bedingt kleineren Linienverbreiterungen deutlich geringere Uberlagerungen, so daB
genauere Linienlagebestimmungen ohne Zusatzannahmen durchgefiihrt werden kdnnen. Im Vergleich
zum oberen Teilbild erkennt man die deutlich schmileren Interferenzlinien und das erheblich geringere
Untergrundverhéltnis.

Mit Synchrotron-Strahlung der Wellenldnge A = 0.13962 nm wurden deshalb am HASYLAB in
Hamburg dieselben Reflexe der beiden geschliffenen Proben jeweils in den die Schleifrichtung (¢ = 0°)
und die Querrichtung (¢ = 90°) enthaltenden Azimuten unter 32 verschiedenen {-Richtungen zwischen
-88° < P < 88° registriert. Dabei wurde unter Annahme eines Massenschwichungskoeffizienten von
75.9 cm?/g der Eindringtiefenbereich 0.2 pm < z* < 5.6 um iiberstrichen. Die Trennung der mit der
Synchrotron-Strahlung gemessenen Intensitédtsverteilungen ergab bei den {004},-, {400} - und {400},-
Interferenzen etwa gleiche Formparameter m = 3 fiir die Pearson VII-Funktionen. AuBerdem unter-
schieden sich die eigenspannungsbedingten Verschiebungen der beiden tetragonalen Interferenzlinienla-
gen im Rahmen der bekannten elastischen Anisotropie des ZrO,. Dieser Einflul wurde ndherungsweise

durch den Ansatz

{004}, {400y,

o0

{400},

{400}
(26,

{004}, E
+ - 26, ) (125 a)

20, " ~ 26, —
E t

beriicksichtigt. Davon ausgehend konnten auch die Interferenzen der mit Cr Ko -Strahlung registrierten
Intensitéitsverteilungen durch Anpassung von Pearson VII-Funktionen mit fiir Eigenspannungsanalysen
hinreichender Genauigkeit getrennt werden.

Fiir die Phasenanalysen wurden zusétzlich mit Cr Ka-Strahlung auch die {111}- und {111} - Interfe-
renzlinien der monoklinen Phase sowie die liberlagerten {111} -Interferenzen der tetragonalen und
kubischen Phase des ZrO, jeweils fiir 27 ¢-Winkeln im Bereich -70° < ¢ < 70° im Azimut ¢ = 0°
registriert. Dabei wurde der Eindringtiefenbereich 0.4 pm < z* < 1.1 um {berstrichen. Mit Hilfe
angepaliter Pearson VII-Funktionen wurden die {iberlagerten Interferenzprofile getrennt und daraus
deren Integralintensitéiten bestimmt. Aus allen ermittelten Integralintensitéten wurden dann die Intensi-

titsverhéltnisse nach Gl. 120 berechnet.

6.1.3 Ergebnisse der Eigenspannungsanalysen

Die Verteilungen der durch Profilanpassung ermittelten Linienlagen der {400} -Interferenzen der
tetragonalen Phase iiber sin®{r sind in Bild 95 und 96 fiir die tiefgeschliffenen, in Bild 97 und 98 fiir die
pendelgeschliffenen sowie in Bild 99 fiir die pendelgeschliffenen und polierten Proben wiedergegeben.
Durchweg zeigen die tief- und die pendelgeschliffenen Proben fiir ¢=90° gréBere Linienlagenver-
schiebungen tiber sin®{ als fiir ¢=0°. Wihrend die Linienlagen der tiefgeschliffenen Probe mit zuneh-
mendem sin’y immer monoton ansteigen, fallen sie bei der pendelgeschliffenen Probe ab etwa
sin’y = 0.96 wieder ab. Bei der pendelgeschliffenen und polierten Probe werden dagegen fiir ¢ = 0° und

@ = 90° etwa gleichartige, mit zunehmendem sin®y leicht ansteigende Linienlagenverteilungen ermittelt.
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Eindringtiefe z* in pm
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Bild 95: Mit Cr K« - Strahlung in den Azimuten ¢ = 0°und ¢ = 90° ermittelte Lagen 26, , der {400} -Interferen-
zen der tetragonalen Phase einer tiefgeschliffenen Probe als Funktion von sin*y, sowie die mit z,, = 5 um,
N+1 =2 und g =2 an die Mefdaten angepaliten Ausgleichskurven.
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Bild 96: Mit Synchrotron-Strahlung (A = 0.13962 nm) in den Azimuten ¢ = 0° und @ = 90° ermittelte Lagen 26, ,

der {400} -Interferenzen der tetragonalen Phase einer tiefgeschliffenen Probe als Funktion von sin*ys, sowie die

mit z,,, = 5 pm, N+1 =2 und g = 2 an die Me3daten angepaliten Ausgleichskurven.
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Eindringtiefe z* in um
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Bild 97: Mit Cr K« - Strahlung in den Azimuten ¢ = 0° und @ = 90° ermittelte Lagen 26, , der {400} -Interferen-

zen der tetragonalen Phase einer pendelgeschliffenen Probe als Funktion von sin®{s, sowie die mit z

N+1 =2 und g =2 an die MeRdaten angepaliten Ausgleichskurven.

Eindringtiefe z* in pm
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Bild 98: Mit Synchrotron-Strahlung (A = 0.13962 nm) in den Azimuten ¢ = 0° und ¢ = 90° ermittelte Lagen 26,

der {400} -Interferenzen der tetragonalen Phase einer pendelgeschliffenen Probe als Funktion von sin*{r, sowie die

mit z

e — 3 UM, N+1 =2 und g = 2 an die MeBdaten angepafiten Ausgleichskurven.
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Eindringtiefe z*

2.5 2.0 1.5 1.0 0
128.0 T T T
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Bild 99: Mit Cr K« - Strahlung in den Azimuten ¢ = 0°und ¢ = 90° ermittelte Lagen 26, , der {400} -Interferen-
zen der tetragonalen Phase einer pendelgeschliffenen und polierten Probe als Funktion von sin?{s, sowie die mit

Zoox = 5 um, N+1 =2 und g = 1 an die MeRdaten angepal3iten Ausgleichskurven.

