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VORWORT I

VORWORT

In den Dresdner Forschungsgruppen, denen ich im Zeitraum der Entstehung der
vorliegenden Arbeit angehorte, haben Untersuchungen zur zyklischen Plastizitit von ein-
und mehrphasigen kfz und krz Metallen eine mehr als 35jdhrige Tradition. Die damit
verbundenen reichen experimentellen Erfahrungen und bis ins Detail gehenden theoretischen
Uberlegungen haben die Anfertigung dieser Habilitationsschrift erst moglich gemacht. Mein
erster Dank gilt daher allen ehemaligen Angehorigen der Forschungsthemengruppe
»Metallermiidung® der Padagogischen Hochschule Dresden und dabei vor allem deren
Leiter, Herrn Prof. Dr. G.K. Schmidt, in dem ich meinen wissenschaftlichen Lehrer sehe.

Der Hauptteil der experimentellen Untersuchungen entstand dann im Institut fiir
Physikalische Metallkunde der TU Dresden unter der Leitung von Herrn Prof. Dr. C. Holste.
Ihm verdanke ich die Maoglichkeit, die begonnenen rontgendiffraktometrischen
Untersuchungen eigenstindig fortsetzen und immer einen {iiberaus intensiven und
anregenden Diskurs iiber die Folgerungen aus den Experimenten fiir das Verstdndnis der
Zyklusplastizitdt fiihren zu koénnen.

An der Durchfihrung der rontgenographischen Messungen, an deren numerischer
Auswertung und physikalischer Interpretation haben vor allem Herr Dr. M. Hecker und Herr
Dr. R. Klemm entscheidend mitgewirkt, denen ich dafiir wirklich sehr herzlich danke. Mein
Dank gilt dartiber hinaus Herrn Dr. Lutz Hollang, Herrn Dr. A. Schwab, Herrn Dr. C. Buque
und Herrn Dr. M. Hollmann, die vor allem durch Verformungsexperimente, AtomKraft-
und Elektronenmikroskopie-Untersuchungen wesentliche Beitridge fiir diese Arbeit geleistet
haben. Fiur die technische Unterstiitzung bin ich besonders Frau G. Siemroth, Frau B.
Pitzelt, Herrn J. Isert sowie Herrn H.-T. Reiter dankbar.

Einen besonderen Dank mochte ich all denjenigen aussprechen, die mir die Erlaubnis zur
Verwendung von z.T. unverdffentlichten Ergebnissen und Abbildungen erteilt haben und die
damit vor allem die experimentelle Grundlage meiner Arbeit erweitern. Stellvertretend fiir
alle sollen dabei Herr Dr. W. Tirschler, Herr Dr. K.-H. Weile und Herr Prof. H.-D.
Schumann genannt werden. Von spezieller Bedeutung fiir die Interpretation der
Rontgenmessungen haben sich auch die Untersuchungen der Leitfdhigkeit an plastisch
verformtem Nickel erwiesen, die ich gemeinsam mit Herrn Prof. W. Schmidt, Herrn Dr. W.
Kleinert und Herrn Dr. R. Franke ausfiihrte.

Danken mdéchte ich an dieser Stelle auch allen, mit denen ich im Laufe vieler Jahre einen
engen wissenschaftlichen Kontakt hatte, der fiir die Herausbildung und Akzeptanz von
Modellvorstellungen in der wissenschaftlichen Gemeinschaft, aber auch fiir die unmittelbare
experimentelle Arbeit unverzichtbar ist. An erster Stelle bedanke ich mich hier bei Herrn
Prof. Dr. H. Mughrabi, der mich auch entscheidend darin bestdrkt hat, diese Arbeit
anzufertigen und immer fiir eine fachliche Diskussion bereit war. Dariiber hinaus danke ich
Herrn Prof. R. Hempelmann und Herrn Dr. H. Natter (Universitédt des Saarlandes), Herrn Dr.
V.I. Kopylov (Minsk) und Herrn Prof. R.Z. Valiev (Ufa) fiir die Bereitstellung von
Probenmaterial und ihr Interesse am Fortgang der Arbeiten.



1T VORWORT

Herrn Prof. Dr. R. Krause-Rehberg (MLU Halle) bin ich sehr zu Dank verpflichtet fiir die
Ausfiihrung  der  Positronen-Annihilationsmessungen an  einer  Vielzahl  von
Untersuchungsproben und die gemeinsame Publikationstétigkeit. Mein besonderer Dank gilt
auch Herrn Dr. N. Schell (FZ Rossendorf) fiir die {iberaus engagierte Betreuung bei der
Durchfithrung von Messungen an der beamrline ROBL an der ESRF/Grenoble.

Die Deutschen Forschungsgemeinschaft hat wesentliche Teile der durchgefiihrten
Arbeiten gefordert, wofiir ich aufrichtig danke. Der Dank gilt auch der ESRF/Grenoble,
durch die die mehrfachen Messperioden am Synchrotron ermoglicht wurden.

Zu ganz besonderem Dank bin ich Herrn Dr. J. Bretschneider verpflichtet fiir sein stetes
Engagement bei der Diskussion der Ergebnisse und fiir seinen Beistand wihrend des
gesamten Zeitraums der Abfassung der Arbeit.

Danken mochte ich an dieser Stelle auch den Angehorigen des Instituts fiir Angewandte
Physik/Halbleiterphysik der TU Dresden fiir ihr Entgegenkommen, Verstindnis und die
angenehme Arbeitsatmosphare.

Meiner Familie gebiihrt allerdings der grofite Dank fiir ihre jahrelange Geduld und
Unterstiitzung, ohne die diese Schrift nicht zustande gekommen wiére.
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1  Einleitung

Seit der Realisierung von Laues Idee, durch Beugung von Rontgenstrahlung eine
Strukturaufkldrung an kristallinen Festkorpern zu ermoglichen, hat die Rontenbeugungs-
analyse entscheidend zur Entwicklung von Festkorperphysik und Werkstoffwissenschaft
beigetragen. Sie findet heute vielfdltige Anwendung in der materialwissenschaftlichen Praxis
als eine zerstorungsfreie und verhéltnisméBig einfach ausfithrbare Methode, die in vielen
Féllen zu quantitativen Ergebnissen bei der Materialcharakterisierung fiihrt, die auf keine
andere Art erreichbar sind. Das betrifft beispielsweise solche Verfahren wie die Rontgen-
topographie, die zur ortsauflosenden Detektion von Gitterfehlern bei der Herstellung von
Halbleitermaterialien eingesetzt wird, die automatische Phasen- und Texturanalyse an hoch-
komplexen metallischen und nichtmetallischen Verbindungen oder die routineméfige quan-
titative Bestimmung von Spannungen mit makroskopischer Reichweite an besonders bear-
beiteten oder geschidigten Bauteilen. In letzter Zeit riickt die Rontgenbeugungsanalyse in
den Mittelpunkt als unverzichtbares Hilfsmittel zur Strukturcharakterisierung bei der Her-
stellung von mikro- und nanostrukturierten Werkstoffen, wo u.a. lokale Strukturparameter
wie Schichtdicken und -abfolgen, KorngréBenverteilungen sowie die Dichte und Anordnung
der bei der Materialbearbeitung erzeugten Gitterdefekte rontgendiffraktometrisch erfasst
werden konnen.

Dariiber hinaus besitzt die Rontgenbeugungsanalyse auch eine herausragende Bedeutung
fiir die Grundlagenforschung im Bereich der Festkorperphysik und der Materialwissen-
schaften. Die im Detail ausgearbeitete kinematische und dynamische Theorie der Rontgen-
beugung gestatten es prinzipiell, die Algorithmen fiir die Auswertung der gemessenen
Rontgenintensitéitsverteilungen an die im Probenmaterial zu erwartenden Strukturen derart
anzupassen, dass weitreichende Aussagen tiber die (ideale) Kristallstruktur sowie iiber davon
abweichende Realstruktureigenschaften getroffen werden konnen. In der vorliegenden
grundlagenorientierten Arbeit wird ein geschlossenes Analysekonzept vorgeschlagen, mit
dem aus rontgendiffraktometrischen Untersuchungen die Realstruktur plastisch verformter
kubisch flaichenzentrierter (kfz) Metalle vom Einkristall bis hin zu nanokristallinen Gefiigen
auf einheitliche Weise moglichst umfassend charakterisiert werden kann. Dabei wird einer-
seits auf bewéhrte Auswerte-Formalismen zuriickgegriffen, die allerdings unter Anwendung
spezieller Verformungs- und Messstrategien auf neuartige Weise miteinander kombiniert
werden, andererseits werden auch neue Auswerteprozeduren fiir die Analyse von Bragg-
Beugungsprofilen entwickelt, die ganz bewusst auf die Verhiltnisse in plastisch verformten
kfz Metallen zugeschnitten sind. Die Umsetzung dieser Konzeption erfolgt an Messdaten,
die an ein- und vielkristallinen Nickelproben erhalten wurden. Nickel wurde deshalb als
einphasiges, homogenes kfz Modellmaterial gew#hlt, da erstens auf eine umfangreiche
rontgenographische Messdatenbasis zuriickgegriffen werden kann, die unter genau
bekannten experimentellen Bedingungen gewonnen wurde. Zum zweiten liegen fiir Nickel
auch Erfahrungen und detaillierte Ergebnisse zu transmissions- und rasterelektronen-
mikroskopischen Untersuchungen am Ausgangsgefiige und nach plastischer Verformung
vor. Drittens kann bei Nickel als ferromagnetischem Material auch auf die Ergebnisse der
Messung magnetischer Kenngréf3en Bezug genommen werden, die sensitiv auf die im Blick-
punkt stehenden Realstruktureigenschaften sind.



2 1 Einleitung

Die vorliegenden experimentellen Untersuchungen sind neben der Charakterisierung der
Realstruktur im Ausgangzustand vor allem gerichtet auf die Erfassung von verformungs-
induzierten Anderungen des Gefiiges und der Mikrostruktur. Diese scheinbar einfache
Aufgabe wird dadurch erschwert, dass die plastische Verformung von kfz Metallen stets zu
rdumlich heterogenen Anordnungen von Gitterdefekten fithrt. Es zeigt sich, dass diese
heterogenen Defektanordnungen auf ganz unterschiedlichen MaBstabsskalen von einem
makroskopischen bis hinunter zu einem mikroskopischen beschrieben werden konnen. Bei
den benutzten Verformungstemperaturen, Verformungsgeschwindigkeiten und &uBeren
Spannungen sowie fiir die eingesetzten ein- und vielkristallinen Gefiige sind letztlich
Versetzungen diejenigen Gitterdefekte, die den Charakter der heterogenen Defekt-
anordnungen bestimmen und die ablaufenden Verformungsmechanismen dominieren [1].
Neben der Heterogenitdt der Versetzungsanordnung ist das Auftreten von Verformungs-
lokalisationen, z.B. in Form der sog. Persistenten Gleitbdnder bei zyklischer plastischer
Verformung [2] oder der plastischen Zonen in der Umgebung von Rissspitzen [3] ebenfalls
ein typisches Phinomen bei der plastischen Verformung von kfz Metallen. Der Effekt der
Verformungslokalisierung in einphasigen Materialien kann ganz allgemein als eine erste
Stufe der Materialschddigung betrachtet werden. Inwieweit die Heterogenitidt der
Versetzungsanordnung jedoch grundsdtzlich mit einer Inhomogenitit der plastischen
Verformung auf den unterschiedlichen Maf3stabsniveaus von Beginn an einhergeht, und ob
dies auch mit der Herausbildung weitreichender innerer Spannungen verbunden ist, die zu
einer Abweichung der lokal wirksamen Spannung von der duBeren Spannung fiihren, ist
bislang weder aus experimenteller noch aus theoretischer Sicht entschieden. In jedem Fall
wiére der experimentelle Nachweis von weitreichenden inneren Spannungen auf den
verschiedenen MaBstabsniveaus wichtig fiir den Grundansatz bei der Modellierung des
mechanischen Verhaltens kubisch flichenzentrierter Metalle von der Entstehung der hetero-
genen Versetzungsanordnung, ggf. iiber eine Phase ihrer zeitweiligen Stabilisierung bis hin
zum Materialversagen.

Damit konnen folgende drei Schwerpunkte fiir diese Arbeit abgeleitet werden:

Erstens ist eine Strategie zur Analyse der Intensitdtsverteilung von Bragg-Beugungs-
Reflexen (im Folgenden kurz: Bragg-Beugungsprofile BBP) zu entwickeln, die an die Real-
struktur in den zu untersuchenden Verformungszustinden der plastisch verformten Ni-Ein-
und - Vielkristalle bis hin zum nanokristallinen Gefiige angepasst ist. Die Profilverbreiterung
soll dabei vor allem mit den rdumlich heterogen angeordneten Versetzungen und bei
Vielkristallen auch mit den sog. TeilchengroBeneffekten korreliert werden. Grundsétzlich
wird immer beachtet, dass auf unterschiedlichen Mal}stabsskalen auch weitreichende Eigen-
spannungen auftreten konnten, die Folge heterogener plastischer Verformung von Struktur-
elementen eines Strukturniveaus sind, und dann in spezieller Weise die Lage, Breite und
Form der BBP beeinflussen. Bei der Klassifizierung der fiir die Verformungsprozesse
bedeutsamen Strukturniveaus unter Berticksichtigung rontgenographischer Aspekte wird auf
den grundlegenden Arbeiten von Schmidt [4] und Macherauch/Hauk [5] aufgebaut. Auf
jedem Strukturniveau entspricht die Breite des Spektrums weitreichender Eigenspannungen
dem Grad der Inhomogenitidt der plastischen Verformung. Durch eine entsprechende
Modellierung der Streuprozesse werden einfache phédnomenologische Parameter der BBP
konsequent genutzt, um letztlich Aussagen tiber die Grundvorgidnge bei der plastischen
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Verformung abzuleiten. Damit wird ein neuer, eigenstindiger Beitrag zur Analyse von BBP
geleistet.

Zweitens ist aus Messungen von BBP an unterschiedlichen ik/-Netzebenentypen und in,
mit Bezug auf das Probenkoordinatensystem, unterschiedlichen Messrichtungen eine
moglichst umfassende Charakterisierung der Realstruktur, d.h. des Gefiiges und der Mikro-
struktur, in Ni-Ein- und - Vielkristallen durch rontgenographisch erfassbare Parameter vorzu-
nehmen. Dabei wird hier im Unterschied zur sonst tiblichen Begriffsbildung [6] der Begriff
des Gefiiges im engeren Sinn nur fiir das Korngefiige in Ni-Vielkristallen verwendet,
wihrend der Begriff der Mikrostruktur die Gesamtheit der durch die Versetzungsanordnung
hervorgerufenen Kristallbaufehler umfasst. Die Strukturcharakterisierung wird fiir Ein- und
Vielkristallproben im entlasteten Zustand nach einsinniger und zyklischer plastischer
Verformung vorgenommen, und an Vielkristallen, deren Gefiige nicht durch Rekristalli-
sationsglithung erzeugt wurde, auch im Ausgangszustand nach der Probenherstellung. Von
besonderem Interesse ist es, die Zusammenhidnge zwischen heterogener Versetzungs-
anordnung, inhomogener plastischer Verformung und weitreichenden Eigenspannungen in
Abhingigkeit von Verformungsparametern wie der plastischen Dehnung und der
Verformungstemperatur sowie von Gefiigeeigenschaften wie der Kristallorientierung und der
mittleren KorngroBe aufzudecken.

Mit diesen Ergebnissen soll dann drittens versucht werden, Schlussfolgerungen zu
Struktur-Eigenschaftsbeziehungen und damit fiir die Modellierung der Verformungs-
mechanismen zu ziehen. Insbesondere ist dabei das Auftreten von weitreichenden Eigen-
spannungen mit Prozessen inhomogener plastischer Verformung zu koppeln.

Als experimentelle Methode wird vor allem die hochauflosende Rontgenbeugung (high
resolution X-ray diffraction, HRXD) eingesetzt, die es gestattet, Realstruktureigenschaften
der Untersuchungsprobe unmittelbar aus dem gemessenen BBP abzuleiten ohne apparativ
bedingte Einfliisse korrigieren zu miissen. Unverzichtbar sind dariiber hinaus auch
abbildende Untersuchungen von Mikrostruktur und Korngefiige am Raster- und Trans-
missionselektronenmikroskop, da erst damit eine physikalisch begriindete Strategie fiir die
Auswertung der BBP aufgestellt werden kann.

Das Kapitel 2 enthélt eine Zusammenfassung tiber die Grundphdnomene der einsinnigen
und zyklischen plastischen Verformung von Ni-Ein- und - Vielkristallen, wobei vorrangig
Effekte bei Raumtemperatur betrachtet werden. Ein Schwerpunkt des Kapitels besteht in der
Einfithrung der schon erwéhnten Strukturniveaus, auf denen die plastische Verformung
zumindest prinzipiell inhomogen ablaufen kann. Die in der Literatur vorliegenden theore-
tischen Modelle fiir die Verformungsprozesse werden vor allem hinsichtlich ihrer Grund-
aussagen iiber das Auftreten inhomogener plastischer Verformung diskutiert.

Im darauf folgenden Kapitel 3 wird, ausgehend von einer kritischen Wertung bereits
vorliegender Beitrdge zur Interpretation von BBP, ein Analyse-Konzept entwickelt, das ganz
allgemein auf die an plastisch verformten einphasigen kfz Metallen gemessenen BBP an-
wendbar ist. Es zeigt sich dabei, dass eine Einteilung der Auswertestrategien nach dem
Gefiige der Untersuchungsproben physikalisch sinnvoll und notwendig ist.

Im Kapitel 4 werden die experimentellen Methoden (HRXD und Elektronenmikroskopie)
diskutiert. Im Blickpunkt stehen Fragen der Messgenauigkeit und der Vergleichbarkeit von
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Aussagen iiber Gefiige- und Mikrostruktureigenschaften, die man mit unterschiedlichen
experimentellen Methoden bestimmen kann.

Das Kapitel 5 zu den experimentellen Ergebnissen an Ni ist das umfangreichste der
Arbeit. Es unterteilt sich in drei Hauptabschnitte, die entsprechend des rontgenographischen
Analyse-Konzepts die Untersuchungen von Einkristallen und Einzelkristalliten, von
rekristallisierten Vielkristallen mit sog. feinkristallinem Gefiige sowie von Vielkristallen mit
mikro- bis nanokristallinem Gefiige beinhalten. Diese Gliederung ist allerdings nicht nur der
rontgenographischen Auswertestrategie geschuldet. Sie gestattet vielmehr, auch Riick-
schliisse auf die Hierarchie der Verformungsprozesse in Abhidngigkeit von den Gefiige-
eigenschaften zu ziehen und kommt damit einem Grundanliegen dieser Arbeit nach. Dafiir
wird hier erstmals eine systematische Darstellung und Diskussion einer groflen Vielzahl von,
zum Teil bisher unveréffentlichten, experimentellen Rontgen-Daten vorgenommen, die tiber
einen Zeitraum von 35 Jahren in einer Dresdner Forschungsgruppe gesammelt wurden, in
der insgesamt etwa 20 wissenschaftliche Mitarbeiter und Doktoranden sowie viele Studenten
tatig waren. Im Anschluss an eine jeweils ausfiihrliche Darstellung der experimentellen
Messergebnisse an den unterschiedlichen Materialklassen wird immer versucht, sowohl das
Auswertekonzept kritisch zu bewerten als auch eine Diskussion der Ergebnisse hinsichtlich
der zugrunde liegenden Verformungsmechanismen unter Beachtung tibergreifender Zusam-
menhdnge zu geben. Es wird dabei Wert gelegt auf eine Nachvollziehbarkeit der Aus-
wertung der rontgenographischen Messungen, was ebenfalls zu dem groen Umfang dieses
Kapitels beigetragen hat, zumal notwendigerweise auch ausfiihrlich auf experimentelle und
theoretische Untersuchungen eingegangen werden muss, die zu diesen Themenkreisen
bereits in der Literatur vorliegen.

Im Kapitel 6 werden aus den Ergebnissen der im vorangegangenen Kapitel im Detail
beschriebenen rontgendiffraktometrischen Untersuchungen von Mikrostruktur und Gefiige
an plastisch verformtem Nickel restimierend Folgerungen gezogen. Die knappe, thesenhafte
Form ihrer Darstellung soll es ermoglichen, die Hauptergebnisse der vorliegenden Habili-
tationsschrift zu erfassen, ohne Einzelheiten aus Kapitel 5 nachvollziehen zu miissen. Das
betrifft in einem ersten Teil die vorgeschlagenen neuen Analyse- und Auswerteverfahren fiir
die rontgenographischen Messungen. In einem zweiten Teil werden Schlussfolgerungen fiir
die Modellierung des Verformungsverhaltens von kfz Metallen diskutiert, vor allem zur
Inhomogenitédt der plastischen Verformung und der weitreichenden Eigenspannungen auf
unterschiedlichen  Strukturniveaus, zum Verhéltnis zwischen lokaler Spannung,
Versetzungsdichte und geometrischen Abmessungen der Versetzungsanordnung sowie zum
Einfluss der Kristallitgro3e auf die Verformungsprozesse.

Mit einer kurzen Zusammenfassung schlie3t die Schrift.



2 Einsinnige und zyklische plastische Verformung von kfz
Ein- und Vielkristallen
Grundphinomene und Modellvorstellungen

2.1 Kennfunktionen fiir das mechanische Verhalten

Das mechanische Verhalten von kfz Einkristallen (EK) und Vielkristallen (VK) bei
Raumtemperatur im einsinnigen Zugversuch wird im Wesentlichen durch drei grundlegende
Kennfunktionen erfasst. Das ist zum ersten mit der Zugkurve die Darstellung der dulleren
Schubspannung T bzw. Spannung ¢ in Abhingigkeit von der Abgleitung y bzw. der plasti-
schen Dehnung €,. Durch Bildung der Ableitung ergibt sich daraus die Abhéngigkeit des
Verfestigungskoeffizienten 6 von der Schubspannung, was die {ibliche Einteilung der Zug-
kurve in die Bereiche II, III und IV ermoglicht. Zur Erfassung des Einflusses der mittleren
KorngroBe d auf das mechanische Verhalten wird an Vielkristallen beispielsweise die
(FlieB-) Spannung ¢™" bei €,=0,2% oder die Hirte Hy in Abhéngigkeit von d gemessen.
Schematische Abbildungen dieser Kennfunktionen enthilt Bild 2.1.

™ Slage Gukge Hage u -
g .;"'I_I"_—_"'L'I':_ e ; TR % L oL > nano- Coarse._
E : = a, :E. crystalline
| L=
2 - AL &
E I I o
=[5! T -
I | =
@ | | O il
Abgleitung » Schubspannung r lg d
a) b) C)

Bild 2.1: Schematische Darstellungen der Zugkurve t(Y) (a) und des Verfestigungskoeffizienten &t) (b) von
kfz Metallen sowie der FlieBspannung 6™ bzw. Hiirte Hy in Abhiingigkeit von der KorngréBe d (c) fiir kfz
Vielkristalle.

Grundlegende experimentelle Ergebnisse zum Zugversuch an Ni-EK unterschiedlicher
kristallographischer Orientierung stammen von Diehl [7], fiir VK gibt es eine Reihe von
Arbeiten (u.a. [8][9]), die insbesondere den Einfluss der Korngro3e auf die Zugkurve unter-
suchen. Fir EK und rekristallisierte VK mit Korngréen ¢>3um ist allgemein anerkannt,
dass im Bereich II der Zugkurve im Wesentlichen Versetzungen erzeugt und in Versetzungs-
zellstrukturen gespeichert werden, im Bereich III verstarkt Prozesse der Versetzungsanni-
hilation auftreten [10], wihrend der Bereich IV durch eine Umordnung der Versetzungen
und eine Zunahme der Verkippungen zwischen den Zellen gekennzeichnet sein sollte, die
bei noch groferen Verformungen (Bereich V, [11]) wieder relaxieren. Es zeigt sich, dass
erhebliche Abweichungen von der in Bild 2.1 a) gezeigten idealisierten Zugkurve auftreten,
wenn die Korngr6B3e einen Wert von =1um unterschreitet und/oder wenn bereits vor Beginn
des Zugversuches nennenswerte Eigenverzerrungen bzw. -spannungen vorhanden sind. Eine
systematische Untersuchung dieser KorngréBen- und Verzerrungseffekte fehlt bisher.

Fiir den Teilbereich der Kurve 6™%(d), in dem die FlieBspannung mit abnehmender
Korngrofle zunimmt (Bild 2.1 c¢) gibt es relativ viele experimentelle Daten (s. Abschnitt
5.3.3). Der Bereich kleiner Korngrof3en mit d<d*<20nm [12], in dem die FlieBspannung mit
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der KorngréBe zunimmt, ist sowohl mit experimentellen als auch theoretischen Methoden
(z.B. mit molekulardynamischen Simulationen [13]) noch relativ wenig erforscht. Hier
sollten vor allem Verformungsmechanismen wirken, die im weitesten Sinn auf Diffusions-
effekten beruhen, wie z.B. das Korngrenzengleiten (u.a. [14]).

Fir d>d* lassen sich stark vereinfachend zwei Grundlinien bei der Modellierung von
Verformungsprozessen abheben. Dabei wird bei beiden vorausgesetzt, dass unter den
betrachteten Verformungsbedingungen #uflere Spannung, Verformungstemperatur und
-geschwindigkeit die plastische Verformung im Wesentlichen durch das Gleiten von
Versetzungen erzeugt wird (s. deformation mechanism maps nach Frost und Ashby [1]).
Zum einen wird in einem Ein-Parametermodell ein Zusammenhang zwischen der
(FlieB-)Spannung ¢"°" und der Versetzungsdichte p hergestellt, der sich in der Form

o' =5, + MaGhby/p 2.1)

schreiben ldsst und auf die Arbeiten von Taylor [15] zuriickgeht (G,...Reibungsspannung,
M...Taylorfaktor, G...Schubmodul, b...Burgersvektor, a=0,3). Die Spannung wird dabei
durch die Wechselwirkung zwischen den Versetzungen wihrend des Abgleitens bestimmt.
Dieser Grundgedanke ist in zahlreichen weiteren Publikationen aufgegriffen und verfeinert
worden (s. z.B. [16]). Die Versetzungsdichte entwickelt sich danach wihrend der plastischen
Verformung nach dem Gesetz dp/de,= M(kip"*-kop), wobei mit dem ersten Term Prozesse
der Versetzungsgeneration und mit dem zweiten Term solche der Versetzungsannihilation
beschrieben werden. Die zweite Grundlinie fiir die Erklarung des FlieBspannungsverhaltens
stiitzt sich auf experimentelle Befunde, wonach ein empirischer Zusammenhang zwischen
der (FlieB-)Spannung und geometrisch bestimmbaren Strukturlingen ds; in der Form

o™ =, +Kdg' (2.2)

besteht (K...material-, temperatur-, geschwindigkeits- und vorgeschichtsabhingige
Konstante). Der Exponent n liegt zwischen 0,5 (sog. Hall-Petch-Verhalten) und 1 (sog.
Orowan-Mechanismus). Den physikalischen Hintergrund dafiir liefern vor allem Arbeiten,
die entweder eine Begrenzung des Laufweges der Versetzungen durch die Strukturldnge ds;
(n=1/2, s. z.B. [17]) oder eine kritische Spannung zum Ausbeulen von Versetzungen einer
gegebenen Segmentlidnge behandeln (=1, s. z.B. [18][19]). Im zweiten Fall wird die duflere
FlieBspannung mit einer ,,Quellspannung®™ gleichgesetzt. Die bestimmende Strukturldnge
kann dann z.B. mit der KorngroBe, einer durch die Versetzungsanordnung gegebene Sub-
korngréBe oder mit dem mittleren Versetzungsabstand (p)™"* korrelieren. Letzteres zeigt,
dass streng genommen eine enge Beziehung zwischen den Modellen bestehen kann, die den
Gleichungen (2.1) und (2.2) zugrunde liegen.

Insgesamt muss leider konstatiert werden, dass es bis heute keine allgemein anerkannte
geschlossene, selbstkonsistente Theorie fiir das makroskopische Verfestigungsverhalten von
kfz Metallen auf der Grundlage der mikroskopischen Mechanismen gibt [20], obwohl eine
umfangreiche experimentelle Basis vorliegt (s. z.B. Uberblicksartikel von Sevillano et
al.[21] und Siow et al.[22]). Die Ursachen dafiir sind sehr vielfiltig und anerseits in der
Komplexitdt und Statistik der mikroskopischen Versetzungserzeugungs- und Wechsel-
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wirkungsmechanismen zu suchen, die nur mit z.T. erheblichen Vereinfachungen bis zu einer
makroskopischen Ebene quantitativ behandelt werden konnen. Andererseits erschwert auch
die Entwicklung und z.T. qualitative Verdnderung von Gefiige und Mikrostruktur wihrend
der einsinnigen Verformung die einheitliche theoretische Beschreibung der hier ablaufenden
Verformungsprozesse.

In der vorliegenden Arbeit sollen zur Zugverformung von Ni-EK vor allem Beitrdge zur
Klarung der Aktivitdit von Versetzungen auf unterschiedlichen Gleitsystemen geleistet
werden. An Ni-VK mit Korngroflen d im Bereich zwischen d* und 3pm stehen Unter-
suchungen der Anderung von Ausgangs-Gefiige und -Mikrostruktur durch die einsinnige
Verformung im Mittelpunkt mit dem Ziel, Schlussfolgerungen iiber die die FlieBspannung
dominierenden Prozesse zu ziehen.

Zur Darstellung des mechanischen Verhaltens von Ni-EK und -VK bei symmetrischer,
dehnungsgesteuerter Zug-Druck- Wechselverformung, dem in vorliegender Arbeit haupt
sdchlich eingesetzten Verformungsmodus, werden gebrduchlicherweise die mechanische
Hystereseschleife o(g,), die Wechselverformungskurve, d.h. die Abhiéngigkeit der
Spannungsamplitude 6, von der Zyklenzahl N bei konstanter Amplitude €, der plastischen
Dehnung sowie die sogenannte Zyklische Spannungs-Dehnungs-Kurve (ZSD-Kurve) be-
nutzt, die die Spannungsamplitude G, bei Erreichen einer mechanisch stabilisierten Hyste-
reseschleife nach einer Sittigungszyklenzahl N; in Abhéngigkeit von der Dehnungs-
amplitude €, zeigt (Bild 2.2).
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Bild 2.2: Idealisierte mechanische Hystereseschleife o(g,) (a), Wechselverformungskurven G,(V) fiir Ni-VK
mit zyklischer Verfestigung (O) und zyklischer Entfestigung (4) (b) sowie Zyklische Spannungs-Dehnungs-
Kurven bei Raumtemperatur fiir Ni-VK mit KorngroBen d=3pum [23] sowie d=500nm [24](c).

Alle drei Kennfunktionen héingen fiir die gegebenen Verformungsamplituden €,, von den
Verformungsparametern Temperatur und Verformungsgeschwindigkeit, z.T. auch von
Gefiige und Mikrostruktur der Ni-Untersuchungsproben im Ausgangszustand ab. Typisch ist
jedoch immer, dass bereits vor Erreichen der Spannungsumkehr eine plastische Riick-
verformung auftritt (Bauschinger-Effekt [25]), die auf einfache Weise mit der Wirkung von
inneren Spannungen erklédrt werden kann (s. z.B. [26]). In den Wechselverformungskurven
zeigt sich fur Ni-EK und Ni-VK, die im Ausgangszustand weitgehend frei von Eigen-
verzerrungen bzw. -spannungen sind, eine Zunahme der Spannungsamplitude mit
wachsender Zyklenzahl bis zur mechanischen Stabilisierung [27]. Dagegen konnen bei Ni-
VK mit Korngroflen d<3pm, die im Ausgangszustand bereits hohe innere Spannungen auf-
weisen, sowohl Effekte der zyklischen Verfestigung, der Konstanz der Spannungsamplitude
als auch der zyklischen Entfestigung auftreten, wobei nicht immer vor dem Probenbruch ein
Zustand der mechanischen Stabilisierung erreicht wird [28]. Die ZSD-Kurven hidngen fiir
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rekristallisierte Ni-VK ohne Vorzugstextur mit &>3um nicht signifikant von der Korngrof3e
ab [23][29], wihrend fiir Ni-VK mit d<3um eine Zunahme der Sittigungsspannungs-
amplitude mit abnehmender Korngr6Be beobachtet wird (u.a. [24]). Fiir Ni-EK zeigt sich
eine starke Abhdngigkeit der ZSD-Kurven von der kristallographischen Orientierung der
Lastachsen (s. z.B. [30]), wobei vor allem ein breites Plateau der Sattigungsschubspannungs-
amplitude T,(Y,a) fiir mittelorientierte EK auffillt, das stark von der Temperatur abhingt
[31].

Obwohl es in der Literatur einige Versuche zur Modellierung dieser Kennfunktionen bei
zyklischer Verformung gibt, sind die Ergebnisse als noch unbefriedigender einzuschétzen als
bei einsinniger Verformung. Eine sehr detaillierte Untersuchung von hochaufgelosten Hyste-
reseschleifen an Ni-EK und -VK (4=40um) ergab, dass in der Schleife bis zu 4 Verfor-
mungsstadien abzuheben sind, fiir die jeweils ganz unterschiedliche analytische Funktionen
zur Beschreibung des experimentellen 6-e-Zusammenhanges gelten [32]. Es ist deshalb auch
nicht verwunderlich, dass erhebliche Abweichungen zwischen experimenteller und theore-
tisch vorhergesagter Hysterese auftreten, wenn wie beispielweise von Vinogradov et al. [33]
ausgehend vom Taylor-Zusammenhang t=0.Gbp"? nur eine kinetische Gleichung mit zwei
anzupassenden Parametern in der schon erwdhnten Form dp/dy=2/(bL,)-2yp/b fiir
Versetzungsgeneration und -annihilation fiir den Fit der Hysterese benutzt wird, wobei die
beiden Parameter der Versetzungslaufweg L; und der Annihilationsabstand y sind. Daran
andert auch die Tatsache wenig, dass dieses Vorgehen vor allem fiir VK mit Korngréfen
unter 1um vorgeschlagen wird [34], in denen die im néchsten Abschnitt darzustellenden
Effekte der Bildung rdaumlich heterogener ermiidungstypischer Versetzungsanordnungen
unterdriickt sind. Ahnliche Probleme bei der Modellierung der Hysterese treten auch in
weiteren Arbeiten auf, die von Ratengleichungen fiir die Anderung der Versetzungsdichte
wihrend zyklischer plastischer Verformung und einfachen konstitutiven Gleichungen fiir
den Zusammenhang zwischen (sehr globalen) Strukturparametern und mechanischen Grofen
ausgehen, wie z.B. bei Estrin [35]. Relativ gute Ergebnisse fiir die quantitative Beschreibung
der mechanisch stabilisierten Hystereseschleife von Ni-VK mit konventioneller Korngrof3e
erzielten Schwab et al. [36], indem sie komplexe Prozesse des Ausbeulens von Versetzungen
und der Wechselwirkung mobiler Versetzungen mit Versetzungsdipolen unter Bertick-
sichtigung der von der Kornorientierung abhidngigen ermiidungstypischen Versetzungsan-
ordnung betrachteten. Allerdings versagt dieses Modell bei plastischen Dehnungen >2x107
und es setzt das Vorhandensein der ermiidungstypischen heterogenen Versetzungsanordnung
voraus. Weitere Hystereseschleifen-Modelle, die das duBlere mechanische Verhalten der
Probe durch das Verhalten eines Verbunds von Strukturelementen auf unterschiedlichen
Malistabsniveaus beschreiben, werden unter 2.3 diskutiert.

Eine die Verfestigungskurve von Ni-Einkristallen gut anpassende Modellierung stammt
von Kleinert und Holste [37]. Dabei wird von einem System kinetischer Gleichungen ausge-
gangen, die die Beitrdge von insgesamt neun unterschiedlich spannungsabhidngigen
Mechanismen der Versetzungsbewegung, -erzeugung und -annihilation zur plastischen
Verformung und zur Strukturbildung erfassen. Allerdings kann auch hiermit weder eine gute
Voraussage fiir die Verfestigungskurve bei hohen Verformungsamplituden noch eine Be-
schreibung fir die Entwicklung der orientierungsabhingigen ermidungstypischen
Versetzungsanordnung geliefert werden.
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Es bleibt festzustellen, dass auch der Einsatz moderner mathematischer Methoden zur
Beschreibung der mechanischen Kennfunktionen, wie z.B. die Beschreibung der Plastizitét
durch Gradienten hoherer Ordnung sowie durch eine diskrete Versetzungsdynamik unter
Einschluss von GroBeneffekten [38], die Nutzung von Systemen partieller Differential-
gleichungen in der Kontinuums/Feld-Theorie [39] oder die Anwendung der Methode der
finiten Elemente auf der Basis von einfachen versetzungsbasierten konstitutiven Modellen
[40] bisher nicht zu einem allgemein anerkannten Durchbruch gefiihrt hat und vor allem kein
geschlossenes theoretisches Gebdude iiber die Herausbildung und Entwicklung von Mikro-
struktur (und Gefiige) bei Ermiidung existiert. Die vorliegende experimentell orientierte
Arbeit wird sich daher darauf beschridnken, bei zyklischer plastischer Verformung von Ni-
EK und von Ni-VK mit einem breiten KorngroBenspektrum Beitrdge zur Aufkldrung der
Verformungsprozesse in einem mechanisch stabilisierten Verformungszyklus zu leisten, in
dem keine Prozesse allgemeiner Strukturentwicklung mehr stattfinden. Dabei sollen vor
allem die rdumlichen Heterogenitét der Versetzungsanordnung und das Auftreten von weit-
reichenden Eigenspannungen als Folge heterogener plastischer Verformung im Mittelpunkt
stehen, was in den folgenden Abschnitten erdrtert wird.

2.2 Heterogene Anordnungen verformungsinduzierter Gitterdefekte

Sowohl bei einsinniger als auch insbesondere nach Erreichen des mechanisch stabili-
sierten Zustands bei zyklischer plastischer Verformung werden in Ni-EK und Ni-VK -so
wie in allen kfz Metallen - rdumlich heterogene Anordnungen verformungsinduzierter
Gitterdefekte beobachtet. Das betrifft z.B. Punktdefekte, wie aus Messungen des spezi-
fischen elektrischen Uberschusswiderstands geschlussfolgert werden konnte [41]. Im
Weiteren wird jedoch ausschlieSlich auf die heterogenen Anordnungen von Versetzungen
eingegangen, die mit der experimentellen Methode der Messung und Analyse von Bragg-
Beugungsprofilen quantitativ charakterisiert werden konnen.

Es zeigt sich, dass man eine Heterogenitit der Versetzungsanordnung auf ganz unter-
schiedlichen Mafstabsskalen findet, wobei Effekte, die durch die Kleinheit der Unter-
suchungsproben bedingt sind (s. z.B. [42]), ausdriicklich ausgeschlossen werden. Die
folgende Abbildung zeigt auf vier Mallstabsniveaus typische Beispiele fiir Versetzungs-
anordnungen nach zyklischer Verformung. Die in mittelorientierten EK auftretenden sog.
Persistenten Gleitbdnder (PGB), die mit in einer leitersprossendhnlichen Anordnung von
versetzungsdichten Winden in einer versetzungsarmen Umgebung verkniipft sind, lassen
sich mit der sie umgebenden sog. Matrix- oder Biindelstruktur als eine makroskopisch
heterogene Struktur auffassen, da sich die Ausdehnung der PGB {iiber den gesamten Proben-
querschnitt erstreckt (Bild 2.3 a).

Auf einem durch die mittlere Abmessung d der Kristallite gegebenen MaBstabsniveau
lasst sich ebenfalls eine Heterogenitit der Versetzungsanordnung von Kristallit zu Kristallit
feststellen. In Bild 2.3 b) befindet sich im mittleren hellen Korn eine PGB-Matrix-Struktur,
wihrend im dariiber liegenden Kristalliten eine reine Versetzungs-Biindel-Struktur auftritt.
Fiir eine gegebene Verformungsamplitude €,,=konst. hingt der vorherrschende Strukturtyp
in einem Kristalliten hauptsidchlich von seiner axialen Orientierung ab [23]. So herrscht in
mittelorientierten Kristalliten Biindel- bzw. PGB-Matrix-Struktur, in [111]-orientierten
Kristalliten eine fragmentierte Wand-Struktur, in [001]-orientierten Kristalliten Labyrinth-
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Struktur und bei [011]-Orientierung des Korns eine Flecken-Struktur vor. Die Vielfalt der
moglichen Strukturtypen wird allerdings eingeschrénkt, wenn der Korndurchmesser d<3um
ist (Bild 2.3c), wobei die Ausrichtung der versetzungsdichten Biindel oder Wénde wiederum
von der Kornorientierung abhangt.

5

| & ‘::T:...—*;}

e)

Bild 2.3: Heterogene Versetzungsanordnungen: a) PGB-Matrix-Struktur in mittelorientiertem Ni-EK, €,,~=
1,5x10™, b) Versetzungsstrukturen in Kristalliten unterschiedlicher Orientierung eines grobkristallinen Ni-VK,
€pi= 1x107, ¢) Versetzungsstrukturen in Kristalliten unterschiedlicher Orientierung eines Ni-VK mit ¢=3um,
Epi= 2x10”° (TEM-Hellfeld-Aufnahme), d) fragmentierte Versetzungswand-Struktur in [111]-orientiertem
Ni-EK, €,,= 1x107, e) Labyrinthstruktur in [001]-orientiertem Ni-EK, ermiidet bei 77K mit €,= 5x107, f)
Anordnung von Stufenversetzungen und Stufenversetzungsdipolen in mittelorientiertem Ni-EK, €,,= 2x107
(TEM-weak-beam- Aufnahme). Die Bilder a), b), d) und e) sind REM-Aufnahmen im Channelling-Kontrast
rickgestreuter Elektronen (invertiert).

In Ni-VK mit Korndurchmessern deutlich kleiner als 1um werden keine der genannten
ermiidungstypischen  Versetzungsstrukturtypen mehr registriert. Die  heterogene
Defektanordnung von Korn zu Korn &uflert sich dann vor allem im Auftreten von nahezu
defektfreien Kornern und solchen, die sehr hohe Defektdichten aufweisen [45]. Einzelheiten
dazu werden in Kapitel 5.3 diskutiert. Zur Kennzeichnung der mittleren KorngréBe d werden
im Weiteren die Kiirzel sc (single-crystalline), cc (coarse-crystalline), fc (fine-crystalline),
mc (micro-crystalline), smc (submicro-crystalline) und nc (nano-crystalline) nach Bild 2.4
verwendet.

100nm  1pm 10pm 100pm

| l ] ]
1 1 1 1 > d
nano-  submicro-  micro- fine- coarse- single-
crystalline crystalline crystalline crystalline crystalline crystalline
nc smc mc fc cc sC

Bild 2.4: Zur Bezeichnung der Gefiige nach dem mittleren Korndurchmesserd.
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In den angefiihrten Versetzungsstrukturtypen selbst kann wiederum die Heterogenitit der
Versetzungsanordnung auf einem sogenannten mesoskopischen Niveau betrachtet werden,
wobei die Struktur- bzw. Periodizitétslinge jetzt durch die abwechselnde Anordnung von
versetzungsreichen (dislocation dense region: DR) und versetzungsarmen (dislocation poor
region: PR) Gebieten bestimmt wird. Die GroéBenordnung fiir die Ausdehnung eines
mesoskopischen Strukturelements, d.h. eines DR bzw. PR, in Richtung des priméren
Burgersvektors liegt bei etwa 1um. Die genauen Strukturabmessungen hingen vor allem von
den Verformungsparametern plastische Dehnung (im Zugversuch) bzw. Dehnungsamplitude
und Verformungstemperatur sowie von der kristallographischen Orientierung ab. Zwei
exemplarische Beispiele zeigt Bild 2.3 fiir einen bei Raumtemperatur ermiideten [111]-orien-
tierten Ni-EK mit stark kondensierten versetzungsreichen Winden (d) und einen bei 77K
ermiideten [001]-orientierten Ni-EK mit Labyrinth-Struktur (e), in der PR und DR etwa
gleiche mesoskopische Abmessungen haben.

Untersucht man die Anordnung der Versetzungen innerhalb eines PR bzw. DR, so kann
man eine Heterogenitit auf einem mikroskopischen MaBstabsniveau feststellen, wobei die
Strukturlinge hier dem mittleren Versetzungsabstand (etwa zwischen 10 bis 500nm)
entspricht. Wie ausfiihrliche TEM-weak-beam Untersuchungen zeigen, konnen solchen
Strukturelementen vor allem einzelne primére Schrauben- und Stufenversetzungen, Stufen-
versetzungsdipole unterschiedlicher Linge und Hohe und sog. faulted dipols, bestehend aus
je zwei Partialversetzungen vom Shockley- und Lomer-Cottrell-Typ sowie drei Stapel-
fehlern, zugeordnet werden [44].

Einem Vorschlag von Schmidt [4] folgend, wird in der (vielkristallinen) Untersuchungs-
probe deshalb eine der Heterogenitdt der Versetzungsanordnung entsprechende, in sich
geschachtelte Einteilung des Probenvolumens in ein makroskopisches, kristallines,
mesoskopisches und mikroskopisches Strukturniveau mit den zugehorigen Struktur-
elementen V7 (makroskopisches Strukturelement), Vp, (kristallines Strukturelement), Vr,q
(mesoskopisches Strukturelement) und Vp,, (mikroskopisches Strukturelement) vorge-
nommen, die in Bild 2.5 dargestellt ist. Strukturelemente tibergeordneter Niveaus lassen sich
vollstidndig ausfiillen durch Elemente untergeordneter Niveaus.

Bild 2.5: Einteilung des Probenvolumens in Strukturelemente in sich geschachtelter Strukturniveaus (nach [4]).

Eine komplexe Modellierung der Entstehung heterogener Versetzungsanordnungen auf
den angefiihrten Strukturniveaus vor allem bei zyklischer plastischer Verformung gehort zu
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den groflen, noch ungeldsten Aufgaben beim Verstdndnis der Metallplastizitit. Zur Klassi-
fizierung des prinzipiellen Vorgehens in den bisher vorliegenden Arbeiten schligt Nabarro
[46] vor, energetische, kinematische und mechanistische Modelle voneinander zu unter-
scheiden. So konnte z.B. durch Kwon et al. [47] mit Hilfe der Eigendehnungsmethode die
elastische Energie einer periodischen Anordnung von Stufenversetzungsdipolen fiir PGB-
und Matrix- Versetzungsstruktur berechnet werden. Daraus lassen sich die Bedingungen
ableiten, unter denen die Bildung der PGB-Struktur mit ganz definierten geometrischen
Eigenschaften energetisch gegeniiber der Matrix-Struktur bevorzugt ist. Offen bleibt hier
z.B. in jedem Fall die Frage nach den konkreten Versetzungsmechanismen, die zur Um-
wandlung der Strukturen fithren. Ein einfaches kinematisches Modell wurde z.B. von
Burmeister und Hermann [48] entwickelt, das die Wechselwirkung zwischen Stufen-
versetzungsdipolen in nichtlinearen Integro-Differentialgleichungen erfasst, woraus die
Entwicklung der Versetzungsdichte in Abhidngigkeit von einer Koordinate und der Zeit
berechnet werden kann. Aus der anschlieBenden Stabilitdtsanalyse wurde abgeleitet, dass es
zur Herausbildung von Gebieten hoher Versetzungsdichte in versetzungsarmer Umgebung
kommt, wobei die ermittelte Periodizitétslinge bei etwa 1pum liegt, was den experimentell
beobachteten Mustern vom Grundsatz her entspricht. Ein dhnliches Vorgehen findet sich in
den Arbeiten von Walgreaf und Aifantis [49], die nichtlineare partielle Differential-
gleichungen vom Diffusions-Reaktions-Typ fiir die Entwicklung der Dichte mobiler und
immobiler Versetzungen bis zum 3-dimensionalen Fall aufstellten. Auch hier liefert eine
Stabilitdtsanalyse Aussagen iiber die Periodizititslangen der sich entwickelnden heterogenen
Versetzungsanordnung, die mit den experimentellen Ergebnissen qualitativ iibereinstimmen.
Einschriankend muss hier vermerkt werden, dass keine konkreten Mechanismen fiir den
Diffusionsterm benannt werden, der Einfluss von Verformungstemperatur und
-geschwindigkeit nicht berticksichtigt sowie die Abhédngigkeit der Versetzungsmuster von
der kristallographischen Orientierung nicht im Modell enthalten ist. Zu den mehr mecha-
nistischen Modellen gehoren z. B. die Arbeiten von Kratochvil und Kubin (u.a. [50]), in
denen das Mitreilen (sweeping) von kleinen Dipolschleifen durch gleitende Versetzungen
hauptverantwortlich fiir die Versetzungsmusterbildung bei zyklischer Verformung gemacht
wird. Die sehr aufwindigen Rechnungen beschreiben dabei vorrangig die Plastizierungs-
vorgédnge in der PGB-Struktur und kénnen nicht ohne weiteres zur Erklarung fiir die Vielfalt
der Versetzungsmuster herangezogen werden.

Wie bereits in Abschnitt 2.1 festgestellt wurde, soll und kann das Grundanliegen der
vorliegenden Arbeit angesichts der Schwierigkeiten bei der theoretischen Beschreibung der
Herausbildung und Entwicklung der Versetzungsmuster nur darin bestehen, die auftretenden
heterogenen Versetzungsanordnungen bei der Interpretation der Bragg-Beugungsprofile in
angemessener Weise zu beriicksichtigen und zur Aufkldrung der Plastizierungs vorgidnge in
diesen mehr oder weniger stabilisierten Strukturen beizutragen.

2.3 Heterogenitiit der plastischen Verformung und weitreichende
Eigenspannungen
Obwohl die im vorigen Abschnitt im Uberblick dargestellten, experimentell fundierten

Erkenntnisse tiber die Heterogenitédt der Versetzungsanordnung auf unterschiedlichen Maf3-
stabsskalen allgemein bekannt und akzeptiert sind, gibt es hinsichtlich der Frage, ob in ein-
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phasigen Metallen die plastische Verformung auf den unterschiedlichen Strukturniveaus
homogen oder heterogen verlduft, keine Einigkeit. Das liegt zum einen daran, dass in vielen
Fillen, z.B. bei der einsinnigen Verformung, die duflere mechanische Spannung so mit der
mittleren Versetzungsdichte korreliert, wie es nach dem Taylor-Modell fiir eine verschmierte
Versetzungsanordnung erwartet werden kann und damit keine Notwendigkeit der
Betrachtung heterogen verlaufender Verformungsprozesse zu bestehen scheint. Energetische
Betrachtungen fithren zu der Annahme, dass die bei zyklischer plastischer Verformung
beobachteten Versetzungsstrukturen sog. Low Energy Dislocation Structures (LEDS) sind
(u.a. [51][52]), in denen die Versetzungen in den DR ein Taylorgitter bilden und die
plastische Verformung trotz heterogener Versetzungsanordnung homogen verlaufen sollte,
wobei allerdings in PR und DR ganz unterschiedliche Mechanismen der
Versetzungsbewegung ablaufen miissten. Das konnten beispielsweise weitreichende
Bewegungen von Stufen- und Schraubenversetzungen in den PR sein, die nicht mit einer
Polarisation der Versetzungen am Rand der DR und damit mit einem mesoskopisch
weitreichenden Verzerrungsfeld verbunden sind, oder ein Flippen der Dipole in den DR in
einem Lastzyklus. Bei diesen Vorstellungen bleiben jedoch viele experimentelle Nachweise
zur Heterogenitdt der Verformung auBler Acht und auch wegen der stets lokal erfolgenden
Materialschadigung bei einsinniger und zyklischer Verformung muss gefragt werden, ob in
der Berlicksichtigung der Inhomogenitit des Verformungsgeschehens nicht ein zentraler
Aspekt in den Konzepten der plastischen Verformung einphasiger Metalle bestehen sollte.
Dabei wire unbedingt zu kldren, inwieweit die inhomogene plastische Verformung auch mit
der Entstehung weitreichender innerer Spannungen verbunden ist, die zu einer Abweichung
der lokalen von der auflen messbaren makroskopischen Spannung fiihren.

Im Folgenden sind einige experimentelle Belege fiir die Inhomogenitét der plastischen
Verformung zusammengestellt. Auf makroskopischem Niveau stellen die PGB in EK eine
extreme Form der Verformungslokalisation dar. Die starke Abgleitung in den PGB ist mit
der Herausbildung eines Oberflichenreliefs von Extrusionen und Intrusionen verbunden
(Bild 2.6 a). Aus Untersuchungen mit dem Atom-Kraft-Mikroskop (AFM) lassen sich aus
der Hohe der Gleitstufen, die in einem Halbzyklus auf der Probenoberfldache entstehen, sogar
quantitative Aussagen iiber die Abgleitung in den gleitaktiven Zonen ableiten. Eine Haufig-
keitsverteilung dieser Abgleitungen zeigt Bild 2.6 b) fiir einen bei 77K verformten Ni-EK
nach Hollmann [53]. Die mittlere Abgleitung in den Gleitzonen ist etwa 20 mal grofer als
die duBere Abgleitamplitude. Ahnliche Verhiltnisse findet man auch nach zyklischer
Verformung bei Raumtemperatur. Auf kristallinem Strukturniveau zeigt sich die Inhomo-
genitdt der plastischen Verformung in einer sehr heterogenen Bedeckung der
Oberflachenkristallite mit Gleitspuren (Bild 2.6 ¢, [54]). Es wurde festgestellt, dass vor allem
in Kristalliten, bei denen die Lastachse in der Mitte des stereographischen Orientierungs-
dreiecks liegt, Gleitspuren erscheinen, wogegen bei Kristalliten mit Orientierungen nahe an
der [111]- und [001]-Richtung héufig keine Gleitspuren des primiren Gleitsystems auftreten.
Das deutet darauf hin, dass ein enger Zusammenhang zwischen der kristallographischen
Orientierung und der Hohe der Abgleitung im Kristalliten besteht. Dariiber hinaus ergaben
neueste AFM-Messungen an Ni-VK, dass PGB auch in Kristalliten gebildet werden und
dhnlich wie in EK ein weites Abgleitspektrum aufweisen [56].
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Bild 2.6: Nachweis der Inhomogenitit der plastischen Verformung durch Untersuchungen der Gleitaktivitit auf
der Probenoberfliche. a) Extrusionen auf einem ermiideten Ni-EK (g,,= 1x107), b) Haufigkeitsverteilung der
Abgleitung von Gleitbéndern in einem halben Lastzyklus an einem bei 77K ermiideten mittelorientiertem EK
(Ypa= 3x107), Hollmann [53], c) Gleitspuren in Kristalliten (@=250um) eines ermiideten Ni-VK (g,,= 1x107),
Tirschler et al. [54], d) Gleitspuren auf der Oberfliche eines smc Cu-VK, AFM-Untersuchungen von
Vinogradov [55].

Das Bild 2.6 d) zeigt als Beispiel auf der Oberfliche eines smc Cu-VK Gleitspuren, die
mit lokaler Versetzungsaktivitidt in der Nihe der Korngrenzen, aber auch mit einem von
Korn zu Korn unterschiedlichem Korngrenzengleiten in Verbindung gebracht werden
konnen [55].

Der Nachweis der Verformungsinhomogenitit auf einem mesoskopischem Niveau ist
nicht ohne weiteres aus Oberfldchengleitspuren moglich. Anzeichen fiir eine mesoskopisch
inhomogene Verformung lieferten beispielsweise in-situ Beobachtungen der Versetzungs-
bewegung in einer TEM-Folie eines ermiideten Ni-EK, die eine kollektive Bewegung von
Einzelversetzungen in den PR zeigten [57]. Die meisten Hinweise auf eine mesoskopisch
heterogene plastische Verformung sind allerdings me hr indirekter Natur, da sie auf der Wir-
kung von weitreichenden inneren Spannungen beruhen, die Folge heterogener plastischer
Verformung sein konnen.

Einen quantitativen Zusammenhang zwischen solchen weitreichenden Spannungen und
einer Abgleitdifferenz liefert z.B. die folgende Beziehung nach Arbeiten von Kroner [58]
und Eshelby [59] im Rahmen der elastisch isotropen linearen Elastizitédtstheorie mit
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In dieser Formel steht ¢, fiir die lokale Spannung in einem Einschluss, X; ist die dufere

Spannung, Ei‘j’? die mittlere plastische Verformung des gesamten Volumens und 85 die

plastische Verformung im Einschluss. Der Term 2I'G( Elf-s; ) beschreibt die Eigen-

spannung im Einschluss. Der Faktor I" hdngt von der Form des Einschlusses ab. Er betrdgt 1
fir den Fall der mechanischen Parallelschaltung der Volumina und =0,5 fiir einen kugel-
formigen Einschluss bei einer Poissonzahl des Materials von 1/3. In einer Reihenschaltung
ist '=0. Wenn man also in einer Probe experimentelle Beweise fiir weitreichende Eigen-
spannungen (X,;~0) auf einem Strukturniveau findet, so kann umgekehrt auf eine heterogene
plastische Verformung der zugehorigen Strukturelemente geschlossen werden.

Eine Moglichkeit der quantitativen Bestimmung lokaler Spannungen besteht in der
Messung der Kriimmung von Versetzungen, da es seit langem etablierte und stindig weiter-
entwickelte Modelle fiir den Zusammenhang zwischen der wirkenden Spannung, der Linien-
spannung der Versetzung und der Versetzungskriimmung gibt (u.a. [60][61]). Neben den
schon erwdhnten experimentellen Arbeiten von Mecke und Messerschmidt [57] an Ni gibt es
solche Messungen an zyklisch verformtem Cu mit PGB-Struktur ([62][63]), die sich so
deuten lassen, dass in den versetzungsarmen PGB-Kanidlen weitreichende innere
Spannungen auftreten, die der &uleren Spannung entgegen wirken.

Eine zweite Moglichkeit des Nachweises weitreichender innerer Spannungen an ferro-
magnetischem Ni besteht in der Untersuchung des Verhaltens magnetischer Kenngrofen, die
auf der Spannungsanisotropie des Materials beruhen. So konnte von Buque et al. [64] aus der
Analyse des Barkhausenrauschens an zyklisch verformten Ni-EK mit PGB-Struktur auf die
Existenz makroskopischer Druck-Eigenspannungen in den PGB sowie auf sich im Halb-
zyklus dndernde mesoskopische Eigenspannungen geschlossen werden. Im Konzept von sich
im Verformungszyklus in typischer Weise dndernden Eigenspannungen mit mesoskopischer
Reichweite lassen sich auch die von Schumann ([65][66]) stammenden Ergebnisse der
Messung von Koerzitivfeldstirke Hc und Anfangssuszeptibilitit %, an Ni-EK und -VK im
mechanisch stabilisierten Zustand interpretieren, die in Bild 2.7 b-d dargestellt sind.

Das Maximum der magnetischen KenngréBen nach Entlasten von der Spitze der mecha-
nischen Hysterese kann interpretiert werden als Maximum eines mittleren Quadrats
mesoskopischer Eigenspannungen, das den Eigenspannungen der mesoskopischen Struktur-
elemente zugeordnet wird. Abhédngig von der Verformungsamplitude wird im Verlauf eines
Halbzyklus ein Eigenspannungsminimum bei plastischen Dehnungen zwischen €,,/2 und 0
erreicht. Es bestehen allerdings wie immer bei magnetischen Messmethoden erhebliche
Probleme, die Grofle der Eigenspannungen auch quantitativ zu bestimmen.

Ein ganz analoges Verhalten zu den magnetischen Kenngroflen zeigt auch die Integral-
breite [ von Bragg-Beugungsprofilen im Lastzyklus. Erste Ergebnisse solcher ront-
genographischen Untersuchungen von Weile und Schmidt [67] zeigt Bild 2.7 e) fiir einen
ermiideten, mechanisch stabilisierten fc Ni-VK. Urspriinglich wurde die ,,Schmetterlings-
form* des Verhaltens von B(g,) mit der Anderung der Versetzungsdichte im Lastzyklus in
Verbindung gebracht, die dann in zyklisch verformten Ni-VK Minima innerhalb und
Maxima an den Spitzen der mechanisch stabilisierten Hysterese annehmen miisste. Diese
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Interpretation lisst sich jedoch nicht mit Messungen des spezifischen Uberschusswiderstands
Ap in Ubereinstimmung bringen, der nicht auf die weitreichenden Verzerrungsfelder der
Versetzungen sondern vorrangig auf die Gitterstérung im Versetzungskern reagiert. Es zeigt
sich, dass in ermiideten Ni-VK Ap und damit die Versetzungsdichte an den Punkten mini-
maler magnetischer GréBBen und minimaler Rontgen-Integralbreite gerade maximal ist (Bild
2.7 £[68]) und in ermiideten Ni-EK sich die Versetzungsdichte im stabilisierten Zyklus nicht
wesentlich @ndert (Bild 2.7 g [69]). Bei dieser Interpretation des Zyklusverhaltens von Ap
nutzt man die Erkenntnis, dass die Neigung der Ap(g,)-Kurven zwischen Druck- und Zug-
eckpunkt magnetostriktiven Effekten in Ni zugeordnet werden kann [69]. Ein wichtiges
Anliegen der vorliegenden Arbeit besteht darin, die von Weile und Schmidt [67] gemessene
Abhiangigkeit B(g,) auf Spektren weitreichender Eigenspannungen zuriickzufiihren und diese
dann auch quantitativ zu berechnen.
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Bild 2.7: Experimentelle Belege fiir die Anderung weitreichender innerer Spannungen (b-e) und der
Versetzungsdichte (f, g) im Lastzyklus nach Entlasten. a) Schematische Darstellung des Entlastungsvorgangs,
b) Koerzitivfeldstirke H(g,) bei 77K fiir fc Ni-VK nach Ermiidung mit verschiedenen Dehnungsamplituden €,
c) Koerzitivfeldstirke H{(€,) bei Raumtemperatur (obere Kurve) und 77K fiir mittelorientierte Ni-EK, d)
Kehrwert 1/),(€,) der Anfangssuszeptibilitit bei Raumtemperatur fiir fc Ni-VK nach Ermiidung mit
verschiedenen Dehnungsamplituden €,, €) Integralbreite Bo(g,) von 420-Bragg-Beugungsprofilen fiir fc Ni-
VK, 1) spezifischer Uberschusswiderstand Ap(e,) fiir fc Ni-VK, g) spezifischer Uberschusswiderstand Ap(e,)
fiir mittelorientierte Ni-EK mit PGB-Struktur.
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Die bisher wohl gewichtigsten experimentellen Belege fiir das Vorhandensein von Eigen-
spannungen mit mesoskopischer Reichweite lieferten Messungen der Asymmetrie von hoch-
aufgelost gemessenen Bragg-Beugungsprofilen. In einem relativ einfachen Modell von
Ungar et al. [70] werden PR und DR als unabhidngig voneinander kohérent streuende
Bereiche aufgefasst, wobei sich die daraus resultierenden Teilprofile wegen der sehr unter-
schiedlichen Versetzungsdichte und -Anordnung in Breite und Form deutlich voneinander
unterscheiden. Bestehen in PR und DR unterschiedliche mittlere Dehnungen in Richtung des
bei der Bragg-Beugungsprofilmessung verwendeten Beugungsvektors, so sind die Teil-
profile gegeneinander verschoben, was zu einer messrichtungsabhéngigen Asymmetrie des
sich aus den Teilprofilen additiv zusammensetzenden Gesamtmessprofils fiihrt. Asym-
metrische Beugungsprofile wurden zunéchst an einsinnig verformten Cu-EK ([70][71]) und
spater auch an Einzelkristalliten von zyklisch verformten cc Cu-VK in einem Verformungs-
zyklus [72] gemessen und quantitativ mit weitreichenden Eigenspannungen korreliert. Man
erhélt in jedem Fall, dass die weitreichenden Eigenspannungen in den PR der betrachteten
Zell-Strukturen der dulleren Spannung entgegengesetzt gerichtet sind und -unter Beachtung
der Mischungsregel fiir Eigenspannungen entsprechend den Volumenanteilen von PR und
DR- in den DR die duflere Spannung unterstiitzen. Mit Gleichung (2.3) folgt daraus, dass die
plastische Verformung in den PR der untersuchten Versetzungsstrukturtypen immer gréBer
als die in den DR sein muss.

In den in der Literatur vorrangig diskutierten Modellen, die zumindest prinzipiell von
einer heterogenen plastischen Verformung bei einsinniger und zyklischer Plastizitit aus-
gehen, werden allerdings die oben genannten experimentellen Ergebnisse tiber weitreichende
Eigenspannungen ganz unterschiedlich benutzt und bewertet.

Die meisten dieser Modelle beschiftigen sich mit dem Verformungsverhalten der PGB-
Struktur, die auf Grund der hohen Verformungslokalisation rissauslésend wirkt und damit
unter Anwendungsaspekten von besonderem Interesse ist. Vorwiegend werden dabei die
Plastizierungsvorginge auf einem mesoskopischem Niveau beschrieben. Im Folgenden
sollen wichtige Aussagen dieser Modelle im Hinblick auf ihre Konsequenzen fiir weit-
reichende Eigenspannungen dargelegt werden, damit im Umkehrschluss aus deren experi-
mentellem Nachweis und quantitativer Bestimmung Schlussfolgerungen iiber die Verfor-
mungsmechanismen getroffen werden konnen.

In einer ersten Gruppe von Modellen geht man im einfachsten Fall davon aus, dass PR
und DR sich elastisch gleich verformen, ihre (ideale) plastische Verformung jedoch bei
unterschiedlichen FlieBspannungen ©;<0, einsetzt. Nimmt man an, dass PR und DR
mechanisch parallel geschaltet sind, so ergibt sich die in Bild 2.8 a) schematisch dargestellte
Verformungskurve, die bei Giiltigkeit des Masing- Verhaltens leicht zu einer mechanischen
Hystereseschleife vervollstidndigt werden kann. Die auBen messbare Spannung & ergibt sich
mit den Volumenanteilen f; und f; der PR und DR zu 6 =f; 0, + f, 0, . Dieses Modell geht
vor allem auf Mughrabi (u.a. [73][74]) zurick und wird als 2-Komponentenmodell
(composite model) bezeichnet. Bei Entlastung des Verbundes nach Zugverformung treten
dann bezogen auf die Richtung der Lastachse in den PR Druckeigenspannungen ¢,"<0 und
in den DR Zugeigenspannungen 6,0 auf. In einer versetzungsphysikalisch orientierten
Betrachtung fiihrt die hohere plastische Verformung in den PR zu einer Ablagerung von sog.
Interface- oder geometrisch notwendigen Stufenversetzungen, die an den Grenzflichen
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zwischen PR und DR jeweils ein abwechselndes Vorzeichen besitzen. Verformen sich alle
PR und DR jeweils gleich, so ergibt sich eine periodische Anordnung nach Bild 2.8 b),
wobei die Dichte der geometrisch notwendigen Versetzungen von der Abgleitdifferenz
zwischen PR und DR abhidngt. Solche Anordnungen von polarisierten Stufenversetzungen
wurden im Detail fiir Einfach- und fiir Mehrfachgleitung bereits in [74], und in [75] auch fiir
den Fall von FlieBspannungsgradienten in PR und DR diskutiert. Thre Auswirkungen hin-
sichtlich der Ausbildung von Missorientierungen, auf die lokalen FlieBspannungen selbst
sowie deren Erreichbarkeit unter dem Einfluss der weitreichenden inneren Spannungen sind
noch heute Gegenstand zahlreicher Untersuchungen ([76] - [78]).

- c - L - -
0 ks T b | -

PR DR

a) b)

Bild 2.8: 2-Komponenten-Modell. a) Elastisch-ideal plastisches Verformungsverhalten parallelgeschalteter PR
und DR gleichen Volumenanteils mit den FlieBspannungen &, und&, und Eigenspannungen c," und 6," nach

Entlastung (fett: duBere Verformungskurve), b) schematische Darstellung der Anordnung von Interface- bzw.
geometrisch notwendigen Versetzungen auf der priméren Gleitebene.

Wie leicht einzusehen ist, muss sich in einer stabilisierten Struktur das Vorzeichen der
Interface- Versetzungen an einer PR/DR-Grenzfliche vom Zug- zum Druckeckpunkt des
Lastzyklus gerade umkehren. Wegen des Tensorcharakters des mit den Interface- Verset-
zungen verbundenen Verzerrungsfeldes sollte es auch eine eindeutige Richtungsabhiangigkeit
der mittleren Verzerrungen von PR und DR geben. In der Arbeit von Ungar, Mughrabi,
Ronnpagel und Wilkens [70] werden aus der rontgendiffraktometrisch gemessenen
Richtungsabhéngigkeit der Asymmetrie von Bragg-Beugungsprofilen die mesoskopischen
Eigenspannungen fiir die Versetzungszellstruktur in zugverformten [001]-orientierten Cu-
EK erstmals quantitativ ermittelt. Das dient seither als eine fundamentale Stiitze des 2
Komponenten-Modells [79].

In der Arbeit von Hecker und Burmeister [80] wird in einer 2-dimensionalen kontinuums-
mechanischen Einschlussndherung (I'<1) das Profil der inneren Spannungen fiir eine perio-
dische PGB-Struktur mit einer Plastizierungsdifferenz zwischen PR und DR beschrieben. Es
zeigt sich hier, dass die inneren Spannungen innerhalb eines PR bzw. DR sehr inhomogen
verteilt sind und die Angabe von mittleren Eigenspannungen fiir PR und DR nur eine grobe
Néherung darstellt.

Auch die glatte Form der gemessenen dulleren Hystereseschleifen kann in einem
2-Komponenten-Modell nur unvollstidndig interpretiert werden. Dieses Problem lésst sich
zumindest teilweise 16sen, wenn eine statistische Verteilung der FlieBspannungen mesosko-
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pischer Strukturelemente angenommen wird. Von Holste und Burmeister [81][82] stammt
ein Modell, in dem zunéchst davon ausgegangen wird, dass aus der zweiten Ableitung der
mechanischen Hysterese 6(£e) die FlieBspannungsverteilung der mesoskopischen Struktur-
elemente in einer Parallelschaltung bestimmt werden kann. Das sukzessive Abarbeiten des
FlieBspannungsspektrums im Verlauf eines Verformungszyklus® fiithrt zu einem sich im
Zyklus verandernden Spektrum mesoskopisch weitreichender Eigenspannungen. Es wird ein
Formalismus entwickelt, wonach aus der duBleren Form der Hysterese fiir jeden Punkt im
Zyklus das mittlere mesoskopische Eigenspannungsquadrat nach Entlastung berechnet
werden kann. Die Analyse der gemessenen Hystereseschleifen von fc Ni-VK fiihrt zu der
»Schmetterlingsform* des Verlaufs des mesoskopischen Eigenspannungsquadrats im Zyklus
(Bild 2.9 a), der dem schon besprochenen Verhalten magnetischer und rontgenographischer
KenngroBen entspricht.

Eine einfache Form der Ubertragung dieses Modells auf eine versetzungsphysikalische
Basis zeigt Bild 2.9 b. Hier wird vorgeschlagen, von einer indirekten Proportionalitit
zwischen der FlieBspannung in einem PR und seiner Breite auszugehen, und damit das
Spektrum der PR-Abmessungen mit dem FlieBspannungsspektrum zu verbinden. Die Dichte
der Uberschussversetzungen ist dann wieder der Abgleitdifferenz zwischen einem PR und
den benachbarten DR proportional. Zumindest ein gewisser Bereich der Hystereseschleife
von Ni-EK kann nach Kleinert ([83][32]) recht gut quantitativ mit dem Spektrum der PR-
Breite korreliert werden.
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Bild 29: Statistisches mesoskopisches Modell. a) Abhidngigkeit des mittleren Quadrats mesoskopischer
Eigenspannungen von der plastischen Dehnung im Lastzyklus fir ermiidete fc Ni-VK, b) schematische
Darstellung der Anordnung von Interface- bzw. geometrisch notwendigen Versetzungen auf der priméiren
Gleitebene bei nicht streng periodischen Anordnungen von PR und DR.

Treten 1in einer Versetzungsstruktur sehr breite Spektren mesoskopischer
Eigenspannungen auf, so sollte sich das nicht nur in der Umkehr der Asymmetrie eines
Bragg-Beugungsprofils sondern auch in einer merklichen Verdnderung seiner Breite und
Form im Verformungszyklus bemerkbar machen, die wiederum eine typische Abhéngigkeit
von der Messrichtung aufweisen muss, wenn beispielsweise nur auf einem Gleitsystem die
plastische Verformung heterogen verlduft, wie man es fiir PGB-Strukturen erwartet.

Eine Abwandlung der bisher diskutierten Modelle fiir die zyklische Plastizitét findet sich
in den Arbeiten von Bretschneider und Holste [84] sowie Hahner et al. [85]. Es wird hier vor
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allem versucht, auf einer mikroskopischen Ebene die Temperaturabhidngigkeit der ZSD-
Plateauspannung T, pi,e fiir mittelorientierte Ni-EK mit den Vorgéngen in der PGB-Struktur
zu erkldaren. Eine Gemeinsamkeit mit dem 2-Komponenten- und mit dem statistischen
Modell besteht darin, dass davon ausgegangen wird, dass auch in den versetzungsreichen
PGB-Wiénden im Verlauf eines Lastzyklus die FlieBspannung 7y, erreicht wird. Sie ist

bestimmt durch die Spannung, die bendtigt wird, damit eine Stufenversetzung eine Anord-
nung von Versetzungsdipolen durchlaufen kann, was von Differt und Essmann [86] ausfiihr-
lich diskutiert wird und auf Arbeiten von Neumann [87] zuriickgeht. Die Plateauspannung
kann dann direkt auf Parameter der Dipolhdhenverteilung und zwei Fitparameter zuriickge-
fithrt werden, die die FlieBspannung in den versetzungsfreien Kandlen mit der Kanalbreite
sowie die FlieBspannung der PGB-Wiénde mit der Dipoldichte der Wénde verkniipfen. Der
entscheidende Unterschied zum 2-Komponenten-Modell mit Interface- Versetzungen besteht
jedoch in der Annahme, dass 7y lokal durch die von Versetzungs-pile-ups erzeugte
Spannungskonzentration erreicht wird. Zwischen den FlieBspannungen 7, und 7, in PGB-

Winden und -Kanilen, der Wandbreite dy und der Kanalweite d besteht dann ein Zusam-
menhang der Form ;=7 (dc/dw)"”. Die pile-ups sollten sich dabei unter Last formieren,

jedoch bei Entlastung wieder relaxieren. Dies wiirde bedeuten, dass die mesoskopischen
Eigenspannungen wenn nicht verschwinden, so doch deutlich geringer als in einem Ein-
schlussmodell ausfallen miissten.

Eine ganze Reihe von Arbeiten, die sich mit dem Verformungsverhalten der PGB-
Struktur beschiftigen und von einer mesoskopisch heterogenen Verformung ausgehen,
stammen von Pedersen (u.a. [88][89][90]). In allen von Pedersen vorgeschlagenen Modellen
(inclusion substructure model (ISM), static-dynamic model (SDM), nanotheory (NT)) wird
davon ausgegangen, dass sowohl in den versetzungsreichen als auch in den
versetzungsarmen Gebieten die lokale FlieBspannung erreicht wird. Fiir die DR wird das
tiber einen Taylorzusammenhang wie in Gleichung (2.1) oder iiber einen Zusammenhang
zwischen 7y und dem Kehrwert der Hohe der Stufenversetzungsdipole in den Wénden

formuliert. In den versetzungsarmen Gebieten sollte die FlieBspannung dagegen durch das
Ausbeulen von Versetzungen mit der Segme ntldnge dc und nicht etwa durch einen Taylor-
zusammenhang zwischen 7. und der Wurzel pc'? aus der lokalen Versetzungsdichte

bestimmt sein. Die DR werden als harte Einschliisse betrachtet, so dass die weitreichenden
inneren Spannungen in den DR {iber eine Einschlussndherung nach (2.3) ermittelt werden
konnen, die immer die dullere Spannung unterstiitzen. Allerdings wird wegen der speziellen
Geometrie der PGB-Winde davon ausgegangen, dass der Akkommodationsfaktor I und
damit letztlich auch die Eigenspannungen klein sind.

AbschlieBend sollen hier bei der Diskussion von Modellvorstelllungen, die die heterogene
Versetzungsanordnung bei der Beschreibung der Plastizierungsvorgidnge auf mesosko-
pischem Niveau beriicksichtigen, die Beitrdge von Brown (u.a. [91][92][93]) angefiihrt
werden. Die Grundidee besteht in der Annahme, dass sowohl die Spannung Ty; bei einsin-
niger Verformung (s. Bild 2.1b) als auch die temperaturabhingige ZSD-Plateauspannung
Tas plat DEstimmt wird durch die Passierspannung von zwei Schraubenversetzungen in einem
kritischen Abstand, der sich aus dem Wirkungsquerschnitt fiir das Quergleiten der
Versetzungen durch thermisch aktivierte Bewegung von jogs ergibt. In der PGB-Struktur sei
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diese Spannung auch gleich der Orowan-Spannung, die fiir das Ausbeulen von geraden
Schraubenversetzungen in den PGB-Kanélen notwendig ist. Die Plateauspannung ergibt sich
dann aus der Summe von Ausbeul- und Passierspannung fiir Schraubenversetzungen in den
versetzungsarmen Kanidlen. Das Verhalten der versetzungsreichen Winde wird als
»statistisch deformierbar bezeichnet, was bedeutet, dass einzelne Stufenversetzungen teil-
weise in die Wand eindringen und dort mit den Stufenversetzungsdipolen wechselwirken.
Die dabei auftretende Spannung Tw wird nicht wie im 2Komponentenmodell als Flie§3-
spannung der Wand aufgefasst und tragt auch nicht wie dort zur ZSD-Plateauspannung bei.
Weitreichende innere Spannungen sind in den Modellvorstellungen von Brown zwar prinzi-
piell wie in einem Einschlussmodell zugelassen und haben in DR und PR die gleichen Vor-
zeichen wie im 2-Komponentenmodell. Sie tauchen jedoch in den Gleichungen zur
Beschreibung von T, pi, nicht explizit auf, da hier nur die Spannung in den Kanélen eingeht,
die sich bei insgesamt kleinem I'=0,17 [93] fiir die PGB-Winde wegen des groflen
Volumenanteils der Kanéle und der daraus resultierenden kleinen Kanal-Eigenspannung nur
unwesentlich von T, pi,e unterscheidet. Eine entscheidende Konsequenz der Brownschen
Modellvorstellungen besteht darin, dass keine Taylorbeziechung Tw=0.Gb(py,)" zwischen der
lokalen Spannung Ty in den Wénden (unter Beriicksichtigung der weitreichenden Eigen-
spannung) und der Wandversetzungsdichte p,, erwartet werden kann.

Die Beschreibung der plastischen Verformung von kfz Metallen mit grob- bis fein-
kristallinem Gefiige auf einem kristallinen Strukturniveau hat eine lange Tradition. Die
klassischen Modelle stammen von Sachs [94] und Taylor [95]. Im Sachs-Modell wird ange-
nommen, dass in einem VK die plastische Verformung eines Kristalliten mit der des Ein-
kristalls gleicher kristallographischer Orientierung iibereinstimmt und Einfachgleitung vor-
herrscht. Die Einhaltung von Kompatibilitdtsbedingungen zwischen den Kristalliten ist dabei
streng genommen nicht gewdhrleistet. Es gilt 6=Mgt fiir den Zusammenhang zwischen
duBerer Spannung ¢ und mittlerer Schubspannung T sowie €,=Y,/Ms fiir den Zusammenhang
zwischen dulBerer plastischer Dehnung €, und mittlerer Abgleitung 7, {iber den Sachsfaktor
Ms=2,24. Wegen des unterschiedlichen EK-Verfestigungsverhaltens in Abhéngigkeit von
der Orientierung der Lastachse im Kristalliten miisste nach (2.3) bei einer Parallelschaltung
der Kristallite mit erheblichen Eigenspannungen von Kristallit-Reichweite zu rechnen sein.
Im Taylor-Modell wird dagegen angenommen, dass in allen Kristalliten zur Einhaltung der
Kompatibilitidtsbedingungen eine Abgleitung 7; auf fiinf Gleitsystemen stattfindet, die dazu
fithrt, dass in der Summe die plastische Verformung jedes Kristalliten gleich der dueren
plastischen Verformung ist. Welche fiinf Gleitsysteme betétigt werden, hangt jeweils von der
axialen Kornorientierung ab und werden nach einem Minimumprinzip fiir die Abgleitsumme
Xy; ausgewdhlt. Der mittlere Taylorfaktor M in der Beziehung =Mt betrigt 3,06. Wegen
der einheitlichen plastischen Verformung aller Kristallite sollten bei Giiltigkeit dieses
Modells keine Kristallit-Eigenspannungen auftreten. Es hat sich gezeigt, dass das Taylor-
Modell eine angemessene theoretische Grundlage fiir die Beschreibung des Verhaltens der
kfz VK vor allem fiir gro3e (einsinnige) plastische Verformungen bildet.

Experimentelle Ergebnisse weisen darauf hin, dass besonders bei kleinen plastischen Ver-
formungen eher Einfachgleitung in den Kristalliten auftritt und erst bei hoheren Verfor-
mungen Vielfachgleitung beobachtet wird. Es gibt in der Literatur daher zahlreiche Modifi-
zierungen des Sachs- und des Taylor-Modells zur Anpassung der theoretisch vorhersagbaren
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an die an VK gemessenen Kennfunktionen. So wird in der bereits erwdhnten Arbeit von
Kroner [58] letztlich die Vielkristall-Verfestigungskurve wieder aus den Kurven ent-
sprechend orientierter EK unter der Annahme von Einfachgleitung abgeleitet, die lokale
Spannung 6;; im Korn ergibt sich jedoch aus der Summe von dulerer Spannung X;; und der
Eigenspannung GE,-j, und diese wiederum aus der Differenz von mittlerer plastischer Ver-

formung E§ und der Kornverformung 81-5-7 nach Gleichung (2.3). Die Hohe der Eigenspan-

nungen ist dann abhidngig vom Akkommodationsfaktor I'. In der Arbeit von Schmidt [96]
wird das Kroner-Modell zur Berechnung der kristallinen Eigenspannungen benutzt unter der
Annahme, dass in den Kristalliten nur Einfachgleitung herrscht und die Abgleitung eines
Kristalliten proportional zum Orientierungsfaktor p,;, des Kristalliten ist. Eine detaillierte
Diskussion dieses Modells erfolgt in Abschnitt 3.3.2 /1. Noch kleinere Eigenspannungen fiir
zyklische plastische Verformung ergeben sich im Modell von Burmeister und Berndt [97],
die den Grundgedanken des Kroner-Modells folgen, jedoch von einer stark vereinfachten
Verteilung der Kristallitorientierungen und speziellen Akkommodationsfunktionen
ausgehen. Auch in einem Vorschlag von Pedersen et al. [98] wird versucht, das VK- aus dem
EK-Verhalten bei zyklischer plastischer Verformung im Rahmen eines selbstkonsistenten
Sachs-Modells abzuleiten, jedoch wird dabei explizit der Einfluss von Persistenten
Gleitbdndern in VK beriicksichtigt, der je nach H6he der Verformungsamplitude €,, bzw.
des PGB-Volumenanteils zu unterschiedlichen Kristallit-Eigenspannungen und &uf3eren
Sattigungsspannungsamplituden G, fithrt. Verglichen mit der experimentellen VK-ZSD bei
Raumtemperatur werden bei £pa<10'3 die o,-Werte fir Ni-VK unter- und bei hoéheren
Amplituden tiberschitzt [99].

Von Holste und Schwab [99] stammt ein Modell, das als modifiziertes Taylor-Modell
(MTM) bezeichnet wird und das die ZSD fiir fc Ni-VK bei Raumtemperatur im Bereich
zwischen 5X10'5S8paS 5x10~ sehr gut wiedergibt. Das MTM basiert zum einen auf einer
Einteilung der Kristallite in Gruppen (KG) in Abhéngigkeit von ihrer kristallographischen
Orientierung, wobei diese Einteilung entweder nach den Grundtypen der orientierungs-
abhéngigen Versetzungsanordnungen (s. 2.2) oder nach den Taylorfaktoren im stereo-
graphischen Standarddreieck erfolgen kann. Zum zweiten ist die Kenntnis der ZSD von EK
erforderlich, die reprisentativ fiir das Verhalten von EK mit einer axialen Orientierung ent-
sprechend der Korngruppe ist. Die Sittigungsspannungsamplitude G,(€,,) des VK erhilt

. M .
man dann ndherungsweise aus Gas(epa)=2 7XSe (M KGspa) wobei /<9 der

KG MES
Volumenanteil der Kristallite der KG, M*¢ der mittlere Taylorfaktor der KG, G, (MKGepa) die
Sattigungsspannungsamplitude des die Korngruppe repréasentierenden EK bei der Abgleit-
amplitude M* Gepa, und Ms*° der Sachsfaktor des EK ist. Die Rolle von Eigenspannungen
wird im Modell von Schwab und Holste [99] nicht diskutiert. Da sich die Abgleitamplituden
MKGspa in den Korngruppen jedoch unterscheiden, sollten in den Kristalliten einer Korn-
gruppe Eigenspannungen auftreten, die der Abgleitdifferenz (Me,y,- MKGgpa) zwischen
Gesamtverbund und Korngruppe proportional sind.

Die Situation bei der Modellierung des Verformungsverhaltens und bei den Aussagen
iiber die zu erwartenden Kristallit-Eigenspannungen ist also schon fiir fc Ni-VK, fiir die es

eine breite empirische Basis gibt, nicht befriedigend. Es ist daher auch nicht verwunderlich,
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das bis jetzt keine geschlossene Theorie zum Verformungsverhalten der Kristallite unter
Einschluss der Betrachtung entsprechender Eigenspannungen vorliegt, wenn die Korngrofe
in den submikro- bis nanokristallinen Bereich hin verringert wird. Wegen der beobachteten
Abnahme der Vielfalt der kornorientierungsabhingigen Versetzungsanordnungen mit
abnehmender Korngréf3e sollte eine Beschreibung z.B. mit Hilfe des MTM nicht mehr ohne
weiteres moglich sein. Es kann vermutet werden, dass die FlieBspannung des Korns dann
jedoch nach Gleichung (2.2) explizit von der Korngrof3e J abhingen sollte, solange das
Gleiten von Versetzungen der dominierende Verformungsmechanismus ist. Liegt in der VK-
Probe ein Spektrum an KorngréBen vor, so nimmt bei Giiltigkeit von (2.2) die Breite des
FlieBspannungsspektrums bei einer mittleren KorngroBe 4 mit abnehmender Korngrofe
proportional zu 1/d”™" zu. Wenn dieses FlieBspannungsspektrum im Verlauf eines Last-
zyklus’ abgearbeitet wird, sollte das zugehorige Spektrum der Kornabgleitungen tiber die
Beziehung (2.3) wieder mit einem Eigenspannungsspektrum verbunden sein, solange der
Akkommodationsfaktor I'>0 ist. Diese Vorstellungen setzen jedoch voraus, dass die die
plastische Verformung tragenden Versetzungen auch bei Entlastung in der Probe erhalten
bleiben. Wie neueste rontgendiffraktometrische Messungen von Budrovic et al. [100] an
Ni-VK mit d=20nm zeigen, ist jedoch in nc VK mit einer starken Reversibilitdt der unter
Last gemessenen Gitterverzerrungen beim Entlasten zu rechnen, so dass die zu erwartenden
Eigenspannungen nicht iiber alle Grenzen mit abnehmender KorngréBe ansteigen sollten.

2.4 Zielsetzung

Ausgehend von dem dargelegten Erkenntnisstand werden in der vorliegenden Arbeit im
Wesentlichen drei Grundanliegen verfolgt.

Es wird erstens eine Auswertestrategie fiir die quantitative Analyse von Bragg-
Beugungsprofilen an plastisch verformten kfz Metallen entwickelt. Unter den gegebenen
experimentellen Bedingungen einer hochaufgelosten Rontgenbeugung (high resolution X
ray diffraction), deren Einzelheiten in Kapitel 4 dargestellt sind, folgt aus der Betrachtung
der Streuvorgidnge im Detail (Abschnitt 3.1), dass in Abhéngigkeit von der Korngrofle und
der Mikrostruktur des Materials unterschiedliche Auswertealgorithmen angewendet werden
miissen. Unverzichtbar ist auch die Kopplung der rontgendiffraktometrischen Messungen
mit elektronenmikroskopischen Untersuchungen, um zusétzliche Informationen {iber Mikro-
strukturparameter und Gefiige zu erlangen. Im Kapitel 3 wird dementsprechend ein
Auswertekonzept fiir die Rontgenmessung an Einkristallen, an feinkristallinen Vielkristallen
sowie an Vielkristallen mit mikro-, submikro- und nanokristallinem Korngefiige vorge-
schlagen. Fiir die Beschreibung der Eigenspannungen unterschiedlicher Reichweite wird
folgende Klassifizierung entsprechend der eingefiihrten Strukturniveaus fiir die rdumlich
heterogene Anordnung von Versetzungen eingesetzt (Bild 2.10), die sich an die Vorschriften
nach Schmidt [4] und Macherauch/Hauk [5] anlehnt.

Die Eigenspannungskomponente 6" an einem Ort x erhilt man demnach aus

of (x)=A0'¥ +AG§+AO‘£+AO‘%, (2.4)

wobei ActF, Ac,F, Aot und Ac,F die makroskopischen, kristallinen, mesoskopischen und
mikroskopischen Anteile der Eigenspannungskomponente sind. Setzt man voraus, dass die
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einzelnen Eigenspannungsbeitrdge unabhédngig voneinander sind, so erhélt man die Vertei-
lungsfunktion @(c") durch Faltung der Verteilungsfunktionen ¢(Act"), @(AG."), P(AG,")
und @(AG,"). Es sind quantitative Zusammenhinge zwischen dem Bragg-Beugungsprofil
und der Funktion @(c") unter besonderer Beriicksichtigung der mesoskopisch ,lokalen®
Versetzungsdichte fiir EK und fc VK sowie der mittleren Versetzungsdichte fiir mc/smc/nc
VK abzuleiten. Bei der Analyse der Rontgenmessdaten an mc/smc/nc VK muss dariiber
hinaus der Einfluss der Gr6Be kohidrent streuender Bereiche auf das Bragg-Beugungsprofil
berticksichtigt werden.
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Bild 2.10: Eigenspannungskomponente 6" (x) in Abhingigkeit vom Ort x und schematische Darstellung der
Bestimmung  des  makroskopischen,  kristallinen, = mesoskopischen =~ sowie = mikroskopischen

Eigenspannungsbeitrags A", Ac,”, Ac,,” und Ac,” durch Mittelung der Eigenspannungskomponente iiber das
makroskopische, kristalline, mesoskopische und mikroskopische Strukturelement und Differenzbildung zur
mittleren Eigenspannungskomponente im tibergeordneten Strukturelement .

Der zweite Schwerpunkt ist als Hauptteil der Arbeit (Kapitel 5) der Anwendung der
Auswertekonzeption bei der Analyse von Bragg-Beugungsprofilen gewidmet, die an ein-
sinnig und zyklisch plastisch verformten Ni-EK und Ni-VK in einem weiten Korngréfen-
bereich gemessen wurden. Das Ziel besteht in der moglichst umfassenden Charakterisierung
der Mikrostruktur, d.h. insbesondere in der Ermittlung strukturniveaubezogener weit-
reichender innerer Spannungen und Versetzungsdichten, sowie des Kristallitgefiiges.

Den dritten Schwerpunkt der Arbeit bilden Versuche, aus den ermittelten Eigenschaften
der Mikrostruktur und des Gefiiges in Auseinandersetzung mit bereits etablierten Modell-
vorstellungen Schlussfolgerungen iiber die jeweils ablaufenden Verformungsprozesse zu
ziehen und somit eigene Beitrdge zur Modellierung des Verformungsverhaltens von kfz
Metallen zu leisten. Eine solche Diskussion wird immer im Anschluss an die unmittelbare
Auswertung der rontgenographischen Messungen und zusammenfassend in  Abschnitt 6.2
geflihrt.
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Im speziellen stehen dabei folgende Aspekte im Blickpunkt:

a)

b)

d)

Es ist die Existenz weitreichender Eigenspannungen, die auf heterogene plastische
Verformung zuriickzufiihren sind, nachzuweisen und diese sind unter Beachtung
des Tensorcharakters des Eigenspannungszustandes quantitativ zu ermitteln. Von
besonderem Interesse sind dabei mesoskopisch weitreichende Eigenspannungen in
EK nach einsinniger und zyklischer plastischer Verformung. Dabei wird die
Abhiéngigkeit der Eigenspannungen von der Orientierung des EK, von der plasti-
schen Dehnung bzw. Dehnungsamplitude sowie von der Verformungstemperatur
untersucht. Die Auswertekonzeption fiir die Bragg-Beugungsprofile ist so zu ent-
wickeln, dass sowohl mittlere Eigenspannungen fiir die versetzungsreichen und
versetzungsarmen Gebiete als auch komplette Eigenspannungsspektren bestimmt
werden konnen. Fiir fc Ni-VK (ohne Vorzugstextur), die bei Raumtemperatur
zyklisch verformt wurden, ist die Auswertung der Bragg-Beugungsprofile so vor-
zunehmen, dass weitreichende Eigenspannungen auf makroskopischem, kristal-
linem und mesoskopischen Strukturniveau in Abhéngigkeit von der plastischen
Dehnungsamplitude untersucht werden konnen.

Aufbauend auf bewihrten Algorithmen der Profilanalyse ist ein Verfahren zu ent-
wickeln, mit dessen Hilfe sich die ,,mesoskopisch lokalen* Versetzungsdichten
versetzungsreicher und versetzungsarmer Gebiete in einsinnig und zyklisch
verformten EK und fc VK getrennt voneinander bestimmen lassen. Damit ergibt
sich die Moglichkeit, fiir die betrachteten Verformungszustinde die Zusammen-
hinge zwischen mesoskopisch lokaler Spannung und Versetzungsdichte aufzu-
decken und in Beziehung zu den aus elektronenmikroskopischen Untersuchungen
bekannten mesoskopischen Strukturlingen zu setzen. Damit erdffnet sich ein
weites Feld zur Diskussion der in Ni-EK und fc Ni-VK ablaufenden Verformungs-
prozesse.

Fir Ni-VK mit einer mikro-, submikro- und nanokristallinen Korngrofe sind
geeignete Auswertealgorithmen fiir die Profilanalyse zu schaffen, die eine
detaillierte Charakterisierung der Mikrostruktur und des Gefiiges ermoglichen.
Dabei ist zu beriicksichtigen, dass fiir diese Gruppe von Untersuchungsproben
bereits mit einer mehr oder weniger starken Storung des Kristallgitters unmittelbar
nach der Herstellung der Proben zu rechnen ist. Es wird gepriift, ob es in diesem
KorngroBenbereich allgemeingiiltige Zusammenhénge beispielsweise zwischen der
mittleren Korngr6Be und dem mittleren Eigenspannungsquadrat im as-produced
Zustand gibt.

Die Analyse der Bragg-Beugungsprofile an mc/sme/nc Ni-VK soll dazu genutzt
werden, Prozesse der Transformation von Ausgangsmikrostruktur und —gefiige
durch einsinnige und zyklische plastische Verformung zu erfassen, da diese
Materialgruppe wegen ihrer besonders hohen Festigkeit bei vergleichsweise guter
Duktilitdt von grofftem Interesse fiir technische Anwendungen ist. Von besonderer
Bedeutung sind dabei Effekte, die eine mechanische Ent- oder Verfestigung des
Materials begleiten. Im Einzelnen sollen Aussagen tiber die mittlere Versetzungs-
dichte sowie {iber die, mit der mittleren KorngroBe zu korrelierende, Grofle kohé-
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rent streuender Bereiche und deren Anderungen in Abhingigkeit von der plasti-
schen Dehnung bzw. Dehnungsamplitude fiir die verschiedenen as-produced
Zustinde gewonnen werden. Dariiber hinaus soll versucht werden, auch fiir
mc/smc/nc Ni-VK ein Verfahren zu entwickeln, mit dem die Spektren weitreichen-
der Eigenspannungen auf kristallinem Strukturniveau ermittelt werden kénnen mit
dem Ziel, Aussagen iiber die Korngrofenabhéngigkeit der Verformungs-
mechanismen in kfz VK zu gewinnen.
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3 Analyse von Bragg-Beugungsprofilen

Die Interpretation von Bragg-Beugungsprofilen (BBP), die an plastisch verformten
Materialien gemessen wurden, kann auf eine Vielzahl von grundlegenden Beitrigen
aufbauen, die in den vergangenen Jahrzehnten publiziert wurden (z. B. [101] - [111]). Diese
konnen im Rahmen der vorliegenden Arbeit nur unvollstindig und unter Beschrinkung auf
ausgewdhlte Aspekte diskutiert werden. Das Hauptproblem bei der Analyse von BBP besteht
darin, dass zwar prinzipiell fiir eine gegebene Realstruktur das Beugungsprofil simuliert,
umgekehrt jedoch aus einem BBP nicht eindeutig auf die zugehorige Realstruktur
geschlossen werden kann. Im Folgenden soll deshalb im Rahmen der kinematischen
Streutheorie die Entstehung von BBP erldutert und, ausgehend von den in der Literatur
entwickelten Methoden, ein Konzept vorgestellt werden, wie aus BBP Informationen iiber
Mikrostruktureigenschaften einphasiger kfz Metalle unter den spezifischen Bedingungen von
zyklischer und einsinniger plastischer Verformung gewonnen werden konnen.

3.1 Mikrostruktur- und Gefiigeeigenschaften und Merkmale von Bragg-
Beugungsprofilen

3.1.1 Kinematische Theorie der Rontgenstrahlbeugung an gestorten Kristallen

Die kinematische Theorie der Rontgenstrahlbeugung setzt eine elastische Einfachstreuung
von Rontgenstrahlung an Elektronen mit einer gegebenen Dichteverteilung in der Unter-
suchungsprobe voraus. Zur Beschreibung der Interferenzfunktion werden ebene Partial-
wellen (Fraunhofer-Beugung) verwendet, die in Abhédngigkeit von der rdumlichen und zeit-
lichen Anordnung der streuenden Elektronen entstehen. Die ebene Primérwelle erfihrt keine
Schwichung durch die Anregung der Elementarwellen an Elektronendichteverteilungen in
differentiellen Volumenelementen (d.h. Vernachldssigung der Extinktion bzw. Beschrin-
kung der Giltigkeit der kinematischen Theorie auf kohdrent streuende Bereiche, deren
Abmessungen senkrecht zu den beugenden Netzebenen klein sind im Vergleich zu der im
Rahmen der dynamischen Theorie bestimmbaren Extinktionslédnge, die fiir Rontgenstrahlung
zwischen 0,1 bis 100 um betragen kann [101]). Die Elementarwellen tiberlagern sich unge-
stort (d.h. Ausschluss von Vielfachstreuung und Absorption bzw. Beschrdnkung auf inten-
sitdtsschwache Rontgen-Reflexe).

Fiir Ni, das hier stellvertretend fiir einphasige kfz ein- und vielkristalline Metalle steht,
kann eine Interferenzfunktion als analytischer Ausdruck fiir das BBP wie folgt abgeleitet
werden.

Die Gitterpunkte im kfz Gitter sind mit einer einheitlichen Basis aus einem Ni-Atom
besetzt. Die Position einer kubischen Zelle m im kohédrent streuenden Bereich (KSB) erhilt
man aus

R, = ma, + myay+ myazt 5, (3.1)

wobei m; = 0, 1, £2,... Laufzahlen und a; die Basisvektoren des kubischen Gitters mit der
Gitterkonstanten a sind. &, ist ein Vektor, der die Abweichung der Lage der m-ten Zelle von
der Gleichgewichtsposition im idealen Gitter beschreibt.
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Die primére Rontgenwelle mit einer Wellenldnge A wird durch den Wellenvektor &, die
an der Elektronendichteverteilung der Zelle gestreute Welle durch den Wellenvektor &’
beschrieben, wobei gilt |k|=|k|= 2m/A. Der Vektor q = k’- k wird als Beugungsvektor

bezeichnet, fiir dessen Betrag gilt

4psinf
q= P ) (3.2)
A
wobei 20 der Winkel zwischen k und &’ ist.
Die Amplitude A(g) der gesamten gestreuten Welle ergibt sich dann aus der Summation
iiber alle kohérent streuenden Zellen mit

A = AfgudF(gm) Y, exp(iqR,,) . (3.3)

Im Weiteren soll die Interferenzfunktion fiir solche Beugungsvektoren mit ¢ = /b, + h,b,
+ h3bs = g, + Ag betrachtet werden, die in der Néhe eines reziproken Gittervektors gy,
liegen mit gy, = hb, + kb, + [bs , wobei die b; Basisvektoren des reziproken Gitters sind, fiir
die gilt a;b;=27d;;. Die hkl sind ganze Zahlen, die /; sind reelle Zahlen. Der Vektor g, steht
senkrecht auf Netzebenen eciner Schar, die durch die teilerfremden Miller-Indizes #’k’I°
beschrieben werden kann. Streng genommen hingen die Faktoren 4, und F von ¢ ab, sie
andern sich jedoch im Vergleich mit dem Exponentialterm nur sehr langsam mit ¢, so dass
sie als Konstanten fiir die ausgewihlte Netzebenenschar betrachtet und vor die Summe der
Exponentialfunktionen gezogen werden kénnen [112]. A(gs) ist einen Faktor, der durch die
Thomson-Streuung an einem einzelnen Elektron [101], den Polarisations-, Absorptions-, und
Temperatur-Faktor bestimmt wird (u.a. [113][114]). Der Faktor F(gy;;) wird als Struktur-
faktor bezeichnet. Er hingt ab vom sog. Atomstreufaktor, der im Wesentlichen der Elek-
tronenkonfiguration im Atom Rechnung trigt, sowie von der Anordnung der Atome in der
kfz Elementarzelle und vom Zahlentripel 4k [106].

Fiir einen kohérent streuenden Bereich erhdlt man die Intensitit der gestreuten Welle zu

Iss(q) = AW@A*@) = 1o F* X, X, explig(Ry - Ry)) =

=LY, Y expQuil(m’y— my)hy + (m— my)hy+ (ms- m)hs] + q(8,0- 8,)

m m'

(3.4)

wobei R, - R,, die Differenz der Ortsvektoren fiir zwei Zellen m’ und m ist.

Im Vorfaktor /; sind die, schon fiir 4, erwdhnten, physikalischen Effekte bei der Streuung
von Rontgenstrahlen an der Elektronendichteverteilung des Gitters enthalten.

Zur Vereinfachung der mathematischen Beschreibung soll zunédchst im Weiteren 0.B.d.A.
die Intensititsverteilung fiir einen Beugungsvektor ¢ in der Nihe eines reziproken Gitter-
vektors g, fiir eine (007 ’)-Netzebenenschar betrachtet werden. Das Ausfithren der Summa-
tion der Exponentialfunktion iiber alle Zellen fiihrt dann ndherungsweise zu der Funktion

Isp(@) = 1o FPN\N> Y. Y expRmui(m’s - my)hs) expRTil(z - z,)) - (3.5)

ms m'3
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Es bedeuten N, und N, die Anzahl der Zellen im kohirent streuenden Bereich in die
zueinander senkrechten Richtungen von b, und b,, senkrecht zu gy,. Vorausgesetzt, der
kohérent streuende Bereich ist ein Parallelepiped mit N;N,N; = N Zellen, ergibt das Produkt
NN, dann die Anzahl von sogenannten Sdulen im kohérent streuenden Bereich mit jeweils
N Zellen, die parallel zu gy, sind. Fiir die zweite Exponentialfunktion wurde angenommen,
dass ¢ ndherungsweise durch /b; ersetzt werden kann [103]. In das Skalarprodukt ¢(8,," - 6,,)
aus (3.4) geht dann nur die Differenz der zu b; parallelen Komponenten z,,- a3 bzw. z,, a3 der
Abweichungen der Zellen m’ und m von ihren Gleichgewichtslagen ein. Ublicherweise wird
die Doppelsumme in (3.5) ersetzt durch eine Einfachsumme, indem folgende Variablen ein-
gefiihrt werden

n=ms-mz und z, =2z, - 2,.

Dann lasst sich (3.5) schreiben in Form von

Ixse(q) = I, F°N zﬂ <exp(2milz,)> exp(2minh;) =
N A (3.6)
I, F*N 27” {<cos(2mlz,)>cos(2mnhs) - <sin(2mlz,)>sin(21nh3)} .

n=—oolV 3

Die Klammern <> zeigen die Mittelwertbildung an. Die Grofle N, ist die mittlere Anzahl
von Zellen, die eine ,,n-te Nachbarzelle® in der gleichen Séule im Abstand L = na haben.
Die Form von Gleichung (3.6) bleibt erhalten, wenn ¢ in der Néhe eines beliebigen

reziproken Gittervektors g, liegt. Dann ersetzt man / durch v h* + k> +1* = h,und es gilt

_ 24y sin?

h
} A

(3.7)

Die GroB3e a’; steht fiir die Abmessung einer Zelle in Richtung von gy, , die gleich dem
Abstand benachbarter Netzebenen ist, den man aus den teilerfremden Miller-Indizes #’k’ [
erhélt mit

a
a\=— (3.8)

SN T

Der Term N,/N; hat dann die Bedeutung einer mittleren relativen Wahrscheinlichkeit, mit
der eine Zelle eine ,.n-te* Nachbarzelle im Abstand

L=na’; (3.9

besitzt, die zur gleichen Sdule aus N3 Zellen in Richtung von g, gehort. Die Grof3e z, ist
dann durch u,, = ug,, - ug, zu ersetzen, d.h. durch die Differenz der Verschiebungen der
Zellen m’ und m in Einheiten von a’; in Richtung von gj;;. Zur physikalischen Anschauung
wird u, , mit einer GroB3e e, ;, verkniipft durch
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u, a, u,a
e —_&" 3: gn 3’ (310)

,L
¢ na', L

wobei man e,; als rontgenographische Verzerrung bezeichnen kann. Die
kontinuumsmechanische (lokale) elastische Verzerrung €, in Richtung von gy, ist dann als
ein Grenzfall fiir e, ; anzusehen mit € = lLi_r>r01eg, .-

Die Form von Gleichung (3.6) zeigt, dass die Intensititsverteilung /xsp(q) prinzipiell auch
als eine Fourierreihe darstellbar ist in Abhéngigkeit von der Variablen /43 mit

Iesp(q) = IpF°N Y, {A, cos2mnhs) + B, sin(2mnhs)} (3.11)

n=—oco

wobei die Fourierkoeffizienten fiir beliebige g, lauten

N N .
4,= N" <cos(2phyne,,;)> und B, :_Nn <sin(2phyne,,)> . (3.12)

3 3

Die Eigenschaften der Intensititsverteilung Ixsg(q) nach Gleichung (3.4) ergeben sich
damit ganz allgemein aus den Abmessungen des kohérent streuenden Bereichs sowie aus der
Verteilung lokaler Distorsionen in ihm. Wird diese Intensitédtsverteilung in konstanter Rich-
tung bei Variation des Betrages von ¢ betrachtet (d.h. mit Ag ndherungsweise parallel zu g,
so wie es fiir die Herleitung der Gleichungen (3.11) und (3.12) vorausgesetzt wurde), dann
wird im engeren Sinn von einem Bragg-Beugungsprofil gesprochen, das damit speziell mit
der Verteilung von Netzebenenabstinden bzw. mit dem Verzerrungsanteil der Gitter-
distorsion korreliert ist. Wird dagegen die Intensitédtsverteilung bei konstantem Betrag des
Beugungsvektors in Abhdngigkeit von seiner Richtung untersucht (d.h. mit Ag im Wesent-
lichen senkrecht zu g;;,), so bezeichnet man diese Intensititsverteilung als Rocking-Kurve,
die vorrangig Informationen iiber die Verteilung von Netzebenenverkippungen bzw. liber
den Drehanteil der Gitterdistorsion enthélt. Die folgenden Betrachtungen beschrinken sich
primir auf die Diskussion von Bragg-Beugungsprofilen.

Wird die eingestrahlte Rontgenwelle an einem Vielkristall (VK) gestreut, der, in eine auf
das Probenkoordinatensystem bezogene Richtung n, eine Anzahl Nggsg kohérent streuender
Bereiche (KSB) enthilt, die Netzebenen in hkl-Bragg-Lage haben, so entsteht die Inten-
sititsverteilung Iyk(g, n) am Vielkristall nidherungsweise durch additive Uberlagerung der
Intensititsverteilungen Ixsp(q, #) der einzelnen kohidrent streuenden Bereiche [102][103].
Dieser Sachverhalt ldsst sich durch die Beziehung

Iyk(q, n) = Nxsp(q, n)< Ixsp(q, n)> (3.13)

ausdriicken, wobei <Jgsp(q,n)> einen Mittelwert tiber die zur Intensititsverteilung beitra-
genden KSB darstellt. Fiir die Giiltigkeit von (3.13) wird u.a. vorausgesetzt, dass keine
Abhidngigkeit der Absorption von der Lage der KSB im Vielkristallverbund besteht und
keine Effekte sekunddrer Extinktion durch gegenseitige Abschirmung der Streuung an den
KSB auftreten. Die wichtigste Voraussetzung besteht jedoch darin, dass die Streuwellen aus
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verschiedenen KSB keine Kohirenz zeigen. Sind die KSB einkristalline Probenvolumina,
die durch GroBwinkelkorngrenzen voneinander getrennt, also Kristallite im urspriinglichen
Sinn, so ist diese Annahme fiir die hier betrachtete GroBwinkelstreuung gut erfiillt. Dariiber
hinaus kénnen auch Subkorner als KSB wirken. Solche Probenbereiche sind durch die
Anordnung von Gitterdefekten so voneinander separiert, dass die Streuwellen aus verschie-
denen Seiten beziiglich des Defekts statistisch verteilte Phasenbeziehungen aufweisen, was
zu einer Addition der Streuintensitét fiihrt [115]. Die Gré8e des Subkorns als KSB wird dann
durch den Abstand dieser Gitterdefekte (z.B. spezieller Versetzungsanordnungen) bestimmt
[112]. Die Anzahl Ngsp(q, ) der KSB hingt bei gegebenem bestrahlten Probenvolumen
neben deren GroBenverteilung im Wesentlichen von der Multiplizitidt der {#’k’/’}-Netz-
ebenen, vom sogenannten Lorentzfaktor, der geometrische Aspekte bei der Braggstreuung
beriicksichtigt, sowie von der Orientierungsverteilung (Textur) der KSB in der vielkristal-
linen Probe ab (u.a. [103][109][112][113][114]).

Bild 3.1 zeigt den Beugungsvektor ¢ im xyz-Probenkoordinatensystem. Der zu ¢ parallele
Einheitsvektor n in Messrichtung wird durch die Winkel y und m beziiglich des x-y-z-
Probenkoordinatensystems charakterisiert und es gilt

n = siny cosm #; + siny cosm i, + cosy is . (3.14)

Zii

l |

Bild 3.1: Beugungsvektor ¢ im xyz-Probenkoordinatensystem.

3.1.2 Beschreibung der Eigenschaften von Bragg-Beugungsprofilen

Zur Charakterisierung der Mikrostruktur in plastisch verformten Nickel-Ein- und
-Vielkristallen soll das Ziel der Beugungsprofilanalyse im Rahmen der vorliegenden Arbeit
in erster Linie darin bestehen, im Umkehrschluss aus gemessenen Bragg-Beugungsprofilen
quantitative Aussagen liber die Grofle kohidrent streuender Bereiche sowie iiber die Ver-
teilung und Reichweite elastischer Verzerrungen und deren Ursachen zu gewinnen. Wesent-
liche Merkmale des Beugungsprofils /(¢, n), die durch diese Struktureigenschaften bestimmt
sind, konnen auf einfache Weise durch phdnomenologische Profilparameter erfasst werden,
die die Lage und die Form des Profils beschreiben. Fiir eine betrachtete n-Messrichtung kann
dabei eine Transformation der durch den Messvorgang von /(0) gegebenen 6-Koordinate
(vgl. Kapitel 4.1) in die g-Koordinate nach Gleichung (3.2) durchgefiihrt werden. Im Folgen-
den wird das Beugungsprofil auch durch einen sog. hkl-Reflextyp gekennzeichnet, der dem
reziproken Gittervektor g, entspricht, in dessen Umgebung das BBP gemessen wird. Die
Tabelle 3.1 gibt eine Ubersicht iiber die in der Arbeit verwendeten Parameter, die aus den
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Messprofilen 7(0) ermittelt werden. Das Bild 3.2 veranschaulicht die Parameter an Hand
eines schematischen BBP.