Die Linienlagen der {004} und {400} -Interferenzen zeigen bei allen vermessenen Proben ein qualita-
tiv dhnliches Verhalten wie das der {400} -Interferenzen. Deshalb wird auf die Wiedergabe dieser
Ergebnisse verzichtet.

Unter Riickgriff auf das AP-Verfahren (vgl. Abschn. 4) ergeben sich dann aus den mit der Cr K-
Strahlung und der Synchrotron-Strahlung mit A = 0.13962 nm ermittelten Linienlagen der tetragonalen
Phase die in Bild 100 bis 102 gezeigten Eigenspannungstiefenverteilungen. Den Auswertungen sind
dabei die richtungsabhingigen Elastizititskonstanten E % = 225 GPa und v®™* = 0.19, sowie
E %% =295 GPa und v** =0.23 zugrunde gelegt [59]. Die tiefgeschliffene Probe weist Oberflachen-
druckeigenspannungen von etwa -375 MPa in Schleifrichtung und etwa -750 MPa quer zur Schleifrich-
tung auf. Die Eigenspannungen in Schleifrichtung gehen in etwa 1.5 pm, die in Querrichtung in etwa
3 pm Oberfldchenabstand in Zugeigenspannungen tiber und durchlaufen dann etwa in 3 um bzw. 4 um
Tiefe Zugeigenspannungsmaxima. Ab etwa 5 um Tiefe fallen die Eigenspannungen in Scheifrichtung
auf Werte von etwa -350 MPa ab, wihrend sich die in Querrichtung wirksamen um etwa Null ein-
pendeln. Einen ganz anderen Verlauf zeigen die Eigenspannungen der pendelgeschliffenen Probe in
Bild 101. Dort liegen an der Oberfldche in Schleifrichtung Zugeigenspannungen von etwa 200 MPa und
in Querrichtung geringe Druckeigenspannungen von etwa -50 MPa vor. In ungefihr 2.5 pm Tiefe bilden
sich Druckeigenspannungsmaxima aus und zwar von -350 MPa in Schleifrichtung und -650 MPa in

Querrichtung. In groBeren Oberflachenabstéinden als etwa 4 um treten in beiden Richtungen Zugeigen-
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Bild 100: Mit dem AP-Verfahren mit z,,,, = 5 um, N+1 =2 und g = 2 ermittelte Vertrauensbereiche der Tiefenver-

teilungen der Eigenspannungen einer tiefgeschliffenen Probe in Schleif- und Querrichtung.
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Bild 101: Mit dem AP-Verfahren mit z

teilungen der Eigenspannungen einer pendelgeschliffenen Probe in Schleif- und Querrichtung.

=5 um, N+1 =2 und g = 2 ermittelte Vertrauensbereiche der Tiefenver-

‘max
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Bild 102: Mit dem AP-Verfahren mit z,,, =2 um, N+1 =2 und g = | ermittelte Vertrauensbereiche der Tiefenver-

teilungen der Eigenspannungen einer pendelgeschliffenen und polierten Probe.

spannungen auf. Die pendelgeschliffene und polierte Probe schlieBlich zeigt in den beiden vermessenen
Azimuten gleich grofie Oberflichendruckeigenspannungen von etwa -250 MPa, die bis in eine Tiefe von
etwa 2.0 um auf Null abfallen.

Die bei der AP-Anpassung anfallenden spannungsfreien Gitterkonstanten sind in Tab. 4 zusammen-
gestellt. Die statistischen Fehler sind dabei kleiner als £ 5 « 10° nm. Trotzdem sind die bei den drei
Bearbeitungsvarianten auftretenden Unterschiede der Gitterkonstanten nicht signifikant, da im Gegen-
satz zur Eigenspannungsermittlung bei der Gitterkonstantenbestimmung absolute Linienlagen er-
forderlich sind. Die starke Linieniiberlagerungen fiihrt dabei zu einem zusitzlichen Fehler von etwa
+5¢10* nm.

[nm] ay Cot Aoy
Tiefschleifen 0.51019 0.51769 0.51322
Pendelschleifen 0.51026 0.51779 0.51329
Pendelschleifen 0.51027 0.51761 0.51358
und Polieren

Tab. 4: Bei der AP-Anpassung ermittelte spannungsfreie Gitterkonstanten.
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6.1.4 Ergebnisse der Phasenanalysen

Die aus den mit Synchrotron-Strahlung der Wellenldnge A = 0.13962 nm bestimmten Integralintensiti-
ten der {400},-Interferenz der kubischen Phase sowie der {004},- und {400} -Interferenzen der tetrago-
nalen Phase nach Gl. 120 a ermittelten Intensitéitsverhiltnisse Y,'sind in Bild 103 fiir eine tiefgeschlif-
fene und in Bild 104 fiir eine pendelgeschliffene Probe iiber sin®{r aufgetragen. Die aus den mit Cr Ka-
Strahlung bestimmten Integralintensititen der gleichen Interferenzen in analoger Weise fiir eine pendel-
geschliffene und polierte Probe nach Gl. 120 a erhaltene Intensititsverhiltnisse Y," gibt Bild 105 als
Funktion von sin®{r wieder. Des weiteren zeigen die Bilder 106 bis 108 die aus den mit Cr K«-Strahlung
gemessenen Integralintensititen der {111},- und {111} -Interferenzen der monoklinen Phase sowie der

tberlagerten {111}-und {111} -Interferenzen der tetragonalen und der kubischen Phase nach GI. 120 b
ermittelten Intensititsverhiltnisse Y,' in Abhingigkeit von sin’y fiir die tiefgeschliffene, fiir die
pendelgeschliffene sowie flir die pendelgeschliffene und polierte Probe.