Stichprobenartige Texturuntersuchungen an den vorliegenden Materialklassen von fc bis
nc Nickelvielkristallen zeigten, dass man im Wesentlichen von einer statistischen Verteilung
der Kristallitorientierungen in den Proben ausgehen kann (multiples of random distribution
m.r.d. zwischen 0,2 < m.r.d. £ 3,1 [116]). Die Form der Kristallite zeigt ebenfalls keine aus-
geprigte Anisotropie. Dariliber hinaus wird angenommen, dass die BBP unabhingig vom
Beugungsvektor und von der Messrichtung, und damit unabhédngig von der Eindringtiefe der
Rontgenstrahlung, immer représentativ fiir die Eigenschaften der Mikrostruktur der Probe in
n-Messrichtung sind. Dies bedeutet, dass ggf. vorhandene Gradienten der Mikrostruktur-
eigenschaften von der Oberfliche zum Probeninneren nicht beriicksichtigt werden. Unter
diesen Bedingungen ist es im Rahmen der kinematischen Streutheorie zur Erfiillung der ge-
nannten Zielsetzung nicht erforderlich, die absolute Intensitidt des BBP zu ermitteln. Fiir die
graphische Darstellung der BBP wird deshalb auch die relative Intensitét ///,,(0) benutzt.

Tabelle 3.1: Phanomenologische Profilparameter und ihre Definition (0;, 6,...Anfangs- und Endwinkel des
Braggwinkel-Messintervalls, 6,... Braggwinkel fiir das ideale, unverzerrte Gitter, /,,,... maximale Intensitét).

Merkmal Parameter Definition
Profillage Schwerpunkt g !
[21(2)d?
?2¢= '?‘2
j 1(7)d?
Peak 0p 1(0p) = I'nax
Schwerpunktverschiebung Adg AYg = 0g - 0,
Peakverschiebung AUp Adp =60p - 0g
Profilform Integralbreite /3 7
j 1(?)d?
ﬁ B Imax
Halbwertsbreite B B=06,-0,mit (6, = 1(6) = I ,./2
Formparameter F F=/3/B
Asymmetrieparameter ¥, V. = 6p - Og

Zur Veranschaulichung der Profilform wird héufig auch die relative Intensitét iiber dem
Abstand AB bzw. Ag vom Profilpeak aufgetragen mit A@ = 0 - 6, bzw. Ag = g - q,. Der
Zusammenhang zwischen Ag und A6 kann nidherungsweise iiber die Beziehung

Ag z%cos@OAQ (3.15)

hergestellt werden.



3.1 Mikrostruktur- und Gefiigeeigenschaften und Merkmale von Bragg-Beugungsprofilen 33

Bild 3.2: Phianomenologische Profilparameter eines BBP /(6) (Erlduterung der Symbole s. Tabelle 3.1).

Nutzt man die mit Gleichung (3.11) erfasste Tatsache, dass sich das BBP auch als
Fourierreihe darstellen lédsst, konnen aus den entsprechenden Fourierkoeffizienten mit Hilfe
von Modellannahmen {iber die vorherrschende Mikrostruktur ebenfalls ausgewaihlte
Mikrostruktureigenschaften quantitativ ermittelt werden. Fiir das gemessene BBP /(g) sind
dann folgende Darstellungen zweckméBig:

1(q) =
— * 4 | ' * . 4 i ' - * * . .
Z[An cos( ps;tme na,)+ B, sin( psinf na,)|= Z(AL cosgL+ B, singlL) (3.16)
n——oo L——oo
wobei man annimmt, dass das BPP als eine periodische Funktion mit der Periode
1 1
hy+— hy—— . .
2 0 0 (sin?, —sin?
P oogp| 22 =gp 1)=q2—q1 (3.17)
a, a, a, A

entwickelt werden kann. Die Fourierkoeffizienten 4 und B, erhilt man dann aus dem
Messprofil /(g) nach

92—
2

q
— | 1(g)co 2P Ly mitn=0, 1, 42, .. (3.18)
D=9 qZ_ql
2

9 —49

T2
e | I(q)sin[ 2pg }dq mit n =0, 1,42, ... (3.19)
q
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Da die absolute Streuintensitit im BBP nicht weiter betrachtet wird, sollen im Folgenden
nur die jeweils auf Ag normierten Fourierkoeffizienten A4, und B, diskutiert werden mit

A =A/A ud B =B /A4 , (3.20)

d. h. AO =1 Lll’ldBO: 0.
Werden BBP in unterschiedlich groflen Braggwinkel-Intervallen (0,-0;) oder um
verschiedene reziproke Gittervektoren gj,; gemessen, so korrelieren die Fourierkoeffizienten

A; bzw. B; bei jeweils gleicher Fourierldnge L = n a, (s. Gleichung (3.17)) miteinander.

Zwischen den Fourierkoeffizienten und den phdnomenologischen Profilparametern eines
fiir plastisch verformte kfz Metalle typischen BBP bestehen folgende wichtige Beziehungen:

Symmetrische p- 1 A [117]

Profile im 0= Op 9,=0 iA 24, cos b, A,20, B,=0
Intervall (6,-6,) n

Schwach 05 < Bp 9,>0 1 A A,20,B,20
asymmetrische S== 2d. cosO

Profile 05> O 0,<0 A, ST 4,>0,B,<0
(| 0] << ©,-61)) -

3.1.3 Physikalische Interpretation der Merkmale von Bragg-Beugungsprofilen

Nachstehend wird versucht, die Auswirkungen von speziellen Stérungen des idealen
Kristallgitters auf charakteristische Merkmale von Bragg-Beugungsprofilen zu systema-
tisieren und grundlegende Schlussfolgerungen fiir das Vorgehen bei der Beugungsprofil-
analyse abzuleiten.

Wie in 3.1.1 dargestellt, wird das BBP insbesondere beeinflusst durch Gitterverzerrungen
und durch die Grofle kohdrent streuender Bereiche. In den KSB zeigt das Kristallgitter
jeweils im Wesentlichen eine einheitliche Orientierung. Die Gesamtheit der KSB ist damit
vor allem durch die Korn- bzw. Subkornstruktur des plastisch verformten Ni-Kristalls
bestimmt. Die folgende Ubersicht klassifiziert deshalb zunichst Gitterstorungen, die fiir
zyklisch und einsinnig verformtes Ni typisch sind, nach ihrem FEinfluss auf die Profil-
merkmale. Eine detaillierte Darstellung der interessierenden quantitativen Zusammenhénge
erfolgt in den Abschnitten 3.2 und 3.3. Die letzte Spalte der Tabelle enthélt Anhaltspunkte
zur Messstrategie, indem Parameter aufgefiihrt werden, von denen die Profilmerkmale
abhingen. Diese Parameter konnen gezielt variiert werden zur Separation des Einflusses
einzelner Gitterstorungen auf das BBP von denen anderer.

Punktdefekte, Punktdefektcluster und kleine Versetzungsschleifen, die bei plastischer
Verformung in kfz Metallen ebenfalls gebildet werden, dulern sich im Wesentlichen durch
eine erhohte diffuse Streuung, wobei fiir kleine Beugungsvektoren die gestreute Intensitit in
den Profilausldufern proportional zu 1/g* ist, sowie durch eine charakteristische Profil-
verschiebung in Abhingigkeit von der Dichteinderung des Materials infolge erhohter Leer-
stellen- oder Zwischengitteratomkonzentration [110]. Die Beitrdge dieser Gitterdefekte zum
BBP sind bei den in dieser Arbeit betrachteten plastischen Verformungen und Temperaturen
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von untergeordneter Bedeutung gegeniiber den durch Versetzungen hervorgerufenen
Anteilen, und sollen deshalb im Weiteren vernachléssigt werden.

Tabelle 3.2: Gitterstérungen und deren mogliche Ursachen sowie mafigeblich durch sie beeinflusste Merkmale
von BBP. Die letzte Spalte gibt Messparameter an, von denen der Einfluss der Gitterstérung auf das BBP ggf.
quantitativ abhéngt.

Betroffene Pro-

Effekt auf das filparameter, | Effekt abhéngig von

Gitterstorung Mogliche Ursachen

BBP Fourierkoeft.
weitreichende in-
nere Spannungen:
(homogen im
KSB)
heterogene plastische
. Verformung von . Avg
makroskopisch Rand- und Kern. Verschiebung AD, n, g
bereichen der Probe
. Verschiebung
heterogene plastische ) AOg, ADp n, 8
kristallin Verformung zwischen Verbreiterung B, B, F, A, €, im Verformungs-
den Kristalliten | (€8 Asym- 9, B, zyklus
metrie)
heterogene plastische
. 8. B n, hii
mesoskopisch Verformung Asymmetrie - €, im Verformungs-
mesoskopischer Verbreiterung | f3, B, F, A4, P
zyklus
Strukturelemente
mikroskopische .
Verzerrungen statistisch angeordnete n, ghi
. . Versetzungen Verbreiterung | f, B, F, 4, €, im Verformungs-
(inhomogen im P Kl
KSB) zyklus
Stapelfehler, Herstellungsbedingt | Verschiebung Al 8hki
und/oder Verbreiterung | 3, B, F, A, |unabhéngig von €, im
Zwillinge verformungsinduziert | Asymmetrie Y, B, Verformungszyklus
Begrenzung des Herstellungsbedingt unabhéngig von gy,
KSB durch Korn- und/oder Verbreiterung | f, B, F, 4, abhéngig von €, im
und Subkorngrofle | verformungsbedingt Verformungszyklus

3.2 Auswertealgorithmen

Zur Auswertung der quantitativen Merkmale von BBP liegen in der Literatur eine ganze
Reihe von bewéhrten Algorithmen vor, die im Folgenden tiberblicksartig dargestellt werden.
Dabei zeigt sich deutlich, dass die Ergebnisse der Analyse der BBP stark von den Annahmen
iiber die in der Untersuchungsprobe auftretenden Mikrostruktur- und Gefiigeeigenschaften
abhéngen. Das Ziel dieses Teilkapitels besteht deshalb darin, diejenigen Auswertealgo-
rithmen herauszufiltern, die fiir die quantitative BBP-Analyse bei plastisch verformten kfz
Metallen mit Gefiigen vom Einkristall bis zum nanokristallinen Vielkristall sowohl geeignet
als auch unerlésslich sind.




36 3 Analyse von Bragg-Beugungsprofilen

Grundsitzlich sollen alle Analyseverfahren fiir BBP gelten, die an unbelasteten Proben,
d.h. ohne Anlegen einer dufleren Spannung, gemessen werden. Die dann in einem Volumen-
bereich der Probe auftretenden mechanischen Spannungen werden {iblicherweise als Eigen-
spannungen bezeichnet, die von anderen Spannungen in einem anderen Bereich des Korpers
herrithren bzw. gehalten werden, ohne dass duflere Kréfte auf den Korper einwirken. Im
Rahmen der linearen FElastizititstheorie gelten damit Randbedingungen fiir die Eigen-
spannungen und Gleichgewichtsbedingungen fiir Eigenspannungen und Momente. Die

Entstehung von Eigenspannungen kann allgemein auf eine rdumlich heterogene plastische
Verformung zuriickgefiihrt werden.

3.2.1 Profilverschiebung

Wird eine Verschiebung AU des BBP gegeniiber der Messung an einer spannungsfreien
Probe im Ausgangszustand beobachtet, dann kann dies auf eine Anderung Ad = d - d, des
mittleren Netzebenenabstandes im gesamten streuenden Volumen infolge von elastischen
Verzerrungen und/oder Stapelfehlern auf {111}-Netzebenen zuriickgefithrt werden. Aus-
gehend von der Bragg-Gleichung

2d,sinB, =1 (3.21)

mit d, =a/h>+k*>+1* erhilt man

AY, = Ad;, + AV = —%tan 9,. (3.22)

0

a) Stapelfehler. Der von Stapelfehlern erzeugte Beitrag Adg gsr wird im Wesentlichen von
der Stapelfehlerwahrscheinlichkeit & und von der Stirke der Aufspaltung des Stapelfehlers
bestimmt und hingt in Vorzeichen und Betrag von g, ab (u.a. [103][112][118]). Fiir einen
kfz Vielkristall mit statistischer Verteilung der Kristallitorientierung gibt Warren [103] den
Ausdruck

90°+/30 tan 0
Aﬁs,sp = —Oghkl (3.23)

2

p

an, wobei &, eine Funktion von Akl ist (§;1;= 1/4, Exo=-1/2, Exno = 1/4, &311 = -1/11, Exn =
-1/8, &0 = 1/4, 331 = 1/19, Eupo = -1/20). Die Profilverschiebung durch Stapelfehler im
Vielkristall hingt damit nicht von der Messrichtung » ab.

b) Makrospannungen. Der Beitrag AOs, kann mit elastischen Verzerrungen korreliert
werden, die im einfachsten Fall im gesamten bestrahlten makroskopischen Volumen
homogen sind. Der symmetrische Verzerrungstensor €; bestimmt dann gemil folgender
Beziehung die Profilverschiebung in n—Messrichtung

AV, =—¢,tanf, =
—(g,, cos’nsin’y + €, sin2n sin’ ¥ +¢,, sin’ Nsin’ y + (3.24)

£, C08° W + £,; COST] sin 2y + £, sin7 sin 2y ) tan 6,
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wobei €,=n g;n die Verzerrung in Messrichtung bedeutet. Um die sechs Tensorkomponenten
€;; berechnen zu kénnen, muss die Profilverschiebung Ads, also in mindestens 6 unabhén-
gigen n-Messrichtungen ermittelt werden. Uber die elastischen Moduln Cj;; kann dann auch
der zugehorige Eigenspannungstensor aus dem Hookschen Gesetz erhalten werden zu

0= Cyj & - (3.25)

Fiir einkristalline Proben ist die Durchfiihrung dieser Messungen i.a. nicht unkompliziert,
da nur eine diskrete Anzahl von n-Messrichtungen parallel zu [hkl]-Netzebenennormalen zur
Verfligung steht. Diese » sind im Wesentlichen durch Gitterkonstante und kristallo-
graphische Orientierung der Probe sowie durch apparative Bedingungen (insb. Wellenldnge)
eingeschrankt.

Fiir vielkristalline Proben, bei denen eine hinreichende Anzahl von Kristalliten zur Ent-
stehung des BBP beitrigt, ist das sog. siny-Verfahren [119][120] eine bewihrte Methode
zur Ermittlung der Komponenten des Eigenspannungstensors. Betrachtet man Ni nihe-
rungsweise als elastisch isotropes Material (Anisotropiefaktor Ani=2C44/(Ci1-Cip) =2,45,
zum Vergleich 4¢,=3,21 [121]) erhélt man lineare A¥g - siny -Messwertkurven fiir =
konst. unter den Voraussetzungen, dass die Hauptachsen des Eigenspannungstensors mit den
Probenkoordinatenachsen tibereinstimmen, und dass flir die Hauptspannungskomponente Gy
kein Gradient dop/dz und keine Textureffekte durch elastisch anisotropes Verhalten der
Kristallite auftreten. Aus dem Anstieg und dem Absolutglied einer solchen Funktion kdnnen
dann mit Hilfe des isotropen Elastizititsmoduls £=199GPa und der Poissonzahl v=0,31
[121] die Eigenspannungskomponenten 6; und 6y berechnet werden nach

1
AV, =—tan 6, [% (G, cos’ 1) + G, sin® ) sin —% (G, +0,)] . (3.26)

Sind die Hauptspannungsachsen um die z-Probenkoordinatenachse gedreht, so lassen sich
die Hauptspannungen &; und oy aus zwei Messwertkurven berechnen, die beziiglich 1 in
mindestens zwei zueinander versetzte Richtungen aufgenommen werden. Das sogenannte n-
Umlaufverfahren [122] gestattet es ebenfalls, die Spannungskomponenten G;; bzw. Gy
sowie Drehungen des Hauptachsensystems aus Messungen von Aﬂs’g-sinzn-Messwertkurven
fiir konstante Winkel ¢ (und damit fiir konstante Eindringtiefe des Rontgenstrahls) aus einer
zu Gleichung (3.26) analogen Beziehung zu ermitteln.

Treten Gradienten 06 ;/dz#0 auf, so sind die ABs - sin’y-Messwertkurven parabelformig.
Kommt eine Kippung des Hauptachsensystems zum Probenkoordinatensystem hinzu, so
findet man bei m=konst. Aufspaltungen der parabelférmigen As,- siny-Messwertkurven
fir y=20 und y<0 (z. B. [112]). Liegt ein dreidimensionaler Eigenverzerrungs- bzw.
Spannungszustand vor, dann kann dieser auch mittels des sog. Rontgenintegralverfahrens
[123] auf der Grundlage von Gleichung (3.24) ermittelt werden, fiir den jedoch wegen der
Moglichkeit von Dehnungsgradienten 24 Dehnungsmatrixelemente gemessen werden
miissen.

Eigenverzerrungs- und -spannungszustidnde dieser Art konnten an Ni-Einkristallen nihe-
rungsweise dann auftreten, wenn sich z. B. der Oberflachenbereich (aus dem das rontge-
nographische Signal stammt) und das Innere der Probe unterschiedlich stark plastisch
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verformen. In Vielkristallen miisste ein solches Rand-Kern-Verhalten von einem
Verformungsverhalten der Kristallite begleitet werden, dass sich durch das sog. Voigt-
Modell [124] beschreiben ldsst. Dabei wird angenommen, dass iiber alle Kristallite ein
einheitlicher Dehnungszustand herrscht und damit die Dehnung €, nur von n, jedoch nicht
vom untersuchten {/k/}-Netzebenentyp abhangt.

c¢) Kristallitspannungen. Eigenverzerrungen bzw. -spannungen, die innerhalb der
Kristallite homogen, von Kristallit zu Kristallit jedoch verschieden sind, fithren ebenfalls i.a.
zu einer Profilverschiebung. Der Eigenverzerrungstensor bzw. -spannungstensor eines
Kristalliten ldsst sich durch Auswertung der in mindestens 6 Messrichtungen am
Einzelkristalliten gemessenen Profilverschiebung nach Glg. (3.24) und (3.25) berechnen,
vorausgesetzt, der Kristallit bekannter Orientierung ist fiir die Durchfithrung der Messung
grofl genug (Durchmesser d mindestens einige um, z. B. [125][126]). Fihrt man diese
Messungen an hinreichend vielen einzelnen Kristalliten aus, so ldsst sich im Prinzip durch
Mittelwertbildung unter Beriicksichtigung der Kristallitvolumina der Eigenverzerrungs- und
-spannungstensor des gesamten Oberfldchenbereichs bestimmen (z. B. [127]).

Bei konventionellen BBP-Messungen an Vielkristallproben fithren Eigenverzerrungen
bzw. -spannungen dieser Art oft zu komplizierten, nichtlinearen A@g,-sin“y-Messwert-
kurven, auch wenn beispielsweise das makroskopische Probenvolumen im Mittel eigen-
verzerrungs- bzw. -spannungsfrei ist. Das liegt darin begriindet, dass die Dehnung ¢, die
mittlere Netzebenenabstandsédnderung nur fiir diejenigen Kristallite reprisentiert, die [hkl]-
Netzebenennormalen in die jeweilige n-Messrichtung haben. Selbst fiir einen {/k/}-Reflex-
typ triigt damit bei jeder Anderung von #n eine andere Kristallitfraktion zum BBP bei, was i.a.
zu anderen mittleren Eigenverzerrungs- bzw. -spannungstensoren fiir die rontgenographisch
selektierten Kristallite fiihrt.

In der Literatur gibt es zahlreiche Versuche (u.a. [128] - [130]), ausgehend von konkreten
Modellen fiir das Plastizierungsverhalten der Kristallite, Aussagen iiber die Abhéngigkeit der
Messgrof3e €, von der n-Messrichtung bei gegebenem hkl-Reflextyp abzuleiten. Beispielhaft
sei hier zum einen die Arbeit von Popa [131] genannt, der fiir Vielkristalle mit statistischer
Orientierungsverteilung der Kristallite (kurz: texturfrei) im Rahmen des Reuss-Modells
[132] des Vielkristallverhaltens (homogener Spannungszustand iiber alle Kristallite)
Voraussagen iiber die Funktion €,(n, hkl) bei gegebenem mittleren Eigenspannungszustand
iiber alle Kristallite trifft, die dann von den elastischen Konstanten abhéngt. Ein umgekehrtes
Vorgehen wird in den Arbeiten von Behnken [133][134] und Wang et al. [135] angewendet,
die eine Vielzahl experimenteller g,-sin\y-Messwertkurven fiir verschiedene Winkel
n=konst. unterschiedlicher Ak/-Reflextypen nutzen, um die Spannungstensoren der
Kristallite in Abhédngigkeit von ihrer Orientierung in der vielkristallinen Probe (sog. stress-
orientation-function SOF) durch geeignete Fitprozeduren fiir 177 Koeffizienten (!) in einer
Reihenentwicklung zu ermitteln. Die so erhaltenen Eigenspannungen kénnten dazu dienen,
Modelle fiir die Vielkristallplastizitidt zu bewerten. Es zeigt sich jedoch, dass auf Grund der
beschriankten Anzahl von Messpunkten zusétzliche Annahmen fiir die Dehnungs- und
Spannungsverteilung der Kristallite zu treffen sind (z.B. minimale Varianz von Dehnungen
und/oder Spannungen), um eindeutige Losungen fiir die SOF zu erhalten.

Besitzt die vielkristalline, elastisch anisotrope Probe keine statistisch regellose Verteilung
der Kristallitorientierungen, muss zur Auswertung von nichtlinearen AOs.-n-Messwert-
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kurven zusétzlich noch die Orientierungsverteilungsfunktion (orientation distribution
function ODF) bekannt sein, um makroskopische und kristalline Eigenverzerrungs- bzw.
-spannungstensoren zu ermitteln (u.a. [136][137]).

Ganz allgemein lassen sich mittlere Eigenververzerrungen und -spannungen, die sich in
einer plastisch verformten Probe von Kristallit zu Kristallit unterscheiden, auf unterschied-
liche plastische Verformung der Kristallite zuriickfiihren. In Abhingigkeit von den Verfor-
mungsprozessen sind dann lineare oder nichtlineare AOS,S-sian/- bzw. Aes,g-sinzn-Messwert-
kurven fiir die einzelnen hkl-Reflextypen zu erwarten. Umgekehrt kann jedoch auch unter
optimalen Messbedingungen aus den Messwertkurven nicht eindeutig auf das Kristallit-
verformungsverhalten geschlossen werden.

3.2.2 Profilverbreiterung

Wird nach plastischer Verformung eine Verbreiterung des BBP beobachtet gegeniiber der
Messung an einer spannungsfreien Probe mit kohérent streuenden Bereichen, die Ab-
messungen = 1pm besitzen, so konnen dafiir vor allem Verteilungen von Eigenverzerrungen
mit Kristallit- und mesoskopischer Reichweite, mikroskopische Verzerrungen durch Anord-
nungen von Versetzungen, eine Abnahme der Grofe kohidrent streuender Bereiche unter
Ium sowie Stapelfehler und Zwillinge verantwortlich sein. Treten mehrere Effekte gleich-
zeitig auf, so tiberlagern sich diese z. T. auf komplizierte Weise. In Abschnitt 3.3 wird ein
Vorschlag fiir das Vorgehen zur Trennung der einzelnen Beitrdge entwickelt. Im folgenden
werden zundchst Algorithmen zur Analyse der Profilverbreiterung getrennt nach ihren
Ursachen diskutiert.

a) Anordnungen von Versetzungen. Unabhédngig voneinander haben in den 60-er Jahren
Krivoglaz und Rjaboshapka (vgl. [110]) und Wilkens [138][139] Modelle entwickelt, die die
Verbreiterung eines BBP mit einer statistischen bzw. begrenzt regellosen Verteilung von
geraden, zueinander parallelen Versetzungen verbindet. Ausgehend von der Darstellung der
Fourierkoeftizienten eines symmetrischen BBP (B,=0) nach Glg. (3.12) und mit der An-
nahme N,/N; = 1 (grofle kohidrent streuende Bereiche), konnen diese in eine Potenzreihe
entwickelt und in exponentieller Form dargestellt werden. Fiir kleine €,; miissen dann im

Wesentlichen mindestens < eé’ ;> und < eg, ; > fur die Anordnung der Versetzungen einer

Dichte p berechnet werden, wobei zunéchst keine starke Defektkorrelation, wie z. B. fiir
Versetzungsdipol- oder Versetzungsschleifen, betrachtet wird. In einer quadratischen Nihe-
rung ergibt sich fiir die begrenzt regellose Versetzungsverteilung

Ind, =~ (b’ CpL*f (&) (3.27)

mit g = hy/a, b = 0,25nm als Betrag des Burgersvektors, C als sogenanntem Kontrastfaktor
(0 C< 1), der vom Typ der Versetzung, von den Winkeln zwischen g;;;, b und dem Linien-
vektor / der Versetzung sowie von den elastischen Konstanten abhéngt und p als mittlerer
Versetzungsdichte. Die Funktion f{¢) mit ¢ = R.s/L wird vor allem durch die Anordnung der
Versetzungen bestimmt, wobei R. der Radius fiir die Reichweite der Verzerrungen der
begrenzt regellosen Versetzungsverteilung ist, vergleichbar mit dem &ufleren Abschneide-
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radius fiir die gespeicherte Energie der Versetzungen. f(¢) kann nur nidherungsweise ange-
geben werden, wobei der fithrende Term der Funktion

R
ln%ﬂ fir  Ra>L  bzw. (3.28)
Reff/L fur Reff <L (329)

ist [ 138]. Die Giiltigkeit der Glg. (3.27) beschrinkt sich auf Versetzungsanordnungen, fiir die
Ree>p 12 ist. Aus dem Zusammenhang zwischen den A; und der Integralbreite # des BBP

kann fiir R.r> L abgeleitet werden, dass ndherungsweise gilt
3 c0s0y o< b(pC)"* (In p"*Regr) ' *sind, . (3.30)

Die Arbeiten von Krivoglaz und Wilkens lieferten damit eine physikalische Interpretation
der von Stokes und Wilson [140], Warren und Averbach [117] sowie Williamson und Hall
[141] entwickelten Methoden zur Bestimmung von Verteilungen elastischer Verzerrungen in
plastisch verformten Metallen. So kann nach [140] der durch GauB3-verteilte Verzerrungen €
verursachte Beitrag 3. zur Integralbreite beschrieben werden mit

B, cosB, =~/2p <&’ >'"?sind,, (3.31)

oder nach [117] der durch diese Verzerrungen verursachte Anteil 4;. an den
Fourierkoeffizienten zu

Ind,, =-21g* > <e?, >. (3.32)

Aufbauend auf diesen Arbeiten, entwickelten Groma u.a. [142] ein Modell fiir eine statisti-
sche Anordnung von geraden Versetzungen unterschiedlicher lokaler Dichte mit jeweils
gleicher Anzahl positiver und negativer Burgersvektoren, wobei zwischen den Versetzungen
auch starke Korrelationen zugelassen werden. Der Realteil der Fourierkoeffizienten des BBP
fiir eine solche Anordnung ldsst sich unter Beriicksichtigung von Termen bis zur 4. Ordnung
schreiben zu

R
Ind; =—< p*>I* lnﬁ+l(< p*2>—<pr>2t lnﬁlnﬁ, (3.33)
L 2 L L
wobei p* die sog. formale Versetzungsdichte ist mit
%«_ P 2 3.34
p —E(gb) Cp . (3.34)

In Gleichung (3.33) tritt damit im Vergleich mit (3.27) zusétzlich noch ein Term auf, der
die Fluktuation der Versetzungsdichte beriicksichtigt. Allerdings besitzen die Groen R, und
R; keine unmittelbare physikalische Bedeutung und sind numerisch anzupassen.
Einschrinkend muss allerdings vermerkt werden, dass Gleichung (3.33) grundsétzlich nur
fuir kleine Fourierlangen L gilt (in praktischen Anwendungen ist 72,,,,<15 bzw. L ,,<100nm
[142]).
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Analog zu Beziehung (3.31) kann im Rahmen dieses Modells fiir die Integralbreite eines
BBP niherungsweise geschrieben werden

cos6y = /2pbAyJ< p >+/C sinby + 2pb* A'\/< p? > —< p >2Csin? 6,/ 1. (3.35)
0 0 0

Aund A’ sind Funktionen, die von R.¢ bzw. von den Parametern R, und R; abhédngen.

Wihrend in dem von Groma u.a. in [142] entwickelten Modell die ersten Fourierkoetfi-
zienten fiir die Beschreibung der Profilverbreiterung durch inhomogene Versetzungsan-
ordnungen benutzt werden, gibt Groma in [143] eine Moglichkeit an zur Bestimmung von
<p> und von <p*> aus der Berechnung der sog. beschrinkten Momente bzw. Varianzen
U (Aq’) k-ter Ordnung des BBP /(Ag). Mit

Aq'

v (Ag) = [ (A I(A9)d(Ag)/ [ 1(Ag)d(Ag) (3.36)
-Aq' —oo

lassen sich fiir groBe Werte von Ag, d.h. fiir die Ausldufer des BBP, die Varianzen 2. und 4.
Ordnung schreiben als

A 1
0,(A¢) =m(gb)*C < p>In—-L und (3.37)
Aq,
m Ag . Ag'
Vi(Aq) == (gh)2C < p > (Ag) +3(p(gh)2C)Y < p? >In—L =T (3.38)
2 Aq, Aq;

In diesen Beziehungen sind Agq,, Ag, und Ag; Konstanten, die nicht weiter physikalisch
interpretiert werden miissen. Diese Darstellung (der Ausldufer!) des BBP hat gegeniiber
(3.33) damit den Vorteil, unabhéngig von der konkreten Anordnung der Versetzungen zu
sein, d.h. sie gilt auch fiir starke Korrelationen zwischen den Versetzungen wie bei Ver-
setzungsdipolen, ohne dass im asymptotischen Bereich von v;(Aq’) die Korrelations-
parameter zur Berechnung von <p> und <p*> explizit eingehen.

Der fiir die Ermittlung absoluter Versetzungsdichten notwendige Kontrastfaktor C =C, fiir
beliebige Versetzungstypen kann nach Wilkens [139] fiir Versetzungen in elastisch isotropen
Medien ermittelt werden mit

C, =cos’ yC, +sin’ yC, +sinycosyC, , (3.39)

wobei y der Winkel zwischen Burgersvektor und Linienvektor der Versetzung ist und die
Indizes s, e und i fiir Schrauben- (y= 0, ®) und Stufenversetzung (y = + 1) sowie fiir einen
Wechselwirkungsterm stehen. Dabei gilt

C, =sin’ycos’y , (3.40)

C, =sin*y [(1—4v +8v*)+4(1-2v)cos” D] , (3.41)

8(1-v)
3-Tv+4v?

C. =sin’ v cosy cos®

, (3.42)
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mit der Definition der Winkel

g l/(2m) =gl cosy und (g x1) b/(2m)=g b [ siny sin®d siny. (3.43)

Soll die elastische Anisotropie des Materials beriicksichtigt werden, so gilt ganz
allgemein [ 144]

Coc<(ghklﬁ2ghli > ’ (3.44)
it

wobei £ der Distorsionstensor fiir eine Versetzung unter Beriicksichtigung der elastischen
Anisotropie ist und die Mittelung tiber den gesamten Raum um die Versetzung durchgefiihrt
werden muss. Die Berechnungen sind nur numerisch moglich. Sie sind z.B. von Klimanek
und Kuzel [145] fiir unendlich ausgedehnte, gerade Versetzungen verschiedener Typen in
hexagonalen und von Ungar u. a. [146] in kubischen Kristallen ausgefiihrt worden. Das
Computerprogramm ,,Anizc* zur Berechnung anisotroper C-Faktoren [147] wurde von
Borbély entwickelt und kann im Internet genutzt werden zur Ermittlung von C in Abhdn-
gigkeit von den elastischen Konstanten und vom Versetzungstyp fiir verschiedene g;;;.

Sind in den plastisch verformten Proben z.B. infolge von Mehrfachgleitung K verschie-
dene Sitze von Versetzungen vorhanden, so sind insbesondere die Parameter p, R s und C in
den Gleichungen (3.27)-(3.30), (3.33)-(3.35) und (3.37)-(3.38) durch entsprechende mittlere
GroBen zu ersetzen:

— 1 &

C=—)C, , 3.45

— 1 &

p==2Cup (3.46)
1
K

— . Cip

Rop = [T Ry mit 0==2=%. (347)
1

Fiir Einkristalle bietet sich damit prinzipiell die Moglichkeit, durch Variation der n-Mess-
richtung sowie des hkl-Reflextyps Aussagen iiber die einzelnen Versetzungspopulationen zu
gewinnen. Bei konventionellen Messungen an Vielkristallen erhoht sich dagegen die Anzahl
freier Parameter so erheblich, dass in der Regel nur Informationen iiber mittlere Eigen-
schaften der Versetzungsanordnung erhalten werden konnen.

Fiir gerade Schrauben- und Stufenversetzungen in texturfreien Ni-Vielkristallen bzw. bei
statistischer Gleichverteilung {iber alle moglichen Burgersvektoren vom Typ a<110>/2
wurde gezeigt (u.a. in [110][145][148][149][150]), dass fiir Eganz allgemein gilt

Wi +h2% + k2P

EZEhOO 1-
(-4 (h? + k% +1%)?

(3.48)

wobei C o0 der mittlere Kontrastfaktor fiir 200-Reflexe und ¢ ein dimensionsloser Parameter
ist. Beide hingen vom Versetzungstyp und von den elastischen Moduln C,, Cy, und Cy4 ab.
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Die in diesem Abschnitt bisher erlduterten Modelle zur Beschreibung der Profilverbrei-
terung durch Versetzungen sind in der Literatur etabliert und finden fiir plastisch verformte
Metalle vor allem dann Anwendung, wenn es um die Bestimmung relativ hoher, mittlerer
Versetzungsdichten aus der Analyse von BBP geht. Dariiber hinaus gibt es in letzter Zeit
vielfdltige Bemithungen, ausgehend von speziellen Versetzungskonfigurationen deren Ein-
fluss auf das BBP zu untersuchen bzw. die Eigenschaften allgemeinerer Kristalldefekte mit
dem BBP zu verbinden. So wurde von Barabash und Klimanek [151] die Breite von BBPs
und von Rockingkurven fiir pile-ups von Versetzungen, Versetzungswinde, statistisch
verteilte Uberschussversetzungen und Versetzungsloops in Abhingigkeit von der Art und
Dichte der Versetzungen berechnet. Bor u.a. [152] simulierten BBP an einem plastisch
gescherten Verbundmaterial, wobei Ergebnisse von Computersimulationen der Versetzungs-
dynamik direkt als Input fiir die Berechnung der BBP benutzt wurden, die mit wachsender
Versetzungsdichte breiter, z.T. auch deutlich asymmetrisch werden. Bougrab u.a. [153]
berechneten die komplette lokale Gitterdistorsion fiir diskrete, periodische Versetzungs-
anordnungen. Dabei benutzten sie einen lokalen Versetzungsdichtetensor und den Tensor der
Greenschen Funktion zur Berticksichtigung der Wechselwirkungen zwischen den Verset-
zungen. Im Rahmen der kinematischen Beugungstheorie ermittelten sie daraus die Fourier-
koeffizienten des BBP in der Form von Gleichung (3.12) unter Beriicksichtigung der elasti-
schen Anisotropie. Wie zu erwarten, hingen die Koeffizienten vom Versetzungstyp, dem
Abstand zwischen den Versetzungen und vom hkl-Reflextyp ab. Ein etwas anderes
Vorgehen zeigt die Arbeit von van Berkum u.a. [154]. Dort werden Dehnungsfelder von
Defekten unterschiedlichen Charakters betrachtet, wobei als freie Parameter der auf ¢ proji-
zierte Abstand zwischen den Defekten, die ,,Reichweite” des Verzerrungsfeldes eines
Einzeldefekts sowie das mittlere Verzerrungsquadrat fiir den Defekt eingehen. Aus einer
additiven Uberlagerung der Dehnungsfelder werden dann die Fourierkoeffizienten A(L,gxx/)
berechnet. Fiir grole Reichweiten der Verzerrungsfelder hingen die 4;, wie fiir elastische
Verzerrungen {iiblich, von g, ab, wihrend Defekte mit scharf begrenzter Reichweite zu
Fourierkoeffizienten fithren, die relativ unabhéingig von g, sind, wie es eigentlich fiir
,» Leilchengrofleneffekte* bekannt ist (vgl. Abschnitt d).

Fiir die in der vorliegenden Arbeit verfolgten Zielstellungen bei der Charakterisierung der
verformungsinduzierten Mikrostruktur sind diese Ansétze jedoch alle weniger geeignet, da
das BBP vorrangig durch Versetzungsanordnungen bestimmt wird, die sich im Rahmen der
Modelle nach Krivoglaz, Wilkens und Groma beschreiben lassen, und die spezielle Anord-
nung sowie der Polarisationsgrad der Versetzungsanordnungen einen zwar nachweisbaren,
aber insgesamt geringeren Einfluss auf das BBP haben. Das generelle Problem, dass man
umgekehrt aus einem BBP nicht eindeutig auf die Art, Dichte und Anordnung von Gitter-
defekten schlieBen kann, konnen natiirlich auch die genannten neueren Modelle nicht 16sen.

b) Weitreichende Eigenverzerrungen. Verteilungen von Eigenverzerrungsbeitrdgen, deren
Reichweite sich iiber die kohidrent streuenden Bereiche erstreckt, konnen nicht nur zur
Profilverschiebung, sondern auch zu einer Verbreiterung beitragen. Grundsétzlich wird in
der Literatur bei der Beschreibung der Entstehung des BBP beriicksichtigt, dass die Teilpro-
file I(q), die von Streuprozessen an den einzelnen KSB herriihren, infolge von von Null
verschiedenen mittleren Dehnungen €; in n-Messrichtung gegeneinander verschoben sein
konnen (vgl. z.B. [112]). Beispiele fiir die quantitative Ermittlung dieses Beitrages zur
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Profilverbreiterung finden sich jedoch selten. Eine Ausnahme bilden die Arbeiten von
Klimanek (u.a. [109][155][156]). Dort werden sog. strukturell inhomogene Vielkristalle
untersucht. Das BBP wird als ein Multiplett /(q) aufgefasst, das aus der gewichteten Summe
der Partialprofile aller KSB entsteht (vgl. Glg. (3.13)), wobei sich die KSB z.B. in der mitt-
leren Versetzungsdichte, dem Abschirmradius R.;y und durch weitreichende innere
Spannungen, die € verursachen, voneinander unterscheiden konnen. Die komplexen
Fourierkoeffizienten C(L) eines solchen Multipletts lassen sich dann schreiben als

C(L) = ZWJ Cj (L)exp(—zLAq]) > (349)

wobei w; den Wichtungsfaktor darstellt, der insbesondere vom Volumenanteil und von der
Orientierungsverteilung der KSB abhéngt, C{(L) den entsprechenden Fourierkoeffizienten

des Partialprofils und Ag; =47pA0 costy= - 2m g /dy den Abstand des Partialprofils vom

Peak des Multipletts.

Klimanek [109] gibt auch eine Beziehung zwischen der Integralbreite  des Multipletts
und der Integralbreiten f3; der Partialprofile an, wenn diese nicht durch weitreichende
Verzerrungen €; gegeneinander verschoben sind:

1

p= 1\ (3.50)
B;

Treten solche Teilprofilverschiebungen zusitzlich auf, so kann ein einfacher
Zusammenhang zwischen }3, 3; und dem mittleren Verschiebungsquadrat <A@ Jz > nur dann

gefunden werden, wenn die S, fiir alle Teilprofile gleich ist. Sind alle Teilprofile
nidherungsweise gaullformig und die Verschiebung klein gegen die Profilbreite, so gilt

Br _ B

,sz-—p<A0f> _ﬁ}—p<8]2- >tan290 '

B=

(3.51)

Anwendungen dieser Auswertebeziehungen auf BBP plastisch verformter, einphasiger
Metalle sind dem Autor nicht bekannt.

¢) Stapelfehler und Zwillinge. Die ersten Arbeiten zur Ermittlung des Beitrags von Stapel-
fehlern und Zwillingen auf {111}-Netzebenen zur Profilverbreiterung gehen wieder auf
Stokes und Wilson [140] und Warren und Averbach [117] zuriick. Es zeigt sich, dass die
Fourierkoeffizienten Agp (L) eines hkl-Reflexes, die den Beitrag dieser Gitterdefekte zur

Profilverbreiterung beschreiben, linear von L abhéngen mit

L5a +
Asp 7 (L) =1 _Tﬁghkllﬂ (3.52)

wobei o und B die Wahrscheinlichkeiten fiir das Auftreten von Stapelfehlern bzw.
Zwillingen bedeuten, und {;; wiederum eine Akl-abhingige Konstante ist ({11,=C = \/5 /4,
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C200=Ca00=1, Cooo= 1/42, Csn= 3/(2\/ﬁ) , Cx31= 7/(2\@) , Cano=1 /420 (nach [103])). Damit

lasst sich der Beitrag von Stapelfehlern und Zwillingen zur Integralbreite bestimmen mit

A
Bsr, 7 cos6y = 22 Cn(L50+ B), (3.53)
a

der durch die diskreten {;;-Werte nichtlinear von %, bzw. von sin6, abhingt.

d) Korn- bzw. Subkorngrofie. Besteht der streuende Kristall aus Bereichen, die die
Rontgenstrahlung unabhingig voneinander kohérent streuen, so ldsst sich, ausgehend von
einfachen Prinzipien der optischen Beugung, folgende Beziehung zwischen der
Halbwertsbreite B des BBP und der volumengewichteten Abmessung D der KSB senkrecht
zu den beugenden Netzebenen ableiten zu

Bcos, =%. (3.54)

Dabei ist K eine Konstante, die von Bragg zu 0,89 und von Scherrer zu 0,94 fiir gaul3-
formige BBP unter Annahme einer kubischen Form fiir die KSB berechnet wurde [105].

Als Scherrerformel wird ein Zusammenhang zwischen der Integralbreite und der
volumengewichteten ,,scheinbaren Teilchengrofe® D bezeichnet mit

A
0, =—, 3.55
B cos 6, 2D ( )

die fir GauBprofile (8/B=1,06) identisch ist mit Gleichung (3.54) fiir K=0,94. Beziehung
(3.55) wird auch in den grundlegenden Arbeiten von Guinier [102], Stokes und Wilson [140]
sowie Williamson und Hall [141] benutzt. In der Literatur gibt es eine Reihe von Arbeiten,
in denen aus der Grofle D die volumengewichtete Abmessung von KSBs in Abhédngigkeit
von der (jeweils einheitlichen) Form der KSB berechnet wird (Uberblick in [157]). Haben
die KSB z.B. Kugelform, so ergibt sich der mittlere Kugeldurchmesser zu Dy =4D/3. Fiir
Pulver, dass aus gleichgeformten KSB mit dem Volumen ¥ besteht, sollte gelten D = V'
mit einem Fehler von <20% [102].

Neben diesen, die Breite der BBP nutzenden Methoden, wurde von Bertaut [158] sowie
Warren und Averbach [117] ein Zusammenhang zwischen den Fourierkoeffizienten des BBP
und der flichengewichteten mittleren Ausdehnung D, der KSB senkrecht zu den beugenden
Netzebenen hergeleitet. Wie mit Gleichung (3.12) gezeigt, konnen fiir einen verzerrungs-
freien Kristall unabhédngig vom #hki/-Reflextyp die Fourierkoeffizienten A, geschrieben
werden zu

An: nzi
N3 N3

j(i—|n|)p(i)di, (3.56)

i

wobei p(i) der Anteil von Sédulen mit i Zellen im KSB ist. Bildet man die Ableitung nach der
Fourierordnung », so erhélt man
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d4 1 5
1 =—— | p(i)di. (3.57)
dn 3 i;{nl
Fiir Fourierordnungen n—0 ergibt sich
/A 1
d4, =——. (3.58)
dn |, N,

Aus dem negativen Anstieg der Funktion 4,(n) fiir kleine n erhdlt man Dy=N;a; . Der

Verlauf der Funktion 4,(n) gestattet dariiber hinaus prinzipiell auch Aussagen iiber die
Haufigkeitsverteilung der Sdulenldngen, denn

d’A, _ p(|n|)
dn’ N,

(3.59)

Allerdings ist in praktischen Fillen die Bildung der 2. Ableitung oft wegen zu geringer
Anzahl von Fourierkoeffizienten nur eingeschrankt moglich.

Sind die Fourierkoeffizienten A4, bzw. 4; des BBP bekannt, so kann man aus ihnen
ebenfalls die volumengewichtete Gréfe D bestimmen mit

D =2a;j,4ndn =2jALdL . (3.60)
0 0

Eine dritte Variante zur Ermittlung der KSB-GroBe D, bietet die Analyse der
beschriankten Momente des BBP I(Ag). Aufbauend auf den Arbeiten von Wilson [159]
leiteten Borbély und Groma [160] folgende Zusammenhénge her:

I L,
V,(Ag) = Ag— und 3.61
1
v,(Aq) = Ag)’. 3.62
,(Aq) 24p5DA( q) (3.62)

Dabei ist K wieder die schon in (3.54) benutzte Scherrer-Konstante und Lt der von
Wilson eingefiihrte sog. Taper-Parameter, mit dem die Rate der Abnahme der Querschnitts-
flache des KSB in Richtung von ¢ beriicksichtigt werden kann. Gleichung (3.61) und (3.62)
gelten wiederum nur fiir Ag-Werte in grolem Abstand zum Peak des BBP (asymptotisches
Verhalten von v, (Ag)).

Alle bisher vorgestellten Methoden liefern Aussagen iiber volumen- bzw. flichen-
gewichtete mittlere Abmessungen der KSB. Bestehen die KSB aus ,.echten* Kristalliten
(z.B. bei submikro- oder nanokristallinen Materialien), so zeigen viele experimentelle Unter-
suchungen (u.a. [161][162]), dass die KristallitgroBenverteilung @(d) sehr hiufig mit einer
logarithmischen Normalverteilung

(3.63)
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erfasst werden kann. Hier sind d, und o, Parameter, die den Median und die Varianz der
Verteilung beschreiben. Setzt man voraus, dass die KSB alle Kugelform haben und ihre
Durchmesser log-normal verteilt sind, so kann man nach [161] dy und G, aus D und Dy
berechnen tiber

D, =§d0 exp(% In*0,) und (3.64)
D :%do exp(%lnz o,). (3.65)

Ausgehend von einer log-normal Verteilung der Durchmesser kugelférmiger Kristallite
sind von Langford u.a. [162] sowie Ungar u.a. [163] analytische Ausdriicke fiir das BBP
I(Aq) sowie fiir die Fourierkoeffizienten 4; in Abhéngigkeit von d, und G, hergeleitet
worden. Geeignete nicht-lineare Fitprozeduren fiir kleinste Fehlerquadrate (Programme
MargX [164] sowie MWP-fit [165]) gestatten es dann, diese theoretischen Funktionen den
gemessen BBP bzw. Fourierkoeffizienten mit optimalen Werten fiir dj, und 6, anzupassen.
Ein solches Vorgehen ist dann physikalisch sinnvoll und hinsichtlich des Aufwandes
gerechtfertigt, wenn die Form des BBP im Wesentlichen nur durch die Kleinheit der KSB
bestimmt wird und es Hinweise auf eine log-normal Verteilung aus anderen experimentellen
Untersuchungen gibt.

Da vor allem fur submikro- und nanokristalline Materialien die iiblichen metallo-
graphischen Methoden zur Korngrofenbestimmung nicht geeignet sind, werden hierfiir
hiufig die aufgefiihrten rontgenographischen Methoden eingesetzt. Die mikrostrukturelle
Interpretation der damit ermittelten Grofe der KSB als Korn- bzw. Subkorngrofe ist in
jedem Fall durch andere experimentelle Verfahren abzusichern. Dabei muss jedoch beachtet
werden, dass einerseits die Empfindlichkeit einer verwendeten Messmethode hinsichtlich der
Mindestverkippung zwischen den voneinander abzugrenzenden Gebieten Einfluss auf das
Messergebnis hat, selbst wenn eine echte Kornstruktur vorliegt (vgl. [166]), andererseits aber
auch eine Anordnung von Versetzungen die Grofle der KSB (vgl. [115][154][167]) bestim-
men kann und damit eher eine Subkornstruktur vorliegt, welche ganz andere Eigenschaften
im Vergleich mit einer Kornstruktur mit GroBwinkelkorngrenzen aufweist. Die hier dar-
gestellten rontgenographischen Verfahren sind nicht geeignet, zwischen diesen Strukturen zu
unterscheiden.

3.2.3 Profilasymmetrie

Das Auftreten von Profilasymmetrien (d.h. ¥,#0 bzw. B,#0) an kfz Metallproben nach
plastischer Verformung kann grundsitzlich verursacht werden durch asymmetrische Vertei-
lungen von weitreichenden Eigenverzerrungen, die in den KSB jeweils homogen sind,
innerhalb der KSB durch polarisierte Anordnungen von Versetzungen, die fiir kfz Metalle
fast ausschlielich aus Stufenversetzungsdipolen bestehen sollten, sowie durch Zwillinge.

a) Weitreichende homogene Eigenverzerrungen in den KSB. Im Prinzip ist mit Gleichung
(3.49) auch die Asymmetrie eines Multiplett-BBP beschrieben, vorausgesetzt, dass die
Verteilung @(Ag;) asymmetrisch ist. Dann enthalten wegen w{(Aq,) # w(-Ag;) die komplexen
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Fourierkoeffizienten C(L) des Multipletts Sinusterme, auch wenn bei symmetrischen Partial-
profilen die C(L) nur Kosinusterme enthalten wiirden.

Eine Anwendung dieses allgemeinen Falles von Gleichung (3.49) zur Ermittlung charak-
teristischer Groflen der Verteilung ¢(g;) weitreichender Eigenverzerrungen, z. B. auf der
Kristallit-Skale, wurde bisher noch nicht publiziert. Jedoch stellt das von Mughrabi u.a.
[70][168] im Rahmen des 2-Komponenten-Modells fiir das Plastizierungsverhalten hetero-
gener Versetzungsstrukturen entwickelte Verfahren zur Analyse asymmetrischer BBP an
zugverformten Cu-Einkristallen einen Sonderfall von (3.49) dar. Dieses Verfahren wird als
Spiegelungsmethode bezeichnet. Dabei wird angenommen, dass sich das gemessene asym-
metrische Gesamtprofil aus der Addition zweier symmetrischer Teilprofile ergibt, deren
Schwerpunkte gegeneinander verschoben sind. Die Teilprofile sollen durch Beugung an
zwel Arten von unabhingig voneinander kohdrent streuenden Bereichen entstehen. Diese
KSB sind zum einen die versetzungsarmen Zellen und zum anderen die versetzungsreichen
Zellwinde, also Gebiete mit mesoskopischer Abmessung. Den Zellen und Zellwédnden als
KSB werden jeweils eine mittlere Versetzungsdichte und ein effektiver Abschneideradius fiir
die Reichweite des Verzerrungsfeldes der begrenzt regellosen Versetzungsanordnung
zugeordnet. Die Zerlegung des Gesamtprofils in Teilprofile wird wie folgt vorgenommen: (i)
Spiegelung des steileren Ausldufers des Gesamtprofils am Maximum, (ii) Subtraktion des
steileren vom flacheren Auslédufer, (iii) der lange Ausldufer dieses Differenzprofils wird am
Maximum des Differenzprofils gespiegelt und man erhilt damit das den Zellwénden zuge-
ordnete, symmetrische Teilprofil 7, hoher Breite und kleinen Flicheninhalts, (iv) 7, wird
vom Gesamtprofil subtrahiert; das entstehende schmalere Differenzprofil /. groBeren
Flacheninhalts entspricht der Beugung an den Zellen, es ist nicht notwendigerweise sym-
metrisch. Eine Variation des ersten Spiegelungspunktes in der Ndhe des Maximums kann zur
Symmetrisierung von /. fithren und vor allem das Verhiltnis der Flicheninhalte von 7, zu I,
beeinflussen [169], das dem Verhéltnis der Volumenanteile f,/(1- ;) von Zellwdnden und
Zellen entsprechen sollte. Aus den Abstdnden der Maxima (bzw. Schwerpunkte) der Teil-
profile vom Schwerpunkt des Gesamtprofils kann die mittlere Dehnung €. und €, der Zellen
und Zellwénde in Messrichtung berechnet werden zu
e, =—0,(

)—0,)cotf, und e, =—(0, (I, )—6;)coth, . (3.66)

W,max C,max

Berechnet man aus €. und €, zugehorige (mesoskopische) Schub-Eigenspannungen AT,
und AT, iiber die entsprechenden elastischen Konstanten unter Beachtung der n-Messrich-
tung in Bezug auf die aktiven Gleitsysteme (vgl. 3.3), so muss wegen des Spannungsgleich-
gewichts fiir Eigenspannungen gelten f AT, = -(1- f,)AT.. Dies ermoglicht einen Test der
Konsistenz der unabhédngig voneinander rontgenographisch gewonnenen Groflen A6g ., bzw.
ABs . und fi,/(1-£y).

Die Entstehung der elastischen Dehnungen €. und €, wird von Mughrabi [74] auf die
Existenz geometrisch notwendiger Versetzungen an den Grenzflachen zwischen Zellen und
Winden, d.h. zwischen den KSB, zuriickgefiihrt. Diese Anordnung von Versetzungen, die
sich auf gegeniiberliegenden Seiten der KSB-Grenzflichen im Vorzeichen des Burgers-
vektors unterscheiden, kann im weitesten Sinn als eine (mesoskopische) Polarisation von
Versetzungen betrachtet werden.
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b) Polarisierte Anordnungen von Versetzungen innerhalb des KSB. Wie in den Arbeiten
von Gadl [170] und Groma u.a. [142] nachgewiesen wurde, fiihrt auch eine polarisierte
Anordnung von Versetzungsdipolen innerhalb eines KSB zu einer Asymmetrie der BBP.
Setzt man eine statistische Anordnung gerader paralleler Versetzungen voraus, die durch die
Reichweite R.(r) des Verzerrungsfeldes der Versetzungsanordnung gekennzeichnet wird und
in der eine lokale Polarisation S(r) von Versetzungsdipolen auftritt, so lassen sich die
komplexen Fourierkoeffizienten C(L) des BBP nach [142] schreiben zu

C(L) :% Texp{—p () 1n[ReT(’)] —iS(r)L}d>r. (3.67)

F steht fiir den Querschnitt des KSB und p* fiir die formale Versetzungsdichte (s. Glg.
(3.34)). Die Polarisation S hiangt im Wesentlichen ab von der Dichte der polarisierten Dipole,
vom Typ der den Dipol bildenden Versetzungen sowie von den Winkeln zwischen g, b, [
und einem Vektor e, der parallel zur Verbindungslinie zwischen den Versetzungen des
Dipols und senkrecht zu [ ist. Entwickelt man die Exponentialfunktion in eine Reihe bis zur
5. Ordnung und fiihrt die Mittelung iiber F aus, so kann man fiir kleine L niherungsweise
schreiben

C(L)=A(L)+iB(L)=1-< p*> I’ ln&+l <p*>L miep By
L 2 L L
, A (3.68)
+i[-<Sp*>L’° mB_ L. Sp* > lnﬁln&]
L 2 L L

Insgesamt wird das BBP also durch fiinf physikalisch bedeutsame Parameter (mittlere
Versetzungsdichte <p*>, deren Fluktuation <p*2>, duBerer ,,Abschneideradius® R.; sowie
die Dipolpolarisation, verkettet mit der Versetzungsdichte zu <Sp*> sowie mit deren
Fluktuation zu <Sp**>, d.h. die Dipolpolarisation ist nur in multiplikativen Verkniipfungen
ermittelbar) bestimmt. Die GroBen R’; bis R’s mit der Dimension einer Lange haben keine
anschauliche Bedeutung und héngen in komplizierter Weise von den fiinf freien Parametern
ab. Eine nichste Schwierigkeit bei der Anwendung von Gleichung (3.68) besteht darin, dass
fir die Ermittlung der interessierenden Parameter aus den experimentell gewonnenen
Fourierkoeffizienten des BBP z.T. sehr spezielle Transformationen von Gleichung (3.68) in
gut fitbare Funktionen fiir In|C(L)| und fiir Arg[ C(L)] erforderlich sind, wobei grundsitzlich
angenommen wird, dass die Asymmetrie des BBP gering, d.h. die B(L) klein sind. Damit
geht z.B. In|C(L)| in Gleichung (3.33) tiber. Die Fitintervalle beschrénken sich wegen der
Reihenentwicklung der Ausgangsbeziehung (3.67) und in Abhingigkeit von den zunéchst
unbekannten Groflen R’; wieder auf kleine Werte von L.