Aus diesen Daten wurden mit dem in Abschn. 5.2 vorgestellten Verfahren die in den Randbereichen der
Proben vorliegenden Verteilungen der Phasenanteile berechnet. Die Anpassung mit Hilfe des AP-
Verfahrens erfolgten bei den beiden geschliffenen Proben jeweils mitz,,, =5 pm,N+1=2und g=2,
bei der pendelgeschliffenen und polierten Probe aufgrund der kleineren Eindringtiefenbereiche mit
Zmex = 2 UM, N+ 1 =2 und g = 1. Die bei den drei Proben erhaltenen Tiefenverteilungen der Phasen
zeigen die Bildern 109 bis 111. Alle Proben weisen in den erfaiten Oberflichenbereichen einen

kubischen Phasenanteil v, zwischen etwa 20 und 25 Vol.-% auf. Der monokline Phasenanteil v,, steigt

Eindringtiefe z* in pym

5.6 5 4 2 0
0.8 T . T
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>
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=
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Bild 103: Mit Synchrotron-Strahlung der Wellenlédnge A = 0.13962 nm im Azimut ¢ = 0° ermittelte Intensitéts-

{400},

verhiltnisse Y,V = ﬁ einer tiefgeschliffenen Probe als Funktion von sin*y.
TI. L '

int int
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Eindringtiefe z* in pm
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Bild 104: Mit Synchrotron-Strahlung der Wellenldnge A = 0.13962 nm im Azimut ¢ = 0° ermittelte Intensitéts-

{400},
verhéltnisse YI“' = ﬁ einer pendelgeschliffenen Probe als Funktion von sin{.
Tig  * D
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Bild 105: Mit Cr Ka - Strahlung im Azimut ¢ = 0° ermittelte Intensititsverhaltnisse Y¥ = ﬁ einer
Ligg  * Tiy

pendelgeschliffenen und polierten Probe als Funktion von sin®y.
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Eindringtiefe z* in um
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Bild 106: Mit Cr K« - Strahlung im Azimut ¢ = 0° ermittelte Intensitéitsverhltnisse Y’

tiefgeschliffenen Probe als Funktion von sin*ys.
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Bild 107: Mit Cr Ko - Strahlung im Azimut ¢ = 0° ermittelte Intensititsverhiltnisse Y,'

pendelgeschliffenen Probe als Funktion von sin*y.
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Eindringtiefe z* in pm
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Bild 108: Mit Cr Ke - Strahlung im Azimut ¢ = 0° ermittelte Intensititsverhéltnisse Y,¥ = % einer
I ) k/t
pendelgeschliffenen und polierten Probe als Funktion von sin*{. nt
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Bild 109: Die nach dem AP-Verfahren mit z,,, =5 pm, N + 1 =2 und g = 2 ermittelten Vertrauensbereiche der
Tiefenverteilungen der tetragonalen, der kubischen und der monoklinen Phasenanteile einer tiefgeschliffenen
Probe.
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Bild 110: Die nach dem AP-Verfahren mitz_, = 5 pm, N + 1 =2 und g = 2 ermittelte Vertrauensbereiche der
Tiefenverteilungen der tetragonalen, der kubischen und der monoklinen Phasenanteile einer pendelgeschliffenen
Probe.
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Bild 111: Die nach dem AP-Verfahren mit z,,, =5 pm, N + 1 =2 und g = 2 ermittelte Vertrauensbereiche der
Tiefenverteilungen der tetragonalen, der kubischen und der monoklinen Phasenanteile einer pendelgeschliffenen
und polierten Probe.
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bei der tiefgeschliffenen Probe von praktisch Null an der Oberflache bis auf etwa 35 Vol.-% in 1.5 um
Tiefe an. Dagegen fillt er bei der pendelgeschliffenen Probe von etwa 15 Vol.-% an der Oberfldche bis
in 1 um Tiefe auf Null ab. Die pendelgeschliffene und polierte Probe zeigt bis in 1.5 um Tiefe einen
konstanten monoklinen Phasenanteil von etwa 10 Vol.-%. Der jeweils ortsabhingig vorliegende

tetragonale Phasenanteil berechnet sich zu v, =100 Vol.-% - v, - v,..

6.1.5 Diskussion

Beim Schleifen bzw. beim Schleifen und Polieren von ZrO, - Keramiken {iberlagern sich in den
Randschichten drei Effekte und beeinfluBBen sich gegenseitig. Die mechanischen Schleifkrifte fiilhren zu
plastischen Deformationen und induzieren gleichzeitig mit VolumenvergréBerung verbundene martensi-
tische t/m-Umwandlungen. Beides fiihrt zur Ausbildung randnaher Druckeigenspannungen. Hohe
Schleiftemperaturen begiinstigen dagegen die Bildung von Zugeigenspannungen, behindern die t/m-
Umwandlung und fithren ggf. zu thermisch induzierten Riickumwandlungen von bereits gebildeten
monoklinen Phasenanteilen in die tetragonale Phase. Je nach angewandtem Bearbeitungsverfahren treten
diese Effekte in den oberflichennahen Werkstoffbereichen unterschiedlich stark ausgeprigt auf. Eine
Vorhersage der erzeugten Randschichten ist nur in sehr eingeschrinktem Malle méglich.