Kann man unter Annahme eines Modells fiir die Anordnung der polarisierten Dipole die
»lokale* Polarisation S in einem Teilgebiet von F bestimmen, so ist diese mit der mittleren
Dehnung € dieses Gebietes in Messrichtung verbunden iiber

S

P (3.69)
ghkl
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Groma und Monnet [171] haben analytische Ausdriicke fiir die GroBe <Sp*> fiir sta-
tistisch verteilte polarisierte Dipole, polarisierte Dipolwédnde (b L e) und polarisierte Tilt-
Winde (b| |e) abgeleitet, die zeigen, dass in Abhéngigkeit vom Typ der polarisierten
Versetzungen und der Dipolkonfiguration bei gleicher mittlerer Dichte der polarisierten
Versetzungen unterschiedliche Effekte auf die Asymmetrie des BBP in Richtung von g, zu
erwarten sind. Sehr oft werden die Ergebnisse fiir <Sp*> und <Sp**>> jedoch einfach im
Rahmen eines 2-Komponenten-Modells fiir die heterogene Versetzungsstruktur nach
Mughrabi interpretiert (u.a.[142][172]).

Prinzipiell besteht die Moglichkeit, <Sp*> auch wieder aus der Analyse der beschrinkten
Momente des BBP zu ermitteln, wenn die gleichen Annahmen fiir die Versetzungs-
anordnung wie fiir Gleichung (3.68) getroffen werden. Nach Groma [143] ldsst sich fiir das
Moment dritter Ordnung angeben

A ' _ A '
v,(Aq") = —6 < Sp*> lnA—q: 6g,, <ep*>In—L . (3.70)

q, Ag,

Die Gleichung gilt wieder nur fiir groe Ag’, d.h. fiir die Profilausldufer, und Ag, ist eine
Konstante.

¢) Zwillinge. Die wichtigsten Aussagen liber die durch Zwillinge auf {111}-Ebenen
verursachte Profilasymmetrie bei Messung an kfz vielkristallinen Materialien werden z.B. in
[103] zusammengefasst. Generell wird die Profilasymmetrie durch die Sinus-Fourier-
koeffizienten B, (vgl. (3.19)) erfasst. Bezeichnet man mit f wieder die Wahrscheinlichkeit
fiir das Auftreten von Zwillingen, so gilt

(Bn)n—)() = ﬁth[’ (3.71)

mit der hkl-abhanglgen Konstanten thl(XHl = \/3/4 » X200 = —1/\/§ s X220~ 1/(2\/?) , X311:0,

Y222 = -\J3/4, X400 = 1/4/3, X331= 1/(2\/5) , A420= - 1/(2\/5) (nach [103])). Das Vorzeichen
des mit B, korrelierten Asymmetrieparameters 0, hiangt fiir Vielkristalle damit ausschlielich
vom hkl-Netzebenentyp ab. Fiir Messungen an Einkristallen 14sst sich fiir jede beugende
(hkl)-Netzebene eine entsprechende Konstante (4, ermitteln, deren Vorzeichen und Betrag
von Y, abweichen kann.

3.3 Ein Konzept zur Analyse von Bragg-Beugungsprofilen fiir plastisch
verformte einphasige kfz Metalle

3.3.1 Grundsitzliches Vorgehen

Wie im vorangegangenen Abschnitt mit der Vielfalt von Auswertealgorithmen gezeigt,
lasst sich eine physikalisch sinnvolle und zielorientierte quantitative Analyse von BBP nur
dann ausfiihren, wenn man zuvor tiber die grundsitzlichen Mikrostruktur- und
Gefligeeigenschaften der Untersuchungsprobe geeignete Annahmen trifft. Dieses Vorgehen
ist vor allem deshalb unumginglich, da keine eineindeutigen Wechselbeziehungen zwischen
dem BBP einerseits und den Mikrostruktur- und Gefiigeeigenschaften andererseits bestehen.
Es wird daher vorgeschlagen, bei der Analyse von BBP wie folgt zu verfahren:
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Grundannahmen tiber Mikrostruktur, Gefiige und Verformungsverhalten

A unter Berticksichtung der Ergebnisse verschiedener
experimenteller Untersuchungen

(insbesondere Elektronenmikroskopie)

4
B | | Festlegung von Modellannahmen und Algorithmen fiir die Analyse von BBP |
{
Messung von BBP unterschiedlicher #kl-Reflextypen und n-Messrichtungen in
C Abhéngigkeit von Verformungsparametern, die Einfluss auf spezielle

Eigenschaften der Mikrostruktur haben, und damit entsprechende
Verdnderungen der Eigenschaften der BBP hervorrufen sollten

4
Verifizierung, Verfeinerung oder Verwerfen von Grundannahmen iiber
D Mikrostruktur, Geflige und Verformungsverhalten aus den Parametern, die

durch Auswertung der BBP gewonnen wurden

GemiB den in der Einleitung angegebenen Zielstellungen der Arbeit betreffen zentrale
Fragen, die mit den rontgendiffraktometrischen Untersuchungen bearbeitet werden sollen,
vor allem

1. die Heterogenitit der plastischen Verformung auf verschiedenen MaBstabsskalen, die
sich in weitreichenden Eigenverzerrungen bzw. -spannungen duflert,

2. das Verhiltnis zwischen lokaler Spannung, Versetzungsdichte und geometrischen
Abmessungen der Versetzungsanordnung und

3. die Rolle der KristallitgroBe fiir die Plastizierungsvorgénge

in Abhdngigkeit von der GroBe der plastischen Verformung bei zyklischer und einsinniger
Beanspruchung, von der Verformungstemperatur sowie von der kristallographischen Orien-
tierung. Diese Schwerpunkte haben entscheidenden Einfluss auf die, im nachfolgenden
Abschnitt 3.3.2 dargestellte, Auswahl von Auswertealgorithmen zur Korrelation von
interessierenden Mikrostruktur- und Gefiigeparametern mit phanomenologischen Profil-
parametern bzw. mit den Fourierkoeffizienten des BBP.

3.3.2 Modellsituationen

Fiir die Analyse der BBP miissen die Untersuchungsproben in eine der folgenden drei
Gruppen eingeordnet werden, die im Wesentlichen durch die Gefligeeigenschaften und die
daraus resultierenden Streubedingungen bedingt sind. Diese Gruppeneinteilung folgt indirekt
auch der in Abschnitt 2.2 vorgenommenen Einteilung des Probenvolumens in Volumen-
elemente, die Strukturelementen in sich geschachtelter Strukturniveaus entsprechen. Damit
wird der Heterogenitit der Anordnung verformungsinduzierter Gitterdefekte Rechnung
getragen. So ergibt sich die Chance, erstmals mit einer einheitlichen Analysekonzeption fiir
BBP den Bogen vom plastisch verformten kfz Einkristall bis hin zu nanokristallinen Gefii-
gen zu schlagen. Ausgehend von den in Kapitel 2 zusammengefassten Grundphinomenen
der plastischen Verformung von kfz Ein- und Vielkristallen sowie den unter 3.1 und 3.2
dargestellten moglichen Vorgehensweisen zur Korrelation von BBP mit speziellen Mikro-
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struktur- und Gefligeeigenschaften werden folgende angepasste, aber jeweils unterschied-
liche Grundannahmen getroffen und ausgewéhlte Auswertealgorithmen angewendet.

3.3.2.1 Einkristalle und Einzelkristallite in grobkristallinen Proben mit
verformungsinduzierten Versetzungsstrukturen

A i. | Prinzipiell konnen Eigenverzerrungen bzw. -spannungen mit makroskopischer

(Aér,AGT), kristalliner (Agy,Acy ) und mesoskopischer (A€o,AG )
Reichweite auftreten, die durch heterogene plastische Verformung auf
makroskopischem, kristallinem und mesoskopischem MaBstabsniveau
hervorgerufen werden (s. Kapitel 2).

ii. |Die Versetzungsstruktur wird gebildet durch eine Anordnung von
versetzungsarmen und versetzungsreichen Gebieten (PR und DR) spezieller
Geometrie, deren Volumenanteile fpr bzw. fpr sowie Abmessungen aus
elektronenmikroskopischen Untersuchungen bekannt sind.

iii. | Alle PR und DR haben untereinander jeweils gleiche Versetzungsdichte ppr
bzw. ppr und gleichen duBleren Abschneideradius Regrpr bzw. Regrpr (2-Kom-
ponentenmodell). Sie konnen sich jedoch hinsichtlich ihrer mesoskopischen
Eigenverzerrungen, die durch unterschiedliche plastische Scherung der
mesoskopischen Strukturelemente in » aktiven Gleitsystemen entstehen, von-
einander unterscheiden.

iv. | Dies fithrt zu einem Spektrum mesoskopischer Eigenverzerrungen, wobei sich

jeweils Mittelwerte Agw,PR bzw. AE(E,PRund Agw,DR bzw. AE&DR fiir PR
bzw. DR bestimmen lassen.

v. | Bei zyklischer plastischer Verformung durchlduft das mittlere mesoskopische
Eigenverzerrungsquadrat innerhalb eines mechanisch stabilisierten Halbzyklus
ein Minimum. Nach Entlastung von den Eckpunkten des Lastzyklus tritt ein
Maximum des mesoskopischen Eigenverzerrungs- bzw. -spannungsquadrats
auf.

B i. | PR und DR wirken als kohidrent streuende Bereiche, wobei auf Grund ihrer
mesoskopischen ~ Abmessungen der  TeilchengroBeneffekt auf die
Verbreiterung der zugehorigen Partialprofile vernachlissigt werden kann.

ii. |Da die den PR zugeordneten Partialprofile wegen ppr < ppr €ine geringere
Breite aufweisen als die der DR und, da wegen der bevorzugten
Dipolanordnung der Versetzungen in den DR, auch gelten sollte Repr >
Regrpr, Wird angenommen, dass die Fourierkoeffizienten A(L) des BBP fiir
groBere Fourierlingen L allein durch die Streuung an den PR bestimmt
werden, d.h. fiir grofle L gilt Apr(L) = 0.

iii. | Von den mesoskopischen Eigenverzerrungen in einem PR bzw. DR hingt die
Lage des zugehorigen Partialprofils ab.

iv. |Die Lage 05 des Schwerpunktes des Gesamtprofils korrespondiert mit der
Eigenverzerrung des makroskopischen Volumenelements (bzw. ggf. mit der
des Kiristalliten) und stellt den Nullpunkt fiir den Beitrag mesoskopischer
Eigenverzerrungen dar.

v. | Die Lage 0p des Peaks des Gesamtprofils entspricht der Lage des Partialprofils

eines PR mit dem mittleren mesoskopischen Eigenverzerrungsbeitrag A€, pg in
Messrichtung (s. Bild 3.3).
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Mit diesen Annahmen und Festlegungen sollen bei der Analyse von BBP im Einzelnen
folgende Groflen zur Charakterisierung der Mikrostruktur in einem Einkristall bzw. in einem
einzelnen Kristalliten ermittelt werden:

=>» Rontgendiffraktometrisch ermittelbare Parameter:

= =E 3 ZE .. ) . .
- Aer, Aor, Aev,Acy (Tensoren der weitreichenden makroskopischen und Kristallit-
Eigenverzerrung bzw. -spannung )

= —E = —E . . .
- A€upr, ACw,PR A€upr, ACw,DR (mittlerer mesoskopischer Eigenverzerrungstensor
bzw. -spannungstensor fiir PR und DR)
- < Asg) >, < (A’rf))2 > (mittleres mesoskopisches FEigenverzerrungsquadrat in

Messrichtung, mittleres mesoskopisches Schubeigenspannungsquadrat )

- Prr, PDR > Rerrpr > Rerrpr (mittlere Versetzungsdichten sowie duflere Abschneideradien fiir
die Verzerrungsfelder der begrenzt regellosen Versetzungsverteilungen in PR und DR)
Diese Parameter erhdlt man durch Anwendung folgender Gleichungen zur Verkniipfung

von phianomenologischen Profilparametern bzw. der Fourierkoeffizienten des BBP mit

Mikrostrukturparametern eines Einkristall bzw. eines einzelnen Kristalliten:

=>» Auswertebeziehungen:

a) Profilverschiebung:
Nach 3.3.2.1 B iv.) gilt

AV = —[(nAern) + (nA€y n)]tan B, = —(Ae, + Ag, ) tan 6, . (3.72)

Bei Messungen an einem Einkristall entfillt naturgemd der Term mit Ae,. Die
Ermittlung der Eigenverzerrungs- bzw. zugehoriger -spannungstensoren erfordert das unter
3.2.1 b) erlduterte Vorgehen.

b) Profilverbreiterung:

Fiir symmetrische BBP /(0) kann nach 3.3.2.1 B i.) wegen der additiven Uberlagerung der
den PR und DR zugeordneten Teilprofile mit /(8)=/pr(0)+/pr(0) fiir die normierten
Fourierkoeffizienten geschrieben werden

ALY = fiog Ao (D) + (1= fog) Ao (L) . (3.73)

Die Fourierkoeffizienten Apgr(L) und Apr(L) sind mit den mesoskopisch ,,lokalen* Verset-
zungsdichten ppr und ppr sowie mit den Abschneideradien R.gpr und Reprpr jewelils tiber
Beziehungen in der Form von Gleichung (3.27) verbunden. Aus 3.3.2.1 B ii.) ergibt sich,
dass man fiir grofle L , wo gilt Apr(L)= 0, aus den A(L) des Gesamtmessprofils durch einen
Fit der Funktion
0 _1nA+ln(1—fDR) In 4

p
= 2 2 == L2PR = Prr (gb)2 ECPR (lnReff,PR —InL) (3.74)
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prr Und R.grpr ermitteln kann, wenn fpr und Cpg bekannt sind. Mit Hilfe von ppr und Regrpr
konnen dann die Fourierkoeffizienten Apr(L) fiir alle L berechnet werden zu

PR(L)_eXp[ (gb) CPRpPRL 11'1

I, (3.75)

eff,PR

woraus sich mit Hilfe von Gleichung (3.73) die Moglichkeit zur Berechnung der Apgr(L)
ergibt. Im letzten Schritt lassen sich durch einen Fit der Funktion

In 4py
r

A=- = Pbr (gb) Cpg(In R ipr — InL) (3.76)

die noch unbekannten Parameter ppgr und R, pr bestimmen.

Wird bei zyklischer plastischer Verformung in einem mechanisch stabilisierten
Lastzyklus eine minimale Breite f;, und nach Entlastung von den Eckpunkten eine
maximale Breite f3,,.x des BBP beobachtet, so kann mit 3.3.2.1 B iii.) nach Gleichung (3.51)
eine Abschitzung des mittleren Quadrats mesoskopischer Eigenverzerrungen <Ae,> in
Messrichtung erfolgen zu

(Buin)’
(Bmin )2 -p< Aewz > tan 0, .

Brax = (3.77)

Dabei wird stark vereinfachend angenommen, dass im Probenzustand mit f3.;, das mitt-
lere Quadrat mesoskopischer Eigenverzerrungen Null ist und die Schwerpunkte der
(ngherungsweise als identisch betrachteten, gauBformigen) Partialprofile tibereinstimmen,
wogegen im Zustand mit S« die zusitzliche Profilverbreiterung ausschlieBlich durch die
gegenseitige Verschiebung der Partialprofile infolge eines Spektrums mesoskopisch weit-
reichender Eigenverzerrungen verursacht wird. Das unter diesen Annahmen abgeschitzte
mittlere mesoskopische Eigenverzerrungsquadrat stellt einen unteren Grenzwert dar, da ent-
sprechend des von Holste/Burmeister [81] vorgeschlagenen Zyklusmodells (s. Bild 2.9 a)
<Ag,>> innerhalb des Lastzyklus zwar minimal, aber streng genommen nicht gleich Null
wird.

Die Anwendung der Auswertebeziehung setzt aulerdem voraus, dass sich die Form der
den PR und DR zugeordneten Partialprofile innerhalb eines Lastzyklus nicht dndert, d.h.,
dass ppr und Regpr bzw. ppr und R.pr konstant sind. Diese Annahmen werden durch
Messungen des spezifischen elektrischen Widerstandes an auf Einfachgleitung orientierten
Ni-Einkristallen bestitigt, wobei sich ergab, dass innerhalb eines mechanisch stabilisierten
Verformungszyklus die mittlere Versetzungsdichte konstant ist (69] und Bild 2.7 g). Die
oben erlduterte Bestimmung der Parameter ppgr, Refrpr, Por Und Regrpr fllhrt man dann im
Probenzustand mit minimaler Profilbreite aus.

¢) Profilasymmetrie:
Die Profilasymmetrie wird nach 3.3.2.1 A iii.) im Rahmen eines 2-Komponentenmodells
interpretiert. Dabei wird angenommen, dass alle PR und DR jeweils die gleiche mittlere

mesoskopische Eigenverzerrung Aew pr DZW. Aew pr aufweisen.
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Bild 3.3: Zur Entstehung asymmetrischer BBP durch Uberlagerung von zueinander verschobenen
Partialprofilen, die der Streuung an versetzungsarmen Gebieten (PR) und versetzungsreichen Gebieten (DR)
mit unterschiedlichen mittleren mesoskopischen Eigenverzerrungsbeitrigen zugeordnet werden.

In Abhingigkeit von der Messrichtung kann dann die Uberlagerung der Partialprofile zu
einem asymmetrischen Gesamtprofil fithren (Bild 3.3). Mit 3.3.2.1 Biv.) und v.) kann dann
der Asymmetrieparameter mit dem mittleren mesoskopischen Eigenverzerrungsbeitrag
Ag,pr in den PR in Messrichtung verbunden werden iiber

193. = _Agw,PR tan 60 . (378)

Misst man ¥, in mindestens 6 voneinander unabhéngigen Messrichtungen, so lésst sich

der Tensor Agw,pR sowie der zugehorige Eigenspannungstensor ermitteln ([173]). Fiir den
Fall, dass nur Messungen in weniger als 6 unabhingige Messrichtungen vorliegen und damit

die Tensoren nicht vollstindig bestimmt werden konnen, wird im Folgenden die elastische

)
Schereigendehnung glz,pR der PR im primédren Gleitsystem aus Ag,pr mit Hilfe von

Gleichung (3.79) berechnet zu

Agw,PR = K7 él(;),PR : (3.79)

K, ist eine Art von Orientierungsfaktor, der fiir ein aktives Gleitsystem Werte zwischen 1
und -1 annehmen kann. Seine Berechnung beruht auf der zusétzlichen Annahme [174], dass
in allen aktiven Gleitsystemen eine gleich gro3e heterogene plastische Scherung stattfindet,
die jeweils zu elastischen Eigendehnungen der Form

0 /2 0
e=ly/2 0 0 (3.80)
0 0 0

A(D)
fiihrt. Die Beitrage aller n Gleitsysteme zu €12,pr lassen sich dann entsprechend

aufsummieren iiber
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D o) (i (D (i (1) (i (1) (i
§12 PR =%Z[cos(b( ),b( ))cos(na( ),na(l))+cos(b( ),na(l))cos(na( ),b(l))], (3.81)
n

wobei Z(l) und Z(Z)ﬁir den Burgersvektor und die Gleitebenennormale des i-ten
Gleitsystems stehen.
Analog kann die Normaldehnung Ag, pr in Messrichtung geschrieben werden mit

- =) - —@
A pr = VD, C08(& D )COS(ppptta ) - (3.82)
n

Fir den speziellen Fall, dass nur ein Gleitsystem aktiv ist, ergibt sich aus den
Gleichungen (3.79)(3.81)(3.82) fiir den Orientierungsfaktor

- 7 - —(

Tritt in einer Anzahl von n Gleitsystemen eine heterogene plastische Verformung auf, so
liefert (3.81) die Vorschrift zur Bestimmung von K(n). Sie bedeutet eine additive
Uberlagerung der zu den n Gleitsystemen zugehorigen Eigendehnungsbeitriige im priméren
Gleitsystem.

Sind die aktiven Gleitsysteme und damit K(n) bekannt, so kann im Rahmen der isotropen
Elastizitdtstheorie letztlich aus dem Asymmetrieparameter die mittlere mesoskopische

Schubeigenspannung A’rg’PR im primédren Gleitsystem fiir die PR ermittelt werden tiber

Ae 0,
Ot = 2G—2 (3.84)

AtE L =2G ,
PR K, (n) K, (n)tan 6,

wobei G der Schubmodul ist. Ist der Volumenanteil fpr versetzungsreicher Gebiete bekannt,
so lasst sich wegen des Kraftgleichgewichts im entlasteten Zustand auch die mittlere

mesoskopische Schubeigenspannung ATS,DR im primédren Gleitsystem fiir die DR

berechnen mit

1- /pr
DR

ATaE),DR == ATCE,PR' (3.85)

3.3.2.2 Feinkristalline Proben mit verformungsinduzierten Versetzungsstrukturen, deren
mesoskopische Abmessungen deutlich kleiner als die mittlere Kristallitgroe sind

A i. | Die kristallographische Orientierung der Kristallite ist statistisch gleichverteilt
(ohne Vorzugsrichtung, kurz: texturfrei).
1. | Prinzipiell konnen Eigenverzerrungen bzw. —spannungen mit makroskopischer

(AET,AE]E), kristalliner (Aév,A(;E) und mesoskopischer (Aéw,A(;g)
Reichweite auftreten, die durch heterogene plastische Verformung auf
makroskopischem, kristallinem und mesoskopischem Malstabsniveau
hervorgerufen werden (s. 3.3.2.1 A 1.)).
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1ii.

Die Form und die mesoskopischen Abmessungen von PR und DR hingen von
der Kristallitorientierung ab, wobei Mittelwerte fpr und fpr flr die
Volumenanteile aus elektronenmikroskopischen Untersuchungen bekannt sind.
Fir PR und DR lassen sich mittlere Versetzungsdichten ppg bzw. ppr und
duBlere Abschneideradien R.pr bzw. Resrpr angeben (2-Komponentenmodell)
(s. 3.3.2.1 A ii.)); sie konnen sich jedoch hinsichtlich ihrer mesoskopischen
Eigenverzerrungen, die durch unterschiedliche plastische Scherung der
mesoskopischen  Strukturelemente im aktiven Gleitsystem entstehen,
voneinander unterscheiden.

1v.

Dies fiihrt zu einem Spektrum mesoskopischer Eigenverzerrungen, wobei sich

) ) ) = —E = —“E
Jeweils Mittelwerte A€,pr bzw. Ao, prund A€,pr bzw. AC DR fiir PR
bzw. DR bestimmen lassen.

Bei zyklischer plastischer Verformung durchléuft das mittlere mesoskopische
Eigenverzerrungsquadrat innerhalb eines mechanisch stabilisierten Halbzyklus
ein Minimum. Nach Entlastung von den Eckpunkten des Lastzyklus tritt ein
Maximum des mesoskopischen Eigenverzerrungs- bzw. -spannungsquadrats
auf (s. 3.3.2.1 Aiv.)). Analoges gilt fiir die Kristallit-Eigenverzerrungsbeitrige.

Vi.

Bei zyklischer plastischer Verformung wird das Verhalten eines Kristalliten
durch das Gleitsystem mit maximalem Schmidfaktor dominiert; der
Eigenspannungsbeitrag in einem Kristalliten ist proportional zur Differenz
zwischen dem Tensor der plastischen Verformung des makroskopischen
Volumenelements und des Kristalliten (Ndherung nach Kroner [58]).

vii.

Die Abgleitung in einem Kristalliten ist proportional zum Schmidfaktor des
Kristalliten (Modell der Kristallitverformung nach Schmidt [96]).

s.33.2.1B1)

il.

s.33.2.1B1ii.)

1il.

Von der Summe der Kristalliteigenverzerrung und der mesoskopischen
Eigenverzerrung in einem PR bzw. DR hingt die Lage des zugehorigen
Partialprofils ab.

1v.

Die Lage 05 des Schwerpunktes des Gesamtprofils korrespondiert mit der
Summe der Eigenverzerrung Agr des makroskopischen Volumenelements und

des mittleren Kristalliteigenverzerrungsbeitrages <Ag,>* aller derjenigen
Kristallite, die in Abhingigkeit von g, und von n zur Entstehung des BBP
beitragen (rontgenographische Kristallit-Selektion [96]) und stellt den
Nullpunkt fiir den Beitrag mesoskopischer Eigenverzerrungen dar.

Die Lage 0p des Peaks des Gesamtprofils entspricht der Lage des Partialprofils
eines PR mit dem mittleren mesoskopischen Eigenverzerrungsbeitrag
<Ag,pr>* 1In den rontgenographisch selektierten Kristalliten.

Mit diesen Annahmen und Festlegungen sollen bei der Analyse von BBP im Einzelnen
folgende GroBlen zur Charakterisierung der Mikrostruktur in feinkristallinen Vielkristallen
ermittelt werden:

=> Rontgendiffraktometrisch ermittelbare Parameter:

= =E 3 =E o .
- Aer, Aot , <Ae,>* <Aoy >* (Tensoren der weitreichenden makroskopischen und der

mittleren Kristallit-Eigenverzerrung bzw. -spannung in den rontgenographisch selek-
tierten Kristalliten; Selektion gekennzeichnet durch *)
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- <Agw,pR >*, <Ag£,PR >* (Tensoren der mittleren mesoskopischen Eigenverzerrung bzw.
-spannung der PR in den rontgenographisch selektierten Kristalliten)

- < Ae‘g, >* < Ae\g >* (mittleres Quadrat mesoskopischer und kristalliner Eigenver-
zerrungen in Messrichtung in den rontgenographisch selektierten Kristalliten) sowie
< (A‘L'(E)2 >* < (A‘L"lE )2 >* (mittleres Quadrat mesoskopischer und kristalliner Schub-

eigenspannungen in den rontgenographisch selektierten Kristalliten)
- Prr > PDR > Refrpr » Rerrpr (mittlere Versetzungsdichten sowie dullere Abschneideradien fiir
die Verzerrungsfelder der begrenzt regellosen Versetzungsverteilung in PR und DR)

Diese Parameter erhdlt man durch Anwendung folgender Gleichungen zur Verkniipfung
von phidnomenologischen Profilparametern bzw. der Fourierkoeffizienten des BBP mit
Mikrostrukturparametern feinkristalliner Vielkristalle:

=> Auswertebeziehungen:

a) Profilverschiebung:
Nach 3.3.2.2 B iv.) gilt fiir die Verschiebung AUg des Profilschwerpunktes

AD, = {(nAern)+ (n < Agv > n)]tan 6, = —(Ae, + < Ag, >")tan 6),. (3.86)

Die Ermittlung der Eigenverzerrungs- bzw. zugehdriger -spannungstensoren erfordert das
unter 3.2.1 ) und ¢) fiir Vielkristalle erlduterte Vorgehen, bei dem AUs-Messwertkurven fiir
verschiedene n-Messrichtungen und /k/-Reflextypen aufgenommen werden miissen.

Im Weiteren wird erldutert', welche Konsequenzen die unter 3.3.2.2 A vi.) und vii.)
getroffenen allgemeinen Festlegungen tiber die Kristallit-Eigenverzerrung und das Verfor-

mungsverhalten der Kristallite auf den zu erwartenden Beitrag <Ag,>* der Eigenverzer-
rungen in den rontgenographisch selektierten Kristalliten hat. Dabei wird auf den von
Schmidt in [96] formulierten Uberlegungen aufgebaut, deren Grundannahme die Proportio-
nalitdt zwischen dem Schmid-Faktor eines Kristalliten und der Abgleitung im Kristalliten ist.
Dieses Modell kann sicher nur fiir zyklische plastische Verformung mit kleinen bis mittleren
Verformungsamplituden als eine grobe Néherung fiir das Verformungsverhaltens der
Kristallite bestehen. Es zeigt sich jedoch, dass aus diesem Modell ein geschlossener Aus-
wertealgorithmus fiir die Bestimmung von weitreichenden Kristallit-Eigenspannungen aus
der hkl- und n-abhingigen Profilschwerpunktverschiebung entwickelt werden kann, mit dem
eine einfache experimentelle Priifung der zugrundeliegenden Modellannahmen moglich ist.

i) Die Eigenverzerrung Ag, in einem Kristalliten ldsst sich mit dem Ansatz von Kréner [58]
beschreiben tiber die Differenz der plastischen Verformung (Verzerrungsanteil) des makroskopischen

p—

Volumenelements P und des Kristalliten &} zu

Aey =%V(e; — D) (3.87)

' Die kleingedruckten Abschnitte enthalten Ausfiihrungen zu Einzelheiten, die beim Lesen auch iibersprungen werden
konnen, ohne dass der rote Faden fiir die Entwicklung der Auswertealgorithmen verloren geht.
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mit o, = 1 fur kugelformige Kristallite in einer elastisch isotropen Néherung bei einer Poissonzahl
von 1/3. Dabei wird angenommen, dass die plastische Verformung volumenerhaltend ist und die
Tensoren daher alle Deviatoren sind.

i) Im Kristalliten tritt nur Einfachgleitung mit einer Abgleitung 3P im Gleitsystem mit der

Gleitebenennormalen 7 4,v und der Gleitrichtung Zv auf, das den groBten Schmid-Faktor py, besitzt

und man kann schreiben

— My oy Hysy

E) =7 oy Uy Moy | > (3.88)
sy Hpsy  Hazy

wobei im i-j-k-Probenkoordinatensystem gilt

Hiiy = COS(ZA,V ) i—) cos(E, ;)
L costnay i - S - (3.89)
Hijy = E[cos(nA,v ,i )cos(b,,j )+cos(nay,j )cos(b,,i )]

iii) Die Kristallitorientierung ist nach 3.3.2.2 A i. statistisch gleichverteilt und alle Kristallite seien
gleich groB.

iv) Die plastische Verformung el des makroskopischen Volumenelements in Richtung der

Lastachse i kann formal durch eine mittlere Ableitung y; und einen Orientierungsfaktor ;1 erfasst
werden durch

ef = Yt = va%?ﬂnv . (3.90)
Hier ist f, der Volumenanteil der Kristallite mit dem Orientierungsfaktor ;.

v) Die Kristallitabgleitung [ verhalte sich zu py;, wie y%’ Zu Wy7., d.h. giinstig orientierte Kristallite

haben eine groflere Abgleitung als solche mit kleinerem Orientierungsfaktor. Damit erhélt man nach
(390) fiir Uit

(t3y7)° Zva(ﬂnv)z- (3.91)

Betrachtet man alle Orientierungen der Achse # im stereographischen Standarddreieck, so erhilt man
fiir die Verteilungsfunktion der p;;, —Werte das Bild 3.4. Die numerische Auswertung liefert fiir ;7
=~ 0,440 (inverser Sachs-Faktor).

0.06
0.05}
0.04 -
0.03 +
0.02
0.01F

0.00 T T . . }
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5

Mgy
Bild 3.4: Verteilungsdichtefunktion der Orientierungsfaktoren L ;, iiber das stereographische Standarddreieck.

o (1)
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vi) Insgesamt kann man damit fiir den Eigenverzerrungsbeitrag Ag, eines Kristalliten schreiben

_ Hir 0 0 » iy Mg My
A_. _9% | 0 _Hir 0 _Tr ~
( gv) - ’J/T ‘ul v :uIZV ‘u22v :u23v
2 2 i
0 0 My Mz, Haz o Hazy
! 2 |
(3.92)
(.u117)2 _(.ul v )2 — Hy My, My,
P (:ul lT)2
2959av8T — My Ky, _T — My oy — Myl
(K1)’
— My My — My Moy - %_.Unv My,
womit sich fiir die Kristallitverzerrung Ag, in n-Messrichtung ergibt
Ae, =nAeyn=0, K, (W0, hkl,ny b, e (3.93)

Die plastische Dehnung &f erhdlt man aus der an der Probenoberfliche messbaren

Gesamtdehnung elgles iiber

ef=efi" —Ag7. (3.94)

Bei Mittelung tiber alle Kristallite mit einheitlichem o, wiirde man <Ag, > = 0 erhalten, jedoch
liegen nur ausgewihlte Kristallite in Bragg-Lage (s. Bild 3.5 a), so dass man bei Mittelung tiber diese
i.a. erhdlt < Ae,>*#0. Fir die Anwendung der Auswertbeziehung (3.86) mit

<Ag,>* = o, <K,>* €F (3.95)

ist es daher erforderlich, den Mittelwert <K,>* zu bestimmen, was fiir alle sk/-Reflextypen und n-
Messrichtungen numerisch erfolgen kann. Im Bild 3.5 b) sind in stereographischer Projektion am
Beispiel von 311-Netzebenen und fiir einen speziellen n-Messrichtungsvektor die mdglichen Lagen
des i-j-k-Probenkoordinatensystems (gestrichelte Kurven bei Drehung von i, j und & um einen
Winkel ¥, ) im kristallographischen Koordinatensystem eingezeichnet. Der Vektor i durchlduft dabei
verschiedene stereographische Standarddreiecke, die jeweils mit verschiedenen priméren Gleitsys-
temen in den Kristalliten verbunden sind, die die entsprechende Lage zum i-j-k-System haben.
<K,>* erhilt man dann aus der Mittelung aller K,( %y).
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(fakeh)

. o
.* *

(@ (b)

Bild 3.5: Zur rontgenographischen Kristallitselektion (a) und den Lagen des i-j-k-Probenkoordinatensystems in
einem Kristallitkoordinatensystem (stereographische Projektion mit Standarddreiecken) fiir einen 311-
Reflextyp und eine n-Messrichtung mit 1=0 und y=25° (b). Fiir die in b) exemplarisch eingezeichnete Lage Y,
der Lastachse i sind die das primire Gleitsystem kennzeichnenden Vektoren n,, und b, angegeben.

Unter Berticksichtigung von 3.3.2.2 B v.) gilt fiir die Verschiebung AUy des Profilpeaks

AD, = —[n(A€r+ < A&y > *+ < A€ wpr > *)n]tan 6, = (3.96)
=—[Ag, + < Ag, >*+ < A€, ,p > *]tan 6,

Die Ermittlung aller Eigenverzerrungs- bzw. zugehoriger -spannungstensoren erfordert
ein analoges Vorgehen wie fiir die Auswertung von Atds-Messwertkurven.

Im Weiteren wird erldutert, welche Konsequenzen die unter 3.3.2.2 A ii.) bis iv.) und
3.3.2.2 B v.) getroffenen Annahmen {iber die mesoskopischen Eigenverzerrungen fiir den

Beitrag <Agw’pk >* der Eigenverzerrungen in den PR der rontgenographisch selektierten
Kristallite zur Profilpeakverschiebung hat. Diese Betrachtungen basieren zwar auf den
Uberlegungen von Schmidt [96], gehen allerdings bei der analytischen Beschreibung der
Profilpeakverschiebung tiber das SchmidtModell hinaus.

i) Die Eigenverzerrung A€opr in einem PR des v-ten Kristalliten wird ebenfalls mit dem Ansatz von

N

Kroner [58][175] beschrieben iiber die Differenz der plastischen Verformung (Verzerrungsanteil) gé

und g‘?’PR des Kristalliten und des PR zu

—_— »
p— >

= o
A€ PR :Tw(evp — €5 pr) - (3.97)

ii) Im Kristalliten und in den zugehorigen PR tritt nur Einfachgleitung im Gleitsystem mit dem
groBten Schmidfaktor p,;, auf und man kann unter Verwendung von (3.88) und (3.89) schreiben
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- o iy Mgy Hy3y
(A€ w,PR = Tw(%p —Yvo.rr)| M2y Mooy Moy |5 (3.98)
Hizy  Hozy  H33y

wobei y\l/’w pr die Abgleitung in einem ,,mittleren” PR des v-ten Kristalliten ist.

iii) Es wird ein fiir alle Kristallite geltendes mittleres Plastizierungsverhéltnis P eingefiihrt mit

_ JPR Yo pR JeR Vo, PR

P .
Y PR Y\?w,PR + /prR y\?(o,D R

(3.99)

Damit stellt P ein quantitatives Mal} dar fiir den volumengewichteten Anteil der Abgleitung in
den PR an der Gesamtabgleitung im Kristalliten, die prinzipiell sowohl in versetzungsarmen als auch
in versetzungsreichen Gebieten stattfinden kann. Die Annahme, dass P fiir alle Kristallite gleich grof3
ist, kann angesichts der von der Kristallitorientierung abhéngigen mesoskopischen Versetzungs-
anordnung (s. Bild 2.3) nur als Ndherung betrachtet werden. Mit dem Plastizierungsverhéltnis P ldsst
sich Gleichung (3.98) umformen :

iy My Hy3y

= o
(Agw,pr) = Tw ry (- f_) Moy Moy Hopzy
PR
i3y Hozy  Masy
) (3.100)
iy My Hiay My Mysy
a, E€f P
=5 (I=——)| My Moy My Mooy Higy Mosy
Hnr frr

gy 3y Moz, Hygy H3zy

Damit ergibt sich in Analogie zu Gleichung (3.93) fiir die Verzerrung Ag,pr in Messrichtung

-2 - P S —
A€y, pr = N(AEw,PR )N = 0Ly (—— = DK, (W0, hkl,n av ,b, e} . (3.101)
PR

Fir die Anwendung der Auswertebeziehung (3.96) muss man Uber Ag,pr aller PR in den
rontgenographisch selektierten Kristalliten mitteln. Dabei soll angenommen werden, dass das
Verhiltnis P/fpr und o, fiir alle PR in allen Kristalliten v gilt, d.h., dass trotz orientierungsabhéngiger
Versetzungsanordnung die Heterogenitit der mesoskopischen plastischen Verformung in allen
Kristalliten v gleich groB ist. Damit ergibt sich

P
<Agypr > ¥ =0 (———1) <K, >*el . (3.102)
PR

Wie man leicht nachpriifen kann, besteht zwischen <K, >* und <K >* die Beziechung
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*_ * —
<K, >*<K,>%*=

| 1 01 0 [siny cosn (3.103)
= E(Siny/ cosn sinysinn cosy ) 0 - 3 0 |sinysinn | ‘
cos
0 0 -+ 4
2

Allgemeine Bemerkung:
Durch die scharfen Annahmen tiber das Plastizierungsverhalten der Kristallite und der in

thnen enthaltenen mesoskopischen Volumenbereiche und bei Kenntnis der Gesamtdehnung

ges
&

des makroskopischen Volumenelements reduziert sich die Analyse der Profilver-
schiebung von feinkristallinen Vielkristallen letztlich auf die Bestimmung des makrosko-
pischen Eigenverzerrungs- bzw. Spannungstensors, der Akkommodationsfaktoren o, und o,
sowie des Plastizierungsverhiltnisses P/fpg. Es ist jedoch zu priifen, ob sich die Messwerte
AVg bzw. AUp in Abhidngigkeit von n und Akl fiir einen gegebenen Probenzustand im
Einklang mit den Erwartungen verhalten. Daraus konnen Schlussfolgerungen iiber die
Richtigkeit des vorgeschlagenen Modells der Vielkristallplastizitit abgeleitet werden, das
insgesamt zu relativ groBen Kristallit-Eigenverzerrungen fithren kann. Davon unberiihrt
bleibt die Methode zur Erfassung der rontgenographischen Kristallitselektion, die prinzipiell

auch bei anderen Plastizierungsmodellen anwendbar ist.

b) Profilverbreiterung:

Entsprechend der fiir Einkristalle getroffenen Annahmen 3.3.2.2 B i.) und B 1i.) kann fiir
die Fourierkoeffizienten A(L) des Gesamtmessprofils wieder Gleichung (3.73) geschrieben
und in Analogie zu Gleichung (3.74) die Parameter ppr und Repr aus einem Fit der
Funktion Q fiir groe L gefunden werden mit

nAL) In(l- fpg)  Indpg
z 2 2

Quk =~ per(gh)* Z-Cer(InReppr ~InL)  (3.104)

Diese Gleichung unterscheidet sich von (3.74) nur durch den fiir Vielkristalle erforder-
lichen mittleren Kontrastfaktor Cpr, der sich nach Gleichung (3.45) berechnen lésst. Fiir
quantitative Rechnungen in elastisch isotroper Niherung (fiir Ni: Poissonzahl 0,31) soll hier
angenommen werden, dass die PR jeweils gleich viele Stufen- und Schraubenversetzungen
enthalten und, tiber die Kristallite verteilt, alle Gleitsysteme gleich hiufig auftreten. Dies
weicht die Annahme 3.3.2.2 A vi.) liber die Einfachgleitung in dem Gleitsystem mit maxi-
malem Schmidfaktor auf. Dariiber hinaus bleibt unberiicksichtigt, dass jeweils in Abhén-
gigkeit von der Messrichtung und dem Reflextyp verschieden orientierte Kristallite rontge-
nographisch selektiert werden, so dass streng genommen fiir jeden hk/-Reflextyp eine
Berechnung von Cpr fir jede Richtung n erfolgen miisste. Die folgende Tabelle enthilt
eine Ubersicht iiber die fiir Ni verwendeten Werte von Cpr . Aufierdem sind die mit dem
Programm ,,Anizc* [147] in elastisch anisotroper Ndherung berechneten Kontrastfaktoren
C aniso angegeben, die mit den folgenden elastischen Konstanten berechnet wurden: C; =
250,8 GPa, Cy; = 150,0 GPa, C4=123,5 GPa [176].
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Tabelle 3.3: Mittlere Kontrastfaktoren EPR (hkl) fir Nickel in elastisch isotroper Nidherung und Eaniso in
elastisch anisotroper Naherung

Akl 111,222 | 200,400 220 311 331 420
Crr 0,146 0,174 0,153 0,157 0,151 0,160
Curies 0,107 0,261 0,146 0,202 0,128 0,205

Mit Hilfe von Gleichung (3.75) lassen sich aus ppr und R.ipr die Fourierkoeffizienten
Apr eines mittleren PR-Partialprofils berechnen und dann aus (3.73) die Werte Apr. Der Fit
der Funktion Avyg

In 4
Ayg = ——DR —
VK L2

por (gb)” 2 Cor (In Regrpr ~In L) (3.105)
(s. Gleichung (3.76)) liefert wiederum die Parameter ppr und Regrpr flir ein mittleres DR-
Partialprofil. Zunéchst wird angenommen, dass Cpr= Cpr ist.

Zur groben Abschitzung des Beitrages von Eigenverzerrungen mit mesoskopischer und
Kristallit-Reichweite zur Profilverbreiterung bei zyklischer plastischer Verformung wird wie
folgt vorgegangen. Geméll der Annahme 3.3.2.2 B iii.) wird die Lage eines Partialprofils
gegeniiber dem Profilschwerpunkt durch den Verzerrungsbeitrag Ag, , in einem PR bzw. DR
bestimmt mit

Ag,, = A€, +Ag,,. (3.106)

Ahnlich wie fiir Einkristalle (s. Gleichung (3.77)) kann dann nach 3.3.2.2 A v.) der iiber
die Kristallite gemittelte Anteil von <( Agye)>> zur Integralbreite . des Messprofils nach
Entlastung von einem Eckpunkt des Belastungszyklus berechnet werden mit

(Bain)’
(Buin)* =P < (Ag,,)* > tan” 6, ’

Brmax = (3.107)

wobei f.;,, die minimale Integralbreite im Belastungszyklus ist. SinngemiB sind alle
Bemerkungen zur Giiltigkeit von Gleichung (3.77) auf Gleichung (3.107) zu {ibertragen, so
z.B. die Annahme einer von weitreichenden mesoskopischen und Kristallit-
Eigenverzerrungen freien Probe im Zustand mit minimaler Integralbreite und die Forderung,
die Parameter ppr, Ppr, Rerrpr Und Regrpr 1n diesem Zustand zu bestimmen.

Zur Abtrennung des Beitrags der Kristalliteigenverzerrungen an <(Ag,.)>> wird davon
ausgegangen, dass die sich in einem mesoskopischen Volumenbereich additiv {iberlagernden
Anteile Ag, und Ag, voneinander unabhingig sind. Das bedeutet, dass sich die
Verteilungsfunktion @(Ag,) aus einer Faltung der Verteilungsfunktionen @(Ag,) und @(Ag)
ergibt mit
P(Ag,,) =(Ag,) *p(Ag,). (3.108)

Setzt man vereinfachend voraus, dass @(Ag,) und @(Ag) beide GauBform haben, so gilt
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<(Ag,,)* >=<(Ag,)* >+<(Ag,) > . (3.109)

Eine zumindest grobe Abschitzung des mittleren Quadrats <(Ag,)>> kristalliner Eigen-
verzerrungsbeitrige mit Hilfe von (3.109) kann erfolgen, wenn man fiir <(Ag,)>> das aus an
Einkristallen im entsprechenden Verformungszustand ermittelte mesoskopische Eigenver-
zerrungsquadrat einsetzt.

Soll aus den Untersuchungen an Vielkristallen quantitativ auf das mittlere Quadrat
<(At",)*> mesoskopischer Schubeigenspannungen in PR und DR geschlossen werden, so ist
im Unterschied zu Messungen an Einkristallen zu beriicksichtigen, dass die Mittelung
<(Agy)*> bei gegebenem hki-Reflextyp iiber alle [hkl]-Richtungen erfolgt. Nimmt man an,
dass in den Kristalliten die mesoskopisch heterogene plastische Verformung der PR und DR
zu Eigenverzerrungen der mit (3.80) beschriebenen Form fiihrt, so kann < (Ag)>> mit dem
mittleren Quadrat der Schubeigenspannungen <(At",)*> korreliert werden nach

4G

ATEY? se
<) = T s

<(Agy,)* >, (3.110)

wobei K,(n) fiir n» = 1 nach Beziehung (3.83) bzw. fiir » > 1 nach (3.81) zu berechnen und
dann die Mittelung tiber alle [hk/]-Richtungen eines hkl-Reflextyps auszufiihren ist. Bei
Anwendung von (3.110) geht man davon aus, dass K () und die Schubeigenspannung AT",
voneinander unabhingig sind. Sind die genannten Voraussetzungen erfiillt, sollte sich ein
einheitlicher Wert <(A1",)>> aus der Analyse der Integralbreiten von BBP aller ski-Reflex-
typen ergeben.

Allgemeine Bemerkungen:

Prinzipiell lieBen sich aus der Untersuchung der Profilbreite im Verformungszyklus in
geeignete n-Messrichtungen auch die mittleren Quadrate kristalliner Eigenverzerrungs-
beitridge beispielsweise in die Hauptachsenrichtungen des Tensors der mittleren Kristallit-

eigenverzerrung < Agy > bestimmen, um die fiir das Plastizierungsverhalten der Kristallite
getroffenen Annahmen zu priifen. Die experimentellen Untersuchungen beschrinken sich
jedoch meist auf eine Messrichtung senkrecht zur Lastachse i, um wenigstens die Grofen-
ordnung der Breite der Spektren @(Ag,) abzuschétzen.

Die fiir die Analyse des Profilschwerpunktes ausfiihrlich diskutierte rontgenographische
Kristallitselektion bleibt insgesamt bei der Auswertung der Profilverbreiterung unberiick-
sichtigt.

¢) Profilasymmetrie:

Die physikalischen Ursachen, die zu einer Asymmetrie der BBP an plastisch verformten
feinkristallinen kfz Metallproben fithren konnen, sind sehr komplex. So ist bei Giiltigkeit der
Annahmen 3.3.2.2 A vi.) und vii.) die Verteilung @(Ag,)* kristalliner Eigenverzerrungs-
beitrdge in den rontgenographisch selektierten Kristalliten in der Regel asymmetrisch und
nicht stetig wegen der Wechsel der aktiven Gleitsysteme beim ,,Durchlauf von i durch
verschiedene Standarddreiecke in stereographischer Projektion (Bild 3.5 b). Diesem Effekt
sollten sich die durch mesoskopische Eigenverzerrungen in PR und DR verursachten
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Phianomene der Profilasymmetrie (vgl. Abschnitt 3.3.2.2, Profilasymmetrie) nach Gleichung
(3.108) tiberlagern. Auf eine quantitative Auswertung der Profilasymmetrie iiber die Analyse
der Verschiebung des Profilpeaks (3.96) hinaus wird jedoch hier verzichtet. Beobachtet man
allerdings eine Asymmetrie der BBP, die sich bei zyklischer plastischer Verformung in
Betrag und Vorzeichen wéhrend eines stabilisierten Lastzyklus in charakteristischer Weise
dndert, so entspricht das dem Zyklusverhalten weitreichender Eigenverzerrungen infolge
heterogener plastischer Verformung und kann z.B. nicht auf den Einfluss von Zwillingen auf
die Profilasymmetrie zurtickgefiihrt werden.

3.3.2.3 Vielkristalline Proben mit herstellungsbedingten und verformungsinduzierten
Versetzungsanordnungen, die wesentlich durch die Kristallitgroe determiniert sind
(nano- bis mikrokristalline Proben)

A i. |Die kristallographische Orientierung der Kristallite ist statistisch
gleichverteilt (texturfrei).
ii. |Prinzipiell konnen weitreichende Eigenverzerrungen auftreten. Das betrifft

zum einen solche mit makroskopischer Reichweite (Ag7 ), die auf Grund des
Herstellungsprozesses der Proben nicht deviatorisch sein miissen. Wegen der
zunehmenden Ubereinstimmung der Kristallitabmessung & mit den
Abmessungen der durch die Versetzungsanordnung  gegebenen
mesoskopischen Strukturelemente bei abnehmender Kristallitgroe unterhalb
von etwa 3 um ist eine prinzipielle Unterscheidung zwischen Kristallit- und
mesoskopischen Eigenverzerrungsbeitridgen physikalisch nicht mehr sinnvoll

(s. 2.3). Eigenverzerrungen dieser Reichweite werden mit A€y bezeichnet.
Diese konnen durch eine heterogene plastische Verformung auf
mesoskopisch/kristallinem MalBstabsniveau hervorgerufen werden. Dariiber
hinaus konnen sie auch allgemein durch den Herstellungsprozess von Proben
mit nano- bis mikrokristallinem Gefiige verursacht worden sein.

iii. |Eigenverzerrungsbeitrige Ae, konnen sich im  Verlauf eines
Verformungszyklus dndern, wobei innerhalb eines Halbzyklus wieder ein
Minimum und nach Entlastung von den Eckpunkten des Zyklus ein
Maximum  fir  <(Agy)>'"? erwartet wird. Herstellungsbedingte
Eigenverzerrungsbeitrige Ae, konnen durch plastische Verformung
verdndert werden.

iv. |In elektronenmikroskopischen Untersuchungen ist der Volumenanteil fisg
von nahezu versetzungsfreien Strukturelementen bestimmbar. Im Laufe des
Probenherstellungsprozesses und durch die nachfolgende plastische
Verformung koénnen Versetzungen generiert werden, denen eine mittlere
Versetzungsdichte p und ein &duBlerer Abschneideradius Ry zur
Charakterisierung ~ der  Reichweite  des  Verzerrungsfeldes  der
Versetzungsanordnung zugeordnet werden kénnen.

v. |Insbesondere bei Proben, deren Gefiige durch starke plastische Verformung
(SPD) erzeugt wurde, tritt Mehrfachgleitung in den Kristalliten auf.
Vereinfachend wird angenommen, dass in den mikro- bis nanokristallinen
Proben auf allen Gleitsystemen vom Typ <110>{111} Stufen- und
Schraubenversetzungen jeweils gleicher Dichte vorliegen.
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B 1. |Kristallite und Subkorner wirken als kohédrent streuende Bereiche der Grof3e
Dx ray. Damit ist ein Teilchengroeneffekt verbunden, der zur Verbreiterung
der BBP fiihrt.

ii. |Die Partialprofile werden dariiber hinaus durch die in den Kristalliten bzw.
Subkornern enthaltenen Versetzungen verbreitert. Dieser Effekt kann zum
einen durch eine mittlere Versetzungsdichte p und einen &ufBeren
Abschneideradius  R.s, zum anderen durch L-abhdngige mittlere

Verzerrungsquadrate <e§, ;> sowie durch ein mittleres Spannungsquadrat

<6*> im KSB beschrieben werden, wobei man die elastische Anisotropie zu
beriicksichtigen hat.

iii. |Die Lage eines Partialprofils hingt vom Eigenverzerrungsbeitrag Ag, im
Kristalliten bzw. Subkorn ab. Ein Spektrum @(Ae,) tragt damit ebenfalls zur
Profilverbreiterung bei.

iv. |Die Lage 0g des Profilschwerpunktes korrespondiert mit der
makroskopischen Eigenverzerrung Aer und stellt den Nullpunkt fiir die
Beitrdge Ae, dar. Bei der Auswertung wird der Beitrag der mittleren
Verzerrung <Ag,>* in den rontgenographisch selektierten Kristalliten zur
Profilverschiebung vernachléssigt.

v. |Die Lage Op des Peaks des Gesamtprofils entspricht der Lage eines
Partialprofils, das durch Streuung an einem nahezu versetzungsfreien

Kristalliten bzw. Subkorn mit einer mittleren Eigenverzerrung <Ag€pp>
entsteht.

Mit diesen Annahmen und Festlegungen sollen bei der Analyse von BBP im Einzelnen

folgende GroBen zur Charakterisierung der Mikrostruktur und des Gefiiges in mikro- bis
nanokristallinen Vielkristallen ermittelt werden:

=>»Rontgendiffraktometrisch ermittelbare Parameter:

A€t , <Ae s> (Tensor der weitreichenden makroskopischen Eigenverzerrung und der

mittleren Eigenverzerrung in nahezu versetzungsfreien Strukturelementen)
Dx 1oy (mittlere GroBe der kohérent streuenden Bereiche)

<A€5 >, < (A‘L’f)2 > (mittlere Quadrate mesoskopisch/kristalliner Eigenverzerrungs-

beitrdge und Schubeigenspannungen)

P, Rem <o>>, <e§, 1> (mittlere  Versetzungsdichte und effektiver duBerer

Abschneideradius fiir das Verzerrungsfeld der begrenzt regellosen Versetzungsverteilung
in einem KSB, mittleres Eigenspannungsquadrat und mittleres L-abhidngiges
Verzerrungsquadrat in einem KSB)

Diese Parameter erhélt man durch Anwendung folgender Gleichungen zur Verkniipfung

von phidnomenologischen Profilparametern bzw. der Fourierkoeffizienten des BBP mit
Mikrostruktur- und Gefiigeparametern mikro- bis nanokristalliner Vielkristalle:

=> Auswertebezichungen:

a) Profilverschiebung:

Mit 3.3.2.3 A ii. und B iv. gilt fiir die Verschiebung des Profilschwerpunktes
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AV = —(nAern)tan B, = —Ae,, tan 6, . (3.111)

Die Bestimmung von makroskopischem Eigenverzerrungs- und Eigenspannungstensor
erfolgt entsprechend dem unter 3.2.1 b) erlduterten Vorgehen. Die gegebenenfalls auf-
tretende Volumenédnderung AV/V sowie den zugehorigen hydrostatischen Druck p erhélt man
iber

AV

A = Zgii und (3.112)
i

p=_KA7V, (3.113)

wobei K = E/(3(1-2v)) = 175GPa der Kompressionsmodul fiir Nickel in der Ndherung eines
homogenen isotropen Korpers ist.

b) Profilverbreiterung:

Wegen der o.a. sehr vielfdltigen, in der Regel gleichzeitig vorkommenden Effekte, die zu
einer Verbreiterung der BBP fiihren, sollen hier vor allem Abschédtzungen zum Anteil der
Teilchengrofe- und der Verzerrungsbeitrige zum Gesamtprofil, sowie der Versuch der
Unterteilung der Verzerrungsbeitrdge in Anteile mit unterschiedlicher physikalischer Natur
vorgenommen werden. Die hierfiir unter 3.3.2.3 B ii.) und iii.) genannten Parameter charak-
terisieren die Mikrostruktur dabei auf einem unterschiedlichem Grad der Abstraktion.