Bei konstantem bezogenem Zeitspanvolumen fiihren nach [110] gréBere Vorschubgeschwindigkeiten zu
gréBeren Einzelkornspanungsdicken und damit zu einer resultierenden Zunahme der mechanischen
Einwirkungen des Schleifprozesses auf den Werkstoff. Gleichzeitig sinken die mittleren Temperaturen
in der Schleifeinflulzone, wihrend die Maximaltemperaturen an den Einzelschneiden und damit an der
Werkstoffoberfliche mit der Vorschubgeschwindigkeit zunechmen.

Beim Tiefschleifen treten demnach die hoheren mittleren Temperaturen auf, wihrend die gréBere
mechanische Einwirkung und die hdheren Oberflichentemperaturen beim Pendelschleifen zu be-
obachten sind. Als Folge der geringeren mechanischen Einwirkung beim Tiefschleifen ergibt sich eine
nur etwa 3 pm diinne SchleifeinfluBzone (vgl. Bild 100). Beim Pendelschleifen fiihrt die gréBere
mechanische Einwirkung zu einer etwa 5 um dicken SchleifeinfluBzone. Die hoheren Oberfldchen-
temperaturen verhindern offensichtlich in einer diinnen Randschicht den Aufbau von Druckeigen-
spannungen (vgl. Bild 101). Ebenfalls kénnten die hoheren Oberflichentemperaturen durch eine
Behinderung der bearbeitungsinduzierten t/m-Phasenumwandlung der tetragonalen Hochtemperatur-
phase in die bei Raumtemperatur stabile martensitische Phase eine Ursache fiir den insgesamt geringeren
monoklinen Phasenanteil der pendelgeschliffenen gegentiber dem der tiefgeschliffenen Probe sein (vgl.
Bild 109 und 110). Die fiir die pendelgeschliffene und polierte Probe nach Bild 102 ermittelten Druck-
eigenspannungen von -250 MPa kdnnen, wie auch die dort festgestellten relativ hohen monoklinen
Phasenanteile von etwa 10 Vol.-%, der Wirkung polierinduzierter t/m-Phasenumwandlungen zu-

geschrieben werden.
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6.2 Analyse der Verteilungen der Eigenspannungen und der spannungsfreien

Gitterkonstanten bei Ti (C-N) - Gradientenschichten auf WC-Co-Hartmetallen
6.2.1 Problemstellung

In der Fertigungstechnik werden Hartmetallschneidwerkzeuge zur Erhohung der Standzeit in grolem
Umfang mit PVD-Verschleischutzschichten aus TiC oder TiN versehen, wobei TiC-Schichten eine
bessere Haftung auf dem Substrat und TiN-Schichten bessere Korrosions- und Verschleileigenschaften
aufweisen. Durch eine Gradierung der Beschichtung, wobei durch einen kontinuierlichen Ubergang von
TiC-reichem Ti(C,N) an der Grenzfliche zum Substrat zu TiN-reichem Ti(C,N) an der Schichtober-
flache gleichzeitig eine gute Schichthaftung und gute Korrosions- und VerschleiBBeigenschaften erreicht
werden [116], lassen sich daher die Beschichtungseigenschaften erheblich verbessern. Im Gegensatz zu
den ebenfalls Anwendung findenden TiC/TiN-Mehrlagenschichten [117, 118] wird bei Gradienten-
schichten die Wirkung struktureller Kerben abgemildert, was die Neigung zu kohidsivem Schicht-
versagen reduziert. Die meist eingesetzten PVD-Beschichtungsverfahren bieten die Moglichkeit, iiber
die Wahl von ProzeBparametern wie Bias-Spannung, ProzeBdruck, Substrattemperatur oder Abstand
Target - Substrat die Eigenspannungen und Mikrostrukturen der Schichten in weiten Bereichen zu
variieren [119]. Die Erfahrung hat gezeigt, dal sich Druckeigenspannungen in den Schichten in
gewissen Grenzen positiv beziiglich der RiBBanfilligkeit sowie der Korrosions- und VerschleiSbestiandig-
keit auswirken kdnnen. Andererseits konnen sie aber auch bei zu groBBen Betrigen das Abplatzen der
Schichten begiinstigen [116]. Eine Optimierung der Beschichtungsparameter erfordert deshalb eine
tiefenaufgeloste Analyse der sich ausbildenden Eigenspannungszustinde. Will man diese rontgenogra-
phisch auf Grund von Intererenzlinienlageverschiebungen durchfiihren, so besteht das Problem der
Uberlagerung der Einfliisse der Tiefenverteilung der Eigenspannungen sowie der Tiefenverteilung der
spannungsfreien Gitterkonstanten. Daher miissen, wie es die in Abschn. 6 vorgestellte Methode erlaubt,
sowohl die Tiefenverldufe der Eigenspannungen und die der spannungsfreien Gitterkonstanten aus den

gemessenen Verschiebungen der Interferenzlinien ermittelt werden.

6.2.2 Probenmaterial und experimentelle Vorgehensweise

Eine Hartmetallschneidplatte aus WC-Co wurde in einer Laboranlage der Leybold AG durch Magne-
tronsputtern ohne Bias-Spannung nicht-reaktiv, bei einem Argondruck von 0.4 Pa, einer Substrat-
temperatur von ca. 200 °C und einem Substrat-Target-Abstand von 34 mm mit einer 5.76 pm dicken
Ti(C-N)-Gradientenschicht versehen. Die Gradierung der Schicht wurde durch eine kontinuierliche
Bewegung des Substrats unter einem geteilten Target mit je einem halbkreisformigen Segment aus TiC
und TiN realisiert.