Da sich Teilchengrofen- und Verzerrungsbeitrdge zur Profilverbreiterung durch Faltung
tiberlagern, wird folgende Modifizierung [177] des Williamson/Hall-Verfahrens [141] fiir
die Analyse der Halbwertsbreite B der Profile vorgeschlagen.

Mit der einschrinkenden Annahme, dass Eigenspannungen parallel zum Beugungsvektor
vorliegen [140], kann das mittlere Spannungsquadrat <> in den Kristalliten sowie die
volumengewichtete Teilchengrofle Dx.., ndherungsweise aus den Halbwertsbreiten B
ermittelt werden nach

2
BcosO, = A +2<GC>

Dy c Ep

sin6, , (3.114)

wenn beide verbreiternde Effekte durch Cauchy-Funktionen beschreibbar sind bzw. nach

2 _1/2
< >
A )2+(2 oG

4Dwh G Epp

(BcosBy)? =( )2 sin” (3.115)

fiir GauB3-Funktionen. Ej; steht fiir den Elastizititsmodul in den kristallographischen
Richtungen <ik/>. Die fiir Nickel benutzten Ej,;,-Werte enthélt Tabelle 3.4.

Tabelle 3.4: Elastische Moduln E; fiir Nickel nach [121].

<hkl> 111,222 200, 400 220 311 331 420

En (GPa) 304 139 234 186 251 188
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2

"2 bzw. <5>"" lassen sich aus Absolutglied

Die Groflen DWH,C bzw. DWH,G und <Gé >

und Anstieg entsprechender Plots nach Gleichung (3.114) bzw. (3.115) gewinnen, wobei
man durch Auftragung von Bcos®, bzw. (Bcosf,)® verschiedener hki-Reflextypen iiber
sinBy/ Eyx; bzw. (sinby/Ej)” und die Bildung einer Ausgleichsgeraden der Anisotropie der
Verzerrungen infolge des angenommenen Spannungszustandes in einfacher Weise Rechnung
tragt. Ein &hnliches Vorgehen findet man in [104] und [178]. In einem von Ungar und
Borbély vorgeschlagenen, angepassten Williamson-Hall-Plot [179] wird die Anisotropie der
Verzerrungen allein auf die Anisotropie des Verzerrungsfeldes von Versetzungen zuriick-
gefiihrt, die tiber den mittleren Kontrastfaktor Eaniso fur eine Gleichverteilung von Stufen-
und Schraubenversetzungen auf allen Gleitsystemen in elastisch anisotroper Néherung
beschrieben wird. Man tragt dort Bcos0, iiber (Eaniso)l/zsineo auf und erhilt aus einem Fit
einer quadratischen Messwertverteilungsfunktion y=y((Eaniso)1/ %sinfy) drei Parameter,
ndmlich die mittlere Teilchengrofe, die mittlere Versetzungsdichte und die Fluktuation der
mittleren Versetzungsdichte. Da gilt Ej; = m (Eaniso)'”2 (vgl. Tabelle 3.3 und Tabelle 3.4)
mit m = 90,5 GPa, ist zu erwarten, dass mit beiden Verfahren die experimentell gefundenen
Messergebnisse im Bereich kleiner Anstiegsdnderungen von y gleich gut angefittet werden
konnen.

Als eine zweite Moglichkeit der Ermittlung von Mikrostrukturparametern wird die Ana-
lyse der Fourierkoeffizienten der BBP nach Warren-Averbach [117] genutzt.

Die Faltungsiiberlagerung von Teilchengrofen- und Verzerrungseffekt fithrt zur multipli-
kativen Verkniipfung der entsprechenden Fourierkoeffizienten Ap(L) und A¢(L) und man
kann schreiben

InA(L)=InAp(L)+In A, (L). (3.116)

Gemail Gleichung (3.56) hiangen die Ap(L) nur von der flichengewichteten TeilchengroBe

Dwa=N; a'3 und nicht von g ab, wogegen die A¢(L) nach (3.32) sowohl vom mittleren
Quadrat der L-abhéngigen Verzerrung <e§, ;> als auch von g” abhiingen. Trigt man daher

die Ind(L)-Messwerte verschiedener hkl-Reflextypen iiber (#*+k*+/%) auf, so gewinnt man
aus dem Absolutglied einer Ausgleichsgeraden fiir L=konst. den Wert In4p(L) und aus dem

- 2
Anstieg <e, |

(3.58) liefert dann Dw . Hinsichtlich des Verzerrungszustands geht diese Analyse von einer
riaumlich isotropen, gauBformigen Verzerrungsverteilung aus. Uber Anisotropie-Effekte, die
zu nichtlinearen A(L)-(h*+k*+1%)-Messwertkurven fithren, wird bei dem hier vorgeschlagenen
Vorgehen durch die Bildung der Ausgleichsgeraden gemittelt.

Eine dritte Moglichkeit zur Berechnung von quantitativen Mikrostrukturparametern
besteht in der Datenanalyse eines Einzelprofils in einem sog. Krivoglaz-Wilkens-Plot [180].
Setzt man nach [109] voraus, dass fiir Ap(L) gilt

>. Die Auswertung der Teilchengrofen-Fourierkoeffizienten Ap(L) nach

Ap (L) =exp(— DL ) (3.117)

KW

wobei Dk streng genommen die mittlere Sdulenldnge der KSB senkrecht zu den beugenden
Netzebenen ist und wie alle bisher eingefiihrten rontgenographischen Teilchengréfien Dx.ray



70 3 Analyse von Bragg-Beugungsprofilen

nur bedingt mit einer mittleren Kristallitausdehnung korreliert werden kann, so lassen sich
durch einen Fit der Funktion

ALy 1

Y= 3
L LDy

+p(gb)2%61n% (3.118)

aus den Fourierkoeffizienten eines Messprofils die mittlere Versetzungsdichte p, der effek-
tive dulere Abschneideradius R fiir das Verzerrungsfeld der begrenzt regellosen Verset-
zungsverteilung in einem Kristalliten und die mittlere GroBBe Dygyw der kohérent streuenden
Bereiche ermitteln, wobei fir C die in Tabelle 3.3 aufgefithrten Kontrastfaktoren in
elastisch isotroper Ndherung eingesetzt werden, was eine gleiche Verteilung von Stufen- und
Schraubenversetzungen in allen Gleitsystemen voraussetzt.

Eine Abschitzung des Anteils weitreichender Kristallit-Eigenspannungen zur Profilbreite
kann wie folgt vorgenommen werden.

Es wird angenommen, dass fiir alle /k/-Reflextypen die gemessene Halbwertsbreite B
eines BBP durch einen teilchengrofen- sowie einen verzerrungs- bzw. spannungsabhéngigen
Anteil Bp und B, bestimmt werden, wobei sich beide Anteile zu B=By+B; im Fall von
Cauchy-Funktionen und zu B*=(Bp)*H(B,)* bei GauB-Funktionen iiberlagern. Ausgehend von
der Auswertung der modifizierten Williamson-Hall-Plots nach den Gleichungen (3.114) und
(3.115) konnen fiir jeden Verformungszustand einer Untersuchungsprobe mittlere Grofen
Dwpc und Dwy g berechnet werden, woraus sich wiederum fiir jedes einzelne BBP die
GroBen Bpcg= M(4Dwnc.6cos0p) in einem Verformungszustand berechnen lassen. Dabei
wird vorausgesetzt, dass Dx .,y nicht vom hkl/-Reflextyp abhéngt. Der gesuchte verzerrungs-
abhiingige Anteil an der Halbwertsbreite eines 4#k/-BBP ergibt sich dann zu B.,=B-Bp ) und
Bog=(B’ - BDﬁz)” ? fiir Cauchy- bzw. GauBprofile, aus denen man die zugehorigen Integral-
breitenanteile erhélt nach Br,= By,cF bzw. Bi,=B+,cF. Die Anteile B,,c bzw. B, resultieren
aus der Uberlagerung von (formgleichen) Partialprofilen, die den Verzerrungen in einzelnen
kordhrent streuenden Bereichen zuzuordnen sind, wobei die Partialprofile gegeneinander
verschoben sind in Abhédngigkeit von der mittleren Eigenverzerrung Ae, des KSB in Mess-
richtung.

In Analogie zu den Beziehungen (3.77) und (3.107) kann man gemaf /77 A iii.) und B iii.)
fir jeden einzelnen Ahki-Reflextyp ein mittleres Verzerrungsquadrat < (Ae,)*> gewinnen
gemil der Gleichung

3
ﬁr,min

BZin —7 <(Ag,)* >tan’ 6,

(3.119)

ﬁr,max =

wobel f3;ma.x aus der maximalen Profilbreite nach Entlastung vom Eckpunkt des Lastzyklus
bzw. unmittelbar nach der Herstellung der Proben zu bestimmen ist, und f3; nin aus der mini-
malen Profilbreite im Lastzyklus bzw. nach zyklischer Verformung. Auch hier wird wie bei
den o.g. Gleichungen fiir EK und fc VK angenommen, dass sich die mittlere Versetzungs-
dichte p und der Abschneideradius R.¢ in einem mechanisch stabilisierten Lastzyklus nicht
mehr wesentlich dndern, also die Verdnderung der Profilbreite im Zyklus ausschlieBlich auf
die Anderung weitreichender Eigenverzerrungen infolge heterogener plastischer Verformung
der Kristallite zurtickfiihrbar ist.
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Da die BBP nach Ermiidung meist eine Form zwischen Gaul3- und Cauchy-Funktionen
aufweisen, wird fiir alle Profile in einem Verformungszustand zunichst sowohl B¢ als auch
Br,c bestimmt, und dann durch Einsetzen von Bi,cmax Und Br,cmin bzw. von B, max und
Br,.Gmin in Gleichung (3.119) die rms Eigenverzerrung <(Agy)*>'"? fiir den ,,Cauchy-*“ und
den ,,Gaul3-Fall*“ ermittelt.

Nimmt man an, dass die heterogene plastische Verformung der Kristallite zu mittleren
Eigenverzerrungen innerhalb eines Kristalliten fithrt, die man in der Form von (3.80)
beschreiben kann, so ldsst sich <(A8V)2> mit dem mittleren Quadrat der Schubeigen-
spannungen <(At",)>> der Kristallite korrelieren nach

4G*

<Aty >=—————
<(Ky(n)” >

<(Ag,)* > (3.120)

in Analogie zu Gleichung (3.110). Die so erhaltenen Werte <(At,)>> sollten fiir alle Aki-
Reflextypen iibereinstimmen, wenn die Anzahl » von Gleitsystemen mit heterogener
plastischer Verformung und damit <(Ky(n))2> richtig bestimmt wurde.

Allgemeine Bemerkungen:

- Wie alle Methoden der Analyse von Profilbreiten, liefert der hier eingefiihrte modi-
fizierte Williamson-Hall-Plot auf Grund der verwendeten Néherungen und restriktiven
Modellannahmen nur in sehr grober Weise Informationen iiber die Mikrostruktur (vgl.
[188]), jedoch lassen sich damit Verdnderungen in der Mikrostruktur relativ einfach verfol-
gen. Dariiber hinaus muss betont werden, dass sich sowohl Ergebnisse der Williamson-Hall-
als auch der Warren-Averbach-Analyse nicht in einfacher Weise mit den z.B. mit elektro-
nenmikroskopischen Methoden beobachtbaren Gitterdefekten korrelieren lassen.

- Es muss vermutet werden, dass man mit dem KrivoglazWilkens-Plot nach (3.118) die
reale Versetzungsdichte unterschitzt und den Teilchengrofenbeitrag liberschitzt, d.h. die
KristallitgroBe zu klein berechnet wird, da bei dieser Methode der Effekt der additiven
Uberlagerung der, durch inkohirente Streuung an den Kristalliten erzeugten, gegeneinander
verschobenen Partialprofile vernachlédssigt wird. Dieser Effekt ist um so grofler, je unter-
schiedlicher die Mikrostruktur in den Kristalliten ist. Das betrifft zum Beispiel solche
Probenzustdnde, in denen Kiristallite mit hoher Defektdichte und nahezu versetzungsfreie
Kristallite mit etwa gleichem Volumenanteil koexistieren. Der genannte Effekt bleibt auch
bei Anwendung der Formeln (3.33) und (3.68) nach Groma u.a. [142] unberiicksichtigt, die
eine Fluktuation der Versetzungsdichte in einem KSB einbeziehen. Eine Auswertung der
Messdaten mit diesem Auswertealgorithmus, der z.B. in [179] und [172] noch um den Teil-
chengrofBeneffekt erweitert wurde, erfolgte deshalb nicht, zumal neben den fiinf freien Para-
metern noch weitere, physikalisch nicht interpretierbare Gréfen (R, bis Rs’) anzufitten
wéren und auch diese Beziehungen streng genommen nur fiir kleine L giiltig sind, d.h. in
dem Bereich, in dem im Krivoglaz-Wilkens-Plot (3.118) der Teilchengréeneffekt
dominiert.

- Auf eine Anwendung der Methode der beschrinkten Momente nach Groma [143] wurde
fiir alle betrachteten Probenzustinde generell verzichtet, da sie den TeilchengrofBeneffekt
nicht beriicksichtigt und damit hochstens fiir Einkristalle und grob- bis feinkornige
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Vielkristalle anwendbar ist. Dariiber hinaus kann die nach [143] geforderte Auswertung von
Profilausldufern mit groBem Abstand vom Profilpeak zu einer Uberbetonung von Dipol-
versetzungen fithren, ganz abgesehen von dem Problem der, fiir die Bestimmung der
beschrinkten Momente notwendigen, exakten Ermittlung des Profiluntergrundes, der
insbesondere fiir breite, intensitdtsschwache Profile erheblich sein kann.

¢) Profilasymmetrie:

In Analogie zu dem Verhalten von PR und DR in Einkristallen soll angenommen werden,
dass ein in n-Messrichtung von Null verschiedener Mittelwert der Eigenspannungen in den
nahezu versetzungsfreien Strukturelementen mit dem Volumenanteil fixsg zu einer
Asymmetrie des BBP fiihren kann, wobei diese Kristallite die Rolle der PR {ibernehmen und
die defektreichen Kristallite diejenige der DR. Die Entstehung des asymmetrischen BBP
kann wieder mit Bild 3.3 veranschaulicht werden. Mit 3.3.2.3 B v. ergibt sich

¥, = — < Aggp > tan 6. (3.121)

Aus der Messung der Profilasymmetrie in mindestens 6 voneinander unabhdngige

Messrichtungen liee sich dann prinzipiell der mittlere Tensor <Ae #sE> bestimmen und

iiber das Hooksche Gesetz der zugehorige mittlere Eigenspannungstensor. Es ist allerdings
zu erwarten, dass Asymmetrieeffekte angesichts der durch die geringe Kristallitgrof3e
insgesamt stark verbreiterten Messprofile nur sehr schwer quantifizierbar sind.
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4  Experimentelle Methoden

Fir die Charakterisierung der Mikrostruktur und des Gefiiges in kfz Ein- und Viel-
kristallen und ihrer verformungsbedingten Anderung steht prinzipiell eine breite Palette
experimenteller Methoden zur Verfligung, die im weitesten Sinn eine abbildende oder eine
analytische Zielsetzung verfolgen. Zur ersten Gruppe gehoren die abbildenden Verfahren der
Raster- und Transmissions-Elektronenmikroskopie, die im Folgenden vor allem zur Ermitt-
lung geometrischer Parameter der Versetzungsanordnung und der KristallitgroBenverteilung
genutzt werden. Zur Aufkldrung von Grundmechanismen der plastischen Verformung ist es
dartiber hinaus zweckdienlich, quantitative Informationen liber die Spektren verformungs-
induzierter Gitterverzerrungen unterschiedlicher Reichweite zu erlangen, und somit Schluss-
folgerungen iiber die Heterogenitdt der plastischer Verformung auf unterschiedlichen Maf3-
stabsniveaus zu ermdglichen. Fiir diese mehr analytischen Untersuchungen sind Beugungs-
untersuchungen mit Rontgenstrahlung die am héufigsten angewandte experimentelle
Methode. Auf der Grundlage der in Kapitel 3 entwickelten Auswertealgorithmen kénnen im
Detail Aussagen liber die Grofe, Richtung und Reichweite von inneren Spannungen und
tiber lokale Versetzungsdichten abgeleitet werden. Zur Trennung von Anteilen im
mechanisch stabilisierten Verformungszyklus variierender und konstanter Verzerrungs-
beitrdge bei zyklischer Verformung sind Rontgen-Untersuchungen nach Entlastung der
Probe von verschiedenen Punkten innerhalb des Lastzyklus geeignet.

Prinzipiell konnten weitreichende innere Spannungen in Ni auch durch verschiedene
magnetische Meimethoden nachgewiesen werden, wie z.B. durch Barkhausenrausch- [64]
oder Koerzitivfeldstirkemessungen [65]. Ein entscheidender Nachteil dieser Verfahren bei
der Gewinnung quantitativer Ergebnisse besteht in der Notwendigkeit der Kalibrierung des
magnetischen Signals durch Vergleich mit der Wirkung einer bekannten duBleren mechani-
schen Spannung. Dariiber hinaus gestattet die in den letzten Jahren sowohl theoretisch als
auch experimentell weiterentwickelte Methode der Analyse sog. HOLZ-Linien (HOLZ:
higher order Laue zone) bei konvergenter Elektronenbeugung im Transmissionselektronen-
mikroskop eine ,,lokale” Messung von Gitterkonstanten und damit letztlich die Ermittlung
von verformungsinduzierten inneren Spannungen [181]. Allerdings erfordert dieses zersto-
rende Verfahren einen erheblichen Aufwand fiir Probenpriparation und Auswertung der
HOLZ-Linienbilder. Auf eine experimentelle Anwendung dieser Verfahren wird deshalb in
der vorliegenden Arbeit verzichtet. Bei der Diskussion der Ergebnisse der Rontgenbeu-
gungsuntersuchungen wird jedoch auf die mit den genannten Verfahren von anderen
Gruppen gewonnenen Daten eingegangen.

4.1 Messung von Bragg-Beugungsprofilen

Messung und Auswertung von Bragg-Beugungsprofilen erfordern einen experimentellen
und numerischen Aufwand, der erheblich von den physikalischen Zielstellungen bei der Pro-
filanalyse bestimmt wird [182]. Um die in Abschnitt 3.3 genannten Ziele zu erreichen,
miissen sowohl die phdnomenologischen Profilparameter als auch der gesamte Verlauf der
Intensitétsverteilung von BBP unterschiedlicher /ikl-Reflextypen und n-MefBrichtungen mit
hinreichender Genauigkeit gemessen werden. Dabei kann eine Vielzahl von Fehlerquellen
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auftreten, die von der Messmethodik, den Messgerdten und -instrumenten, der Kalibrierung
und der rechentechnischen Umsetzung der Datenanalyse abhingen. Sie sind oft bei der
Fehlerbetrachtung schwierig zu erfassen, jedoch bei der physikalischen Interpretation der
Ergebnisse unbedingt zu beriicksichtigen. Im Folgenden soll ein kurzer Uberblick iiber
Ursachen und Ansétze zur Beherrschung der Messfehler zusammengestellt werden.

Fiir die Messung von BBP [(6) konnen verschiedene experimentelle Vorgehensweisen
verfolgt werden. Prinzipiell sind sowohl Neutronen als auch Rontgenstrahlung fiir Beu
gungsuntersuchungen einsetzbar. Neutronen liefern wegen ihrer groflen Eindringtiefe auch
Informationen tiber Mikrostruktur und Gefiige im Inneren makroskopischer Proben. Aller-
dings enthalten die BBP immer einen hohen Anteil von apparativ bedingten Beitrdgen zur
Profilform, die die geplante detaillierte Profilanalyse wesentlich erschweren. Mit Neutro-
nenbeugungsexperimenten bestimmt man deshalb vorrangig nur makroskopische und ggf.
Kristallit-Eigenspannungen aus der Lage des Peaks oder des Schwerpunktes des Beugungs-
profils in Abhéngigkeit vom hk/-Reflextyp und der Messrichtung » ([128][135] [183]). Bei
der Messung von BBP mit Rontgenstrahlung gewinnt man dagegen oft nur Aussagen iiber
oberflichennahe Bereiche, jedoch sind apparative Einfliisse auf das Profil insgesamt
wesentlich geringer, so dass eine detaillierte Profilanalyse physikalisch sinnvoll und moglich
ist. Die vorliegenden experimentellen Untersuchungen wurden alle mit Rontgenstrahlung
ausgefiihrt. Auf einige Details des Messvorganges soll kurz eingegangen werden.

In konventionellen Diffraktome tern misst man (z. B. bei Fokussierung der charakteristi-
schen, gebeugten Rontgenstrahlung nach Bragg-Brentano) in relativ kurzen Messzeiten bei
hoher statistischer Sicherheit das Beugungsprofil an der Untersuchungsprobe (Messprofil)
sowie unter moglichst gleichen Bedingungen an einer sog. Standardprobe (instrumentelles
Profil). Diese Messung erfolgt an einer spannungsfreien, oft feinkristallinen Probe aus glei-
chem Material wie die Untersuchungsprobe oder z.B. an linienreichem LaBg-Pulver. Sie
dient der Kalibrierung des Diffraktometers und der quantitativen Erfassung aller instru-
mentell bedingten Einfliisse auf Lage und Form des Messprofils. In der Regel erfolgt die
Messung der Zahlimpulse bzw. der Strahlungsintensitét in dquidistanten Winkelschritten A©.
Fiir konventionell fokussierende Diffraktometer liefert zumeist das nach Filterung oder ggf.
Monochromatisierung verbleibende Wellenldngenspektrum den groften Beitrag zur
instrumentell bedingten Linienverbreiterung im Vergleich z.B. zum Beitrag von primér- und
sekundirseitigen Blenden und Kollimatoren. Die physikalisch bedeutsame Information
(physikalisches Profil) erhdlt man dann durch Abtrennung des instrumentellen Profils vom
Messprofil. Je nach verwendeter Versuchsanordnung beinhaltet dieses Abtrennen ggf. zu-
nichst die Rachinger-Korrektur einer K,-Komponente [105], gefolgt von einer Entfaltung
des instrumentellen Profils vom Messprofil. Soll im einfachsten Fall nur die Integralbreite /3
des physikalischen Profils bestimmt werden, so kann man diese unter Voraussetzung einer
konkreten Profilform (z.B. Cauchy-Form C oder GauBl-Form G) fiir physikalisches und
instrumentelles Profil aus den Integralbreiten des Messprofils und des instrumentellen
Profils finess bzw. finse nach den Gleichung (4.1) bis (4.3) erhalten [105][184].

ﬂ = ﬂmess - ﬁinst (CC) (4.1)
Bz = ﬁr%less - ﬁi%lst (GG) (4'2)
ﬂ = ﬁmess - ﬁi%qst /ﬁmess (CG) (4.3)
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Empfehlenswerter ist eine Entfaltung nach Stokes [185], wobei man den komplexen
Fourierkoeffizienten C(n) des physikalischen Profils jeweils aus der Division des komplexen
Fourierkoeffizienten des Messprofils durch den zugehorigen Koeffizienten des instrumen-
tellen Profils erhilt. Ist fiir die weitere Profilanalyse eine Transformation der 6-Winkelskala
in eine g-Skala erforderlich, so sollte insbesondere fiir breite Profile die Fourieranalyse iiber
entsprechende nichtdquidistante Ag-Intervalle erfolgen. Selbst bei sorgfiltigster numerischer
Bearbeitung der Messdaten treten durch die Entfaltung zusitzliche Probleme auf, die die
physikalische Interpretation der C(n)-Werte erschweren. Das betrifft z. B. Effekte der Zahl-
statistik, die zu Schwankungen der Fourierkoeffizienten fiithren, insbesondere dann, wenn
das Messprofil nur wenig verbreitert ist gegeniiber dem instrumentellen Profil [105]. Diese
Schwankungen lassen sich vermeiden, wenn Messprofil und instrumentelles Profil durch
geeignete Funktionen (z. B. durch Voigt- oder Pearson-VII-Funktionen [157][186][187])
angefittet werden. Dabei konnen jedoch ggf. spezielle Formeigenschaften des physikalischen
Profils von vornherein verfilscht werden. So sind z.B. Voigt-Funktionen aus theoretischen
Erwidgungen grundsitzlich nicht geeignet fiir den Fit von Profilen, die an Proben mit einer
log-normal Verteilung von Grofen kohdrent streuender Bereiche oder mit durch Verset-
zungen erzeugten Verzerrungen gemessen wurden [188].

Vorteilhaft ist daher eine Profilmessung, bei der instrumentelle Beitrdge zu Profilbreite
und -form vernachlédssigt werden konnen. In der Regel wird dabei versucht, eine moglichst
monochromatische Strahlung hoher Intensitdt bei geringer Strahlbreite zu parallelisieren
oder ggf. zu fokussieren. Dies kann z.B. durch den Einsatz moderner Komponenten wie
primirseitige Rontgenkapillaren (fiber optics for X-rays: FOX), meist primérseitig benutzte
Multilayer-Monochromatoren (Gobel-Spiegel) verschiedener Form und primér- und/oder
sekundérseitig eingesetzte sog. channel-cut-Analysatorkristalle erreicht werden.

Selbst unter optimalen Messbedingungen mit vernachlédssigbaren instrumentellen Ein-
fliissen entstehen jedoch durch die Statistik des Zahlprozesses, das Auftreten des Streuunter-
grundes und ggf. durch Profiluiberlappungen Fehler, die bei der Ermittlung auch einfacher
phénomenologischer Profilparameter wie Halbwerts- und Integralbreite zu beriicksichtigen
sind [107][189]. So sollte fiir sehr breite Bragg-Beugungsprofile deshalb am physikalischen
Profil noch eine Korrektur der Intensitit gemdll der Winkelabhéngigkeit von Lorentz-,
Polarisations- und atomarem Streufaktor vorgenommen werden [105][114]. Wird das
physikalische Profil in Fourierkoeffizienten entwickelt, so muss man insbesondere fiir
hohere Fourierordnungen mit Oszillationen der C(n)-Werte rechnen, die allein durch die
Grenzen des Braggwinkel-Messintervalls (truncation effect) hervorgerufen werden und keine
physikalische Bedeutung haben [190].

In der vorliegenden Arbeit kamen vor allem Diffraktometer mit vernachldssigbarem
instrumentellen Beitrag zur Profilverbreiterung bei der Messung von Bragg-Beugungs-
profilen zum Einsatz, die im nidchsten Abschnitt beschrieben werden.

4.1.1 Hochaufgeloste Messung von Bragg-Beugungsprofilen mit
Rontgenstrahlung

Angewendet wurde ein Fokussierprinzip fiir hochaufgeloste Rontgenbeugung (High
Resolution X-ray Diffraction: HRXD) nach Guinier/Sébilleau [191] und Wilkens/Eckert



76 4 Experimentelle Methoden

[192] ohne Profilverbreiterung durch das Wellenldngenspektrum um die verwendete Cu-
Ky -Strahlung (A = 0,154056 nm), modifiziert fiir einen unsymmetrischen Strahlengang
geméil

sin 3, tan By,

¢ =(a+b) (4.4)

sino; tanfy; —2tan 0

mit @ = 120 mm als Abstand zwischen Fokus von Rontgenr6hre und Monochromator, b =
250 mm als Abstand zwischen ebenem (111)-Si-Monochromator und Probe, ¢ als Abstand
von Probe zu Detektor, o; bzw. B, als Winkel zwischen Probenoberfldche und einfallendem
bzw. gestreutem Strahl, 6y = 79,205° als Bragg-Winkel fiir den 444-Bragg-Reflex am
Monochromator und 0 als Bragg-Winkel an der Ni-Probe.

Bild 4.1 zeigt die Messanordnung im Diffraktometer mit zwei ortsempfindlichen Kohle-
Quarz- bzw. Metalldrahtdetektoren (OED) mit einer Ortsauflosung von 6,1 um pro Kanal.

Der OED 1 (¢ = 1300 mm) dient zur hochaufgeldsten Messung von schmalen Bragg-
Beugungsprofilen hoher Intensitidt bei asymmetrischem Strahlengang mit a;=06—-y <
B =0+wy , wobei y den Winkel zwischen der Normalen auf den zu untersuchenden
Netzebenen und der Probenoberflichennormale bezeichnet. Mit diesem Detektor wurden alle
Messungen an Ni-Einkristallen ausgefiihrt.

OED 2

c' 20

Probe Vakuumrohr

(auf x-y-Tisch) [ OED 1

a
Rontgenrshre | b Schiitten

(Cu) » “IBienden fur OED 1
Blenden ¢ GM
a\[ >

-~

Monochromator
Si-{444}

Bild 4.1: Schematisierte Darstellung des Strahlenganges im hochauflosenden Rontgen-Diffraktometer.

Fiir den benutzten Detektorabstand ¢ wird nach Gleichung (4.4) fiir die vorrangig unter-
suchten Bragg-Reflexe vom Typ 311 eine optimale Fokussierung bei W, = 21° erreicht. Es
wurde gepriift, dass Abweichungen von bis zu +5° gegeniiber ¢ flir die vermessenen Ein-
kristall-Reflexe bei festem ¢ die Profilparameter nicht {iber den statistischen Messeffekt
hinaus beeinflussen. Der Hauptbeitrag von etwa 0,002° zur instrumentellen Profilver-
breiterung dieser Reflexe entsteht durch die Breite des Rohrenfokus (0,04x8mm?). Er liegt
damit um einen Faktor von etwa 20 tiber der theoretischen Darwin-Breite der Profile [103]
und betrdgt hochstens 1/5 der Breite von BBP, die an unverformten Ni-Einkristallen
gemessen wurden. Die Profilausldufer konnen mit einer minimalen Schrittweite AB =
0,00015° bis zu etwa 5x10~ der Maximalintensitit des BBP gemessen werden. Entsprechend
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des HRXD-Fokussierprinzips wurde fiir die Aufnahme einer Intensitétsverteilung /(8) bei
feststehendem OED die Probe jeweils um eine zur Einfallsebene senkrechte Achse durch den
gesamten Bereich A®w (GréBenordnung 0,1° fiir Ni-Einkristalle im Ausgangszustand bis etwa
1° nach plastischer Verformung) der Rocking-Kurve geschwenkt, um so iiber die Intensi-
tatsverteilungen der um maximal A® zueinander verkippten Probenbereiche zu integrieren.
Diese Besonderheit des Messvorgangs muss bei Vergleichen mit an Einkristallen in konven-
tionellem ¥-20-Scan gemessenen Intensititsverteilungen /(0) beachtetet werden, welche nur
Aussagen fiir eine konstante Richtung des Beugungsvektors g beziiglich der untersuchten
Netzebenenschar (d.h. fiir y = konst.) liefern. Weitere Einzelheiten des Messvorganges sind
ausfiihrlich in [174] erldutert.

Um die Genauigkeit der Messung phinomenologischer Profilparameter an diesem
Diffraktometer (Bezeichnung: HRXD Si) zu testen, wurden BBP an gleichen Ni-Einkristall-
proben zusétzlich in zwei anderen Diffraktometern aufgenommen, bei denen die instru-
mentell bedingte Profilverbreiterung ebenfalls als vernachldssigbar angenommen wird
(HRXD Ge: Diffraktometer mit Fokussierung nach Wilkens/Eckert mit ebenem (111)-Ge-
Monochromator an der Universitidt Erlangen-Niirnberg/Institut f. Werkstoffwissenschaften;
4M/CC: Diffraktometer mit primérseitigem Vierfach-Monochomator Ge, channel-cut-
Analysatorkristall am Fraunhofer-Institut Zerstorungsfreie Priifverfahren Dresden). Es zeigt
sich, dass fiir B und U, Abweichungen von bis zu 10% auftreten konnen (s. Bild 4.2). Erwar-
tungsgemil reagiert der Formparameter /B noch empfindlicher auf verdnderte Mess-
bedingungen. Streng genommen koénnen deshalb im Weiteren nur Verdanderungen der BBP
in verschiedenen Verformungsstadien der Ni-Einkristalle diskutiert werden, die unter
gleichen Bedingungen gemessen wurden. Fiir die Bestimmung lokaler Versetzungsdichten
aus den Fourierkoeffizienten (z.B. 5.1.1, Bild 5.5) wurde jedoch der instrumentell bedingte
Profilbeitrag vernachléssigt. Der daraus resultierende Fehler fiir die Angabe einer absoluten
lokalen Versetzungsdichte wird auf maximal 20% geschitzt. Das Bild 4.2 c) zeigt als
typische Beispiele BBP zweier hkl-Reflexe in einem Verformungsstadium eines Ni-Ein-
kristalls im Vergleich zum BBP im Ausgangszustand um zu demonstrieren, dass verfor-
mungsinduzierte Anderungen der Profilparameter mit hinreichender Genauigkeit gemessen
werden konnen.

In Bild 4.2 sind die gemessenen BBP ohne Nachbearbeitung der Messdaten abgebildet.
Vor der Berechnung der phanomenologischen Profilparameter und der Fourierkoeffizienten
erfolgte jedoch immer eine Datenbearbeitung (Untergrundkorrektur, Glattung, Transfor-
mation der 0-Winkelskala in eine g-Skala), die ausfiihrlich in [116] beschrieben ist.

Mit dem OED 2 (Bild 4.1) im Abstand ¢ = 405mm bei gleicher Ortsauflosung wie OED 1
lassen sich mit o; =0+ y > B, =0 —y vorteilhaft breite BBP geringer Maximalinte nsitt
messen, bei denen keine extrem hohen Anforderungen an die Winkelauflosung bestehen und
fir die wegen der geringeren Streuverluste durch den kleineren Detektorabstand die Mess-
zeiten nicht zu gro3 gewahlt werden miissen. Fiir Messungen an Ni-Vielkristallen mit kon-
stantem Detektorabstand wurden zur Einhaltung der Fokussierbedingung (4.4) fiir verschie-
dene hkl-Bragg-Reflexe jeweils die in Tabelle 4.1 angefiihrten y-Winkel eingestellt, wo-
durch man Informationen iiber Netzebenenscharen erhilt, die gegeniiber der Probenober-
flichennormale unterschiedlich gekippt sind. In Anbetracht der nur geringen Grofle der -
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Winkel wird dieser Effekt fiir die Interpretation der BBP an Vielkristallen im Weiteren
vernachldssigt.

) 00 i : T 100
E— YO
. 10 ——4MICC

R X 10"
= 1S
~ 10? =

—

102 ¥ - HRXD Si
o —— HRXD Ge

—4M/CC

63 46, 5 462 164 266

0 (°)

a) HRXD Si: B=0,0138% B/B=135; 9.=-0,0003° | b) HRXD Si: B=0,0697° B/B =1.36; 0= 0.0130°
AM/CC: B=0,0131° B/B=136: 0,=-0,0003° HRXD Ge: B =0,0725% B/B=133: 0,= 0,0133°

AM/CC: B =0,0660% B/B=1.29: 0,= 0,0154°

(113)

unverformt

1 1 l
46.4 46.6 46.8

46.2

6 (%)
c)113: B=0,0697°; B/B=1,36; 9,= 0,0130°
311: B =0,0609°; B/B=1,38; 0,=-0,0101°

113 (AZ) : B=0,0117°; /B =1,26; 9,= -0,0003°

Bild 4.2: BBP an Ni-Einkristallen, gemessen mit verschiedenen Diffraktometern. (a): 311-Reflex an
unverformter Probe, (b): 113-Reflex nach 20% Zugverformung, (c): 311- und 113-Reflex nach Zugverformung
im Vergleich zum 113-Reflex im Ausgangszustand (AZ), gemessen mit HRXD-Si. Die phanomenologischen
Profilparameter B, 3/B und ¥, sind jeweils angegeben.

Tabelle 4.1: hkl-abhéngige Kippwinkel y zur Einhaltung der Fokussierbedingung bei Messungen mit OED2.
Die mit * gekennzeichneten Reflexe wurden im symmetrischen Strahlengang bei y = 0° gemessen.

{hkl} 111 200 220 311 222 400 331 420

0 22,245° | 25,921° | 38,184° | 46,460° | 49,212 | 60,958° 72,308° 77,811°

) o o o o o ov | nicht fokussierbar | nicht fokussierbar
! L5 6 12 15 (41%) nach (4.4) * nach (4.4) *

4.1.2 Messung von Bragg-Beugungsprofilen mit Synchrotronstrahlung

Die Verwendung von Synchrotronstrahlung fiir die Ermittlung von Mikrostruktureigen-
schaften aus der Analyse von BBP bietet im Wesentlichen zwei Vorteile gegeniiber der
herkommlichen Rontgenstrahlung. Es konnen einerseits wegen der um viele Grofenord-
nungen hoheren Brillanz mit guter statistischer Sicherheit extrem schwache Bragg-Reflexe -
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z. T. sogar in-situ [193]-[195] - vermessen werden, wie sie z. B. bei der Messung von
Vielkristallreflexen an nanokristallinen Proben [100][196] oder bei der Messung von Ein
kristallreflexen in Einzelkornern vielkristalliner Proben [197] auftreten. Andererseits kann
prinzipiell die Wellenldnge der verwendeten Strahlung dem Probenmaterial so angepasst
werden, dass durch eine optimale Eindringtiefe Streuprozesse auch in hinreichend groflem
Abstand zur Probenoberfliche zum BBP beitragen, wodurch das gesamte Probenvolumen
besser repriasentiert wird.

Alle in der vorliegenden Arbeit mit Synchrotronstrahlung gemessenen BBP wurden an
der Beamline BM20 des Forschungszentrums Rossendorf an der European Synchrotron
Radiation Facility (ESRF) in Grenoble aufgenommen. Die linear polarisierte
Synchrotronstrahlung weist eine Brillanz von etwa 10" Photonen /( s x mm® x mrad” x
0.1%B) auf, ist kollimiert, monochromatisiert und vertikal fokussiert durch ein System von
zwei Si-Spiegeln und einem Si-{111}-Doppel-Monochromator. Fiir die verwendete Wellen-
linge betrigt die Energieauflosung AE/E = 1,5 x 10™. Der Strahlquerschnitt betrug 0,2 x 0,6
mm® bei der Messung von Einkristallreflexen und 02 x 3 mm® fiir Vielkristallreflexe. Das
verwendete 6-Kreis-Goniometer, ausgestattet mit einem x-y-z-Tisch zur Probenbewegung
und Szintillations- sowie ortsempfindlichem Detektor, ermoglicht BBP-Messungen mit
vernachlédssigbarer instrumentell bedingter Verbreiterung. Ndhere Einzelheiten sind in [198],
[199] und [116] beschrieben. Zum Vergleich mit Rontgenuntersuchungen zeigt Bild 4.3 zwei
BBP ohne Nachbearbeitung der Messdaten, die an einer stark plastisch verformten sub-
mikrokristallinen Ni-Probe an der Beamline BM20 mit Synchrotronstrahlung (E=8,05keV)
sowie am Messplatz HRXD Si mit Rontgenstrahlung gemessen wurden. Wegen der um
einen Faktor 10* fiir gleiche Impulszahlen im Peak erheblich lingeren Messzeit am Mess-
platz HRXD Si treten deutliche Intensititen im Streuuntergrund auf. Nach der iiblichen Da-
tenbearbeitung stimmen die phanomenologischen Profilparameter ndherungsweise liberein.

10° f | | I | | ]
—— BM20/ESRF

....... HRXD Si BM20/ESRF :
B=0,367°
B/B=1,31
0,= -0,009°

HRXD Si:
B=0,413°;
B/B=1,4;
9,=-0,005°

Bild 4.3: BBP an {311}-Netzebenen einer mittels ECAP stark plastisch verformten submikrokristallinen Ni-
Probe, gemessen an der Beamline BM20/ESRF sowie am Rontgendiffraktometer HRXD Si

Es wurde gepriift, dass im Bereich der an der BM20 mit hoher Energieauflosung
einstellbaren Energien optimale Bedingungen hinsichtlich einer geringen Absorption der
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Rontgenstrahlung in Ni mit Wellenldngen im Bereich der Cu-K,-Strahlung (8,05 keV)
erreicht werden konnen. Eine Erhohung der Energie tiber die K-Absorptionskante (8,33 keV)
hinaus fiihrt z.B. an einer stark plastisch verformten submikrokristallinen Ni-Probe zu einer
deutlichen Verbreiterung der BBP (Bild 4.4).

max

I/1

o 7 keV: 7.0um
& 8 keV: 8.9um
o 9keV: 1.3um
e 10keV: 1.6pum 5
A 11keV: 1.8um e
A 12keV: 2.2um

0.1

-0.3 0.2 -0I.1 OTO O.I1 0.2 0.3
Aq (10°m™)

Bild 44: BBP an {311}-Netzebenen einer submikrokristallinen Ni-Probe nach starker plastischer Verformung
(ECAP), gemessen an der Beamline BM20 / ESRF mit Synchrotronstrahlung verschiedener Energie; die nach
[112] und [200] berechneten Eindringtiefen sind fiir die verschiedenen Energien angegeben.

Berticksichtigt man die bei diesen Fergien erreichten Eindringtiefen ¢, so deuten die
Messungen darauf hin, dass sich die Mikrostruktureigenschaften in unmittelbarer Néhe der
Oberflache (#<2um) deutlich von denen im Probeninneren unterscheiden. Alle BBP wurden
deshalb mit einer Energie von 8,05keV aufgenommen und reprisentieren damit in
Abhingigkeit vom hkl-Typ des Bragg-Reflexes und vom y-Winkel mittlere
Mikrostruktureigenschaften {iber Proben-Tiefen von einigen pm.

4.2 Elektronenmikroskopische Untersuchungen

Fiir kfz Metalle eroffnen elektronenmikroskopische Untersuchungsmethoden vielfiltige
Wege zur quantitativen Ermittlung von grundlegenden Mikrostruktur- und Gefiigeeigen-
schaften und deren Anderung durch plastische Verformung. Im Weiteren sollen vor allem
die Moglichkeiten zur Analyse der Kornstruktur und der Anordnung von Versetzungen als
verformungsinduzierte Gitterdefekte diskutiert werden. Die Rasterelektronenmikroskopie
(REM) hat den Vorteil einer zerstorungsfreien Methode und gestattet mit relativ geringem
Aufwand die Untersuchung von Probenbereichen bis zu makroskopischer Dimension mit
guter statistischer Sicherheit. Bei den iiblicherweise verwendeten Beschleunigungsspan-
nungen von bis zu 40 kV konnen mit Sekundirelektronen laterale Auflésungen von einigen
nm erreicht werden, wobei die Informationen aus dhnlichen Probentiefen stammen. Mit
riickgestreuten, energiereichen Elektronen (backscattered electrons: BSE) konnen wegen des
grofleren Durchmessers des Wechselwirkungsvolumens nur Auflésungen von ca. hundert nm
erreicht werden. Die Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) erreicht prinzipiell Auflo-
sungen bis hin zum atomaren Bereich, hat jedoch die Nachteile zerstérender Verfahren.
Dariiber hinaus sind statistisch abgesicherte Untersuchungen nur mit enormen Aufwand
moglich.
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Es zeigt sich, dass die Leistungen und Grenzen der verwendeten experimentellen
Methoden oft direkt oder indirekt Einfluss auf die Definition von Mikrostruktur- und
Gefiigeparametern haben. Das betrifft z.B. den Begriff des Korns als Bereich einheitlicher
kristallographischer Orientierung, der durch Korngrenzen von Nachbargebieten mit anderer
Orientierung abgegrenzt ist. Die unterschiedliche Empfindlichkeit verschiedener experi-
menteller Methoden fiir die Erfassung der Missorientierung zwischen benachbarten Gebieten
und fiir die Abschirmung von Gitter-Distorsionen fithrt oft fiir eine Untersuchungsprobe zu
unterschiedlichen KorngroBenangaben je nach verwendeter Methode, insbesondere dann,
wenn die Korngroflen im Bereich zwischen 10 und 1000 nm liegen. Die oft auch als Korn-
groBBe bezeichnete rontgenographisch ermittelte Grofle kohidrent streuender Bereiche ist hier
oft kleiner als die aus TEM-Untersuchungen bestimmte KorngroBe (z.B. [201]), die
wiederum in der Regel kleiner ist als die Korngrofle, die man aus REM-Abbildungen mit
riickgestreuten Elektronen im Orientierungskontrast bestimmt. Die hochsten Korngrofen-
werte ergeben sich aus der Auswertung von Beugungsbildern riickgestreuter Elektronen
(electron backscatter diffraction: EBSD), bei der die kristallographische Orientierung von
Kristallbereichen ermittelt und damit die Missorientierung benachbarter Bereiche berechnet
werden kann, was z.B. die Unterscheidung von Klein- und GroBwinkelkorngrenzen ermog-
licht [28]. Fiir vergleichende Untersuchungen zum Einfluss der Korngrée auf das Verfor-
mungsverhalten sollte man daher fiir alle Korngréenbereiche moglichst die gleiche experi-
mentelle Methode zur KorngroBenmessung anwenden. Die durch die Messmethode ausge-
wihlten Eigenschaften eines Korns sind dementsprechend bei der Abgrenzung und Anwen-
dung des Begriffs ,,Korn* zu spezifizieren.

Im Folgenden soll deshalb erldutert werden, welche Methoden zur Ermittlung von
speziellen Mikrostruktur- und Gefiigeeigenschaften angewendet wurden und welche Konse-
quenzen das fiir die entsprechenden quantitativen Parameter hat.

4.2.1 Rasterelektronenmikroskopie

a) Kornstruktur

Mittlere Korngrofen d und KorngroBenverteilungsfunktionen @(d) wurden mit einer
Reihe unterschiedlicher Messmethoden bestimmt. Die Messmethode wird immer durch den
entsprechenden Index an d signalisiert. So wird die Korngréf3e dpsg der Ni-Vielkristall-
proben aus der Analyse von REM-Aufnahmen mit riickgestreuten Elektronen an glatten
Probenoberflichen unter Nutzung des Orientierungskontrasts bestimmt. Die Untersuchungen
wurden in einem Rasterelektronenmikroskop ZEISS DSM 962 mit Wolframhaarnadel-
kathode mit Hilfe eines Vierquadranten-Halbleiterdetektors fiir energiereichere Elektronen
(> 5 keV) ausgefiihrt. Der Riickstreukoeftizient fiir BSE hédngt empfindlich von der Einfalls-
richtung des Elektronenstrahls beziiglich der kristallographischen Orientierung der Korner
ab, so dass auch Orientierungsunterschiede von =1° zu deutlichen Grauwertunterschieden
zwischen den Kornern im BSE-Bild fithren. Damit werden auch Gebiete als Korn bezeich
net, die nur durch Kleinwinkelkorngrenzen (Missorientierungswinkel {<15°) von Nachbar-
bereichen getrennt sind. Die KorngroBenverteilung wurde an Hand der BSE-Bilder mit Hilfe
der Schnittlinienmethode ohne stereologische Korrekturen ermittelt. Es wurde gepriift, dass
die an der Oberfliche beobachtbaren Korner reprisentativ fiir das gesamte Probenvolumen
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sind. Es hat sich gezeigt, dass diese Methode fiir die untersuchten vielkristallinen Ni-Proben
vom grob- bis zum submikrokristallinen Bereich (250 um — 100 nm) anwendbar ist [28].

Zur Untersuchung der Missorientierungswinkelverteilung und der Textur der Vielkristalle
wurde die EBSD-Technik im ZEISS DSM 962 und in einem hochauflosenden Mikroskop
LEO 5030 mit Feldemissionskathode (Institut fiir Metallkunde, Technische Universitit
Bergakademie Freiberg) eingesetzt (z.B. [24][28]). Die im Spot-Modus durch Beugung ener-
giereicher Elektronen am Kristallgitter entstehenden Kikuchi-Interferenzbénder werden auf
einem Szintillationsschirm abgebildet. Die Orientierung des betrachteten Kristallbereichs
wird automatisch mit einem speziellen Auswerteprogramm CHANNEL 5 von HKL
Technology aus den Kikuchi-Pattern ermittelt. Die Winkelauflosung fiir die Kristallorien-
tierung betrdgt etwa 1-2° und begrenzt damit die GroBe der Missorientierungswinkel auf
{>2°. Wegen des Durchmessers des Wechselwirkungsvolumens von energiereichen Elektro-
nen sind bei einem mapping (sog. EBSD orientation map) der Kristallorientierungen an der
Probenoberfliche Schrittweiten zwischen den einzelnen Messstellen wesentlich unter 100nm
physikalisch nicht sinnvoll. Andererseits ist die Bestimmung der mittleren KorngréB3e dggsp
und der Verteilung @(dggsp) aus einem mapping nur dann zuldssig, wenn die Abmessungen
der Korner groBer als der doppelte Messpunktabstand sind (z.B. [45][203][204]).

b) Versetzungsanordnung

Zur Abbildung der Versetzungsanordnungen im Rasterelektronenmikroskop wurde der
Channelling-Kontrast energiereicher riickgestreuter Elektronen (electron channelling
contrast: ECC) eingesetzt. Dabei wird ausgenutzt, dass der Riickstreukoeffizient in einem
Korn u.a. auch von der lokalen Defektdichte abhédngt. Auf makroskopischer und kristalliner
Skale kann aus ECC-Bildern der vorherrschende Typ der Versetzungsanordnungen (z.B.
PGB, Matrix, Labyrinth) ermittelt werden (u.a. [173][174][199][205][206][207]). Auf der
mesoskopischen Skale sind aus den digitalen ECC-Bildern z.B. geometrische Parameter
einzelner versetzungsreicher und -armer Volumenelemente (z.B. Dicke und Abstand von
Versetzungswinden oder Biindeln sowie deren Volumenanteile) in den Versetzungs-
strukturtypen bestimmbar (u.a. [23][31][208][209]]). Wegen des relativ groflen
Wechselwirkungsvolumens der energiereichen Elektronen konnen selbst Mittelwerte fiir
geometrische Parameter nur auf etwa 100nm genau angegeben werden.

Von Vorteil bei REM-Untersuchungen erweist sich, dass relativ unkompliziert in einem
Korn sowohl dessen kristallographische Orientierung mittels EBSD- als auch die
Versetzungsanordnung mittels ECC- Technik analysiert werden kann ([23][199]).

c) Gleitlinien

Zur Aufkldrung von Verformungsprozessen in Ni-Ein- und -Vielkristallen kénnen auch
Beobachtungen von Gleitlinien oder Scherbandern an der Probenoberfldche beitragen. Fiir
quantitative Untersuchungen werden Messungen von Gleitstufenhéhen und Oberflachen-
bedeckung im  AtomKraft-Mikroskop  bevorzugt  ([54][205][210][211]). Im
Rasterelektronenmikroskop konnen solche Oberflichenphdnomene vorzugsweise mit
Sekundérelektronen nachgewiesen werden (u.a. [212][213][214]). Aufnahmen mit Hilfe des
Vierquadranten-Halbleiterdetektors fiir riickgestreute Elektronen gestatten dagegen, simultan
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Gleitlinien und Versetzungsstrukturen abzubilden und ermoglichen damit eine Korrelation
von Gleitaktivitit und Struktur (z.B. [215]).

4.2.2 Transmissionselektronenmikroskopie

a) Kornstruktur

Grundsétzlich besteht die Moglichkeit, detaillierte Informationen {iber die Grofen- und
Orientierungsverteilung der Korner in vielkristallinen Ni-Proben durch Beobachtungen im
Transmissionselektronenmikroskop zu erlangen. Durch computergestiitzte Auswertung der
Beugungsreflexe im sog. selected area diffraction (SAD) Modus oder von Kikuchi-Inter-
ferenzbéandern in TEM-Mikrobeugungsaufnahmen ldsst sich die Orientierung von Kristall-
bereichen mit lateralen Abmessungen bis zu unter 100 nm vollstindig ermitteln, so dass auch
quantitative Aussagen iiber Textur und Missorientierungsverteilung abgeleitet werden
konnen [216]-[218]. Bei den meisten TEM-Arbeiten iiber die Kornstruktur in submikro- und
nanokristallinen kfz Metallen beschriankt man sich auf die Messung der Ausdehnung dsg von
Kristallbereichen, die einen einheitlichen Kontrast oder zumindest eine ndherungsweise
homogene Defektanordnung aufweisen und sich dadurch von Nachbargebieten unter-
scheiden, ohne dass man deren Missorientierung misst (u.a. [201]). Fur die vorliegende
Arbeit wurden Untersuchungen dieser Art an einem TEM PHILIPS CM 200 mit Hell- und
Dunkelfeldabbildung und Feinbereichsbeugung an vielkristallinen Ni-Proben im Ausgangs-
zustand und nach zyklischer plastischer Verformung vorgenommen ([24][28][45]). Eine
Messung der GroBenverteilung @(dsg) solcher Substrukturelemente erfordert eine nachtrig-
liche computergestiitzte Bildanalyse der TEM-Filmaufnahmen [116].

Mit hochauflésenden TEM-Verfahren gelingt es seit einigen Jahren, auch Abbildungen
mit atomarer Auflosung an Grenzflachen und Defekten anzufertigen, wobei ein iterativer
Vergleich zwischen den experimentell erhaltenen Bildern und Computersimulationen vorge-
nommen wird (u.a. [219]-[221]). Das ist z.B. fiir die Untersuchung spezieller Eigenschaften
von Korngrenzen in submikro- und nanokristallinen kfz Metallen sehr wertvoll, jedoch
wiederum mit erheblichen experimentellen und rechentechnischen Aufwendungen
verbunden, so dass in dieser Arbeit auf den Einsatz solcher Methoden verzichtet wurde.

b) Versetzungsanordnung

Die Erkundung der durch plastische Verformung in Einkristallen oder in den Kdornern
vielkristalliner Proben erzeugten vorherrschenden Versetzungsanordnungstypen mittels
TEM-Hellfeldabbildung ist seit Jahrzehnten eine Standardmethode (z.B. [30][222]-[229]).
Aus konventionellen TEM-Hellfeldbildern sind mesoskopische Versetzungsstruktur-
parameter fiir die einzelnen Versetzungsstrukturtypen mit einer Genauigkeit von etwa 10 nm
bestimmbar. Dazu wurden die in der vorliegenden Arbeit genutzten, als TEM-Negative vor-
liegenden Bilder wiederum digitalisiert und mit Hilfe einer Bildauswertungssoftware analy-
siert, um mittlere mesoskopische Strukturldngen zu berechnen ([24][28][45][203]).

Dariiber hinaus kann man aus TEM-Untersuchungen Aussagen iiber die Versetzungs-
typen und die Versetzungsdichte sowie iiber die Anordnung von Versetzungen (z. B. Dipol-
hohen und -ldngen) auf einer mikroskopischen Skale gewinnen. Fiir zyklisch verformte
mittelorientierte Nickel-Einkristalle liegen solche Daten in einem Verformungstemperatur-
bereich von 77 bis 750 K vor, die im Wesentlichen von Tippelt, Bretschneider und Hollmann
ausgefithrt wurden ([44][84][205][230][232][233]). Wegen der Bedeutsamkeit dieser
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Messdaten fiir die Auswertung von BBP und fiir den Vergleich mit rontgendiffraktometrisch
ermittelten Werten soll hier kurz auf die verwendeten Messmethoden eingegangen werden.