Bei den rontgenographischen Untersuchungen wurden unter verschiedenen MeBbedingungen mit quasi-
paralleler Cu K« - Strahlung (Strahldivergenzen < 0.1°) der Wellenldnge A = 0.154056 nm auf einem
y-Diffraktometer vom Karlsruhe-Typ die Interferenzlinien der {200}-Gitterebenen der Gradienten-

schicht registriert. In symmetrischer 20/0-Geometrie mit dem Einfallswinkel « = 0 erfolgten fiir 31 (-
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Richtungen im Bereich -80° < {r < 80° und in nicht symmetrischer Anordnung mit dem Einfallswinkel
o = 2° unter 21 Y-Richtungen im Bereich -70° < ¢ < 70° jeweils im Azimut ¢=0° Interferenzlinien-
lagebestimmungen. In der Gradientenschicht wurde dabei unter Annahme einer Dichte von 5.153 g/cm’,
eines Massenschwiichungskoeffizienten von 160.4 cm?*g und eines Brechungskoeffizienten von
0.99998 [65] in symmetrischer Anordnung ein Eindringtiefenbereich von 0.4 pm < z* < 2.2 pm und in

nicht symmetrischer Anordnung einer von 0.12 < z* < 0.4 pm lberstrichen.

6.2.3 Ergebnisse

In Bild 112 sind oben fiir die symmetrische 20/0-Anordnung (« = 0) und unten fiir die nicht symme-
trische Anordnung (« = 2°) die gemessenen Interferenzlinienlagen iiber sin®y aufgetragen. Aufgrund der
Brechung der benutzten Réntgenstrahlung (vgl. Abschn. 4.2) geht die Eindringtiefe bei den im unteren
Teilbild dargestellten MeBwerten schon fiir sin*fs = 0.97 gegen Null. Der aus dem oberen Teilbild
hervorgehende Anstieg der Linienlagen mit abnehmender Eindringtiefe bei der symmetrischen Mef3-
anordnung wird sowohl durch Druckeigenspannungen als auch durch die kleinere Gitterkonstanten der
TiN-reicheren Oberflichenschichten bewirkt. Auffillig ist, da} im Bereich groBer Eindringtiefen z*, also
in der Nihe der Grenzfliche zum Target, eine relativ starke Streuung der Linienlagen auftritt.

Aus den gemessenen und geméB Abschn. 4.2 brechungskorrigierten 26, ,-Werten ergaben sich mit Hilfe
des AP-Verfahrens fiir z,,,, = 5.76 um, N = 1 sowie g = 1 unter Annahme eines rotationssymmetrischen
Eigenspannungszustandes lineare Verteilungen der randnahen Eigenspannungen (vgl. Bild 113) sowie
der randnahen spannungsfreien Gitterkonstanten (vgl. Bild 114). Ein héherer Polynomgrades konnte
wegen der starken Streuung der MeBdaten nicht gewdhlt werden. Den Auswertungen wurden die

rontgenographischen Elastizititskonstanten E?* = 446.5 GPa und v % =

0.19 zugrunde gelegt. Die
beschichtete Probe weist nach Bild 113 an der Oberfldche Zugeigenspannungen von etwa 500 MPa auf,
die bis zur Grenzfliche des Targets linear in Druckeigenspannungen von etwa -3500 MPa iibergehen.
Nach Bild 114 zeigt die Gradientenschicht eine mit dem Oberflichenabstand z linear anwachsende

TiN _

spannungsfreie Gitterkonstante a,, die zwischen den Werten von a, 0.424 nm von reinem TiN und

a,"'“ = 0.4327 nm von reinem TiC liegt.

6.2.4 Diskussion

Die rontgenographische Analyse der Tiefenverteilung der Eigenspannungen sowie der spannungsfreien
Gitterkonstanten wird bei TiC- und TiN-beschichteten Hartmetallen durch die relativ scharf ausgeprigt
auftretenden Texturen erschwert [119]. Die nicht durch statistische Streuung erkldrbaren starken
Schwankungen der ermittelten Linienlagen im Bereich groBer Eindringtiefen in Bild 112 oben werden
vermutlich durch Anderungen des Texturzustandes beim Ubergang vom TiC-reicheren in das TiN-
reichere Schichtgebiet verursacht. Trotzdem erlaubt die kombinierte Auswertung der mit symmetrischem
und nicht symmetrischem Strahlungsverlauf ermittelten Interferenzlinienlagen mit Hilfe des AP-
Verfahrens unter der vereinfachenden Annahme linearer Gradienten eine stabile Berechnung der

Tiefenverteilungen der Eigenspannungen und der spannungsfreien Gitterkonstanten. Die berechneten
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Bild 112: Mit Cu K« - Strahlung gemessene Linienlagen 20, , der {200}-Gitterebenen einer Ti(C-N) - Gradienten-

schicht in symmetrischer Anordnung (oben) sowie unter einem Strahleinfallswinkel «=2° (unten), aufgetragen
tiber sin*y.
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Bild 113: Mit Hilfe der AP-Verfahrens ermittelte Eigenspannungstiefenverteilung der untersuchten Ti (C-N) -

Gradientenschicht.
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Bild 114: Mit Hilfe der AP-Verfahrens ermittelte Tiefenverteilung der spannungsfreien Gitterkonstante a, der
untersuchten Ti (C-N) - Gradientenschicht.
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spannungsfreien Gitterkonstanten zeigen den erwarteten Anstieg von kleineren Werten im TiN-reicheren
zu groBeren Werten im TiC - reicheren Schichtgebiet. Dabei werden weder an der Oberfliche die Werte
des reinen TiN noch an der Grenzfliche zum Substrat die des reinen TiC erreicht, da offenbar bei der
Beschichtung bereits im Plasma eine gewisse Durchmischung stattfindet [92]. Beim Auftreffen der
Teilchen auf die wachsende Schicht entstehen dort Gitterstdrungen, die nicht nur Mikroeigenspannun-
gen erzeugen, sondern bei PVD-Prozessen auch wesentlich zur Entstehung von Makroeigenspannungen
beitragen [12]. Daneben haben die unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von TiC
(. =7.710°K™), TiN (e = 9.2 10° K™) und WC-Co-Hartmetall (e = 4.3 10° K™") in Verbindung mit
den relativ niedrigen Beschichtungstemperaturen bei PVD-Prozessen einen i.a. nur geringen Einfluf auf

die Eigenspannungsausbildung,.

126



6.3 Analyse der Eigenspannungen von kugelgestrahltem 42CrMo4

6.3. Analyse der Tiefenverteilungen der Eigenspannungen von kugelgestrahlten

Proben aus unterschiedlich warmebehandeltem 42CrMo4
6.3.1 Problemstellung

Zur Steigerung ihrer Wechsel- bzw. Dauerfestigkeit werden schwingend beanspruchte metallische
Bauteile haufig kugelgestrahlt. Dabei 1468t man geeignete, durch Druckluft oder Schleuderréder be-
schleunigte Strahlmittel auf die Oberfliche der zu behandelnden Werkstiicke auftreffen. Der Stof3-
vorgang der Strahlmittel mit dem Strahlgut fithrt in dessen Randschichten zu inhomogenen plastischen
Verformungen und zur Ausbildung von Druckeigenspannungen, die von Zugeigenspannungen in tiefer
liegenden Strahlgutbereichen kompensiert werden [120]. Zur rontgenographischen Bestimmung der
dabei auftretenden Eigenspannungstiefenverteilungen wird standardméBig kombiniert mit elektrolyti-
schen Abtragemethoden das sin*yr - Verfahren benutzt [121]. Dabei erfolgen an hinreichend vielen,
schrittweise jeweils neu freigelegten Objektschichten Eigenspannungsbestimmungen, zwischen denen
interpoliert werden kann. Voraussetzung fiir dieses Vorgehen ist eine im Vergleich zu den vorliegenden
Eigenspannungsgradienten geringe Eindringtiefe der bei den Messungen verwendeten Rontgen-
strahlung [122]. Mit zunehmender Hérte des Strahlgutes treten aber nach Strahlbehandlungen groBBere
Eigenspannungsgradienten auf, so dall diese Voraussetzung nicht notwendigerweise mehr erfiillt wird.
Mit Hilfe des AP-Verfahrens lassen sich jedoch die nach den einzelnen Abtrageschritten erhaltenen
Melfdaten so auswerten, dal} sich diejenige Eigenspannungstiefenverteilung ergibt, die fiir alle Abtrag-
schritte die bestmdgliche Anpassung an die insgesamt gemessenen Interferenzlinienlagen liefert.
Nachfolgend werden entsprechende Eigenspannungsanalysen an 42CrMo4 nach Strahlbehandlungen mit
und ohne Vorspannung [123] unter Anwendung des sin®y - Verfahrens und des AP-Verfahrens be-
schrieben und untereinander verglichen. Dabei blieb der EinfluB3 des sich nach schichtweisem Ober-
flachenabtrag verdndernden Eigenspannungsgleichgewichtes auf die ermittelten Eigenspannungs-
zustinde [124] unberiicksichtigt.

6.3.2 Probenmaterial und experimentelle Vorgehensweise

Die untersuchten Flachproben aus 42CrMo4 besaBen Abmessungen 110 x 24 x 2 mm’. Sie wurden im
gehirteten Zustand (20' 850 °C - Ol 20 °C) und im vergiiteten Zustand (20' 850 °C - O1 20 °C - 2h
450 °C - Luftabkiihlung auf 20 °C) kugelgestrahlt und zwar mit und ohne Zugvorspannung von
600 MPa. Die Strahlbehandlung der Proben erfolgte gleichzeitig von beiden Seiten {iber Diisen mit
8 mm Durchmesser in einer Druckluftstrahlanlage der Firma Baiker AG mit einem Strahldruck von
1.6 bar und einem Strahlmitteldurchsatz von 1.5 kg/min. Als Strahlmittel wurde S170 mit der Hérte
56 HRC verwendet.

Die rontgenographischen Messungen erfolgten mit Cr Ke-Strahlung in einem y-Diffraktometer vom
Karlsruhe-Typ. Dabei wurden mit symmetrischer 20/6-Geometrie fiir 9 ¢-Richtungen im Bereich -60°
< ¥ < 60° eines beliebig gewdhlten Azimuts (¢ = 0°) die Lagen 26, , der {211}-Interferenzlinien

ermittelt. Bei der unter Vorspannung kugelgestrahlten Probe wurden die 26, ,-Werte in dem die
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Vorspannungsrichtung enthaltenden Azimut (¢ = 0°) und zusétzlich in dem dazu senkrechten Azimut
(¢ = 90°) gemessen. Dabei wurde unter Annahme einer Dichte von 7.874 g/cm’ und eines Massen-
schwichungskoeffizienten von 107.8 cm?/g [65] jeweils ein Eindringtiefenbereich 2.9 pm < z* < 5.8 um
tiberstrichen. Den Spannungsberechnungen wurden die rontgenographischen Werten der Elastizitdtskon-
stanten E*'" = 220 GPa und v*'" = 0.28 zugrunde gelegt. Zur Erfassung der Eigenspannungstiefen-
verldufe wurden jeweils 400 pm dicke Schichten in Schritten von 25 um mit dem Elektolyt A2 in einem

Lectopol-Elektropoliergerit der Firma Struers abgetragen.