Der Richtungssinn des Burgersvektors, die Versetzungsdichte sowie die geometrischen
Dipoleigenschaften wurden aus weak-beamrAufnahmen an Folien ermittelt, die parallel zur
primdren Gleitebene mit der Normalen [111] prédpariert wurden. Die Abbildung erfolgte
dabei mit einem Beugungsvektor ¢ = g + s,, wobei g = 271:[205]/61 ein reziproker Gitter-
vektor parallel zum priméren Burgersvektor b = a[lOT] /2 ist. Hier steht s, fiir einen Vektor,
der den sogenannten Anregungsfehler s, beschreibt, d.h. g wird nur schwach angeregt. Durch
entsprechendes Kippen der Probe in einem Doppelkipphalter wurde gleichzeitig die
Braggsche Beugungsbedingung fiir einen Beugungsvektor ¢, = 4g eingestellt (starke An-
regung).

Unter den gegebenen Versuchbedingungen bei 200 kV Beschleunigungsspannung ergibt
sich ein Anregungsfehler von s, = 0,27nm". Die Kontrastbreite Ax einer Versetzungslinie
ergibt sich damit nach [234] zu = 0,6 nm. In der Literatur werden fiir die quantitative
Bildauswertung Werte von s, 2 0,2nm™" fiir optimale Auflésung und Kontrast empfohlen
[235]. Durch die Verwendung von ¢, = 4g fiir den stark angeregten Reflex wird damit eine
hohere Auflosung erreicht als in den bis dahin meist zitierten Arbeiten von Antonopoulos
und Winter [236][237], die weak-beam Aufnahmen von Versetzungsdipolen in zyklisch
verformtem Cu auswerteten. Unter der Annahme, dass die Dipolebene der Stufenver-
setzungsdipole und die (111)-Gleitebene einen Winkel von 45° einschlieen, wurde die
Dipolhohe aus dem Mittelwert des Abstandes der Versetzungslinien im sogenannten inside
und outside Kontrast [235] bestimmt. Die Auflosung fiir die Dipolhohe, die an jeweils etwa
100 Dipolen gemessen wurde, betrdgt ca. I1nm [44]. Aus den beiden weak-beamr Authahmen
im inside-outside Kontrast konnte zusidtzlich der Typ des Stufenversetzungsdipols
(Zwischengitter- oder Leerstellentyp) ermittelt werden.

Die Ermittlung lokaler Versetzungsdichten in versetzungsreichen und versetzungsarmen
Gebieten erfolgte nach [238] an Hand der weak-beam-Aufnahmen mit Hilfe der
Linienschnittmethode an einem Linien-Gitter. Man zéhlt die Anzahl x der Schnittpunkte der
Versetzungslinien mit dem Gitter einer Gesamtlinienlédnge L. Die Versetzungsdichte p ergibt
sich fiir Folien einer Dicke #p mit p=2x/(Ltp). In den weak-beam+Bildern im inside-outside
Kontrast konnte sehr genau zwischen Einzelversetzungen und engen Versetzungsdipolen
unterschieden werden, die dann entsprechend bei der Schnittpunktbestimmung einfach bzw.
doppelt beriicksichtigt wurden. Dariiber hinaus wurden zur Berechnung der Versetzungs-
dichte keine Korrekturfaktoren benutzt, die Geometrie- oder Sichtbarkeitsaspekte fiir nicht-
primdre Versetzungen beriicksichtigen, wie es fiir eckorientierte kfz Einkristalle mit mehre-
ren aktiven Gleitsystemen iiblich ist [239][240].

Der groBte Fehler von etwa 20-50% wird bei der Versetzungsdichtebestimmung durch die
nur ungenau messbare Foliendicke verursacht. Die Foliendicke wird aus Hellfeld-Aufnah-
men bei Anregung von g mit s, = 0 (Zweistrahlfall) durch Auszéhlen der Keilinterferenzen
bestimmt. Bei der gegebenen Folienorientierung parallel zur Gleitebene und wegen des
hohen Anteils an Versetzungsdipolen kann angenommen werden, dass der Verlust von
Versetzungen durch Austreten an die Oberflache nur gering ist. Insofern konnen die er-
mittelten Versetzungsdichten als reprisentativ fiir die Verhiltnisse im Probeninnern
betrachtet werden.
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¢) Versetzungsbewegung und Versetzungskriimmung

Grundlegende Beitrdge zur Aufkldarung des Verformungsverhaltens in kfz Metallen
konnen aus in situ TEM-Untersuchungen gewonnen werden. Die Analyse der
Versetzungsbewegung unter Last ermoglicht z.B. die Bestimmung des Anteils von Stufen-
und Schraubenversetzungen an der plastischen Verformung in den gut zu beobachtenden
versetzungsarmen Kanélen persistenter Gleitbander sowie grundlegende Aussagen {iiber die
Homogenitit der Versetzungsbewegung in versetzungsarmen und -reichen Gebieten [62].
Fiir nanokristalline Materialien kann aus solchen in sifu Experimenten auch auf die unter
Diskussion stehenden dominierenden Verformungsmechanismen (Versetzungsgleiten vs.
Korngrenzengleiten) geschlossen werden [241].

Die Messung der Kriimmung von Versetzungen im belasteten Zustand hat eine grofle
Bedeutung fiir die Modellierung des Verformungsverhaltens. Die Messung kann entweder
direkt in situ erfolgen [62] oder an Folien mit Versetzungen, die mit Neutronen unter Last
gepinnt wurden. Unter der Wirkung einer Schubspannung t wird ein Versetzungssegment so
ausgebeult, dass die Versetzungslinie eine Kriimmung mit dem Radius r zeigt gemél

7 = Jine (4.5)

br

wobei Tj,. die Linienspannung der Versetzung ist, die vor allem vom Versetzungstyp und
von den elastischen Eigenschaften des Kristalls abhidngt [242]. Aus einem rdumlich
variierenden Kriimmungsradius der Versetzung kann deshalb prinzipiell auf rdumlich
variierende Schubspannungen geschlossen werden. Durch Vergleich der aus der
Versetzungskriimmung berechneten lokalen Spannung mit der angelegten &dufleren Spannung
lassen sich somit weitreichende innere Spannungen und deren rdumliche Verteilung
ermitteln [63]. Messungen dieser Art dienten wesentlich zur Begriindung des sogenannten
composite-Modells [74][79][168][243]. Da fiir die Berechnung der Linienspannung
verschiedene theoretische Konzepte verfolgt werden konnen, gibt es in der Literatur z. T.
sehr unterschiedliche quantitative Angaben fiir 7j;,. von Schrauben- und Stufenversetzungen
(z.B. [244][245]), was zu erheblichen Unsicherheiten und physikalisch wenig plausiblen
Ergebnissen bei der Berechnung der lokalen Spannungen fiihrte (z. B. [57]). Unabhingig
von den aktuellen Debatten um die quantitative Bestimmung innerer Spannungen aus der
Kriimmung von Versetzungen zihlen diese Untersuchungen jedoch zu den experimentellen
Hauptstiitzen der Plastizierungsmodelle, die die Heterogenitit der plastischen Verformung
und das Auftreten von weitreichenden inneren Spannungen auf mesoskopischem Malstab
als ein Wesenszug des mechanischen Verhaltens von kfz Metallen betrachten.
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5  Experimentelle Ergebnisse, deren Analyse und
Interpretation

Im Weiteren werden die Ergebnisse der Analyse von Bragg-Beugungsprofilen an Ni-Ein-
und -Vielkristallen (EK bzw. VK) dargestellt, die unter Variation spezieller Parameter
einsinnig oder wechselsinnig plastisch verformt wurden, was dem Punkt C des unter 3.3.1
erlduterten grundsétzlichen Vorgehens entspricht. Solche Verformungsparameter sind die
plastische Dehnung bzw. die Amplitude der plastischen Dehnung bei einsinniger bzw. zykli-
scher Verformung, die plastische Dehnung nach Entlastung in einem Verformungszyklus
sowie die Verformungstemperatur. Fiir diese Verformungsparameter soll untersucht werden,
wie Mikrostruktur- und ggf. Gefiigednderungen sowie das Verformungsverhalten von der
kristallographischen Orientierung der Lastachse bei Einkristallen und von Korngréfe und
Ausgangsdefektstruktur bei Vielkristallen abhéngen.

Die Gliederung des Kapitels entspricht der Anwendung der vorgeschlagenen Konzeption
zur Analyse von Bragg-Beugungsprofilen auf die Modellsituationen in den drei Proben-
gruppen, die in den Abschnitten 3.3.2.1 bis 3.3.2.3 eingefiihrt wurden.

5.1 Einkristalle
5.1.1 Zugverformung

Die rontgendiffraktometrischen Messungen wurden an Einkristallen nach Entlastung von
verschiedenen Punkten der Zugkurve ausgefiihrt. Die Einkristalle wiesen im Ausgangs-
zustand eine kristallographische Orientierung nahe [001] bzw. nahe [-149] (im Folgenden als
001 bzw. mittelorientiert (MO) bezeichnet) auf. Bei beiden Proben wird nach einer plasti-
schen Dehnung von 20% der Ubergang zwischen Verfestigungsbereich II und III erreicht.
Die Zugverformung fiihrt zur Herausbildung einer Versetzungs-Zellstruktur [173]. Dabei
wichst der Volumenanteil fpr der versetzungsdichten Zellwande mit der dueren Spannung
(Bild 5.1).
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Bild 5.1: Spannung © iiber plastischer Dehnung €, fiir MO- und [001]-orientierte Ni Einkristalle (a) sowie
Volumenanteil fpr von Zellwinden in Abhdngigkeit von der Schubspannung T = op (fiir [001] nach [70]) (b).
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An Probenseitenflichen mit Normalen nahe [100] wurden jeweils HRXD-Messungen von
vier Reflexen vom Typ 311 ausgefiihrt. Es zeigt sich, dass die Halbwertsbreite B sowie der
Betrag des Asymmetrieparameters U, eines Reflexes mit der Schubspannung T zunehmen,
wogegen der Formparameter /' nahezu konstant bleibt (Bild 5.2). Wie in Bild 5.2 d) gezeigt,
hiangen B und U, von der Richtung des Beugungsvektors ab.
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Bild 5.2: Mittelwerte von Halbwertsbreite B, Formparameter /' und Asymmetrieparameter 8, fiir die in
Tabelle 5.2 angegebenen Reflexe vom Typ 311 in Abhidngigkeit von T (a-c), hochaufgeloste BBP am [001]-
Einkristall nach £, = 20% und im Ausgangszustand (d).

Da B, F und 1, fiir beide Einkristallorientierungen in dhnlicher Weise von T abhéngen,
kann vermutet werden, dass sich, unabhingig von der Probenorientierung, das Verfor-
mungsverhalten der fiir Zugverformung typischen Zellstruktur in Abhéngigkeit von der
Schubspannung einheitlich beschreiben l4sst.

Aus Messungen der Profilasymmetrie von 12 verschiedenen Bragg-Reflexen nach einer

plastischen Dehnung von 20% wurden der Tensor AEw,PR der mittleren mesoskopischen
Eigenverzerrung in den versetzungsarmen Zellen und daraus mit Hilfe des Hooke-Gesetzes
der zugehorige Eigenspannungstensor ermittelt (Einzelheiten in [173]). Das Bild 5.3 zeigt
ein Isolinienbild der Verteilung der Normalspannungen fiir den MO- und 001-Einkristall in
stereographischer Projektion. Die kristallographische [001]-Richtung entspricht fiir beide
Orientierungen einer Hauptachsenrichtung des Spannungstensors. In diese Richtung treten in
den PR Druckeigenspannungen auf.
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Durch eine Fitroutine gelingt es, den experimentell bestimmten Tensor Agw,pa durch
Uberlagerung von Schereigendehnungen €;,; in Gleitsystemen j anzupassen, die fiir beide
Probenorientierungen aus der mesoskopisch heterogenen plastischen Verformung in jeweils

n =4 Gleitsystemen ( s. Tabelle 5.1) resultieren. Der deviatorische Anteil von Agw,pR kann
durch die €, -Werte dieser 4 Gleitsysteme mit einem relativen Fehler von <1% angenéhert
werden.

410 /2"9,_,.

/f\ 10,
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Bild 5.3: Mittlere Normalspannungsverteilungen fiir die PR der Versetzungszellstruktur in Ni-Einkristallen
nach €,=20%, dargestellt in der inversen Polfigur: [001]-Orientierung (a), MO-Orientierung (b). M..Xx-y-z-
Probenkoordinatensystem, ®...X-Y-Z-Hauptachsensystem des Spannungstensors.

Aus der Analyse asymmetrischer BBP mit der Spiegelungs-Methode erhielten Monnet et
al. [246] sowohl hinsichtlich der [001]-Hauptachsenrichtung des mesoskopischen
Spannungstensors, des Vorzeichens und der Grofenordnung der Eigenspannungen fiir PR
bzw. DR als auch hinsichtlich der Aussage iiber 4 aktivierte Gleitsysteme mit hohem
Schmid-Faktor zur Simulation des Spannungstensors ganz dhnliche Ergebnisse fiir einen mit
€,=12% zugverformten [112]-orientierten Cu-Einkristall.

Tabelle 5.1: Gleitsysteme mit mesoskopisch heterogener plastischer Verformung, mit deren

Schereigendehnungen €, ; der mittlere Eigenverzerrungstensor AEMR nach Zugverformung mit £,=20% am
besten angefittet werden kann (b... Burgersvektor, n,...Gleitebene, p... Schmidfaktor, Wichtungsfaktor €, ;

/ €™, ; bezogen auf die maximale Schereigendehnung)

001 MO
B n, u €,/ € 10 b n, u €10,/ €0
[-101] (111) 0.45 0,82 [-101] (111) 0.46 0.98
[0-11] (-111) 0.41 0,85 [0-11] (-111) 0.41 1
[011] (1-11) 0.38 0.82 [101] (-1-11) 0.27 0.8
[101] (-1-11) 0.35 1 [011] (1-11) 0.23 0.64

Fiir die Auswertung der BBP wird nun im Folgenden angenommen, dass in allen unter-
suchten Verformungsstadien in diesen vier Gleitsystemen Versetzungen erzeugt werden und
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die mesoskopisch heterogene plastische Verformung jeweils mit gleicher Wichtung erfolgt.
Damit konnen die fiir die Eigenspannungs- und Versetzungsdichteberechnung erforderlichen
Parameter K(n), Cy(n) und C(n) mit Hilfe von Gleichungen (3.81) und (3.45) fiir die unter-
suchten [hkl]-Bragg-Reflexe (s. Tabelle 5.2) ermittelt werden. Damit lassen sich aus dem
Asymmetrieparameter ,, dem Orientierungsfaktor K, und dem Volumenanteil fpr nach
(3.84) und (3.85) die mittleren mesoskopischen Schubeigenspannungen AT£,PR und Arf;,DR
in Zellen und Zellwidnden berechnen. Mittelwerte aus allen vier [hk/]-Bragg-Reflexen zeigt

Bild 5.4 in Abhéngigkeit von der dufleren Schubspannung 7.

Tabelle 5.2: Parameter C,, C, (elastisch isotrop) und K,, der untersuchten [:k/]-Bragg-Reflexe fiir die in
Tabelle 5.1 angegebenen n = 4 Gleitsysteme

001 MO

[nki}-Reflex | Ky(17) Cyn) | Con) |[ki}Reflex| Ky(n) Cun | Cen
31-1 -0,62 0,12 0,18 31-1 -0,57 0,12 0,18
311 -0,64 0,12 0,18 311 -0,65 0,12 0,18
3-11 -0.59 0,12 0,13 3-11 -0,63 0,12 0,13
3-1-1 -0.60 0,12 0,13 3-1-1 -0,52 0,12 0,13

In Ubereinstimmung mit den Ergebnissen an zugverformten [001]-orientierten Cu-Ein-
kristallen [70] treten nach Entlastung negative Schubeigenspannungen innerhalb der PR
(Zellen C) und positive Eigenspannungen in den DR (Zellwinde W) auf, was auf eine
grofere plastische Verformung in den Zellen im Vergleich mit den Zellwidnden hinweist.
Unabhingig von der Kristallorientierung erhélt man im untersuchten Verformungsbereich

fiir Ni ATGJZ;PR: - 0,31 sowie AT£7DR= 0,17t + 19 mit T)= 68MPa. Setzt man voraus, dass

sich im belasteten Zustand die ermittelten mesoskopisch weitreichenden Eigenspannungen
additiv mit der duBeren Spannung zur mesoskopisch ,lokalen* Fliefspannung T, tiber-
lagern, so ergibt sich fiir die lokale Spannung im Zellinneren T¢ eine einfache Proportiona-
litdt zur duleren Spannung mit Tc = mc T mit dem Proportionalititsfaktor mc = 0,7 + 0,05.
Fiir die Zellwinde erhilt man eine lineare Abhédngigkeit Tw = my T + T¢ zwischen lokaler
und duBBerer Spannung mit my = 1,17 £ 0,15 und 1y= (68+10) MPa.
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Bild 5.4: Mittlere mesoskopische Schubeigenspannungen A‘cEw,PR und ATEQ,,DR in Zellen und Zellwinden sowie
Eigenspannungsdifferenz AT" = At"ypp- AT pr (®) in Abhiingigkeit von der duBeren Schubspannung T.

(6,7 .MO,m~ _001).
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Gemal der Auswertestrategie (Glg. (3.73) - (3.76)) wurden aus den Fourierkoeffizienten
der hochaufgelost gemessenen BBP unter Nutzung der bekannten Volumenanteile von DR
und PR die mittleren Versetzungsdichten ppr und ppr berechnet. Dabei wurde als Kontrast-
faktor jeweils der Mittelwert EZ(ESJrEe)/Z nach Tabelle 5.2 benutzt. In Bild 5.5 wird an
einem reprisentativen Beispiel gezeigt, wie sich die Funktionen € und A an die Fourier-
koeffizienten in entsprechenden Darstellungen anfitten lassen.
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Bild 5.5: Fitfunktionen Q (a) und A (b) an die entsprechenden Plots der Fourierkoeffizienten am Beispiel des
Reflexes 31-1, der an einem MO-EK nach plastischer Verformung von €,=20% gemessen wurde. Die
angegebenen Fehler flir die mittlere Versetzungsdichte p und den Parameter R beziehen sich auf den Fehler
fiir den Fit der Fourierkoeffizienten in den Darstellungen a) und b) mit linearen Funktionen.

Die Kenntnis der mesoskopisch ,,lokalen* Versetzungsdichten gestattet es zu priifen, ob
fiir die untersuchten Versetzungszellstrukturen ein einheitlicher Zusammenhang zwischen
lokaler Fliespannung T, und Versetzungsdichte pj,. vom Taylor-Typ ([15], s. Gleichung
(2.1)) vorliegt, der iiblicherweise durch

T =0/ Gbyfp (5.1)

erfasst wird, wobei o eine Konstante ist.

Das Bild 5.6 zeigt (ploc)” ? iiber der lokalen FlieBspannung, wobei die Versetzungsdichten
jeweils Mittelwerte aus den untersuchten [/4k/]-Reflexen sind. Zusétzlich sind auch die nach
der Mischungsregel pi: = fprPprR T fPrPPr berechneten totalen Versetzungsdichten pyo in
Abhingigkeit von der dulleren Spannung eingetragen. Wie die Abbildung zeigt, lassen sich
fiir die 001- und MO-Zellstrukturen nach Zugverformung unter Beriicksichtigung der Mess-
und Auswertefehler alle gefundenen Werte ndherungsweise mit einer Beziehung vom Typ
der Gleichung (5.1) beschreiben, wobei die fiir den MO-Einkristall berechneten Zellwand-
Versetzungsdichten tendenziell groBer als die fiir den 001-Einkristall sind. Man erhélt fiir die
Konstante oz.;=0,20+0,02. Dieser Wert ist kleiner als der fiir homogene Versetzungsanord-
nungen berechnete Wert a’=0,3 [247]. Beriicksichtigt man jedoch, wie in [79] vorge-
schlagen, dass wegen der heterogenen Versetzungsverteilung o zu ersetzen ist durch

Ozq1 =20+ fpr PR > (5.2)
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so sollte oz im betrachteten Verformungsbereich fir MO- und 001-orientierte Ni-Ein-
kristalle Werte zwischen 0,17 und 0,26 annehmen, was mit dem erhaltenen Ergebnis in guter
Néherung iibereinstimmt.

Bemerkenswert ist, dass in einem doppeltlogarithmischen Plot der Zusammenhang
zwischen den Versetzungsdichte- und Schubspannungswerten nicht durch T e p®°, sondern
besser durch eine Abhiingigkeit der Form T o< p”®® angepasst werden kann. Das ist ein dhn-
liches Verhalten wie das in [70] fiir [001]-orientierte Cu-Einkristalle mit Tpg o ppr””° gefun-
dene. Es bedeutet, dass die Schubspannung sowohl durch eine Zunahme wechselwirkender
primirer Versetzungen (tec p”’) als auch durch die Bewegung der vorhandenen
Versetzungspopulation bestimmt werden konnte, die durch temporire Hindernisse blockiert
wird (T o< p?) [248]. Ein Zusammenhang zwischen FlieBspannung und Versetzungsdichte der
Form toc p*, wie er bei einem durch die Zunahme einer sekundiren Waldversetzungs-
dichte determinierten Verfestigungsverhalten zu erwarten wire, wird dagegen nicht
beobachtet, obwohl Versetzungen auf unterschiedlichen Gleitebenen existieren. Dies konnte
auf das Wirken eines Mechanismus der lokalen Einfach-Gleitung hinweisen [249].

6 T T T T T T T T
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Bild 5.6: ,,Inverser” Taylor-Plot fiir die totale und mesoskopisch lokale Versetzungsdichte in Abhéngigkeit von

der Schubspannung bzw. lokalen Schubspannung (Y ..MO-PR, ¢..MO-DR, “..001-PR, M..001-DR,
® __totale Versetzungsdichte).

Hingewiesen werden soll hier auch auf das Ergebnis, dass die Fitgerade in Bild 5.6 durch
den Koordinatenursprung verlduft. Das bedeutet, dass nach Zugverformung von EK in den
untersuchten Verfestigungsbereichen II und III weder eine nennenswerte Reibungsspannung
(s. Gleichung (2.1)), noch eine ,,spannungsunwirksame® Versetzungsdichte p, wie nach
zyklischer Verformung (s. z.B. Bild 5.11 und Bild 5.16) auftritt. Dieses Resultat wird spéter
im Zusammenhang mit den Ergebnissen fiir die zyklische Verformung diskutiert.

Die Analyse der BBP nach Zugverformung kann als ein Test fiir die in Abschnitt 3.3.2.1
entwickelte Auswerteroutine betrachtet werden, da in der Literatur eine Vielzahl von
Vergleichsuntersuchungen an zugverformten kfz Metalleinkristallen vorliegen. Insgesamt
kann eingeschitzt werden, dass das im Rahmen eines 2-Komponenten-Modells vorge-
schlagene Vorgehen zur Ermittlung der Versetzungsdichten in PR und DR auf die
gemessenen BBP anwendbar ist und zu physikalisch sinnvollen Ergebnissen fiihrt. Bedenkt
man, dass in der Regel die rontgenographisch bestimmten Versetzungsdichten etwa um
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einen Faktor 1,5 bis 2 groBer als die aus TEM- Untersuchungen [240] (und diese wiederum
groBer als die aus Atzversuchen) sind, so fiigen sich die erhaltenen Messdaten sehr gut in
den Plot log(b\/; )-log(t/G) fiir die einsinnige Verformung von kfz Einkristallen nach

Kocks/Mecking [16] ein.

Die Auswertung der Fourierkoeffizienten der BBP nach Glg. (3.73) - (3.76) liefert auller
den mesoskopischen Versetzungsdichten noch quantitative Aussagen {iber die effektiven
dueren Abschneideradien fiir das Verzerrungsfeld der Versetzungsanordnungen. Bild 5.7
zeigt Rq¢r fir Zellwédnde und Zellen in Abhéngigkeit von der dueren Schubspannung. Es ist
bemerkenswert, dass R.spr anndhernd der Dicke der Zellwinde entspricht und R pr etwa
dem mittleren Zelldurchmesser, der mit wachsendem 7T deutlich abnimmt [248]. Den Betrag
des mittleren Zelldurchmessers kann man prinzipiell aus elektronenmikroskopischen Unter-
suchungen gewinnen, bei denen eine Art fraktaler Versetzungsmusterbildung in Zellstruk-
turen [250] gefunden wurde. Indes sollte eine dem mittleren Versetzungsabstand p'l/ 2
entsprechende untere ZellgroBe existieren, die der mittleren Zellgroe proportional ist [251].
Die erhaltene Ubereinstimmung zwischen den mesoskopischen Abschneideradien Restpr
bzw. Regrpr und den Zelldurchmessern bzw. Zellwanddicken bestétigt die Annahme B i. in
3.3.2.1, dass PR und DR jeweils als Bereiche aufgefasst werden konnen, die voneinander
durch mesoskopische Eigenverzerrungsfelder separiert werden.

Eine unmittelbare quantitative Korrelation der rontgenographisch ermittelten GrofRen
Regrpr und Reprpr mit mesoskopischen Strukturldngen d,. in der Zellstruktur, die tiblicher-
weise mit den lokalen Spannungen {iber Bezichungen der Form d,. < b(G/Ty,.)" verkniipft
werden, scheint wegen der experimentell bedingten starken Streuung der Messwerte nicht
sinnvoll [252].
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Bild 5.7: Parameter R.gpr und Regrpr fiir die Versetzungszellstruktur bei Zugverformung in Abhéngigkeit von
der duBeren Schubspannung T (Y ..MO-PR, ¢..MO-DR, “ ...001-PR, H...001-DR).

Im Unterschied zu den Ergebnissen an Cu-EK in [70] ist bei den hier an Ni-EK
gewonnenen Daten das als M-Parameter bezeichnete Produkt

My =Reff,10c Ploc (5.3)

weitgehend unabhingig von T und betrigt fiir die Zellen im Mittel Mpr = 610,5 und fiir die
Zellwiande Mpgr = 5,4%0,8. Diese Werte sind damit deutlich hoher als die fiir [001]-orientierte
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Cu-Einkristalle ermittelten M-Parameter, die nach Ungar et al. [70] mit T zunehmen (Mpg =
1, 1< Mpgr <3 im untersuchten Verfestigungsbereich II/IIT). Im Sinn der von Wilkens [139]
entwickelten Theorie der Analyse von BBP stehen hohe Werte des M-Parameters fiir einen
ausgepragten weitreichenden Charakter des Verzerrungsfeldes der Versetzungsanordnung.
Beim Vergleich der Ergebnisse ist allerdings zu berticksichtigen, dass die Ermittlung von M
empfindlich von der Analysemethode der BBP abhingt, da M im Wesentlichen von den
Profilausldufern bestimmt wird. Die in [70] verwendete, von numerischen Details stark
abhingige Spiegelungs-Methode konnte fiir die beschriebenen Differenzen verantwortlich
sein.

5.1.2 Zug-Druck-Wechselverformung

5.1.2.1 Zum Einfluss der Verformungstemperatur auf rontgenographisch ermittelbare
Mikrostrukturparameter

a) Der PGB-Matrix-Verbund

Ni-Einkristalle, die auf Einfachgleitung bzw. mittelorientiert sind (im Folgenden kurz:
MO-EK), zeigen fiir einen weiten Bereich von Verformungstemperaturen bei symmetrischer
Zug-Druck-Wechselverformung mit konstanter Amplitude der plastischen Dehnung eine in
drei Bereiche A, B und C einteilbare ZSD-Kurve. Dabei wird in Bild 5.8 in halbloga-
rithmischer Darstellung die im Stadium der Stabilisierung der mechanischen Eigenschaften
erreichte Schubspannungsamplitude T,;=0,u tiber der Abgleitamplitude Y,,=€,./1 aufge-
tragen. Bild 5.8 zeigt die ZSD-Kurven fiir 77, 293, 600 und 750 K, die neben eigenen auch
Messdaten von Bretschneider et al. [31] und Hollmann et al. [205] enthélt.
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Bild 5.8: Zyklische Spannungs-Dehnungs-Kurven fir MO-EK bei verschiedenen Verformungstemperaturen.
Die bei =77, 293 und 600K etwas grofler gezeichneten Symbole kennzeichnen ausgewéhlte Probenzustdnde
mit einem Verbund von PGB- und Matrix-Versetzungsstruktur (s. 5.1.2.1 b). Messwerte u.a. aus [205]

Die Versetzungsstruktur im Plateaubereich B bei Temperaturen zwischen 77 und 600 K
wird gekennzeichnet durch einen Verbund von Persistenten Gleitbindern (PGB) und der
Matrix-Struktur, der wegen der unterschiedlichen mechanischen Eigenschaften von PGB und
Matrix oft auch als 2-Phasen-Struktur bezeichnet wird [52]. Das Ziel der folgenden Unter-
suchungen besteht im Wesentlichen darin, aus der Analyse von BBP zunéichst Informationen
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zu erhalten tiber Mikrostruktur und Verformungsverhalten dieses Verbundes bei konstanter
Abgleitamplitude von etwa 2x10 aus dem markanten Plateaubereich B der ZSD, bevor im
ndchsten Teilabschnitt 5) die ,,reinen* Matrix- und PGB-Strukturen untersucht werden, wie
sie nach dem Winter-Modell [253] am Ende der ZSD-Bereiche A bzw. B vorliegen. Da fiir
T= konst. diese Strukturen im ZSD-Bereich B unter gleichen duleren Spannungen operieren,
lassen sich Aussagen iiber die Spannungsabhéngigkeit von Mikrostruktur und Verformungs-
verhalten vor allem durch Variation der Verformungstemperatur erhalten, die in charakte-
ristischer Weise mit der Plateauspannung tp zusammenhingt [210].

=>» Temperaturabhingigkeit phinomenologischer Profilparameter

Fiir die in Bild 5.8 angegebenen Temperaturen zeigt Bild 5.9 a-c das Verhalten der Profil-
parameter B, F' und ¥, von Reflexen vom Typ 311 in Abhéngigkeit von der Abgleit-
amplitude.
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Bild 5.9: Mittlere Profilparameter B (a), £’ (b) und ¥, (c) in Abhéngigkeit von der Abgleitamplitude v,, sowie
BBP bei vy, = 1x107 (d) von Reflexen vom Typ 311 fiir MO-EK bei verschiedenen Verformungstemperaturen.

Bei der Halbwertsbreite B tritt ein relatives Minimum im ZSD-Bereich B bei
Abgleitamplituden auf, die etwa dem Ubergang zwischen den sog. Plateaubereichen B; und
By entsprechen [254], ab dem die in B; vorherrschende Einfachgleitung zunehmend durch
sekundires Gleiten begleitet werden soll. In den ZSD-Bereichen A und C nimmt B stark mit
Yoa zu. Der Formparameter F hat insbesondere dann hohe Werte, wenn der Volumenanteil
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der Matrix-Struktur mit fpr = 0,5 groB ist. Fiir die ausgedehnte Wandstruktur bei 77K und
die 2-Phasen-Struktur bei 750K mit generell kleinem fpr héngt /' nur schwach von v, ab.
Fiir 7= 77K und 293K ist der Betrag des Asymmetrieparameters ¥, bis zum Ende des ZSD-
Bereichs Bj nahezu null und steigt dann deutlich an, wahrend fiir 7= 600K eine geringe, von
Yo Nahezu unabhingige Profilasymmetrie gemessen wurde. Die in Bild 5.9 ¢) eingezeich-
neten -U,-Werte sind Mittelwerte fiir 2 bis 4 Reflexe vom Typ 311, die nach Entlastung der
Proben von maximalem Zug an Probenseitenflichen gemessen wurden und denen dhnliche

K (n=1)-Orientierungsfaktoren mit K, < 0 zugeordnet werden kénnen.

Fiir eine konstante Abgleitamplitude verdeutlicht Bild 5.9 d) an drei typischen Beispielen
den Einfluss der Verformungstemperatur auf die Form der BBP: mit abnehmender
Temperatur 7, d.h. mit zunehmender Plateauspannung Tp, nimmt die Halbwertsbreite B der
Profile zu und die Profilauslidufer werden angehoben.

=» Temperaturabhingigkeit von mesoskopischen Versetzungsdichten und Abschneideradien

Unterzieht man BBP, die an MO-EK nach zyklischer Verformung mit einer Abgleit-
amplitude Ypaz2X10_3 gemessen wurden, der in Abschnitt 3.3.2.1 entwickelten Auswerterou-
tine fiir ein 2-Komponentensystem aus PR und DR, so miissen Annahmen iiber den mittleren
Volumenanteil der PR und DR getroffen werden. Die Amplitude entspricht bei Raumtem-
peratur etwa dem Ubergang zwischen den ZSD-Bereichen B und By (s. vergroBerte ZSD-
Messpunkte in Bild 5.8). Zur Berechnung mittlerer mesoskopischer Versetzungsdichten und
duBlerer Abschneideradien flr die bei der gewdhlten Amplitude vorliegende 2-Phasen-
Struktur wurde der Volumenanteil fpgr abgeschétzt tiber fpr = fpoefprrc + (1- fpGB) fDR Matrixs
wobei fpgg der Volumenanteil der PGB ist, d.h. der Volumenbereiche mit hoher Abgleit-
amplitude. Diesen kann man bei gegebener Temperatur 7 mit dem Winter-Modell [253] ab-
schitzen, bei dem eine lineare Zunahme von fpge=0 auf 100% mit 7,, zwischen der Abgleit-
amplitude y,,*(7) am unteren Plateauende und v, **(7) am oberen Plateauende angenommen
wird. Die Plateaugrenzen Y,,*(7) und 7,,**(7) sowie die Volumenanteile fprpgs(7) und
JorMati ) fiir die DR in PGB und Matrix sind fiir alle Verformungstemperaturen bekannt
([44][231][232]). Die Tabelle 5.3 gibt eine Ubersicht iiber die verwendeten Daten. Die o.a.
Mischungsregel fiir die Berechnung der Volumenanteile von PR und DR setzt voraus, dass
im rontgenographisch untersuchten Volumen auch ein der Winter-Regel entsprechendes
Verhiltnis von PGB- und Matrix- Volumenbereichen auftritt [ 174].

Tabelle 5.3: Ubersicht iiber Verformungsparameter und Volumenanteile von PGB und DR fiir MO-
Einkristalle bei den betrachteten Verformungstemperaturen

T (K) Ypa (10-3) Tas (MPa) G (GPa) fi’GB (%) fDR,PGB fDR,Matrix fDR
77 1,5 100,5 81 6,5 0,22 0,22 0,22
293 2 51 75 19 0,11 0,5 0,43
600 2 20,6 63 39 0,045 0,5 0,32

In Bild 5.10 sind die aus den Fourierkoeffizienten der BBP nach Glg. (3.73) - (3.76)

unter Nutzung der o.a. angegebenen Werte fpr berechneten mesoskopisch lokalen und
mittleren Versetzungsdichten ppgr, ppr und p sowie die entsprechenden &ufleren
Abschneideradien R.gpr und Reprpr in Abhédngigkeit von der Temperatur dargestellt. Die
Daten sind Mittelwerte aus der Analyse von jeweils 2 Reflexen vom Typ 311.
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Bild 5.10: Mesoskopisch lokale und mittlere Versetzungsdichten (a) sowie duflere Abschneideradien (b) einer
2-Phasenstruktur (Y, ~2x10”) in MO-Einkristallen in Abhéingigkeit von der Temperatur.

Fiir die Berechnung der Versetzungsdichte wurde fiir alle Reflexe ein mittlerer Kontrast-
faktor C= 0,157 benutzt. Dieser Wert ergibt sich fiir 311-Reflexe in elastisch isotroper
Betrachtung als Mittelwert, wenn man annimmt, dass Stufen- und Schraubenversetzungen
auf allen Gleitsystemen jeweils gleich hdufig auftreten (Tabelle 3.3). Dieses einfache Vor-
gehen resultiert aus der experimentellen Beobachtung, dass Halbwerts- und Integralbreite
der in diesem Amplitudenbereich untersuchten BBP nicht oder nur sehr wenig von der
<311>-Messrichtung abhingen. Dies bedeutet, dass nicht nur Versetzungen auf dem
primédren Gleitsystem vorliegen kénnen.

Die Abnahme der Versetzungsdichten mit wachsender Temperatur ist nicht unerwartet, da
die zugehorigen Plateauspannungen abnehmen. Die Zunahme des Parameters Reppr mit 7
entspricht wieder dem Verhalten mesoskopischer Strukturlingen der PR. Fiir 77 und 293K
stimmt Regpr auch quantitativ mit dem mittleren Abstand zwischen versetzungsdichten
Gebieten tberein, fir 600K ist diese mesoskopische Strukturlinge etwa doppelt so grof3
[44][231]. Der Parameter R.¢pr dndert sich nur geringfligig mit 7. Der Mittelwert von
Regrpr=(115£15)nm stimmt exakt mit der fiir alle Verformungstemperaturen gleichen Wand-
dicke in PGB-Strukturen tiberein ([44][231]).
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Bild 5.11: Abhéngigkeit der Wurzel aus der Versetzungsdichte ppg, ppr und p von der auf G(7) normierten
Schubspannungsamplitude T, fiir zyklisch verformte MO-Einkristalle mit einer 2-Phasenstruktur (y,, ~2x107).
Die entsprechenden Verformungstemperaturen sind zusétzlich angegeben.
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Da die BBP bei der betrachteten Verformungsamplitude keine oder eine nur geringe
Asymmetrie aufweisen, kann vermutet werden, dass keine mesoskopischen Eigenspan-
nungen auftreten und die lokalen Spannungen bei Belastung der dufleren Spannung ent-
sprechen. Bild 5.11 stellt deshalb in einem Taylor-Plot den Zusammenhang zwischen der
Waurzel aus der Versetzungsdichte und der auf den temperaturabhingigen Schubmodul bezo-
genen Schubspannungsamplitude T, dar.

Es zeigt sich, dass alle drei Messwertkurven in Bild 5.11 durch lineare Beziehungen der
Form

1 Tas
N =— + ./
P(ioc) Goerp G(T) Po(loc) (5.4)

beschrieben werden konnen. Man erhélt - im Unterschied zur einsinnigen Verformung - fiir
PR, DR und die totale Versetzungsdichte verschiedene Anstiege der Funktionen mit opg = 1,

Opr = 0,22 und oy = 0,6. Fasst man 1/,/p, =1/, als einen minimalen Abstand zwischen

Versetzungen auf, die ohne Einfluss auf die d&ulere Schubspannungsamplitude bei zyklischer
Verformung in die Versetzungsstruktur eingebaut werden konnen, so ergibt sich fur die
,mittleren PR der 2-Phasenstruktur /opr = 650nm und fiir die DR /ypr = 80nm. Man
beachte, dass der temperaturunabhingige Term \/p_o wegen des positiven Vorzeichens nicht

mit einer Reibungsspannung T, korreliert werden kann, die z.B. von Hirsch [255] in ein
FlieBspannungsgesetz eingefiihrt wurde. Das Fehlen eines Absolutgliedes /p, im inversen

Taylor-Plot fiir die einsinnige Verformung zeigt an, dass dort wegen der Beibehaltung der
Bewegungsrichtung einer einmal gebildeten Versetzung alle eingebauten Versetzungen
»spannungswirksam® sind, wihrend bei zyklischer Verformung die Hin- und Herbewegung
der Versetzungen im Zyklus eine Ablagerung von Versetzungen zuldsst, die nicht zur dul3e-
ren Spannungsamplitude beitragen.

Fiir die hier erhaltenen Ergebnisse der Analyse von BBP an einem PGB-Matrix- Verbund
liegen in der Literatur keine vergleichbaren Daten vor. Allerdings gibt es eine Reihe von
Untersuchungen zu Mikrostruktur und Verformungsverhalten der ,reinen* Matrix- und
PGB-Strukturen in Abhédngigkeit von 7 mit verschiedenen experimentellen Methoden. Im
Folgenden sollen deshalb BBP von MO-EK analysiert werden, die mit Amplituden nahe
You (1) bzw. Y, **(T) zyklisch verformt wurden und damit entweder fast ausschlieSlich
Matrix- oder PGB-Strukturen enthalten.

b) ,,Reine PGB- und Matrix-Struktur

In den ZSD-Kurven aus Bild 5.8 sind in Bild 5.12 durch vergréBerte Symbole diejenigen
Verformungszustinde markiert, in denen BBP gemessen wurden, die fiir die Gewinnung von
Aussagen iiber reine Matrix- und PGB-Strukturen analysiert werden sollen.

Die Tabelle 9.1 im Anhang enthélt alle wesentlichen Daten fiir die Berechnung der
mittleren mesoskopischen Eigenspannungen in der Matrix- und der PGB-Struktur in
Abhéngigkeit von der Temperatur aus der Profilasymmetrie in den betrachteten
Probenzustdnden gemal der in Abschnitt 3.3.2.1 entwickelten Vorschrift.
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Bild 5.12: Zyklische Spannungs-Dehnungs-Kurven fir MO Ni-EK  bei verschiedenen Verformungs-

temperaturen. Die bei 7= 77, 293, 600 und 750K etwas grofler gezeichneten Symbole kennzeichnen ausge-
wihlte Probenzustinde, in denen vorrangig Matrix- bzw. PGB-Strukturen auftreten.

=>» Mesoskopische Eigenspannungen und lokale Spannungen

Das Bild 5.13 zeigt die ermittelten mittleren mesoskopisch ,lokalen* Schubeigen-
spannungen T j,. in PR und DR nach Entlastung von maximalem Zug sowie die mesosko-
pisch ,,lokalen* Schubspannungen 7, = e + Tas jeweils im Zugeckpunkt des Lastzyklus
fiir Matrix- und PGB-Struktur, aufgetragen {iber der Séttigungsschubspannungsamplitude 7.
Da in den MO-Einkristallen auler den mesoskopischen Eigenspannungen keine weiteren
weitreichenden Eigenspannungsbeitrdge vorliegen, wird in diesem Abschnitt der Kiirze

halber fiir die mesoskopisch lokalen Eigenspannungsbeitrige ", statt Arg’loc geschrieben

(s. Gleichungen (3.84),(3.85)). Fiir die mesoskopisch lokalen Spannungen T, im Zug-
eckpunkt der Hysterese wird die Additivitdt der im entlasteten Zustand bestimmten Eigen-
spannungen mit der dulleren Spannungsamplitude vorausgesetzt, d.h. es wird von Span-
nungsrelaxationen durch mikroplastisches FlieBen beim Entlasten abgesehen. Die angege-
benen lokalen Spannungen stellen deshalb untere Grenzen fiir die Verhiltnisse unter Last
dar.

Messungen der Profilasymmetrie nach Entlastung vom Druckeckpunkt im Lastzyklus
liefern fiir die mesoskopischen Eigenspannungen genau entgegengesetzte Vorzeichen, d.h.
die Profilasymmetrie @ndert sich in charakteristischer Weise im Zyklus (174][208][209])),
wobei die grofiten Betrdge von U, nach Entlastung von den Eckpunkten des mechanischen
Hysteresezyklus gemessen werden. Die Eigenspannungszustinde nach Entlastung von
maximalem Zug sollen im Weiteren diskutiert werden, wihrend eine ausfiihrliche Inter-
pretation des Zyklusverhaltens mesoskopischer Eigenspannungen in 5.1.2.3 gegeben wird.

Die Analyse der Asymmetrie der BBP zeigt, dass in der Matrixstruktur nur bei erhhten
Temperaturen, d.h. bei kleinen Sittigungsspannungsamplituden, iiber den Messfehler von
A(t"r) = 2MPa hinausgehende, geringe mesoskopische Eigenspannungen auftreten. (Der
Begriff der ,,Matrix-Struktur* wird hier fiir die als ,,ausgedehnte Wandstruktur bezeichnete
Versetzungsanordnung bei 77 K nur in dem Sinn angewendet, dass keine Verformungs-
lokalisierung auftritt und sich die gesamte Struktur makroskopisch einheitlich mit kleiner
Abgleitamplitude verformt.) Dies unterscheidet die Matrix-Eigenspannungen von den in der
Zellstruktur nach Zugverformung gefundenen, die der dulleren Spannung proportional sind.
Das Vorzeichen der Eigenspannungen entspricht dagegen dem schon nach Zugverformung
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beobachteten: die Eigenspannungen in den versetzungsreichen Biindeln (Index B) unter-
stlitzen die duflere Spannung, in den versetzungsarmen Kanélen (K) zwischen den Biindeln
wird die lokale Spannung durch die Eigenspannung gegeniiber der dufleren Spannung abge-
senkt. Bei 7< 293K kann die Matrixstruktur als weitgehend frei von mesoskopischen Eigen-
spannungen betrachtet werden.
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Bild 5.13: Eigenspannungen T und T°g in Kanilen bzw. Biindeln der Matrixstruktur (a), T°c und "y in den
PGB-Kandlen und -Wiénden (c) sowie lokale Spannungen tx und Tz in Kanidlen bzw. Biindeln der
Matrixstruktur (b), Tc und Ty in den PGB-Kanélen und -Wénden (d) im Zugeckpunkt des Lastzyklus in
Abhéngigkeit von der Sattigungsspannungsamplitude T,. In a) und c) ist zusitzlich die Eigenspannungs-
differenz At" = T"pg - Tpr zwischen DR und PR eingetragen und in b) und d) die Plateauspannung tp.

Die Abwesenheit mesoskopischer Eigenspannungen in der Matrixstruktur wurde auch in
anderen experimentellen Untersuchungen gefunden, z.B. nach zyklischer Verformung bei
Raumtemperatur mit konvergenter Elektronenbeugung an Cu-EK [256] bzw. mittels Bark-
hausenrauschmessungen an Ni-Einkristallen [64]. Es entspricht dariiber hinaus auch theore-
tischen Betrachtungen zur elastischen Energie nach Ermiidung in der Matrix [47] sowie ganz
allgemein den Erwartungen nach dem Konzept der sog. Low-Energy Dislocation Structures
z.B. in [257].

Als ein wesentliches Ergebnis der Eigenspannungsermittlung fiir die PGB-Struktur muss
hervorgehoben werden, dass die Heterogenitét der plastischen Verformung im Wesentlichen
auf das primére Gleitsystem der MO-Einkristalle beschréinkt ist. Dies l4sst sich aus der Tat-
sache schlussfolgern, dass sich die beste Ubereinstimung der Eigenspannungswerte, die man
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aus der Asymmetrie eines jeden einzelnen, in einem Verformungszustand gemessenen BBP
ermitteln kann, dann ergibt, wenn fiir die Berechnung des zu jedem [/k/]-Reflex gehorenden
Orientierungsfaktors K(7) angenommen wurde, dass nur das primére Gleitsystem (d.h. n =
1) an der mesoskopisch heterogenen plastischen Verformung beteiligt ist.

Fiir das Vorzeichen der Eigenspannungen erhilt man fiir die PGB-Struktur das gleiche
Verhalten wie fiir die Matrix- und Zellstruktur. Hinsichtlich der Temperatur- bzw. Plateau-
spannungsabhingigkeit ergibt sich jedoch ein anderes Bild als fiir die Matrix. Die geringsten
Eigenspannungen treten bei erhdhten Temperaturen, d.h. bei kleinen Plateauspannungen auf.
Mit abnehmender Temperatur nimmt der Betrag der mesoskopischen Eigenspannungen ganz
allgemein mit der Plateauspannung zu. Nach Entlastung vom Zugeckpunkt der mechani-
schen Hysterese betragen bei 77K die Eigenspannungen in den versetzungsarmen Kanilen
(Index C) der PGB etwa 25% der duBeren Sattigungsspannungsamplitude t,;. Dieser Anteil
verringert sich mit wachsender Temperatur auf 20% bei Raumtemperatur und auf etwa 5%
bei 600 und 750K. Die Eigenspannungen in den versetzungsreichen Winden (W) der PGB
sind absolut, aber auch bezogen auf T, erheblich grofer. Das Verhiltnis Tw / Tas betragt fiir
77, 600 und 750K etwa 1 und scheint fur Raumtemperatur mit 1,6 ein Maximum anzu-
nehmen. Der Betrag der Eigenspannungsdifferenz A" (Bild 5.13 ¢) nimmt ebenfalls mit
wachsender duflerer Spannungsamplitude zu. In grober Ndherung kann eine Proportionalitét
zwischen der lokalen Spannungsamplitude Tcw = TEC,W + T, in PGB-Kanilen bzw. -Wénden
und der Siattigungsspannungsamplitude T,; angenommen werden (Bild 5.13 d) mit Tcw =
mc.w Tas, Wobel die Proportionalititsfaktoren mc = 0,77 £ 0,02 fiir die Kanéle und my = 2,02
10,16 fiir die PGB-Winde betragen.

Um abzuschétzen, welchen Anteil die gemessenen Eigenspannungen an der gespeicherten
elastischen Energie ausmachen, wird von den von Mughrabi [258] entwickelten

Vorstellungen fiir die 2-Komponentenstruktur ausgegangen. Danach ergibt sich die

el

Gesamtenergie aus einem Anteil E .,

der durch die duflere Spannungsamplitude gegeben

ist und einem zweiten Anteil Efnles,

idealen LEDS verschwinden wiirde. Den Anteil der mesoskopisch weitreichenden Eigen-
spannungen an der gespeicherten elastischen Gesamtenergie ergibt sich nach [258] zu

der den Eigenspannungen zuzuordnen ist und in einer

ES ___Jor (tor)” + for (@hr) (5.5)

el el 2 E 2 E \2°
Emak + Emes Tas T fDR (TDR) + fPR(TPR)

Fiir die PGB erhilt man bei 77K einen Anteil von 0,18, bei 293K etwa 0,25 und bei 600
bzw. 700K einen Anteil von etwa 0,05. Fiir die Matrix-Struktur ergibt sich bei 77 und 293K
kein Beitrag, da keine Eigenspannungen beobachtet wurden, wéhrend fiir 600 und 750K der
Anteil etwa 0,05 betrégt.

In der Literatur gibt es nur fiir Raumtemperatur direkte experimentelle Messungen von
Eigenspannungen in PGB-Strukturen. Sie wurden vor allem mittels TEM-Untersuchungen
an Cu-Einkristallen gewonnen, deren Versetzungsstruktur im belasteten Zustand durch
Neutronen gepinnt wurde [74]. Damit erhélt man die Moglichkeit der Messung der Ver-
setzungskrimmung in den versetzungsarmen PGB-Kanédlen wie unter Last. Die quantitative
Analyse liefert fiir den ,,belasteten* Zustand lokale Spannungen t=15MPa sowie Tw=90
MPa bei einer duBBeren Sattigungsspannungsamplitude von T,;= 28MPa. Damit erhélt man
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15/ T, = 0,45 und Ty / T, = 2,2. Messungen der Kriimmung von Versetzungen, die nach
Entlastung gepinnt wurden, lieferten geringere Eigenspannungen t°¢ = -6MPa fiir die Kaniile
[243] und mit einem Volumenanteil fy=0,1 folgt ™%y = 54MPa fiir die PGB-Winde. Genau
diese Eigenspannungen ergeben sich auch aus der Analyse der Asymmetrie von BBP vom
Reflextyp 311, die an einem mit \(pa=7xlO'3 bis zur mechanischen Stabilisierung bei Raum-
temperatur verformten Cu-Einkristall gemessen wurden [79]. Einzelheiten sind dazu jedoch
nicht publiziert. Die an Ni-Einkristallen nach Entlastung rontgenographisch ermittelten
Werte stimmen insgesamt mit den Messungen an Cu sehr gut iiberein.

Der Nachweis von sich im Zyklus dndernden inneren Spannungen in den PGB von ermii-
deten Ni-Einkristallen mittels lokaler Barkhausenrauschmessungen kann ebenfalls als Besti-
tigung der rontgenographisch ermittelten mesoskopischen Eigenspannungen gewertet
werden. So wurde von Buque u.a. [64] gefunden, dass sich nach Entlastung im Zughalb-
zyklus die PGB-Kanile mit einem Volumenanteil fpr = 0,9 unter Druckeigenspannungen,
und nach Entlastung im Druckhalbzyklus unter Zugeigenspannungen befinden. Quantitative
Aussagen iiber die Hohe der Eigenspannungen sind aus diesen magnetischen Unter-
suchungen jedoch nicht moglich.

Im Gegensatz dazu wird von Kassner u.a. [256] berichtet, dass die mittels konvergenter
Elektronenbeugung durchgefiihrten Messungen der lokalen Gitterkonstanten keine Hinweise
auf die Existenz von, mit mesoskopischer Reichweite variierenden, Eigenspannungen in
Gebieten zwischen versetzungsreichen Adern von zyklisch verformten MO Cu-Einkristallen
geben. Dieser Messbefund konnte zum einen durch die Tatsache begriindet sein, dass die
zyklische Verformung bei Raumtemperatur mit ypa=3x10'3=konst. nur bis zum Erreichen
einer Spannungsamplitude von T,= 17,5 MPa (zum Vergleich: 1p = 28 MPa) ausgefiihrt und
damit der Zustand der mechanischen Stabilisierung bzw. die stabilisierte PGB-Struktur bei
weitem nicht erreicht wurde, denn es ist zu vermuten, dass die mesoskopischen Eigen-
spannungen mit der dufleren Spannung wachsen und in frithen Verformungsstadien geringer
sind. Zum zweiten ist bei der Herstellung von TEM-Folien immer mit einer weiteren Reduk-
tion der inneren Spannungen gegeniiber dem entlasteten Probenzustand zu rechnen [181].
Drittens sollte bei erwarteten Eigenspannungsbetrigen t°c zwischen 5 und 10 MPa in den
PGB-Kanélen der mit 0,86,=30MPa angegebene Messfehler einen Eigenspannungsnachweis
zumindest stark erschweren.

Uber diese mehr direkten Versuche der Eigenspannungsermittlung hinaus gibt es in einer
Arbeit von Bretschneider et al. [31] Aussagen iiber Eigenspannungen in PGB, die indirekt
aus einer, auf mikrostrukturellen Untersuchungen fuBlenden, Beschreibung der FlieB-
spannungen in PGB-Kanilen und -Winden folgen. In diese Berechnungen gehen als experi-
mentelle Grofen, deren Temperaturabhéngigkeit gemessen wurde, im Wesentlichen die
Kanalweite, die mittlere Dipolhdhe in den Winden, ein quantitativer Zusammenhang
zwischen der Dipoldichte und der mittleren Dipolh6he in den Wénden, Reibungsspannungen
in Winden und Kanilen sowie der Volumenanteil fw der PGB-Wainde ein. Unter Nutzung
der Linienspannungsnéherung fiir Schraubenversetzungen in den Kanélen und des FlieB-
spannungsgesetzes fiir das Passieren einer Stufenversetzung durch Anordnungen von
Stufenversetzungsdipolen nach [259] wurden die lokalen Spannungen, die fiir beide Kompo-
nenten als FlieBspannungen aufgefasst werden, in Abhédngigkeit von der Temperatur berech-
net und daraus mit fy {iber eine einfache Mischungsregel die duere PGB-Spannung Tpgp.
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Aus der Differenz der lokalen FlieBspannungen und Tpgg erhdlt man dann die Eigen-
spannungen, die betragsmifBig mit steigender Temperatur abnehmen. Es ergibt sich bei
293K t°c= -9MPa und 1"y = 77MPa sowie t°c = -1,5MPa und 1" = 53MPa bei 750K. Fiir
Raumtemperatur stimmen sowohl die Eigenspannungen als auch die lokalen Spannungen
sehr gut mit den rontgenographisch erhaltenen Daten {iberein. Es zeigt sich jedoch, dass die
mit dem in [31] verwendeten Modell berechnete Spannung Tpgg mit wachsender Temperatur
zunehmend kleiner als die experimentell beobachtete Plateauspannung tp wird [210].
Vermutlich unterschitzt man mit dem Modell bei hoheren Temperaturen die lokalen Span-
nungen in den Kanilen, die wegen des hohen Volumenanteils der Kandle die &ufere
Spannung Tpgg dominieren, wihrend die lokalen Spannungen in den Wénden iiberschitzt
werden. Trotzdem stimmen die Voraussagen iiber die Temperaturabhéngigkeit der Eigen-
spannungen gut mit den experimentellen rontgenographischen Messwerten iiberein.

=» Strukturlingen und lokale Spannungen

Die experimentell erhaltenen Eigenspannungen sollen im Weiteren darauf gepriift
werden, in wieweit sie mit Aussagen aus in der Literatur angefiihrten Modellen tiber die
Plastizierungsvorginge in PGB-Strukturen vereinbar sind. Dabei stehen die Zusammenhinge
zwischen Strukturlingen auf unterschiedlichen Maf3stabsskalen und den mesoskopischen
Eigenspannungen im Blickpunkt.

Hinsichtlich der FlieBspannung in den PGB-Kanilen ist weitgehend akzeptiert, dass sie
durch das Ausbeulen von Schraubenversetzungen in Kanédlen mit einer Weite d- und ggf.
durch einen Reibungsspannungsanteil bestimmt wird. Unter Beachtung der Temperaturab-
héngigkeit von G ergibt sich fiir die lokale (FlieB-)Spannung t¢ in den Kanilen in Anleh-
nung z.B. an Balluffi und Granato [260]

fric
Tc  Tc 1
_L + b_, 56
G G Pc de (5:6)

wobei fc eine dimensionslose GrofB3e ist. Das Bild 5.14 a) zeigt die auf G normierte lokale
PGB-Kanalspannung im Zugeckpunkt in Abhéngigkeit von der Kanalweite dc, die von
Tippelt et al. ermittelt wurde [44][231]. Man erhélt mit den rontgenographisch ermittelten
lokalen Spannungen den erwarteten linearen Zusammenhang mit fc = 1,79 £ 0,05, was als
eine sehr gute Bestitigung des Modells von Essmann und Differt [259] tiber die weit-
reichende Bewegung von Schraubenversetzungen in den PGB-Kanédlen gewertet werden
kann. Dies bedeutet gleichzeitig, dass die Temperaturabhingigkeit der Reibungsspannung
nur aus der Temperaturabhingigkeit des Schubmoduls folgt.

In Bild 5.14 b) ist die aus dem Absolutglied von 1,58x10™ der Fitgeraden in a) nach
Gleichung (5.6) berechnete Reibungsspannung t™ in Abhingigkeit von der lokalen Span-
nung Tc in den Kanélen dargestellt. Die fiir Raumtemperatur berechnete Reibungsspannung
T ~ 12MPa ist etwas groBer als der in Cu gefundene Wert t<™ =~ 4MPa [259], jedoch in
der erwarteten GroBenordnung. Man erhilt, dass die Reibungsspannung wie erwartet mit
sinkender Temperatur steigt. Allerdings ist die Temperaturabhéngigkeit geringer, als man in
[44][231] aus der Analyse des Einsetzens eines MikroflieBens beim Entlasten in der
mechanischen Hystereseschleife mit T = 0,251 (s. Bild 5.14 b) erwartet hat.
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Bild 5.14: Auf den Schubmodul normierte, lokale PGB-Kanalspannung in Abhéngigkeit vom Kehrwert der
Kanalweite @c nach [44][231]) (a) und Reibungsspannung in den PGB-Kanilen in Abhéngigkeit von der
lokalen Kanalspannung (b). Zusitzlich ist in b) die nach [44][231] aus Hystereseschleifenuntersuchungen
erwartete lineare Abhiingigkeit der Reibungsspannung 1" von 1. eingezeichnet.

Die Eigenspannungen und lokalen Spannungen in den PGB-Wiénden betreffend, liegt eine
Reihe weiterer Modelle vor, die Zusammenhinge zwischen der mesoskopisch ,,lokalen*
Spannung und der Hohe von Versetzungsdipolen als Strukturlinge auf mikroskopischem
Malfistabsniveau betrachten. In jedem Fall sollte die lokale Spannung in den mesoskopischen
Volumenbereichen stets kleiner oder hochstens gleich derjenigen sein, die fiir das Zerreiflen
von Stufenversetzungsdipolen mit der maximalen Dipolhdhe /., erforderlich wére. Die
Zerrei3spannung Tg4;ss kann berechnet werden {iber

;o - Gb
diss = er(l-v)h

max

(5.7)

Fiir Matrix- und PGB-Strukturen in Ni liegen weak-beam Untersuchungen von Tippelt et
al. [44][230][231] uber die Dipolh6henverteilung im Temperaturbereich von 77K bis 750K
vor. Dabei wurden die MO-Einkristalle bei jeder Temperatur jeweils mit einer Abgleitampli-
tude 7y,, bis zur Sittigung der Spannungsamplitude zyklisch verformt, bei der nach der
Winter-Regel ein PGB-Volumenanteil von 40% auftritt. Die weak-beam Aufnahmen wurden
dann nach den, in den TEM-Folien einfach zu unterscheidenden, Versetzungsstrukturtypen
getrennt ausgewertet. Wie erwartet, nehmen die mittlere, minimale und maximale Dipolhthe
mit der Temperatur zu. Das bemerkenswerte Ergebnis dieser Messungen besteht jedoch
darin, dass sich bei gegebener Temperatur diese Parameter der Dipolhohenverteilungen in
Matrixbiindeln, PGB-Winden und -Kanilen kaum voneinander unterscheiden. In Tabelle 5.4
wird gezeigt, dass die rontgenographisch bestimmten lokalen Spannungen nicht im Wider-
spruch mit den beobachteten maximalen Dipolhdhen stehen.

Bei allen Temperaturen ist die lokale Spannung in den versetzungsdichten Gebieten deut-
lich kleiner als die fiir die weitesten Dipole erforderliche ZerreiBspannung, d.h. die Dipole
sollten stabil sein, auch wenn, wie bereits diskutiert, die angegebenen lokalen Spannungen
Untergrenzen fiir den belasteten Zustand darstellen. In den PGB-Kanélen liegt die lokale
Spannung jeweils weit unterhalb der ZerreiBspannung, so dass man annehmen muss, dass
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die dort nachgewiesenen Dipole nicht unmittelbar durch Prozesse der Erzeugung und
Vernichtung bzw. durch Dipoltransformationen [87] unter dem Einfluss der lokalen Span-
nung in den Kanilen gebildet werden, wie es im Modell von Essmann und Differt [259]
vorgeschlagen wird. Vielmehr konnten sie z.B. durch sweeping-Vorgéinge [261][262] aus
Biindeln und Wénden in die Kanédle gelangen infolge der elastischen Wechselwirkung
zwischen den, in den Kanilen sich ausbeulenden und gleitenden, Versetzungen und Dipol-
schleifen, die sich am Rand der DR befinden.

Tabelle 5.4: Maximale und mittlere Dipolh6hen #,,,, bzw. 4 in Matrix-Biindeln (B), PGB-Winden (W) und
-Kanélen (C) [44][231], nach (5.7) zugehdrige Zerreilspannungen T4, sowie rontgenographisch ermittelte
lokale Spannungen T, in MO-Einkristallen fiir verschiedene Verformungstemperaturen

77K 293 K 600 K 750 K

C B W C B W C B \ C

Fimax 5,4 6,4 5,7 6 7,1 11,2 11 10,9 | 154 | 13,5 | 12,6

h 3,9 4,1 4 3,9 4,5 5,6 5,8 5,4 6,2 6 6,1

Tiss | 216 | 182 190 | 180 | 152 81 82,5 83 52,5 60 64

Tioc 192 77 50,5 | 130 40 28,5 | 40 20 13 33,5 | 13,5

=» Temperaturabhingigkeit mesoskopisch lokaler Versetzungsdichten

Nachdem zunichst aus der Asymmetrie der BBP die mesoskopisch lokalen Spannungen
in den PR und DR von Matrix- und PGB-Struktur abgeschétzt wurden, soll das in 3.3.2.1
vorgeschlagene Konzept zur Auswertung der Profilverbreiterung angewendet werden. In
Tabelle 9.2 ist eine reprisentative Auswahl aller gemessenen und ausgewerteten BBP vom
Reflex-Typ 311 zusammengestellt, an denen die Berechnung der mesoskopisch lokalen
Versetzungsdichten und Abschneideradien fiir 77, 293, 600 und 750K erfolgte. In Bild 5.15
sind die Versetzungsdichten in den Matrix-Biindeln (B) und -Kanilen (K), in den PGB-
Wiénden (W) und -Kanélen (C) sowie jeweils die mittleren Versetzungsdichten in Abhéngig-
keit von T dargestellt.

Die Temperaturabhingigkeit der rontgenographisch bestimmten Versetzungsdichten
(Bild 5.15 a, b) entspricht qualitativ derjenigen, die aus TEM-Untersuchungen (Bild 5.15 c)
folgt. Wie erwartet, nehmen die mesoskopisch lokalen und die mittleren Versetzungsdichten
in Matrix und PGB-Struktur mit wachsender Temperatur ab. Im betrachteten Temperatur-
bereich lassen sich diese Abhéngigkeiten p(7) gut mit linearen Funktionen beschreiben. Es
muss jedoch klar konstatiert werden, dass, im Unterschied zu den Versetzungsdichtebe-
stimmungen nach einsinniger plastischer Verformung, die rontgenographisch bestimmten
mesoskopisch lokalen und Gesamtversetzungsdichten nur etwa halb so grof sind, wie die
aus TEM-Untersuchungen gewonnenen. Das ist iiberraschend, da man im allgemeinen
wegen der bei der Préparation von TEM-Folien auftretenden Verluste von Versetzungen
eher groflere Versetzungsdichten bei Rontgenmessungen erwartet.
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Bild 5.15: Mesoskopisch lokale und mittlere Versetzungsdichten in der Matrixstruktur (a) und der PGB-
Struktur (b) in Abhéngigkeit von der Temperatur. Das Bild (c) gibt unter Verwendung von Messdaten aus
[44][231] und [205] die mittels Auswertung von TEM weak-beam Aufnahmen ermittelten mesoskopisch
lokalen Versetzungsdichten fiir Biindel, Wiande und PGB-Kanéle sowie die daraus bestimmte mittlere PGB-
Versetzungsdichte an.

Das hier erhaltene Ergebnis soll im Weiteren etwas ausfiihrlicher diskutiert werden. Fiir
den Fortgang der Diskussion des Zusammenhangs zwischen den rontgenographisch
ermittelbaren Mikrostrukturparametern und dem Verformungsverhalten von EK miissen die
nachstehenden kleingedruckten Abschnitte nicht zwingend nachverfolgt werden.

Zusitzlich zu den bereits in 4.2.2 b) diskutierten Fehlern fiir die Versetzungsdichteermittlung in
TEM-Untersuchungen konnte eine Erkldrung fiir das erhaltene Ergebnis darin bestehen, dass bei der
Auswertung der weak-beam TEM-Aufnahmen auch sehr kurze Versetzungsdipole bzw. Dipol-
schleifen beriicksichtigt wurden. Deren Anteil konnte bei der Auswertung der BBP unterschitzt
werden, da die hier benutzte Auswertetheoriec nach Wilkens streng genommen nur fiir unendlich
lange, gerade Versetzungen gilt. Bei Anwendung dieser Theorie konnte damit der von (kurzen)
Stufenversetzungsdipolen verursachte Beitrag zur Profilverbreiterung tiberschitzt und umgekehrt bei
der Auswertung von BBP mit dieser Theorie die berechnete kleiner als die tatsdchlich vorhandene
Versetzungsdichte sein, die nach Wechselverformung zum groBen Teil durch enge Dipole unter-
schiedlicher Linge gebildet wird. Ein grundsitzlicher systematischer Fehler fiir die rontgeno-
graphische Versetzungsdichtebestimmung wird allerdings ausgeschlossen, da die fiir die Zugver-
formung erhaltenen mesoskopisch lokalen Versetzungsdichten im Vergleich mit vorliegenden TEM-
Untersuchungen in der Literatur eher zu groB als zu gering sind.
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Bei einem quantitativen Vergleich der Versetzungsdichten aus Rontgen- und TEM-Messungen
sowie fir die Diskussion der Ergebnisse sind dariiber hinaus folgende Einflussfaktoren zu bertick-
sichtigen. Die statistisch bedingten Fehler beim Anfitten der Funktionen  (3.74) und A (3.76) der
Fourierkoeffizienten des BBP zur Ermittlung der Parameter ppg und Regpr bzw. ppr und Regpr
betragen etwa 2% fiir die Versetzungsdichte in den PR und etwa 5% fiir die Versetzungsdichte in den
DR, unabhédngig vom Versetzungsstrukturtyp. Dies zeigt, dass das vorgeschlagene Modell fiir die
Analyse der BBP gut auf die Messdaten angewendet werden kann. Zusétzlich muss noch der Fehler
fiir die Bestimmung des Volumenanteils fpr beriicksichtigt werden, der mit einem relativen Fehler
zwischen 5% (hohe Anteile fpr) und 50% (geringe Anteile fpr s. Tabelle 5.7) aus TEM- bzw. REM-
Untersuchungen an den jeweiligen Proben ermittelt wurde, und damit die fiir die Versetzungsdichten
angegebenen Fehler um bis zu einen Faktor 2 erhohen konnte. Es wurde jedoch gefunden, dass ein
physikalisch sinnvolles Anfitten der Funktionen Q und A bereits nicht mehr moglich ist, wenn man
einen um 20% vom experimentell ermittelten Wert abweichenden Volumenanteil fpr in die Fitroutine
einsetzt.

Fiir die absolute Angabe der Versetzungsdichte liegt eine wesentliche Fehlerquelle in der
Bestimmung der Kontrastfaktoren C, und C; fiir Stufen- und Schraubenversetzungen, zu
denen die Profilbreite bei gegebener Versetzungsdichte p proportional ist. Wie in Tabelle 9.2
ersichtlich, wurde fiir die Bestimmung der Versetzungsdichte in der Matrix-Struktur ein-
heitlich ein mittlerer Faktor von 0,157 benutzt. Dieser Wert ergibt sich in elastisch isotroper
Betrachtung, wenn man annimmt, dass Stufen- und Schraubenversetzungen auf allen Gleit-
systemen gleich hdufig vorkommen (vgl. Tabelle 3.3). Dieses Vorgehen entspricht dem
experimentellen Befund, dass keine ausgepriagte Abhédngigkeit der Profilverbreiterung von
der Messrichtung in Bezug auf das primére Gleitsystem mit einem Schmid-Faktor p=0,5
auftrat. Dies deutet darauf hin, dass bei den geringen plastischen Dehnungsamplituden in der
Matrix-Struktur Versetzungen auch in Gleitsystemen mit kleinerem Schmid-Faktor gebildet
werden, so dass es zu einer isotropen Profilverbreiterung kommt. Fiir die PGB-Struktur
liegen die Verhiltnisse anders. Fiir alle untersuchten Verformungstemperaturen tritt eine
ausgeprigte Abhédngigkeit der Profilverbreiterung von der Messrichtung auf. Das bedeutet,
dass in Messrichtungen, denen fiir das primére Gleitsystem grole C-Faktoren zuzuordnen
sind, auch entsprechend erhohte Profilbreiten, und fiir solche Richtungen mit kleinem C ent-
sprechend geringe Profilbreiten gemessen wurden. Eine Klassifizierung der Reflexe vom
Typ 311 nach ihren C- und K-Faktoren fiir das primére Gleitsystem findet sich in [174]. Zur
Berechnung der Versetzungsdichten wurde daher je nach Messrichtung fiir die Ermittlung
von ppr der auf das primdre Gleitsystem bezogene Kontrastfaktor C=C; und fiir die
Ermittlung von ppr der auf das primére Gleitsystem bezogene Kontrastfaktor C=C, benutzt
(vgl. Tabelle 9.2), da aus TEM-Untersuchungen bekannt ist, dass in den Kanélen vorrangig
Schraubenversetzungen und in den Wénden vorrangig Stufenversetzungsdipole auftreten.

Dieses Vorgehen beinhaltet eine starke Vereinfachung der experimentellen Situation. Zum einen
betrifft das die in weak-beam Aufnahmen beobachteten Versetzungspopulationen. Diese bestehen
nach Beobachtungen von Tippelt et al. [44][231] aus primédren Stufenversetzungsdipolen parallel zu
[1-21], die in Biindeln und Winden etwa 70% und in den Kanilen etwa 30% der Gesamtverset-
zungsdichte ausmachen. Daneben treten Einzelversetzungen mit Schraubencharakter in den PGB-
Kanilen und Stufenversetzungen in Biindeln und Wénden auf. Dariiber hinaus gibt es sogenannte
faulted dipoles, die aus zwei Shockley- und zwei Lomer-Cottrell-Partialversetzungen sowie drei
Stapelfehlern bestehen. Ihre Versetzungslinien liegen parallel zur [1-10]- oder zur [0-11]-Richtung.
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Wegen der kleineren Burgersvektoren der Partialversetzungen (bspockiey= ahe, bL_C:a/\/ 18) ist bei
gleicher Dichte und gleichem Kontrastfaktor ihr Beitrag zur Profilverbreiterung geringer als der
primérer Versetzungen mit b= a/N2, denn das Produkt (gh)* geht in gleicher Weise wie C in die
Bestimmung der mesoskopisch lokalen Versetzungsdichten nach den Gleichungen (3.74) und (3.76)
ein. Fiir primire Einzelversetzungen bzw. Dipole ist (gh)* = 5,5 fiir die verwendeten Reflexe vom
Typ 311. Beriicksichtigt man die Ergebnisse aus [44][231] tiber den Anteil der faulted dipoles an ppg

und ppg, so erhilt man minimal (gb)? = 4,2 und damit eine um einen Faktor von maximal 1,3 erhohte

Versetzungsdichte. Ein zweiter Aspekt, der bei der Diskussion der absoluten Versetzungsdichte-
angaben eine Rolle spielt, ist die elastische Anisotropie des Gitters, die bei der Berechnung der C-
Faktoren berticksichtigt werden kann. Die folgende Tabelle 5.5 enthilt die C-Faktoren fiir primére
Schrauben- und Stufenversetzungen fiir die Reflexe R1, R2 und R3 (Bezeichnung nach [174]) vom
311-Reflextyp, die bei der Ermittlung der Versetzungsdichten in Tabelle 9.2 in elastisch isotroper
Betrachtung verwendet wurden, sowie fiir den anisotropen Fall, wobei fiir die elastischen Konstanten
unterschiedliche Literaturwerte benutzt wurden. Die anisotropen Rechnungen wurden wieder mit
dem Programm ,,Anizc* [147] ausgefiihrt.

Tabelle 5.5: Kontrastfaktoren C, und C; in elastisch isotroper und anisotroper Behandlung fiir 311-Reflexe
vom Typ 1,2 und 3

Reflex isotrop (v=0,31) anisotrop [176] anisotrop [263]

[174] Ce G Ce G Ce G
R1 0,429 0,198 0,478 0,249 0,481 0,252
R2 0,187 0,149 0,214 0,218 0,217 0,221
R3 0,061 0,149 0,113 0,218 0,117 0,221

In isotroper Ndherung ergeben sich immer geringere Kontrastfaktoren (s. auch Tabelle 3.3) als in
anisotroper Néherung, bei der die C-Werte von den elastischen Konstanten abhidngen (C;;= 243,6
GPa, Cp=149,4 GPa, Cy= 119,6 GPa nach [263], C;;= 250,8 GPa, C;,= 150,0 GPa, Cyu= 123,5
GPa nach [176]). Im Mittel betrdgt das Verhiltnis der Kontrastfaktoren Cio/Caniso = 0,75. Bei
Verwendung dieser Konstanten wiirde man damit um den Faktor 0,75 geringere Versetzungsdichten
erhalten als in sotroper Ndherung. Da sich die beiden genannten Effekte bei der Berechnung von p
nahezu kompensieren, ist es gerechtfertigt, der Einfachheit halber in erster Ndherung alle Verset-
zungen als primére Versetzungen aufzufassen und Kontrastfaktoren in elastisch isotroper Ndherung
zu benutzen.

Insgesamt ist im Rahmen des hier auf der Grundlage der Wilkens-Theorie entwickelten
Modells der Analyse von BBP mit einem Fehler von 25% fiir die Angabe der absoluten
Versetzungsdichten zu rechnen. Die relativen Anderungen der Versetzungsdichte z. B. mit
der Temperatur konnen dagegen wesentlich genauver verfolgt werden. In diesem Licht sind
auch die Unterschiede zwischen den durch rontgenographische und durch elektronen-
mikroskopische Untersuchungen ermittelten Versetzungsdichten zu sehen (s. Bild 5.15). Im
Weiteren wird deshalb angenommen, dass die Ubereinstimmung der rontgenographisch
ermittelten Versetzungsdichten mit denen aus TEM-Messungen als befriedigend angesehen
werden kann. Bei der Diskussion der grundlegenden Prozesse der plastischen Verformung
werden die rontgenographisch ermittelten Werte als Basisgroflen genutzt.

Nach Bild 5.15 a) und b) und Tabelle 9.2 erhélt man, dass bei jeweils gleicher Tempe-
ratur fir die Versetzungsdichten gilt pw = 2 pg und pc = 2 pg, obwohl wegen des ZSD-
Plateaus die plastische Verformung in beiden Strukturen jeweils bei gleicher duerer Span-
nung ablduft. Betrachtet man die mittlere Versetzungsdichte, so nimmt das Verhiltnis
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PrGB/PMatix VOn 1,6 bei 77K tiber 1,4 bei 293K bis auf etwa 1 bei 600K bzw. 750K mit stei-
gender Temperatur ab. Im Folgenden wird deshalb versucht, Zusammenhénge zwischen den
lokalen Spannungen und Versetzungsdichten unter Beriicksichtung der gemessenen Eigen-
spannungen aufzudecken.

=» Mesoskopisch lokale Spannungen und Versetzungsdichten

In Analogie zu Bild 5.11 enthilt Bild 5.16 a) den ,,inversen* Taylor-Plot fiir Matrix- und
PGB-Struktur. Dabei ist zu beachten, dass die lokale Spannung Tj,c = Tas + %,.c sowohl von
der temperaturabhédngigen Spannungsamplitude T, als auch von der im jeweiligen Verfor-
mungszustand gemessenen Eigenspannung 1", in PR und DR abhingt. Auf den eingetra-
genen linearen Fitfunktionen fiir Biindel, Wénde und Kanéle wird durch die Eigenspannung
die ,,Reihenfolge* der Messdaten beziiglich der Temperatur nicht verdndert, d.h. auf allen
Geraden steht der Messwert bei der geringsten lokalen Spannung fiir 7=750K, gefolgt von
denen bei 600, 293 und 77K.

7y 3.0 ; ; :
4+ 4
.E A\
~ 3t . ,\E i
o o
N Matrix-Blindel = ]
o 2r i o
8 PGB-Kanale 5 ]
o ;QA%} | =
Matrix-Kanale
0 1 1 1 1 1 1
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Tloc / G( T) Tas / G(T)
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Bild 5.16: Abhingigkeit der Wurzel aus der mesoskopisch lokalen Versetzungsdichte von der, auf den
temperaturabhingigen Schubmodul normierten, lokalen Spannung fiir PR und DR in Matrix- und PGB-Struktur
(a) und Abhéngigkeit der Wurzel aus der totalen Versetzungsdichte von der, auf den temperaturabhingigen

Schubmodul normierten, Sattigungsspannungsamplitude der Matrix- (®) und PGB-Struktur ()(b).

In Bild 5.16 zeigt sich ein dhnliches Verhalten fiir den ,/p;,. - Tioc/ G(T) - Zusammenhang

wie fiir die 2-Phasenstruktur in Bild 5.11. Im Prinzip lassen sich die Messwertkurven fiir alle
Arten von PR und DR beschreiben tiber eine Beziehung vom Typ der Gleichung (5.4) mit
(ploc)l/2 = Tiod/ (0D G(T)) + (pO,loc)l/ 2 Die Situation dndert sich auch nicht qualitativ, wenn
man den Zusammenhang zwischen der Gesamtversetzungsdichte und der Séttigungs-
spannungsamplitude in Bild 5.16 b) betrachtet. Die folgende Tabelle 5.6 enthilt die aus den

Messdaten folgenden Parameter oo, und /o joc = 1/4/ P 100 -
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Tabelle 5.6: Parameter oy, und /y,. fiir PR und DR in Matrix- und PGB-Struktur zum Fit der Messwerte in
Bild 5.16 nach Gleichung (5.4)

Strukturtyp Oljoc Lo.10c
Matrix-Kanéle 1,10 £0,30 (500 £150) nm
PGB-Kanile 0,37 £0,04 (1,8 £24)um
Matrix-Biindel 0,30+ 0,07 (80 £ 15) nm
PGB-Winde 0,28 £0,06 (50£10) nm
Mittelwert (fiir Bild 5.16 b) 0,35+0,07 (120 £25) nm

Damit erhédlt man bei Einbeziehung der lokalen Spannungen fiir die durch zyklische
Verformung erzeugten Versetzungsstrukturen ein qualitativ anderes Verhalten als fiir die
Zellstruktur nach einsinniger Verformung, fiir die gilt Ty, o< (Pm)m mit einem einheitlichen
Parameter oz = 0,20. Selbst bei Beriicksichtigung des Messfehlers kann kein gemeinsamer,
dem klassischen Taylor-Gesetz T o< p'? entsprechender Zusammenhang fiir die PR und DR
eines Versetzungsstrukturtyps aufgestellt werden. Abgesehen von den Matrix-Kanéilen, fiir
die man wie fiir die PR der in 5.1.2.1 b) betrachteten 2-Phasenstruktur, einen ungewohnlich
hohen Wert fiir den Parameter o erhilt, liegen diese Parameter fiir PGB-Kanile und -Wénde
sowie fiir die Matrix-Biindel in der iiblichen GroBenordnung von 0,3. Das Absolutglied
(po,loc)” 2 bzw. den damit verbundenen minimalen Abstand lo10c fiir ,,spannungsunwirksame*
Versetzungen betreffend, unterscheiden sich die mesoskopischen Strukturelemente.
Waihrend /. fiir die Kanile die GroBenordnung der Kanalweite erreicht, liegen sie fiir die
Biindel und Wiénde unter der PGB-Wanddicke d\yy, die fiir alle Temperaturen einheitlich etwa
150nm betrégt. Es liegt nahe, den Parameter /jj,, mit dem maximalen Laufweg zu korre-
lieren, den eine Versetzung im mesoskopischen Strukturelement innerhalb eines Halbzyklus
zuriicklegen kann, ohne einer spannungsrelevanten Wechselwirkung mit anderen Verset-
zungen zu unterliegen. Das bedeutet fiir die Matrix-Struktur (mit Ausnahme der Verhéltnisse
in der ausgedehnten Wandstruktur bei 77K), dass Versetzungen die Biindel mit Abmes-
sungen im pm-Bereich nicht ohne Wechselwirkung mit anderen Versetzungen durchlaufen
konnen, wogegen fiir Versetzungen in der PGB-Struktur die Wechselwirkungswahrschein-
lichkeit beim Durchlaufen einer Wand deutlich geringer, und damit der Beitrag der Wénde
zur plastischen Verformung wesentlich héher sein sollte. Dies ist in Ubereinstimmung mit
den Ergebnissen tiber die Abgleitamplituden in PGB-Kanélen und -Wénden (Bild 5.33) aus
den Eigenspannungsuntersuchungen und der Bestimmung der Abgleitamplitudendifferenz
Ay,. Fiir die PGB-Kanile deutet der /o ,.- Wert bei einem fiir die Taylor-Relation iiblichen o,c
= 0,37 darauf hin, dass die mittleren Laufwege der Versetzungen deutlich {iber der Kanal-
weite liegen sollten.

Hinsichtlich der Interpretation des Zusammenhangs zwischen Versetzungsdichte und der
lokalen Spannung in den versetzungsdichten mesoskopischen Gebieten — im Unterschied zu
den Plastizierungsmodellen fiir die Kanéle — gibt es in der Literatur ganz unterschiedliche
Auffassungen. In der vorliegenden Arbeit soll der Grundgedanke des 2-Komponenten-
modells zunichst konsequent verfolgt werden. Deshalb wird angenommen, dass die in den
Biindeln und Winden rontgenographisch ermittelte, mittlere mesoskopisch lokale Span-
nungsamplitude im (Zug)Eckpunkt des Belastungszyklus gleich der FlieBspannung in den
DR ist. Nach dem von Essmann und Differt entwickelten Modell [259] kann fiir die
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FlieBspannung der Wénde unter Vernachldssigung einer Reibungsspannung geschrieben
werden

Gb -
Tw = Bw ———<"Poip » (5.8)

4r(1—-v)

wobei Sy ein dimensionsloser Parameter ist und pp;, die Dichte der Versetzungen in Dipo-
len. Mit diesem Ansatz wird die elastische Wechselwirkung zwischen beweglichen Verset-
zungen, denen im dynamischen Gleichgewicht stationdre Strome zugeordnet werden, und
den Dipolen in der Wand beschrieben. Die Wechselwirkung zwischen den gleitenden Ver-
setzungen und den als immobil angenommenen Dipolen fithrt nach Neumann [87] im
Gleichgewichtszustand zu einer charakteristischen Verteilung der Dipolhéhen um einen
Mittelwert 4, die nach oben durch die mit der lokalen (ZerreiB)Spannung verbundenen
maximalen Dipolhdhe /., und nach unten durch den Annihilationsabstand y. fiir Stufenver-
setzungen beschrinkt ist.

Wenn man annimmt, dass die gefundene Amplitude der lokalen Spannung der FlieB3-
spannung in den versetzungsdichten Gebieten entspricht, so ldsst sich unter Einbeziehung
der von Tippelt et al. [44][231] gemessenen mittleren Dipolhéhen der Parameter /5w bestim-
men, der Auskunft iiber den Grad der Polarisation der Dipole in den Wénden gibt. Kommen
alle vier moglichen Typen der Anordnung eines Dipols beziiglich einer gleitenden Stufen-
versetzung gleich haufig vor, so ergibt sich fyw = 5, im Extremfall ausschlieBlich polarisierter
Versetzungen ist Sy = 7,6 [259].

Fiir die PGB-Winde kann sehr sicher vermutet werden, dass die FlieBspannung im Ver-
formungszyklus erreicht wird und zumindest eine effektive Versetzungsbewegung durch die
Winde auftritt. Diese Schlussfolgerung kann sowohl aus dem schon diskutierten Verset-
zungslaufweg [y als auch aus der Sittigung des Asymmetrieparameters im Verformungs-
zyklus (s. Bild 5.32 in Abschnitt 5.1.2.3) und der daraus folgenden Berechnung des I'-
Akkommodationsfaktors gezogen, aus dem die Abgleitamplituden fiir die PGB-Winde
folgen (s. Bild 5.33). Fiir die Matrix-Biindel kénnen folgende Uberlegungen angestellt
werden. Einerseits folgt aus dem Sachverhalt, dass /y g deutlich kleiner als die Abmessung
der Biindel in Gleitrichtung ist, dass auch eine effektive Bewegung von Versetzungen durch
die Biindel wenig wahrscheinlich ist. Andererseits wurden allerdings nach Verformung bei
77K und bei Raumtemperatur in der ,,Matrix“-Struktur keine mesoskopisch weitreichenden
Eigenspannungen beobachtet, d.h. sie sollten damit unterhalb eines vom Messfehler fiir den
Asymmetrieparameter bestimmten Werts liegen. Die Abgleitung der Matrix-Biindel in den
untersuchten Proben ldsst sich dann im Rahmen eines Verbundmodells abschitzen iiber
YoaB= Ypa T (l-fDR)A‘cE/(FG), wobei fiir 77 und 293K der Wert At® = -4MPa aus dem
maximalen Messfehler sowie fiir 600 und 750K die Eigenspannungsdifferenz At" nach Bild
5.13 a) verwendet wird. Fiir den Matrix-Akkommodationsfaktor wird hier ein Wert von
I'=1/(4(1-v)) = 0,36 nach [264] eingesetzt. Wenn dieser Wert fiir alle Temperaturen zutrifft,
so betrigt das Verhiltnis Y,.x/ Ypas der plastischen Verformung von Matrix-Kanal zu -Biindel
1,3 bei 77K, 3,6 bei 293K sowie etwa 15 bei 600 und 80 bei 750K unter Verwendung der in
Tabelle 9.1 gegebenen Daten fiir y,, und fpr. Dies bedeutet, dass in jedem Fall die
Abgleitung in den Kanélen deutlich hoher als in den Biindeln ist, wobei mit wachsender
Temperatur der Anteil der Biindel an der plastischen Verformung noch weiter abnimmt,
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jedoch nicht gleich Null wird. Ausgehend von diesen Ergebnissen und der experimentellen
Tatsache, dass sich die Dipolhdhenverteilungen in Matrix-Biindeln und PGB-Wiénden bei
gegebener Temperatur nicht wesentlich unterscheiden, enthélt Bild 5.17 die Messwerte der
lokalen Spannungsamplituden fiir PGB-Wénde und Matrix-Biindel in Abhingigkeit von
hpipppr 1n einem Plot nach Gleichung (5.8). Damit wird die Spannungsamplitude T, pr als
FlieBspannung aufgefasst.
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Bild 5.17: Abhédngigkeit der auf den temperaturabhidngigen Schubmodul normierten lokalen Spannung in

Matrix-Biindeln @) und PGB-Winden (? ) vom Produkt 7 ppr aus mittlerer Dipolhdhe und mesoskopisch
lokaler Versetzungsdichte (h nach [44][231]).

Fiir die Berechnung der Messpunkte in Bild 5.17 wurde die gesamte rontgenographisch
ermittelte Versetzungsdichte ppr nach Tabelle 9.2 fiir die Dipolversetzungsdichte eingesetzt
sowie die in Tabelle 5.4 angegebenen lokalen Spannungen und mittleren Dipolhdhen. Es
zeigt sich, dass man in Bild 5.17 eine Ausgleichsgerade einzeichnen kann, die einen Para-
meter fpr = 9,5 * 1 liefert. Dieser Wert liegt etwas tiber dem von Essmann und Differt
ermittelten Maximalwert. Bei der Diskussion des Ergebnisses muss man jedoch zum einen
bedenken, dass fiir die Priifung der Giiltigkeit von Gleichung (5.8) eine Kombination von
Parametern erforderlich ist, die mit ganz verschiedenen experimentellen Methoden ermittelt
wurden. Sowohl bei der Bestimmung von T, als auch von py,. h ist mit einem Fehler von
etwa 25% zu rechnen. Dariiber hinaus soll noch einmal darauf hingewiesen werden, dass die
TEM- und Rontgenuntersuchungen an verschiedenen Einkristallproben in unterschiedlichen
Verformungsstadien durchgefiihrt wurden, was ebenfalls eine gewisse Streuung der Daten
verursachen konnte. Trotzdem scheinen die Schlussfolgerungen gerechtfertigt, dass die fiir
die PGB-Wiénde und Matrix-Biindel erhaltenen Messdaten grundsétzlich mit dem
Essmann/Differt-Modell [86][259] fiir die Plastizierungsvorgénge in versetzungsdichten
Gebieten bei Ermiidung vereinbar sind und dass die, die versetzungsdichten Wande und
Biindel durchlaufenden, Stufenversetzungen auf eine stark polarisierte Anordnung von
Stufenversetzungsdipolen treffen sollten. Fiir die Verformungsprozesse in den Biindeln der
Matrix deuten die hier erhaltenen Ergebnisse darauf hin, dass die Matrix in Abhéngigkeit
von der Verformungstemperatur ein Verhalten zeigt, das zwischen den von Kuhlmann-
Wilsdorf vertretenen LEDS-Auffassungen iiber die vollkommene Teilnahme der Biindel an
der plastischen Verformung der Matrix ohne mesoskopisch weitreichende Eigenspannungen
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[257][265] und dem von Pedersen und Winter [264] entwickelten Modell iiber die, sich unter
hohen inneren Spannungen befindenden, nicht-deformierbaren Biindel liegt.

Fiir den Parameter [y ergibt sich ebenfalls ein relativ hoher Wert, wenn man ausschlieB3-
lich Messgrof3en fiir die PGB-Winde aus TEM-Untersuchungen benutzt. Nimmt man wie
bei Tippelt et al. [44][231] an, dass die lokale Spannung fiir das Zerreiflen der Dipole einer
Hohe 4,,,x (Gleichung (5.7)) gleich der Passierspannung nach Gleichung (5.8) ist und benutzt
die Verkniipfung /.,,=1/(2 Epdip), findet man fSyw=7,2. Die in [44],[231] und [233] ent-
wickelten Modelle tiber die Bildung von ,,temporédren* pile-ups aus Stufenversetzungen, die
zum Aufbau der FlieBspannungen in den Wianden notwendig sind, sich jedoch beim
Entlasten wieder auflosen, konnen in dieser Form jedoch nicht bestitigt werden, da die, die
lokalen Spannungen im Eckpunkt der Hystereseschleife erzeugenden, weitreichenden
inneren Spannungen auch im entlasteten Zustand gemessen wurden.

In der Arbeit von Brown [92] wird ein anderer Weg beschritten zur Interpretation der
Struktur und des Verhaltens der PGB-Wéinde, indem versucht wird, die Plateauspannung Tp,
die PGB-Dehnungsamplitude 7v,,** sowie die experimentell bestimmte Dipolhdhenver-
teilung ausschlieflich durch das Ausbeulen und weitreichende Gleiten von Schraubenverset-
zungen in den PGB-Kanélen und iiber eine gewisse Anzahl von PGB-Winden hinweg zu
beschreiben. Dabei werden sowohl Prozesse der  Annihilation  von
Schraubenversetzungsdipolen durch thermisch aktiviertes Quergleiten, als auch Prozesse
eines statistischen Abblockens der Bewegung von Stufenversetzungssegmenten in den PGB-
Winden einbezo gen. Im Unterschied zu dem von Essmann/Differt vorgeschlagenen Modell
haben dabei die Spannungen in den Dipol-Wénden keinen Einfluss auf die dulere Spannung.
Den Winden wird auch keine wohldefinierte FlieBspannung zugeordnet, da sie als nur
statistisch  deformierbar angesehen werden infolge des Eindringens beweglicher
Versetzungen mit einer Durchdringungswahrscheinlichkeit von 1/3 fiir Stufenversetzungen.
Ganz abgesehen von dem in [92] grundlegend anderen Ansatz {iber die plastische
Verformung der Winde im Vergleich zu dem hier verfolgten Konzept, in dem das Erreichen
der FlieBspannung in den PGB-Winden bei Unterstiitzung durch die mesoskopischen
Eigenspannungen einen zentralen Punkt darstellt, ist das Brown-Modell auch sonst nur
teilweise mit anderen vorliegenden experimentellen Daten vereinbar. Die Hauptprobleme
bestehen dabei in folgenden Punkten. Erstens wird die Sattigungsspannung mit der Basis-
Gleichung des Modells in [92] Te = Gh(m(1-V)(dy+d.)) 'In(d,/b) unter Verwendung der sehr
exakt messbaren Strukturparameter d,, und d. gegeniiber der experimentell gemessenen
Plateauspannung zu klein bestimmt, wobei dieser Effekt mit wachsender Temperatur steigt.
Zweitens wird angenommen, dass die Spannung T, auch als ,lokale* Spannung in den
PGB-Winden wirkt und mit der maximalen Dipolhdhe korreliert sein sollte tiber Tga = Tyiss /2
= Gb/(16T(1-V)hyay) mit Ty nach Gleichung (5.7). Berechnet man aus dieser Beziehung die
maximale Dipolhohe, indem man die aus den Strukturlingen ermittelte Spannung T,
einsetzt, so werden die maximalen Dipolhdhen tiberschétzt. Insbesondere fiir 600 und 750K
ist die Diskrepanz betrdchtlich. Es ist bemerkenswert, dass man in diesem
Temperaturbereich die experimentell beobachteten maximalen Dipolhthen exakt erhilt,
wenn statt Ty, die fiir die PGB-Wénde rontgenographisch ermittelten, hoheren lokalen
Spannungen Ty eingesetzt werden. Das bedeutet, dass bei den erh6hten Temperaturen bzw.
bei geringeren Wandversetzungsdichten der von Brown beschriebene Effekt der Absenkung
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der DipolzerreiBspannung durch das Eindringen einer Stufenversetzung in die
Dipolanordnung der Wénde wirksam werden konnte. Zum Dritten sollte nach dem Brown
Modell fiir die Dipolanordnung in den PGB-Winden kein Zusammenhang zwischen der
FlieBspannung und der Versetzungsdichte in der Form 7Tecp'? bestehen. Der
rontgenographisch erhaltene lineare Zusammenhang zwischen der Wurzel aus der mittleren
Wandversetzungsdichte und der lokalen Wandspannung (Bild 5.11) zeigt zwar, dass
tatsichlich wegen des Auftretens eines spannungsunabhingigen Terms po'’? in Gleichung
(5.4) keine einfache Beschreibung im Sinne eines Taylor-Gitters fiir die ermiidungstypische
Versetzungsanordnung moglich ist, jedoch sollte der erhaltene Parameter oy = 0,3 neben
allen anderen bereits angefiihrten Argumenten auch fiir die Interpretation der lokalen
Spannung als FlieBspannung sprechen.

=» Mesoskopische Strukturlingen und Abschneideradien

Abschlielend sollen in diesem Abschnitt die Ergebnisse der Analyse der BBP beziiglich
der duBeren effektiven Abschneideradien R0, flir die Reichweite des Verzerrungsfeldes
der Versetzungsanordnungen in den mesoskopischen Strukturelementen von Matrix- und
PGB-Struktur diskutiert werden. Sie wurden durch Auswertung des Verhaltens der Fourier-
koeffizienten der, den PR und DR zuzuordnenden, Partialprofile gema Gleichung (3.73) bis
(3.76) berechnet. In Bild 5.18 a) sind die mesoskopisch lokalen, effektiven Abschneide-
radien sowie die Strukturlingen PGB-Kanalweite und -Wanddicke (nach [44][231]) in
Abhiingigkeit von der Temperatur dargestellt. Ahnlich wie fiir die Zellstruktur nach Zug-
verformung tritt eine bemerkenswerte Ubereinstimmung zwischen den Abschneideradien
und den Strukturlingen auf. Fiir die versetzungsreichen Matrix-Biindel und PGB-Wénde
betragen die Regrp- und R w-Werte unabhéngig von der Temperatur im Mittel (170£50)nm,
was genau dem mittleren Wert fiir die PGB-Wanddicke dy entspricht, der ebenfalls fiir alle
untersuchten Temperaturen konstant ist. Damit liegt R.¢pr um etwa einen Faktor 30 iiber der
mittleren Dipolhthe und um mindestens eine GrofBenordnung iiber der maximalen Dipolhéhe
in Biindeln und Winden. Das bedeutet, dass die Reichweite des Verzerrungsfeldes, welches
das den DR zuzuordnende Partialprofil beeinflusst, von mesoskopischer Dimension ist und
im Rahmen eines 2-Komponenten-Modells mit den geometrisch notwendigen Versetzungen
an den Grenzen der DR korreliert werden kann. Dass der Wert von R =170nm auch fiir
die Biindel der Matrix zutrifft, konnte ein Hinweis auf die Moglichkeit der Transformation
von Matrix-Biindeln in ,,Elementareinheiten* mit dieser Abmessung in Gleitrichtung sein.
Ein solches Konzept wird beispielsweise in dem statisch-dynamischen Modell von Pedersen
verfolgt [88][264].

Wenn man den Argumenten von Brown [92] folgt mit den Annahmen, dass jede
kristallographische Gleitebene im Abstand d;;; genau eine Versetzung enthalten sollte und
die minimale Dipolhdhe der temperaturunabhéngigen kritischen Hohe fiir die Umwandlung
eines Dipols aus primdren Versetzungen in faulted dipoles entspricht, so ldsst sich die
Wanddicke abschitzen zu dy = 6 hoin/dy 1, = konst. Die Ubereinstimmung von Regrpr Mit dy
kann damit als ein Bindeglied zwischen dem 2-Komponentenmodell und dem Modell der
statistisch deformierbaren PGB-Wand aufgefasst werden.

Die Abschneideradien fiir Matrix- und PGB-Kanéle R.sx bzw. Rerc stimmen bei 77 und
293K in etwa mit der PGB-Kanalweite d iiberein. Fiir hohere Temperaturen ist d¢ deutlich
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grofler als der Abschneideradius fiir die Matrix-Kanédle von etwa 2pm, der wiederum tiber
dem Wert fiir die Abschneideradien der PGB-Kanéle von ca. 1pm liegt. In jedem Fall hat
Resrpr  wieder mesoskopische Dimension und kann nicht auf die um etwa 2
GroBenordnungen geringere Hohe der in den versetzungsarmen Gebieten beobachteten
Dipole zuriickgefiihrt werden.
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Bild 5.18: Abhidngigkeit der effektiven, mesoskopisch lokalen Abschneideradien fiir PGB- (? ) und Matrix-
Struktur (W) sowie der PGB-Kanalweiten und —Wanddicken (?) von der Temperatur (a) und Abhéngigkeit des

M-Parameters (nach Wilkens [139]) der mesoskopischen Strukturelemente von der Temperatur (b).

Das Bild 5.18 b) zeigt den aus den lokalen Abschneideradien und Versetzungsdichten
berechneten Parameter M nach Wilkens [139]. Fiir PGB-Winde und -Kanile sowie fiir
Matrix-Kanéle wird ein von der Temperatur nur wenig abhéngender, gemeinsamer Wert von
etwa 6,5+1 gefunden, was auf einen ausgepriagt weitreichenden Charakter des Verzerrungs-
feldes hinweist. Allein fiir die Matrix-Biindel bei 7' > 293K wird ein signifikant geringerer
M-Parameter gemessen, der der ausgepréigten Dipolkonfiguration in den Biindeln ohne bzw.
mit nur geringen mesoskopischen Eigenverzerrungen entspricht.

Insgesamt unterstiitzen die Ergebnisse fiir die mesoskopisch lokalen Abschneideradien
die Aussagen iiber die Existenz mesoskopisch weitreichender Eigenverzerrungen bzw.
-spannungen. Dariiber hinaus ist das Ergebnis Regjoc = dioc konsistent mit einer der Grund-
annahmen fiir die Auswertung der BBP, die die Ubereinstimmung von mesoskopischen
Strukturelementen mit den kohérent streuenden Bereichen voraussetzt.

An dieser Stelle soll erwidhnt werden, dass es insbesondere fiir die Matrix-Struktur mit
einem hohen Volumenanteil an versetzungsdichten Gebieten hoher Dipoldichte nicht
moglich ist, die Gesamtversetzungsdichte und einen mittleren Abschneideradius aus einer
geschlossenen Analyse des gesamten BBP nach dem von Wilkens in [139] vorgeschlagenen
Algorithmus zu ermitteln. Man erhélt fiir das Gesamtprofil M-Parameter, die deutlich kleiner
als 0,5 sind und die damit eine physikalisch sinnvolle Analyse des BBP unmoglich machen,
da die Theorie nur fiir Versetzungsanordnungen mit Reichweiten des Verzerrungsfeldes
grofler als ein Drittel des mittleren Dipolabstands, d.h. fir M > 0,47 entwickelt wurde. Die
vorgeschlagene Zerlegung der BBP in zwei Partialprofile, die die mittleren Eigenschaften
von PR und DR als mesoskopische Strukturelemente wiederspiegeln, l4sst sich dagegen fiir
alle betrachteten Verformungszustinde problemlos ausfithren und fithrt zu physikalisch
plausiblen Ergebnissen.
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5.1.2.2 Zur Abhéngigkeit rontgenographisch ermittelbarer Mikrostrukturparameter von der
kristallographischen Orientierung der Lastachse

Die Zyklischen Spannungs-Dehnungskurven fiir Ni-Einkristalle, die bei Raumtemperatur
einer symmetrischen Zug-Druck-Wechselverformung mit konstanter Amplitude €,, der
plastischen Dehnung bis zur mechanischen Stabilisierung bei einer Sattigungsspannungs-
amplitude ©,; unterworfen wurden, hdngen in charakteristischer Weise von der kristal-
lographischen Orientierung der Lastachse ab. Bild 5.19 enthilt neben eigenen Messwerten
auch Daten von Mecke und Blochwitz [30] sowie Buque [266], die von Schwab und Holste
in [99] zusammengestellt wurden. Fiir die eckorientierten EK sind die Abweichungen der
Lastachse von der Idealrichtung [il 1], [011] bzw. [001] bei allen Proben kleiner als 6°.
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Bild 5.19: ZSD-Kurven von Ni-Einkristallen mit unterschiedlicher kristallographischer Orientierung der
Lastachse, die bei Raumtemperatur mit konstanter Amplitude der plastischer Dehnung bis zur mechanischen

Stabilisierung verformt wurden. (? :[fll]—, :[001]-, ©0:MO-, 2 :[011]-Orientierung)

Dabei wurde die Schubspannungsamplitude T, in der Séttigung aus dem Schmid-Faktor p
des priméiren bzw. der Gleitsysteme mit maximalem p berechnet mit T,; = 6,5 |. Die Grof3e
2Ypa = €pa /1 1st damit streng genommen als die Summe der gleich groBen plastischen Scher-
dehnungsamplituden auf den » aktiven Gleitsystemen zu interpretieren. Zur Unterscheidung
der Proben hinsichtlich der kristallographischen Richtung ihrer Lastachsen bezogen auf das
stereographische Standarddreieck wird im Weiteren kurz geschrieben MO fiir Lastachsen
innerhalb des Dreiecks, [111] fiir die Richtung [ill] sowie [001] und [011] fir die ent-
sprechenden Ecken des Standarddreiecks. Das Bild 5.19 zeigt fiir die MO-EK die schon
diskutierte 3-Bereichseinteilung der ZSD mit dem Plateau. Die Messwerte fiir die [001]-,
[011]-und [111]-EK wurden durch Funktionen vom Voce-Typ [267] angefittet.

Ahnlich wie fir MO-EK tritt fir [011]-EK ein Plateau in der ZSD etwa zwischen
2,5x10™* < 2Ypa < 5%107 auf, wobei die Plateauspannung mit tp = 48 MPa etwa der von MO-
EK entspricht. Vor allem im Bereich mittlerer Xv,,-Werte liegen die Spannungsamplituden
T,s von [111]- EK deutlich iiber den Messwerten von [001]-EK und diese wieder iiber denen
von MO- und [011]-EK. Ein plateauéhnliches Verhalten der ZSD von [001]- und [111]-EK
wird nicht beobachtet.
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Unabhéngig von der Orientierung bilden sich in allen EK nach zyklischer Verformung
Anordnungen scharf voneinander abgegrenzter Bereiche hoher und geringer Versetzungs-
dichte heraus, wobei der Typ der Anordnung (kurz: Strukturtyp) von der Richtung der Last
achse abhingt. Die Versetzungsstrukturen in [011]-EK dhneln sehr denen von MO-EK. Fiir
Amplituden am Anfang des Plateaus wird eine 2-Phasenstruktur aus Matrix- und PGB-&hn-
lichen Versetzungsanordnungen beobachtet. Bei grofleren Amplituden tritt vorrangig eine
Wandstruktur aus langgestreckten und kiirzeren Versetzungswinden auf, wihrend es bei
grolen Xv,, > 1x10 zur Bildung von Zellstrukturen kommt [266]. Die Kanalweite in der
Wandstruktur betrégt dcoi1)= 0,9 um, die Wanddicke etwa 0,2pum, wobei die Strukturldngen
aus REM-Aufnahmen im Channelling-Kontrast riickgestreuter Elektronen bestimmt wurden.
Ein direkter Nachweis der Persistenz sowie eine experimentelle Uberpriifung der Stirke der
Verformungslokalisation in den PGB-dhnlichen Strukturen steht bisher noch aus.

Die Versetzungsanordnung in [001]-EK kann ganz allgemein als labyrinthartig bezeichnet
werden [208]. Typischerweise treten versetzungsarme Kanile auf, die sich bei geeigneter
Beobachtungsrichtung in zwei zueinander senkrecht liegenden Richtungen kreuzen. Die
versetzungsdichten Gebiete weisen einen rechteckigen, teilweise auch quadratischen Quer-
schnitt auf. Die mittlere Kanalweite dcjoi; betrdgt zwischen 0,5 um und 0,8 pm unabhingig
von XV,,. Mit zunehmender Verformungsamplitude ,.kondensieren” die DR zu diinneren
Wiénden [30], [208] die parallel zu <001>-Richtungen ausgerichtet sind.

In [il 1]-EK treten vorrangiglanggestreckte, parallel liegende Versetzungswinde auf
[266]. Diese Winde liegen senkrecht zur Belastungsrichtung und haben damit eine
Normalenrichtung [111]. Die mittlere Kanalweite betréigt 0,35 pm fiir Ty = 7x107, die

Wanddicke 0,15 pm. Auch in [Il 1]-EK ,.kondensieren® die versetzungsdichten Winde mit
wachsender Verformungsamplitude.

a) Phédnomenologische Profilparameter

Unter Einbeziehung von Messdaten an MO-EK und [001]-EK aus [174] zeigt Bild 5.20
die Abhéngigkeit der phdnomenologischen Profilparameter B, F und 1, in Abhéngigkeit von
XYpa fir MO- und eckorientierte Ni-EK im Stadium der mechanischen Stabilisierung. Die
Messpunkte stellen wieder Mittelwerte dar fiir die an einer Probe in unterschiedliche Mess-
richtungen gemessenen BBP vom Reflextyp 311. Da Vorzeichen und Betrag des Asym-
metrieparameters wieder stark von der Messrichtung abhiangen, wurde in Bild 5.20 c) fiir
diesen Parameter die Mittelung nur iiber solche Reflexe vorgenommen, die auf einer Proben-
seitenfliche mit einer Normalen senkrecht zur Lastachse gemessen wurden, wobei dic BBP
an den Proben jeweils nach Entlastung vom Zugeckpunkt der mechanischen Hystere-
seschleife aufgenommen wurden.

Die Messwerte fiir die Halbwertsbreite B von MO- und [011]-EK sowie von [111]- und
[001]-EK stimmen im betrachteten Amplitudenbereich jeweils nahezu iiberein. Es ist bemer-
kenswert, dass ab Xv,, >10~ nicht nur fiir die [111]- und [001]-EK, sondern auch fiir die
MO- und [011]-EK eine stetige Zunahme der Halbwertsbreite mit Xvy,, beobachtet wird,
obwohl hier die Sittigungsspannung wegen des ZSD-Plateaus konstant ist. Der
Formparameter ist, unabhingig von der Kristallorientierung, mit ' =1,6 hoch fir Amplituden
2Ypa <10 und nimmt dann in einem kleinen Amplitudenbereich ab auf einen Wert von F =
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1,35, der danach wiederum nicht signifikant von der Orientierung und von Xv,, abhéngt.
Dieses Verhalten des Formparameters ist eng korreliert mit dem des Volumenanteils fpg
versetzungsdichter Gebiete, der in dhnlicher Weise von Xv,, abhingt (Bild 5.20 d).
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Bild 5.20: Abhingigkeit phanomenologischer Profilparameter von BBP vom Reflex-Typ 311 von der
Abgleitamplitude Xy, fir MO- und eckorientierte Ni-EK: (a) Halbwertsbreite B, (b) Formparameter F, (c)

Asymmetrieparamter 19_a sowie (d) des Volumenanteils fpr versetzungsdichter Gebiete und fpgg von

Versetzungsanordnungen mit PGB-Leiternstruktur .

Das Verhalten des Asymmetrieparameters fiir MO-EK ist bereits ausfiihrlich diskutiert
worden. Der Betrag von ¥, steigt deutlich mit dem PGB-Volumenanteil an. Fiir [001]-EK ist
die Profilasymmetrie bereits bei kleinen Verformungsamplituden hoch und dndert sich dann
nur wenig, obwohl der Volumenanteil der DR in der Labyrinthstruktur abnimmt. Bei [111]-
EK mit der ausgedehnten Wandstruktur steigt der Betrag von 10, deutlich mit wachsender
Verformungsamplitude an, wihrend fiir [011]-EK auch bei relativ groen Amplituden die
Asymmetrie der BBP nur schwach ausgeprégt ist, obwohl PGB-&hnliche Leiternstrukturen
gebildet werden.

b) Aktive Gleitsysteme

Fiir die quantitative Analyse der BBP ist es erforderlich, fiir alle Probenorientierungen
und Verformungsamplituden die fiir die Ermittlung der mesoskopischen Eigenspannungen
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und mesoskopisch lokalen Versetzungsdichten notwendigen Parameter K, sowie Cpr und
Cpr zu bestimmen. Diese hingen bei gegebener [hkl]-Messrichtung davon ab, in welchen »
Gleitsystemen und mit welcher Stirke die plastische Verformung mesoskopisch heterogen
verlauft bzw. in welchen Gleitsystemen tiberhaupt Versetzungen gebildet werden.