6.3.3 Ergebnisse

In Bild 115 sind die an der ohne Vorspannung kugelgestrahlten vergiiteten Probe an der Oberfldche
sowie an den nach den Abtrageschritten 225 um und 350 um freigelegten Flichen gemessenen Linienla-
gen 20, , als Funktion von sin’{ aufgetragen. Die unterschiedlichen Steigungen der an die MeBwerte
angepaliten Geraden zeigen das Vorliegen eines Eigenspannungsgradienten in der Probe. Die mit Hilfe
des sin*y - Verfahrens erhaltenen Eigenspannungstiefenverteilungen sind in Bild 116 oben fiir die
vergiitete Probe und in der Mitte fiir die gehértete Probe, die beide ohne Vorspannung gestrahlt wurden,
sowie unten fiir die gehédrtete und unter Vorspannung kugelgestrahlte Probe aufgetragen. Wiahrend die
vergiitete Probe maximale Druckeigenspannungen von etwa -500 MPa an der Oberfliche aufweist, zeigt
die gehirtete ein Druckeigenspannungsmaximum von etwa -1200 MPa in 50 pm Tiefe. Die gehirtete

und unter Vorspannung kugelgestrahlte Probe besitzt in 50 pm Tiefe Druckeigenspannungsmaxima,
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Bild 115: Mit Cr K«-Strahlung gemessene 26, ,-sin*-Verteilungen der {211}-Interferenzlinien ohne, sowie nach

elektrolytischem Abtrag von 225 um und 350 um.
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Bild 116: Mit Hilfe des sin*y-Verfahrens ermittelte Eigenspannungstiefenverteilungen verschieden wirmebe-
handelter und gestrahlter Proben aus 42CrMo4.
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Bild 117: Vergleich der mit Hilfe der sin*y-Verfahrens und mit Hilfe des AP-Verfahrens ermittelten Eigen-

spannungstiefenverteilungen verschieden wiarmebehandelter und gestrahlter Proben aus 42CrMo4.
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die in Richtung der Vorspannung (¢ = 0°) etwa -1600 MPa und in der dazu senkrechten Richtung
(¢ =90°) etwa -1200 MPa betragen. Zum Vergleich fafit Bild 117 die Ergebnisse der Auswertung der
MefBdaten nach dem AP-Verfahren zusammen. Es ist zu erkennen, daB3 bei der vergiiteten Probe
praktisch derselbe Eigenspannungstiefenverlauf bei beiden Auswerteverfahren vorliegt. Bei den beiden
gehérteten Proben treten jedoch infolge steilerer Eigenspannungsgradienten Abweichungen der Ergeb-
nisse beider Verfahren auf. In beiden Fillen liefert das AP - Verfahren systematisch hohere Eigen-

spannungsbetriige als das sin*{-Verfahren.

6.3.4 Diskussion

Die rontgenographische Analyse von kugelstrahlbedingten Eigenspannungzustdnden mit Hilfe des
sin’y-Verfahrens ist ein eingefiihrtes Standardverfahren. Die beobachteten Unterschiede der mit dem
sin’yr-Verfahren und mit dem AP-Verfahren ermittelten Eigenspannungstiefenverteilungen (vgl. Bild
117) zeigen jedoch bei gehérteten Proben mit steilen Eigenspannungsgradienten tiber Tiefenbereiche, die
innerhalb der Eindringtiefe der bei der Messung benutzten Rontgenstrahlung liegen, da8 dann das sin*y-
Verfahren deutlich zu kleine Eigenspannungsbetrige liefern kann. Bei den hier untersuchten Beispielen
unterscheiden sich die Aussagen der beiden Verfahren hinsichtlich der Eigenspannungsbetrige um etwa
5 %. Das ist in vielen praktischen Fillen tolerierbar, so daB der erhohte Aufwand, den das AP-Verfahren
erfordert, unterbleiben kann. Sind aber extrem grof3e Eigenspannungsgradienten zu erwarten, wie z.B.

beim Schleifen geharteter Stihle [122], so empfichlt sich die aufwendigere Eigenspannungsanalyse der
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Bild 118: Die mit Cr K« -Strahlung an einer gehérteten und ohne Vorspannung gestrahlten Probe aus 42CrMo4
nach elektrolytischem Abtrag von 100 um gemessene Linienlagen 26, der {211}-Interferenzen als Funktion von
sin*y und die mit Hilfe des sin*{-Verfahrens und des AP-Verfahrens berechneten Anpassungen.
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beeinfluiten Randschichten unter Zuhilfenahme des AP-Verfahrens. Obwohl sich auch grofle Eigen-
spannungsgradienten in den gemessenen und als Funktion von sin*{ dargestellten 20, ,-Werten nur
geringfiigig bemerkbar machen, wie Bild 118 am Beispiel der gehérteten und ohne Vorspannung
kugelgestrahlten Probe nach 100 um Oberflichenabtrag belegt, sollte das AP-Verfahren immer ange-
wandt werden, wenn im Eindringtiefenbereich z, der benutzten Rontgenstrahlung Eigenspannungs-

dnderungen von mehr als 100 MPa, also gréBere Eigenspannungsgradienten als 100 MPa / z, vorliegen.
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7. Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit wurde eine Methode zur zerstdrungsfreien Ermittlung gradientenbehafteter
Eigenspannungszustinde und Phasenzusammensetzungen in oberflichennahen Bereichen metallischer
und anorganisch-nichtmetallischer Werkstoffe umfassend weiterentwickelt. Die durchgefiihrten Schritte
und die erhaltenen Befunde lassen sich wie folgt zusammenfassen:

Zur Bestimmung von Linienlagen und Integralintensititen mit ausreichender Genauigkeit auch im Falle
tiberlagerter Interferenzlinien wurde als Weiterentwicklung des Fldchenschwerpunktverfahrens eine
Methode abgeleitete, die neben den Flachenschwerpunkten auch die Momente der gemessenen Intensi-
tiatsverldufe in die Auswertung einbezieht. Aufbauend auf dieser Methode wurde ein Programm zur
Anpassung von bis zu acht Pearson-VII-Funktionen an vorliegende Interferenzprofile entwickelt. Die
Anpassung erfolgte automatisch, optional unter Einbeziehung physikalisch begriindeter Vorgaben, wie
z.B. der Beriicksichtigung der K -K & ,-Aufspaltung. Mit Hilfe von Monte-Carlo-Simulationen wurden
die statistischen Fehler der ermittelten Profilparameter bestimmt. Diese Fehler erwiesen sich als abhin-
gig vom gewihlten Verfahren zur Analyse der Linienlagen bzw. der Integralintensititen. Die Abhéngig-
keiten der vorliegenden statistischen Fehler von den Profil-, MeB3- und Auswerteparametern wurden fiir
die Profilanpassung und fiir das Flachenschwerpunktverfahren durch empirische bzw. analytische
Beziehungen beschrieben. Diese Beziehungen erlauben in beiden Fillen eine Optimierung der Mef3- und
Auswerteparameter beziiglich vorgegebener Genauigkeitsanforderungen.

Zur Durchfithrung von Eigenspannungsanalysen unter beliebiger Kombination verschiedenartiger
MefBstrategien sowie unter Beriicksichtigung der bei der Wahl flacher Einstrahlwinkel und asymme-
trischer Strahlengeometrie erforderlichen Brechungskorrektur wurde ein verallgemeinertes Grundgesetz
der rontgenographischen Spannungsermittlung formuliert. Zur Inversion der bei rontgenographischen
Analysen gradientenbehafteter Eigenspannungszustinde auftretenden Faltungsintegrale wurde auf-
bauend auf das Polynom-Verfahren das Abschnitt-Polynom-Verfahren (AP-Verfahren) entwickelt.
Durch geeignete Unterteilung der senkrecht zur Probenoberfliche verlaufenden Bezugskoordinate
gelang unter abschnittsweiser Beschreibung vorliegender Eigenspannungstiefenverteilungen mit Hilfe
von Polynomstiicken deutlich flexiblere und stabilere Anpassungen als beim Polynom-Verfahren. Die
Bewertung der Qualitdt der ermittelten Tiefenverteilungen erfolgte mit Hilfe von Vertrauensbereichen,
die durch Monte-Carlo-Simulationen bestimmt wurden. Auf diese Weise liel sich die Stabilitét des AP-
Verfahrens gegeniiber MeBwertschwankungen und/oder fehlenden MeBinformationen, z.B. aus den
duBersten Randschichten, an Hand von umfangreichen Simulationsrechnungen objektiv beurteilen. Es
zeigte sich, dal die Kombination von verschiedenen MeBverfahren wesentlich stabilere Eigenspan-
nungstiefenverteilungen ergibt als die ausschlieBliche Anwendung einer MeBmethode. Mit Hilfe des AP-
Verfahrens lieBen sich auch zerstérungsfrei vorliegende Gradienten in der Phasenzusammensetzung bei
texturfreien Vielkristallen ermitteln. Dies wurde am Beispiel einer hypothetischen ZrO,-Keramik mit
vorgegebenen, oberflichennah sich dndernden Volumenanteilen der tetragonalen, kubischen und

monoklinen Phase nachgewiesen. Auch dabei schlossen die berechneten Vertrauensbereiche die
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7. Zusammenfassung

angenommene Ortsabhéngigkeit der Phasenanteile nahezu vollstdndig ein.

Die Leistungsfihigkeit der neuentwickelten Verfahren wurde schlieBlich im Rahmen ausgewdihlter
Experimente nachgewiesen. Zundchst wurden die in den Randschichten von verschiedenartig be-
arbeiteten,  Y,Os-stabilisierter ZrO,-Keramiken auftretenden Eigenspannungszustinde und
Phasenzusammensetzungen untersucht. Danach wurden bei einer auf ein WC-Co-Hartmetall aufgebrach-
te Ti(C-N)-Gradientenschicht die Tiefenverteilungen der Eigenspannungen sowie der spannungsfreien
Gitterkonstanten bestimmt. In beiden Féllen erwies sich das AP-Verfahren als hervorragend geeignet zur
zerstorungsfreien Ermittlung der vorliegenden gradientenbehafteten Eigenspannungszustinde und der
ortsabhéngigen Phasenzusammensetzungen bzw. der ortsabhédngigen spannungsfreien Gitterkonstanten.
AbschlieBend wurde gekoppelt mit einem zerstdrenden elektrolytischen Abtrageverfahren die rontgeno-
graphische Analyse von kugelstrahlbedingten oberflichennahen Eigenspannungzustinden bei unter-
schiedlich wirmebehandeltem 42CrMo4 durchgefiihrt, wobei die Auswertung sowohl nach dem sin*{-
Verfahren als auch nach dem AP-Verfahren erfolgte. Dabei lieferte die Auswertung der MeBwerte mit
Hilfe des AP-Verfahrens bei den gehirteten Proben in den randnahen Bereichen, in denen steilere
Eigenspannungsgradienten als 100 MPa / Eindringtiefe der fiir die Messung benutzten Cr Kea-Strahlung
vorlag, gegeniiber der Auswertung nach dem sin*{-Verfahren um etwa 5 % groBere Eigenspannungs-
betrége.

Bei allen drei Beispielen erbrachte das AP-Verfahren gegeniiber den bisher eingesetzten Methoden eine

genauere Ermittlung der randnah vorliegenden Eigenspannungs- und Gefiigezustinde.
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