Gestiitzt auf die Ergebnisse bei Zugverformung von MO- und [001]-EK (s. Tabelle 5.1)
wird hier fiir die Berechnung von K, erstens angenommen, dass die plastische Verformung in
denjenigen  Gleitsystemen mesoskopisch heterogen verlduft, denen jeweils die groBten
Schmid-Faktoren zuzuordnen sind. Zum zweiten wird vorausgesetzt, dass die Beitrdge aller
aktivierten Gleitsysteme j bei der Uberlagerung der zugehorigen Eigenverzerrungen €, ; im
priméren Gleitsystem gleich gro8 sind, d.h. €, ;/ €™, ; =1. Die Anzahl n aktivierter Gleit-
systeme, sortiert nach ihren p- Faktoren, kann dann analog zu dem Vorgehen in [173] aus
der Anwendung eines Minimum-Prinzips fiir die Summe Sy der Abweichungsquadrate der

Eigenspannungen ‘L'E(l)(l’l) von der mittleren Eigenspannung tpy (n) nach Gleichung (5.9)

erfolgen. Die Anzahl »n der, die experimentellen Werte am besten anfittenden, Systeme
berechnet man mit Hilfe von

2
Gr 19(1') —- B 50 )
oK = zl“ 180°tam9 KD (n) TPR(n)] _zl“[ (m) - TPR(”)] (5.9)

Dabei ist 9" der Asymmetrieparameter des i-ten BBP und k{’(n) der bei Aktivierung der

ersten n Gleitsysteme der i-ten Messrichtung zuzuordnende Parameter, der mit Hilfe von
Gleichung (3.81) berechnet werden kann. Die Schubeigenspannung g(n) in den
versetzungsarmen Gebieten ist der Mittelwert der Eigenspannungen TE(’)(n), die man fiir
alle i BBP bei gegebener Anzahl von » aktivierten Gleitsystemen nach Gleichung (3.84) aus
9" und K ((n) erhilt.

Fiir die Bestimmung der C-Faktoren wird ganz &hnlich vorgegangen. Fasst man die Glei-
chungen (3.74) und (3.76) als Geradengleichungen in der Form €Q(InL) bzw. A(Inl) fr die
Fourierkoeffizienten der den PR und DR zugeordneten Partialprofile mit den Anstiegen mpg
bzw. mpg auf, wobei gilt m =-p(gb)*nC/2, so ergibt sich die Anzahl » der Gleitsysteme, auf
denen Versetzungen vorliegen, aus der minimalen Summe S¢ mit

(@)
2 MpppR ) I P
Se=2" h . Per. DR(”) [pPR,DR (n) = Ppr DR (n)] : (5.10)
; (gh)'m CE’I)Q,DR( ) Z

Die Anstiege mpr bzw. mpg ergeben sich aus einem linearen Fit der Funktionen €Q(InL)
bzw. A(InL) fiir das i—te BBP. Cl(,"l%,DR (n) ist der Kontrastfaktor, der bei Aktivierung der

ersten n Gleitsysteme der i-ten Messrichtung zugeordnet wird und fiir » = 1 mit Hilfe der
Gleichungen (3.40) und (3.41) in elastisch isotroper Behandlung oder mit (3.44) in aniso-
troper Behandlung berechnet werden kann. Liegen Sitze von Versetzungen auf » verschie-
denen Gleitsystemen vor, so ist Gleichung (3.45) fiir die Mittelung der Faktoren anzu-
wenden. Die Versetzungsdichten pp o () fiir die PR bzw. DR sind dann die Mittelwerte
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der Versetzungsdichten pgf){’ pr (1), die man fiir alle i BBP bei gegebener Anzahl von #» akti-
vierten Gleitsystemen nach Gleichung (3.74) bzw. (3.76) jeweils aus ml()’i%’DR und den

Kontrastfaktoren Cl(fg pr (1) erhilt.

Die folgende Grafik zeigt exemplarisch fiir »=1 (Bild 5.21a,c,e) und »=12 (Bild 5.21
b,d,f), wie sich die Belegung von Gleitsystemen mit Versetzungen auf die, Stufen- und
Schraubenversetzungen zuzuordnenden, Parameter C. und C; sowie auf Ky auswirkt.

Wihrend sowohl in elastisch isotroper als auch in anisotroper Betrachtung jeweils die
Mittelwerte fiir die Parameter C. und C; iiber alle #kl-Reflexe eines Reflextyps (s. Gleichung
(3.48) und Tabelle 3.3) unabhingig davon sind, welche, wie viele und wie stark die einzel-
nen Systeme jeweils mit Stufen- und Schraubenversetzungen belegt sind, hidngen bei Ein-
kristalluntersuchungen die fiir die Auswertung eines BBP einer speziellen [hk/]-Messrich-
tung erforderlichen Parameter empfindlich von den beteiligten Gleitsystemen ab, wie man
aus den Isolinienbildern fiir die drei Parameter in Bild 5.21 erkennen kann.
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Bild 5.21: Stereographische Projektion von Isolinienbildern fiir die Parameter C, (a), C; (c) und K, (e) in
elastisch isotroper Naherung fiir einen MO-EK, in dem nur Versetzungen im priméren Gleitsystem (111)<101>
vorliegen sowie fiir die Parameter C, (b), C; (d) und K, (f) in elastisch isotroper Niherung fiir einen [001]-
orientierten EK mit Versetzungen in den 12 symmetrischen Gleitsystemen; das x-y-z-Probenkoordinatensystem
ist in allen Abbildungen eingezeichnet; die Parameterwerte sind unmittelbar den gestrichelt gezeichneten
Isolinien angefiigt; die Abbildung a) enthilt zusitzlich die Lage von mit R1 — R7 bezeichneten Reflexen vom
Typ 311 (s. Tabelle 9.1, Tabelle 9.2).

Im Allgemeinen wird durch das Auftreten von Versetzungen in mehr als einem Gleit-
system der Wertebereich flir die Parameter C. und C; eher eingeschriankt. So kann C, bei
einer Poissonzahl von 0,31 in isotroper Ndherung Werte zwischen 0 und 0,538 annehmen
und der Parameter C; Werte zwischen 0 und 0,25, wenn nur primére Versetzungen vorliegen
(Bild 5.21 a) und b)). In dem in Bild 5.21 b) und d) betrachteten Fall von 12 Gleitsystemen
schwankt C, je nach Messrichtung zwischen 0,101 und 0,26 und C; zwischen 0,071 und
0,167.

Fiir den Parameter X, tritt eher eine VergroBerung des Wertebereichs ein, wenn die plasti-
sche Verformung auf mehr als dem priméren Gleitsystem heterogen verlduft. So nimmt K,
Werte zwischen -1 und 1 fiir das primédre Gleitsystem an (s. Abschnitt 3.3.2.1). Ist die plasti-
sche Verformung beispielweise auf allen 12 Gleitsystemen gleich heterogen, so liegen die
K,-Werte, die die elastische Dehnung in Messrichtung mit der mesoskopischen Eigen-
dehnung im priméren Gleitsystem korrelieren, zwischen -0,816 und 1,633.

In einer elastisch anisotropen Betrachtung verstarkt sich der Effekt der Messrichtungsabhén-
gigkeit der Versetzungskontrastparameter C, und C; noch mehr, da sich bereits die Mittelwerte

C_eund a fir Stufen- und Schraubenversetzungen iiber alle [hk/]-Messrichtungen der einzelnen

hki-Reflextypen stiarker voneinander unterscheiden. Allerdings hingen die Ergebnisse dieser nur
numerisch ausfithrbaren Rechnungen von den verwendeten elastischen Konstanten sowie von der
numerischen Methode ab.

Bild 5.22 zeigt in Abhéngigkeit vom Kehrwert des Netzebenenabstands d, der #k/-Netzebenen die
Mittelwerte C_eund a fir Stufen- und Schraubenversetzungen in Ni, die unter Verwendung der

elastischen Konstanten nach [176] und [263] mit Hilfe des Programms Anizc [147] sowie nach den
phidnomenologischen Beziehungen in [146] berechnet wurden.
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Je nach numerischer Methode und der Grofe der elastischen Konstanten sind fiir Reflexe vom
Typ 311 im Mittel die Parameter C, in elastisch anisotroper Betrachtung gegeniiber denen in isotro-
per Néherung etwa 15%, und die Parameter C; etwa 30% groBer. Fiir die Berechnung der messrich-
tungsabhingigen Werte C, und C fiir Reflexe vom Typ 311 ist damit der Einfluss der elastischen
Anisotropie geringer als der Einfluss der Anzahl und der Art aktiver Gleitsysteme. Zudem zeigte
sich, z.B. an MO-EK mit PGB-Struktur, dass die Messrichtungsabhingigkeit der Profilverbreiterung
nicht so ausgeprigt ist, wie man bei anisotroper Betrachtung von auf dem priméren Gleitsystem
statistisch verteilten Stufen- und Schraubenversetzungen erwarten wiirde.
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0.25 .
0.2k i
(€ "
0.20 - [@)
0.1} .
0.15 .
14 4 14
a) b)

Bild 5.22: Mittlere Kontrastfaktoren C_e (a) und CT (b) fiir Stufen- und Schraubenversetzungen in Ni in

Abhingigkeit vom Kehrwert des Netzebenenabstands d,. M... elastisch isotrop mit Poissonzahl v=0,31,
anisotrope Rechnung mit Pogramm Anizc [147] und elastischen Konstanten nach [176](®) und [263] ()
sowie nach phianomenologischen Gleichungen fiir anisotrope Rechnungen und elastischen Konstanten nach
[176] (A)und [263] (V).

Bei der Ermittlung der aktiven Gleitsysteme wurde deshalb zunédchst die Anzahl » der
aktiven Gleitsysteme mit den hochsten Schmid-Faktoren nach Gleichung (5.9) aus der
Asymmetrie der in einem Zustand der EK-Probe gegebener Orientierung gemessenen BBP
bestimmt, da die Erhhung der Anzahl » die Messrichtungsabhédngigkeit der Profilasym-
metrie noch erhdhen und damit einen stirkeren Messeffekt hervorrufen sollte. Wenn eine
gentigende Anzahl hinreichend asymmetrischer BBP vorlagen, lieferte diese Anzahl »
zugleich immer die kleinste Summe Sc¢ nach Gleichung (5.10) in elastisch isotroper Néhe-
rung, so dass fiir alle an der Probe gemessenen BBP die Parameter Cpr und Cpr berechnet
werden konnten, die zur Bestimmung der absoluten Versetzungsdichten notwendig sind.
Wenn Probenzustidnde untersucht wurden, in denen keine Profilasymmetrie auftrat, so wurde
die Anzahl n aktiver Gleitsysteme allein aus der Anwendung der Gleichung (5.10) mit
elastisch isotropen C-Faktoren bestimmt. Bis auf die MO-EK mit reiner PGB-Struktur, fiir
die der beste Fit n = 1, ¢y =c{? und c{)=c!? lieferte, ergab sich fiir alle anderen

Probenzustinde C$) =cl) = (c? + c?)/2 =C bei n> 1. Die Verwendung der, im Ver-
gleich zur elastisch anisotropen Rechnung, kleineren C-Faktoren in isotroper Behandlung
tragt indirekt wieder der sonst auftreten Unterschitzung der Versetzungsdichte Rechnung,
die sich aus der Vernachldssigung von faulted dipoles ergeben wiirde, deren Auftreten man
fiir alle Kristallorientierungen erwarten kann. Der aus diesem Vorgehen resultierende Fehler
fiir mesoskopische Eigenspannungen und Versetzungsdichten wird auf insgesamt etwa 25%
abgeschitzt. Die Tabelle 9.3 im Anhang gibt eine Ubersicht iiber die Anzahl » aktiver Gleit-
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systeme mit den hochsten Schmidfaktoren |, die jeweiligen Gleitebenen und Gleitrichtun-

gen fiir die untersuchten ermiideten MO- und eckorientierten EK sowie iiber die Parameter
K ](,i)(n) und die Kontrastfaktoren Ce(i ) (n) und Csfi) (n) der untersuchten [/k/]-Reflexe.

Wie aus Symmetriegriinden erwartet, wurden fiir [001]-orientierte Einkristalle 4 aktive
Gleitsysteme gefunden. Fiir die [011]-EK erhélt man im betrachteten Amplitudenbereich fiir
den besten Fit » = 3. Es kann nicht ausgeschlossen werden, dass dies durch eine Abweichung
der Lastachse der Proben von der idealen [011]-Richtung um etwa 3° bzw. 5° verursacht
wird, und man deshalb nicht die Aktivierung der 4 gleichberechtigten Systeme findet. Fiir
die Proben mit [il 1]-Orientierung erhilt man im Bereich kleiner Amplituden » = 5 und fiir
groflere Amplituden n = 4, obwohl die Abweichung der Lastachsen der untersuchten EK-
Proben weniger als 2° von der idealen [il 1]-Richtung betrug und man damit die Aktivierung

von 6 Gleitsystemen hétte erwarten konnen.
¢) Mesoskopisch lokale Versetzungsdichten und Eigenspannungen

Mit den auf die oben beschriebene Weise ermittelten Kontrastfaktoren Cl(,"}){ und Cgl){ SO-

wie unter Verwendung der zugehorigen Volumenanteile fpr versetzungsdichter Gebiete
wurden fiir alle EK unterschiedlicher Orientierung die mesoskopisch lokalen und mittleren
Versetzungsdichten analog zu dem bei MO-EK angewendeten Algorithmus durch Analyse
der Fourierkoeffizienten der gemessenen BBP berechnet. Bild 5.23 zeigt ppr, ppr und p in
Abhingigkeit von Zv,,.
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Bild 5.23: Uberblick iiber die mesoskopisch lokalen Versetzungsdichten ppy (kleine Symbole), ppr (groBe
Symbole) und die totale Versetzungsdichte p (mittelgroe Symbole) in Abhingigkeit von Xv,, (a) sowie
vergrofBerte Darstellung von ppr(Z7,,) (b) fiir verschieden orientierte Ni-EK (®: MO-EK, M: [001]-EK; A: [011]-
EK; ¥: [111]-EK); die offenen Symbole stehen fiir Versetzungsdichten, die an grobkristallinen Vielkristallen in
einzelnen Kristalliten (single grain: SG) mit Lastachsen folgender Orientierung gemessen wurden: ? : MO-SG;
O: [001]-SG; A:[011]-SG; Vv: [il 11-SG ); die GroBe Xy, erhilt man fiir die SG aus der duferen plastischen
Dehnungsamplitude €,, und dem Taylorfaktor M* des SG iiber ZYa = €pa M [199].

Die in Bild 5.23 a) eingezeichneten Kurven sollen nur der Veranschaulichung der Trends
fiir die Verformungsamplitudenabhéngigkeit der Versetzungsdichten dienen und resultieren
nicht aus mathematischen Fitroutinen. Bei einer solchen groben Mittelung tiber alle EK-
Orientierungen bzw. Versetzungsstrukturtypen steigt die Versetzungsdichte ppr in den DR
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mit der Abgleitamplitude an fiir v, > 1x107, wobei ab dieser Amplitude der Volumenanteil
Jor mit Xv,, abnimmt (Bild 5.20 d). Fiir die Versetzungsdichte ppr in den PR kann bei
gegebener Kristallorientierung keine monotone Abhdngigkeit von Xv,, festgestellt werden
(Bild 5.23 b). Es deutet sich an, dass ppr fiir jeden Versetzungsstrukturtyp ein Maximum bei
einer von der Probenorientierung abhéingenden Amplitude Xvy,, annimmt. Es liegt deshalb
nahe zu priifen, ob unter Beriicksichtigung der mesoskopischen Eigenspannungen fiir die EK
unterschiedlicher Orientierung &hnliche systematische Zusammenhinge zwischen lokaler
Versetzungsdichte und lokaler Spannung auftreten wie in MO-EK (s. Bild 5.11, Bild 5.16).
Zunichst wird dazu aus dem Asymmetrieparameter 9, der einzelnen BBP (Bild 5.20 c)
und dem Parameter K 7(/1')(”) (Tabelle 9.3) die mittlere mesoskopische Schubeigenspannung

78 im priméren Gleitsystem fiir die versetzungsarmen Gebieten nach Gleichung (3.84) be-
rechnet und daraus mit Hilfe des Volumenanteils fpr versetzungsdichter Gebiete mit der
Mischungsregel (Gleichung (3.85)) die mittlere mesoskopische Schubeigenspannung T]];R in
den DR. Das Bild 5.24 zeigt die mesoskopischen Eigenspannungen nach Entlastung der Pro-
ben vom Zugeckpunkt der mechanischen Hystereseschleife in Abhédngigkeit von der Ab-
gleitamplitudensumme X, und von der Séttigungsschub spannungsamplitude T,s. Die Abbil-
dung zeigt, in Analogie zu den Abbildungen fiir PGB- und Matrixstruktur in Bild 5.13,
zusiétzlich die Abhéngigkeit der lokalen Spannung Ty, = TIEC + T, im Zugeckpunkt von der

dueren Schubspannungsamplitude T,;. Betont werden sollte hier nochmals, dass die unter-
schiedlichen Schubspannungsamplituden T,, fiir Matrix- und PGB-Struktur in Bild 5.13
durch Variation der Verformungstemperatur erreicht wurden, wéhrend fiir alle Messpunkte
in Bild 5.24 die Verformung einheitlich bei Raumtemperatur ausge fithrt wurde.

Wie aus Bild 5.24 zu ersehen, treten mesoskopisch weitreichende Eigenspannungen nicht
nur in der PGB-Struktur auf. Sie sind eine charakteristische Erscheinung fiir alle hier be-
trachteten Typen von Versetzungsanordnungen, die in EK bei zyklischer plastischer Verfor-
mung in Abhédngigkeit von der kristallographischen Orientierung der Lastachse gebildet
werden. In allen Strukturtypen stehen nach Entlastung vom Zugeckpunkt der mechanischen
Hysterese die versetzungsarmen Gebiete unter Druckeigenspannungen, die versetzungs-
dichten Gebiete unter Zugeigenspannungen. Bis auf die Eigenspannungen in den PR der
Labyrinthstruktur von [001]-EK nehmen die Eigenspannungsbetrdge in allen mesoskopi-
schen Strukturelementen mit der Verformungsamplitude zu. Fiir MO-, [011]- und [il 1]-EK

steigt die Eigenspannungsdifferenz At =15y - ng mit Xv,, im untersuchten Verformungs-
amplitudenbereich, fiir [001]-EK bleibt sie ab Xv,, > 1x10 konstant.

Die Zunahme der mittleren mesoskopischen Eigenspannungen 75, und TII%R fiir PR und
DR in der 2-Phasenstruktur von MO-EK ist nach der Winter-Regel [253] auf die Zunahme
des Volumenanteils der mit hohen Eigenspannungen behafteten PGB-Struktur und der
Verringerung des Volumenanteils der bei Raumtemperatur nahezu von mesoskopischen
Eigenspannungen freien Matrix-Struktur mit wachsendem Xv,, zuriickzufiihren (Bild 5.24 a).
Wegen des ZSD-Plateaus fiir MO-EK sind die Anstiege fiir die zugehorigen Kurven 75y (Ta)
und T%R (Tas) sowie der Kurven Tpr(T,) und Tpr(Tss) in Bild 5.24 b und c) sehr groB3. Von
allen Versetzungsstrukturtypen nach zyklischer plastischer Verformung besitzt die PGB-
Struktur die groBten mesoskopischen Eigenspannungen 7 in den PGB-Winden und die
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grofte Eigenspannungsdifferenz At° = -90MPa mit einer Differenz der Abgleitung in
Kanilen und Wénden von Ay, = 2,8x107.
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Bild 5.24: Lokale mesoskopische Eigenspannungen Tl]f) . im mechanisch stabilisierten Zustand in Abhéngigkeit

von X, (a) und von T, (b) sowie lokale Spannungen T, in PR und DR im Zugeckpunkt des stabilisierten
Belastungszyklus in Abhéngigkeit von T, (c) fiir Ni-EK unterschiedlicher Orientierung. Offene Symbole: PR,
ausgefiillte Symbole: DR; ®: MO-EK, M: [001]-EK; A:[011]-EK; ¥: [111]-EK.

Fiir [011]-EK liegen nicht geniigend Messpunkte vor, um eine funktionale Abhéngigkeit
der mesoskopischen Eigen- bzw. lokalen Spannungen von 7T, zu bestimmen. Wéhrend der
Messpunkt bei Xy, = 2,4x107 innerhalb des plateauartigen Bereichs der ZSD fiir [011]-EK
liegt und damit der 2-Phasenstruktur aus Matrix- und PGB-&hnlichen Versetzungsanord-
nungen zuzuordnen ist, gehoren die Messpunkte bei X, = 2,3x10 zu einer Art Zellstruktur,
in der hohere mesoskopische Eigenspannungen auftreten mit einem Verhiltnis von Tig /Ty =

-0,18 und von TSR /T = 0,72. Fiir diese Verformungsamplitude ergibt sich eine Eigenspan-

nungsdifferenz At" = - 54MPa. Benutzt man die Gleichung (5.16) mit dem fiir PGB ermittel-
ten Akkommodationsfaktor I', so erhdlt man daraus fiir die Differenz der Abgleitsummen
A(Zy,) von PR und DR einen Wert von 1,7x107.

Fiir die Versetzungswandstruktur in [il 1]-EK werden Eigenspannungen beobachtet, die
bei Bezug auf Xv,, mit denen von MO-EK vergleichbar sind. Bezogen auf die dullere Span-
nungsamplitude wird fiir die Wande maximal ein Verhéiltnis TER /Tas = 0,34 bei der grofiten
untersuchten Verformungsamplitude von Xy, = 6x107 erreicht, was im Vergleich zur PGB-
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Struktur mit 11F3R /T.s = 1,6 deutlich kleiner ist. Fir die versetzungsarmen Kanile liegt das
Verhiltnis TI];:R/TaS = -0,15 in der gleichen Grofenordnung wie fiir die PGB-Kanile mit
T}]::R /Tas = -0,2 und die versetzungsarmen Gebiete der [011]-Zellstruktur. Aus der groBten

gemessenen Eigenspannungsdifferenz At" = -54MPa ergibt sich mit dem I'-Faktor fiir PGB
wiederum ein Wert von A(Zy,) = 1,7x10°.

Die ausfiihrlichsten Untersuchungen an eckorientierten EK liegen fiir die Labyrinth-
struktur in [001]-EK vor (s. auch [174] und [208]). Bemerkenswert ist hier, dass ab einer
Verformungsamplitude von Xy, = 1x107 die Eigenspannungsbetrige in den versetzungs-
dichten Gebieten mit der Sattigungsspannungsamplitude T, linear zunehmen und zugleich
die Eigenspannungsbetridge in den PR abnehmen, so dass die Eigenspannungsdifferenz von
AtF = -20MPa konstant bleibt. Der Anstieg m der linearen Funktionen Tpr(Tas) und Tpr(Tas)
betrdgt im betrachteten Bereich der Verformungsamplituden fiir beide Strukturelemente m =
L,5.

Mit den berechneten mesoskopisch lokalen Spannungen kann nun gepriift werden, wel-
cher Zusammenhang zwischen den mesoskopisch lokalen Versetzungsdichten und Spannun-
gen nach zyklischer Verformung bei Raumtemperatur besteht. Aus den vorliegenden Resul-
taten folgt, dass fiir die DR aller Versetzungsstrukturtypen nédherungsweise eine gemeinsame
lineare Abhingigkeit der Wurzel aus der Versetzungsdichte (ppr)'’> von der lokalen Span-
nung Tpr in Analogie zu Gleichung (5.4) mit (pDR)”2 = Tpr/(0prHG) + (pO,DR)”2 gefunden
werden kann. Fiir die Versetzungsdichte (ppr)"? in den PR in Abhingigkeit von der lokalen
Spannung Tpy sowie fiir die Gesamtversetzungsdichte p'? in Abhingigkeit von der Siitti-
gungsspannungsamplitude T,s liegen die Abweichungen der Messwerte von einer linearen
Funktion weit tiber dem Messfehler, so dass kein physikalisch sinnvoller ,, Taylor-Typ*-
Zusammenhang fiir die PR und fiir die Gesamtversetzungsstrukturen vorliegt.
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Bild 5.25: Abhéngigkeit der Wurzel aus der Versetzungsdichte in den versetzungsdichten Gebieten DR von der
lokalen Spannung in den DR im Zugeckpunkt der mechanischen Hysterese fiir zyklisch verformte EK mit

unterschiedlicher Orientierung der Lastachse (®: MO-EK, B: [001]-EK; A: [011]-EK; V¥: [Il 1]-EK).

Aus dem linearen Fit der DR-Messdaten in Bild 5.25 erhélt man fiir opg = 0,2520,05 und
fiir popr = (lOiS)xlO13 m2 Fasst man wieder 1/+/py =1, als einen minimalen Abstand zwi-
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schen Versetzungen auf, die ohne Einfluss auf die duflere Schubspannungsanplitude bei
zyklischer Verformung in die Versetzungsstruktur eingebaut werden konnen, so ergibt sich
fiir die ,,mittleren* DR aller betrachteten Versetzungsstrukturtypen /ypg = (100£40)nm. Der
aus dem Anstieg der Messwertefunktion ermittelte Parameter opr liegt wieder im Bereich
der fiir eine Versetzungswechselwirkung nach Taylor erwarteten Gréenordnung fiir hetero-
gene Versetzungsanordnungen. Erstaunlich ist, dass sich in erster Ndherung fiir alle Verset-
zungsstrukturtypen eine Grofle /opr ergibt, die wieder etwa der minimalen Dicke verset-
zungsdichter Bereiche in Gleitrichtung entspricht, die sich nach zyklischer Verformung mit
geniigend groBen Verformungsamplituden einstellt. Es sollte an dieser Stelle betont werden,
dass unter Beachtung des Messfehlers fiir die DR keine lineare Abhéngigkeit zwischen
(ppr)"? und T, besteht, d.h. erst die Beriicksichtigung der mesoskopischen Eigenspannungen
gestattet eine Beschreibung des zyklischen Verformungsverhaltens der DR mit einer an das
Taylor-Modell angelehnten, fiir alle EK-Orientierungen einheitlichen Vorstellung.

Fiir das Verformungsverhalten der versetzungsarmen Gebiete scheint der Versetzungs-
strukturtyp bzw. die aktivierten Gleitsysteme sowie die Abgleitamplitude groBeren Einfluss
zu haben als fiir die versetzungsdichten Gebiete, so dass sich im Unterschied zu den DR fiir
die PR von MO- und eckorientierten EK im betrachteten Amplitudenbereich kein einheit-
licher Zusammenhang der Form (ppR)l/ 2 = Tpp/(0prbG) + (po’pR)“ ? finden ldsst. Dieses
Ergebnis stimmt iiberein mit den Erwartungen des von Pedersen diskutierten inclusion
substructure model [88]. Ein solches Verhalten deutete sich schon fiir die Kanidle in der
Matrix- und PGB-Struktur bei unterschiedlichen Verformungstemperaturen an (Bild 5.16
und Tabelle 5.6). Genauere Aussagen sind hier jedoch auf Grund der geringen Anzahl von
Messdaten insbesondere fiir [011]- und [111]-EK nicht moglich.

d) Strukturldngen und rontgenographisch bestimmbare Mikrostrukturparameter

Fiir die Beschreibung des Verformungsverhaltens der ermiidungstypischen Versetzungs-
strukturen im Fall von Einfachgleitung wurden bereits verschiedene Modellvorstellungen
diskutiert, die zu Voraussagen tiber Zusammenhinge zwischen den lokalen Spannungen und
Abmessungen mesoskopischer Strukturelemente fithren (s. z.B. 5.1.2.1 ¢). Fiir die in diesem
Abschnitt betrachteten EK unterschiedlicher Orientierung und unterschiedlicher Anzahl
aktivierter Gleitsysteme liegen bisher sehr wenige Untersuchungen vor, so dass kaum
Vergleichsmoglichkeiten bestehen.

=>» Messdaten

In einem ersten Schritt wird versucht, zunichst rein phdnomenologisch Abhédngigkeiten
zwischen den lokalen Spannungen in PR und DR und den Abmessungen dpr und dpy in
Richtung eines fiir die Versetzungsanordnung charakteristischen effektiven Burgersvektors
zu finden. Dazu wurden von allen Untersuchungsproben REM-Aufnahmen im Channelling-
Kontrast riickgestreuter Elektronen angefertigt und die mittleren Abstinde dpr zwischen
benachbarten versetzungsdichten Gebieten sowie die mittlere Dicke dpr der DR senkrecht
zur Lingsausdehnung der DR gemessen (s. Tabelle 9.4). Beispielsweise fiir MO-EK mit
PGB-Struktur entspricht dpr damit der Kanalweite dc und dpr der Wanddicke dy. Das Bild
5.26 zeigt die lokale Spannung Tpr und Tpr in PR und DR jeweils in Abhédngigkeit vom
Kehrwert von dpr und dpp.
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In Bild 5.26 a) und b) ist jeweils eine Ausgleichgerade eingetragen, die einer Gleichung
von folgendem Typ

; 1
Tpr =Tpk + BprGb N bzw. (5.11)
PR
__fric 1
Tpr =Tpr + PprGD . (5.12)
DR

entspricht. Diese Beziehungen sind analog zu der Gleichung (5.6), die fiir die Darstellung
der temperaturabhidngigen lokalen Schubspannung in den PGB-Kanélen in Abhédngigkeit von
1/dc unter Beriicksichtigung einer Reibungsspannung ™ benutzt wurde. Der von 1/d ab-
hingige Term beschreibt die Orowan-Spannung, die zum Ausbeulen einer Versetzung not-
wendig ist, die an Hindernissen im Abstand d gepinnt ist. Fiir die versetzungsarmen Gebiete
erscheint es natiirlich, dass die lokale (Flie3)spannung iiber eine Beziehung vom Typ der
Gleichung (5.11) beschrieben werden kann, da in den meisten physikalischen Modellen
angenommen wird, dass die plastische Verformung durch Bewegung von Versetzungen mit
vorrangig Schraubencharakter erzeugt werden sollte, die sich mehr oder weniger weit-
reichend zwischen den versetzungsreichen Gebieten ausbeulen. Die relativ grolen Abwei-
chungen von der linearen Funktion liegen noch im Rahmen des Messfehlers fiir die lokale
Spannung Tpg und die Abmessung dpr. Man erhilt eine Reibungsspannung von 13}{’ =34t
6) MPa und einen Parameter ffpr= (0,72 * 0,15). Dass auch ganz zwanglos fiir die lokalen
Spannungen Tpgr der DR eine lineare Abhdngigkeit von 1/ dpr vom Typ der Gleichung (5.12)
auftritt, tiberrascht jedoch. Es ergibt sich eine Reibungsspannung Tglﬁ = (46 = 7) MPa und
ein Parameter fpr = (0,59 % 0,08). Ein erster Versuch zur Interpretation dieser Ergebnisse
soll im Folgenden gegeben werden.
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Bild 5.26: Abhingigkeit der lokalen Spannung in PR und DR im Zugeckpunkt der mechanischen Hysterese
vom Kehrwert der Abmessungen von PR und DR in zyklisch verformten EK mit unterschiedlicher

Orientierung der Lastachse (®: MO-EK, B: [001]-EK; A: [011]-EK; V¥: [il 1]-EK).

=» Lokale Spannungen in den PR — Vergleich mit Modellaussagen

Fiir die PR liegt mit den Daten von fc = 1,79 + 0,05 und 75 (7=293K) = (12 + 1) MPa
fiir PGB-Kanile (Bild 5.6 a) bereits ein experimentelles Ergebnis vor, das mit dem Modell
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von Essmann und Differt [259] gut erklirt werden kann. Man muss jedoch bedenken, dass
die Bestimmung von (¢ und réﬁc fur PGB-Kanéle aus der Funktion t¢(1/dc) durch Variation

der Verformungstemperatur bei einem qualitativ von der Temperatur unabhingigen leitern-
artigen Versetzungsanordnungstyp mit vorrangiger Gleitung auf dem primiren Gleitsystem
ermdglicht wurde. Die aus den Daten in Bild 5.26 a) durch Mittelung {iber versetzungsarme
Gebiete mit unterschiedlicher Geometrie und unterschiedlicher Gleitsystemaktivitit bei
Raumtemperatur berechnete Reibungsspannung rﬁf}i{: ist wesentlich hoher als 75 (7=293K)

und der Parameter ffpr wesentlich geringer als fc. Dies zeigt deutlich, dass bei der Dis-
kussion des Verhaltens von Parametern in Abhingigkeit von der Spannung unbedingt zwi-
schen temperatur- und strukturell bedingten Effekten unterschieden werden muss. Die fol-
gende Diskussion soll sich insofern auf eine physikalisch begriindete Deutung des ,,mittle-
ren” PR-Verhaltens bei Raumtemperatur beschrianken.

Zunéchst kann festgestellt werden, dass sich weder f3pr noch Tfff}f stark dndern, wenn man

die duBere Spannungsamplitude T,s statt der, wegen der kleinen Druckeigenspannungen,
etwas geringeren lokalen Spannung Tpgr liber 1/dpgr auftriagt. Die Reibungsspannung erhohte
sich dadurch noch um 5MPa und der Parameter fpr wiirde 0,78 betragen, wobei die o.a.
Fehler erhalten bleiben. Wegen des hier verfolgten Grundkonzepts des 22Komponenten-
modells werden deshalb im Weiteren konsequent die lokalen Spannungen Tpg als die das
Verformungsverhalten bestimmenden FlieBspannungen betrachtet.

Zum zweiten zeigt sich, dass im Rahmen des Messfehlers bei Betrachtung der Messwert-
paare Tpr(1/dpr) fiir jeweils nur eine EK-Orientierung keine systematischen Zusammenhéange
nach Gleichung (5.11) mit orientierungsabhingigen Anstiegen und Absolutgliedern gefun-
den werden koénnen. Der Grund besteht vermutlich in der fiir einen Orientierungstyp nur sehr
begrenzten Anderung der mesoskopischen Abmessungen und lokalen Spannungen im unter-
suchten Verformungsamplitudenbereich, so dass die lineare Funktion in Bild 5.26 a) nur

durch die Mittelung iiber MO- und [011]-EK mit kleinen lokalen Spannungen und relativ
groflen PR-Weiten einerseits und [001]- und [il 1]-EK mit groflen lokalen Spannungen und
entsprechend geringen PR-Weiten andererseits gefunden werden kann.

Die GroBe der als Reibungsspannung bezeichneten Spannung rf}}f ist im Vergleich mit
der Sattigungsspannungsamplitude T,; insbesondere fiir MO- und [011]-EK hoch. Die physi-
kalische Bedeutung dieser Spannungskomponente entspricht jedoch nicht der aus der Ana-
lyse von Hystereseschleifen ermittelbaren Spannungskomponente mit gleicher Bezeichnung,
die in den Arbeiten von Cottrell [242] und KuhlmannWilsdorf und Laird [51] diskutiert, und
z.B. fir MO-Ni-EK von Bretschneider et al. [31] und von Dickson et al. [26] an Cu-
Vielkristallen gemessen wurde. Wihrend letztere Spannungskomponente immer proportional
mit der duBBeren Spannungsamplitude wéchst und etwa 0,25% der Spannungsamplitude aus-
macht, ist der hier betrachtete Anteil T{E}'{ unabhédngig von der duBeren

Sattigungsspannungs amplitude und stellt damit den bei Raumtemperatur allen EK-Orientie-
rungen gemeinsamen Spannungsamplitudenanteil dar, der unabhéngig von der Abmessung
dpr der mesoskopischen Strukturelemente ist. Wegen dieser Strukturabhingigkeit kann Tgfif
auch nicht unmittelbar mit der aus der Temperaturabhéngigkeit der lokalen Spannungen

bestimmten Spannungskomponente réﬁc (7=293K) fiir PGB-Kanile verglichen werden. Die
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Grofle von Tf}}f spricht dafiir, dass die Bewegung der Schraubenversetzungen in den PR

wesentlich durch Hindernisse beeinflusst werden sollte, deren Abstand deutlich geringer als
die PR-Weite ist. Bei den hier betrachteten EK-Orientierungen mit einer Anzahl » > 1 akti-
vierter Gleitsysteme konnten das Wechselwirkungen zwischen den Versetzungen unter-
schiedlicher Systeme in den PR sein.

Geht man von dem von Scattergood und Bacon [18] vorgeschlagenen Modell fiir die

S
oro

dem von 1/dpr-abhédngigen Spannungsanteil Aussagen iiber die Geometrie der Hindernisse
abgeleitet werden. Nach [18] gilt

Beschreibung der Orowan-Spannung 7. ., fiir eine Schraubenversetzung aus, so konnen aus

1 1 W
) =Gb————(In—+B%), 5.13
oro = Ob 5= I+ BY) (5.13)

wobei L der Hindernisabstand, w = (1/L + 1/D)" mit dem Hindernisdurchmesser D und B® =

0,6 eine versetzungstypabhingige Konstante ist. Setzt man 7., = Bpr Gb/dpr, erhdlt man mit

L = dpg und fpg = 0,72 fiir w= 3nm, was wegen dpr >>w etwa dem Hindernisdurchmesser
D entspricht. Nach den Ergebnissen der weak-beam Untersuchungen an MO-EK [44][231]
betrdgt bei Raumtemperatur die mittlere Dipolhohe h in den PR unabhingig vom
Versetzungs strukturtyp zwischen 3,9 und 4,5nm, die minimale Dipolh6he etwa 2nm. Es
konnte vermutet werden, dass Dipole mit solchen Hohen auch in Versetzungsstrukturen mit
mehr als einem aktiven Gleitsystem gebildet werden, und als Kandidaten fiir die, diesen
Spannungsanteil an Tpr verursachenden, Hindernisse betrachtet werden konnen. Damit
unterscheiden sich die Verformungsprozesse in den in diesem Abschnitt untersuchten
,mittleren PR bei Raumtemperatur deutlich von denen in den PGB-Kanélen in Abhéngig-
keit von der Temperatur, fiir die fc = 1,79 gefunden wurde, was bei Giltigkeit von
Gleichung (5.13) einem Hindernisdurchmesser in der Grofenordnung der gesamten PGB-
Wanddicke entspricht.

=>» Lokale Spannungen in den DR — Vergleich mit Modellaussagen

Im Weiteren sollen Vorschldge zur Interpretation der doch iiberraschenden linearen Ab-
héngigkeit zwischen Tpr und 1/dpr gegeben werden. Im Unterschied zu dem Verhalten der
PR besteht keine systematische Abhingigkeit zwischen T,; und dem Kehrwert der mesosko-
pischen Abmessung der DR, d.h. erst durch die Beriicksichtigung der mesoskopisch weit-
reichenden Eigenspannungen ergibt sich die lineare Messwertefunktion in Bild 5.26 b). Der
Reibungsspannungsanteil rg{g ist hoher als fiir die PR, was jedoch mit der wegen der Zug-
eigenspannungen insgesamt hoheren lokalen Spannung in den DR im Sinne eines Cottrell-
Stokes-Verhaltens interpretiert werden konnte.

Abgesehen von den Uberlegungen im Rahmen der LEDS-Theorie zur homogenen plasti-
schen Verformung in den versetzungsdichten Gebieten durch Dipolflippen wird in der Lite-
ratur die plastische Verformung der DR immer mehr oder weniger mit der Durchdringung
der DR durch von auflen kommende Schrauben- oder Stufenversetzungen verbunden (z.B.
[92][259]). Insofern liefern die hier gezeigten experimentellen Ergebnisse ggf. einen neuen
Ansatzpunkt fiir die geschlossene Modellierung des Verformungsverhaltens von DR und PR,
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ohne dass z.Z. abschlieBende Aussagen getroffen werden konnen. Es zeigt sich namlich, dass
die experimentellen Ergebnisse an Ni-EK unterschiedlicher Orientierung auch mit Voraus-
sagen nach dem von Héhner et al. [233] fiir PGB-Strukturen entwickelten Modell iiberein-
stimmen. Dort wird angenommen, dass in den PGB-Winden die FlieBspannung auf Grund
des Wirkens von pile-ups an der Grenze zwischen PGB-Kanal und -Wand erreicht wird.
Ausgehend von der Beziehung fiir den Spannungsverlauf t(x) im Abstand x vor einem pile-
up aus Stufenversetzungen und unter der Annahme, dass fir x=dy/2 die FlieBspannung
erreicht werden muss, ergibt sich die Gleichung

Tw =T¢ /j_c (5.14)
W

fiir den Zusammenhang zwischen den lokalen Spannungen in PGB-Wénden und -Kanilen
und den Abmessungen dy und dc. Das Bild 5.27 zeigt die Messdaten in einem ,,H&hner-
Plot“, in dem fiir T, und ¢ Tpr bzw. Tpg sowie fiir dyw und dc dpr bzw. dpy eingesetzt sind.
Die in Bild 5.27 eingezeichnete Ausgleichsgerade durch den Koordinatenursprung hat
einen Anstieg von 1,04+0,05. Damit verhalten sich bei Raumtemperatur die lokalen
Spannungen und mesoskopischen Abmessungen in unterschiedlichen Versetzungsstrukturen
genau so, wie man erwartet, wenn die Fliefspannung in den DR durch die Wirkung von pile-
ups erreicht wiirde. Es muss allerdings betont werden, dass die in Bild 5.27 enthaltenen
Spannungswerte aus den im entlasteten Zustand gemessenen Eigenspannungen berechnet
wurden, von denen Hihner et al. [233] annehmen, dass sie wegen der Auflosung der pile-ups
nach dem Entlasten verschwunden sind. Die Anordnung der fiir das Erreichen der Flie$3-
spannung in den DR verantwortlichen Uberschussversetzungen nach Entlastung sollte also
eher der in Einschlussndherungen angenommenen Verteilung entsprechen, was als ein Arte-
fakt der pile-up Anordnung im Eckpunkt der Hysterese interpretiert werden konnte.
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Bild 527: Abhingigkeit der lokalen Spannung Tz von der durch (afPR/a’DR)”2 normierten lokalen Spannung Tpr
(Hzhner-Plot nach [233]). (®: MO-EK, B: [001]-EK; A: [011]-EK; ¥: [111]-EK)

=>» Mesoskopische Strukturlingen und Abschneideradien

AbschlieBend in diesem Abschnitt soll die Abhédngigkeit der rontgenographisch
bestimmten Abschneideradien R.¢ fiir das Verzerrungsfeld in PR und DR von der dufleren
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Spannungsamplitude und ihr Verhéltnis zu den mesoskopischen Strukturldngen diskutiert
werden. Die Parameter R.gpr und Resrpr Wurden neben den lokalen Versetzungsdichten aus
der Analyse der Fourierkoeffizienten jedes einzelnen BBP ermittelt. Das Bild 5.28 zeigt die
Mittelwerte {iber die an einer EK-Probe in einem Verformungszustand in unterschiedliche
[Akl]-Messrichtungen erhaltenen Parameter in Anhéngigkeit von der
Sattigungsschubspannungsamplitude T;.
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Bild 5.28: Effektive Abschneideradien R pr (offene groe Symbole) und R.gpr (ausgefiillte grofle Symbole)
in Abhéngigkeit von der Séttigungsschubspannungsamplitude T, fiir Ni-EK unterschiedlicher Orientierung. (@®:

MO-EK, B: [001]-EK; A: [011]-EK; V¥: [Ill]—EK); zusdtzlich eingetragen sind die mesoskopischen
Strukturlingen dpy (offene kleine Symbole) und dpy (ausgefiillte kleine Symbole).

Man erhilt, dhnlich wie bei der Zugverformung, dass R.gpr mit wachsender Spannungs-
amplitude abnimmt. Anders gesagt nimmt die Reichweite des Verzerrungsfeldes der Verset-
zungsanordnungen in den PR mit wachsendem 7,5 ab.

Das Bild 5.28 enthilt neben den R0 -Werten auch die mesoskopischen Strukturldngen
dpr und dpr. Bis auf eine Ausnahme ([011]-EK bei 1, = 60 MPa) gilt fiir alle Versetzungs-
strukturtypen und Séttigungsspannungsamplituden dpr < Regrpr < 2 dpg, d.h. der dullere
Abschneideradius fiir das Verzerrungsfeld der begrenzt regellosen Versetzungsverteilung in
den PR hat wieder eine mesoskopische Dimension.

Fir die versetzungsdichten Gebiete wird wieder ein weitgehend von T, unabhéngiger
Wert R.irpr gefunden von im Mittel (140 £ 50) nm. Wie aus der Grafik ersichtlich, ist Regpr
immer kleiner oder hochstens gleich dpg, aber groBer als der mittlere Abstand /o pr zwischen
den ,,spannungsunwirksamen‘ Versetzungen aus Bild 5.25, der etwa 100 nm betrdgt. Wenn
man annimmt, dass R.s pr fiir die Ausdehnung einer ,,Elementareinheit* ermiidungstypischer
versetzungsdichter Gebiete in Richtung eines effektiven Burgersvektors steht, so ist bemer-
kenswert, dass R.spr nicht nur von der Verformungsamplitude und der zugehorigen Sétti-
gungsspannungsamplitude unabhéngig ist, sondern auch von der Anzahl aktiver Gleit-
systeme sowie von der Verformungstemperatur, da der fir PGB-Winde bei verschiedenen
Temperaturen gefundene Wert Ry w mit Regrpr ibereinstimmt.
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e) Rontgenographisch ermittelbare Mikrostrukturparameter in Kristalliten —mit
unterschiedlicher Orientierung zur Probenlastachse grobkristalliner Ni-Vielkristalle

Die in Kapitel 3.3.2.1 dargestellte Methode zur Auswertung von BBP an EK wird im Fol-
genden zur Gewinnung von Aussagen zu Mikrostruktur und Verformungsverhalten von ein-
zelnen Kiristalliten (single grains: SGs) unterschiedlicher kristallographischer Orientierung
beziiglich der Probenlastachse in grobkristallinen Ni-Vielkristallen eingesetzt. Dabei wird
eine Analyse von BBP vorgenommen, die nur durch Streuprozesse innerhalb eines Kristal-
liten entstehen.

=» Messdaten

Der mittlere Durchmesser d der untersuchten Kristallite betrdgt 250pum. Die zyklische
Verformung erfolgte mit konstanter Amplitude der plastischen Dehnung €,,= 1x107 bis zur
mechanischen Séttigung bei einer Spannungsamplitude 6,, = 197 MPa. Die Rontgenunter-
suchungen wurden nach Entlastung vom Zugeckpunkt der mechanischen Hysterese mit Hilfe
von Synchrotronstrahlung durchgefiihrt (s. 4.1.2). Das Bild 5.29 a) zeigt die ZSD-Kurven fiir
feinkristalline (d = 25pum) und grobkristalline Ni-VK-Proben, die ausgehend von einem
rekristallisierten, weitgehend spannungsfreien Zustand bei Raumtemperatur bis zur mechani-
schen Sattigung verformt wurden. Im Rahmen des Messfehlers stimmen die ZSD-Kurven fiir
beide KorngrofBen iiberein.

Wie die Messungen von Buque et al. [23] und Schwab et al. [99] zeigen, treten in MO-
und eckorientierten Kristalliten von fc Ni-VK die gleichen Versetzungsstrukturtypen wie in
entsprechend orientierten Einkristallen bei vergleichbarer Verformungsamplitude auf. Fiir
die rontgenographisch untersuchten SGs der cc Proben wurden die erwarteten Versetzungs-
strukturen im Channelling-Kontrast riickgestreuter Elektronen abgebildet (s. [199]) und
daraus der Volume nanteil fpg versetzungsdichter Gebiete ermittelt (Bild 5.29 b).
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Bild 5.29: a) Zyklische Spannungs-Dehnungs-Kurven bei Raumtemperatur fiir fein- (ausgefiillte Symbole) und
grobkristalline (offene Symbole) Ni-VK (Daten nach [23] und eigene Messwerte). Das groBere Symbol A
steht fiir die rontgenographisch untersuchte cc Probe. b) Volumenanteil fr versetzungsdichter Gebiete in EK
(ausgefiillte Symbole) und in SGs der cc Probe A (offene Symbole) mit unterschiedlicher Orientierung der

Lastachse in Abhéngigkeit von Xv,,. (8/0: MO-EK/SG, W/O: [001]-EK/SG; A/A: [011]-EK/SG; V/V/: [Il 1]-

EK/SG). Das eingesetzte stereographische Standarddreieck zeigt die kristallographische Orientierung der
Probenlastachse in den SGs.
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Wihrend fiir die EK-Messdaten die Scherdehnungsamplitude jeweils aus dem Schmid-
Faktor p berechnet wurde mit Xy,, = €/, wurde fiir die Daten der SGs in der
vielkristallinen Probe in Ubereinstimmung mit dem von Schwab und Holste [99]
modifizierten Taylor-Modell (MTM) die Scherdehnungsamplitude ermittelt iiber Xvy,, =
epaMSG. M€ ist der Taylor-Faktor fiir das SG, der von der kristallographischen Orientierung
des Korns zur Lastachse abhédngt und beispielsweise in [99] fiir das kristallographische
Standarddreieck berechnet wurde. Die in den Kristalliten gemessenen Werte fpr passen sich
bei diesem Vorgehen gut in die Amplitudenabhédngigkeit der Daten fiir die entsprechend
orientierten EK ein. Die Verwendung des Schmid-Faktors der SGs fiir die Xv,,-Berechnung
wiirde im Rahmen des Messfehlers nichts Grundsétzliches an dieser Feststellung &ndern.
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Bild 5.30: Abhingigkeit phénomenologischer Profilparameter von BBP vom Typ 311 fir MO- und
eckorientierte Ni-EK (ausgefiillte Symbole) und SGs (offene Symbole): (a) Halbwertsbreite B, (b)
Formparameter /" und (c) Asymmetrieparamter ¢}, von der Abgleitamplitude Xy, . (®/0O: MO-EK/SG, B/CJ:

[001]-EK/SG; A/A: [011]-EK/SG; V¥/V: [Il 1]-EK/SG). In a) und b) ist mit Pfeilen angedeutet, zu welchen

XY -Werten die SG-Messpunkte flir das MO- und das [Il 1]-SG bei einem genau dem EK entsprechenden
Verhalten verschoben werden miissten.

Wegen der einschriankend nur an einer Probenoberfldche (Oberflaichennormale senkrecht
zur Proben-Lastachse) ausfithrbaren Messung der BBP in den ausgewdihlten SGs unter-
schiedlicher Orientierung, mussten neben den sonst fiir EK-Untersuchungen gewéhlten
Reflexen vom Typ 311 zusétzlich weitere Reflextypen (220, 222, 400, 331) fiir die komplexe
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Analyse verwendet werden. Eine genaue Aufstellung iiber die jeweils 6 an einem SG gemes-
senen BBP enthélt [199]. Die Ermittlung des Tensors der kristallinen Eigenspannung in den
SGs konnte nicht wie urspriinglich geplant vorgenommen werden, da aus experimentellen
Griinden nicht sechs voneinander unabhidngige Messrichtungen untersucht werden konnten.

Die Darstellungen in Bild 5.30 zeigen fiir die SGs die phdanomenologischen Profilpara-
meter B, F und zs_a, die zundchst nur Mittelwerte iiber die vermessenen 311-Reflexe sind,
zusammen mit den EK-Daten aus Bild 5.20, in Abhingigkeit von Xvy,,. Die kompletten
Daten fiir alle BBP finden sich in [199].

Im Prinzip zeigt sich wieder eine gute Ubereinstimmung zwischen den EK-Messwerten
und den SG-Daten, wenn man sie mit dem MTM verkniipft. Unter der Annahme des MTM,
dass das SG-Verhalten dem von EK bei gleichem Xv,,-Wert entsprechen sollte, scheint es
allerdings so, dass die gemessene Halbwertsbreite und der Formparameter fiir das MO-SG
eher auf eine taitsdchlich groBere Abgleitamplitude als nach dem MTM berechnet, und fiir
das [il 1]-SG eher auf einen kleineren Xv,, -Wert als nach dem MTM bestimmten hindeuten.
Diese Tendenzen sind in Bild 5.30 a) und b) durch Pfeile gekennzeichnet. Die an SGs
gemessenen Profilasymmetrien passen im Rahmen des MTM und unter Beriicksichtigung
des Messfehlers fiir ¢, von £0,001° gut zu den bei EK gemessenen Werten.

=» Mesoskopisch heterogene plastische Verformung und Eigenspannungen — Vergleich mit
Modellaussagen

Aus der Analyse der Profilasymmetrie aller an einem SG gemessenen BBP wurde zu-
ndchst flir jedes Korn wieder die Anzahl n;,, aktiver Gleitsysteme mit mesoskopisch hetero-
gener plastischer Verformung nach dem Minimumprinzip fiir die Summe Sk (Gleichung
(5.9)) sowie der Parameter K ;i)(n nee) TUr jeden einzelnen Reflex ermittelt. Dieser verbindet

die mittlere mesoskopische Eigenspannung in den PR mit dem Asymmetrieparameter eines
BBP unter Beriicksichtigung des Braggwinkels %, nach Gleichung (3.84), woraus unter
Verwendung des aus den REM-Aufnahmen bekannten Volumenanteils fpg nach Gleichung
(3.85) auch die mesoskopische Eigenspannung der DR bestimmt werden kann. Fiir die
Ermittlung der Kontrastfaktoren C in elastisch isotroper Niherung, die zur Berechnung der
Versetzungsdichte aus den Fourierkoeffizienten eines BBP notwendig sind, wurde die
Anzahl ny von Gleitsystemen, auf denen Stufen- und Schraubenversetzungen zu gleichen
Anteilen vorkommen sollen, aus der minimalen Summe S¢ nach Gleichung (5.10) bestimmt.
Fiir die Kontrastfaktoren jedes einzelnen i-BBP gilt dann Cf,"}){ (ny) =C1()"I){ (ny) = [Ce(i) (ny) +

P ()2 =C? (ny).

Bei diesem Vorgehen erhélt man, dass fiir das MO-SG gilt n,; = ny = 6, fiir das [001]-SG
und das [il 11-SG gilt npe; = ny = 4 und fiir das [011]-SG ergibt sich 7, =2 und ny = 4. Das
kommt den Ergebnissen fiir das Verhalten der EK sehr nahe (vgl. Tabelle 9.3).

Die mesoskopisch lokalen Versetzungsdichten ppr und ppr sowie die mittlere Verset-
zungsdichte p fiir die SGs sind bereits in den Abbildungen Bild 5.23 a) und b) eingetragen.
Fiir alle vier Orientierungstypen liegen die SG-Werte fiir p sehr gut im Bereich der EK-

Daten. Fiir den Kristalliten mit der Orientierung [il 1] konnte man aus den ermittelten
Groflen von ppr und ppr vermuten, dass die mit dem MTM berechnete Abgleitamplitude
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27pa wahrscheinlich grofer ist, als die im Kristalliten tatséchlich aufgetretene (s. Pfeile in
Bild 5.23 b), wenn sich die Mikrostruktur im Korn so einstellt wie in einem Einkristall bei
entsprechender Amplitude. Fiir das MO-SG erhdlt man umgekehrt, dass zumindest die
Versetzungsdichte ppr groBer ist als fiir einen EK bei der zugehorigen Abgleitamplitude,
was darauf hindeuten konnte, dass die tatsdchliche Abgleitung im MO-SG grofBer ist, als
nach dem MTM erwartet. Diese aus dem Verhalten der Fourierkoeffizienten ermittelten
Ergebnisse entsprechen damit den Ergebnissen fiir die phanomenologischen Profilparameter
Bund F.

Mit Hilfe der fiir jedes BBP ermittelten Parameter K )(,i)(n nee ) Wurde jeweils die mesosko-

pische Schubeigenspannung 75y und ng in den PR und DR der SGs nach Entlastung vom

Zugeckpunkt der Hysterese berechnet (s. Tabelle 9.5) und in Bild 5.31 a) in Abhéingigkeit
von Xvy,, dargestellt. Beim Vergleich mit dem Verlauf der EK-Eigenspannungen stellt man
eine gute Ubereinstimmung fest. In Bild 5.31 b) sind zusitzlich die Werte der lokalen

Spannungen Ty, in den Kristalliten im Zugeckpunkt der Hysterese in Abhéngigkeit von der

MTM

Schubspannungsamplitude 7

(XY ,,) zusammen mit den entsprechenden EK-Kurven

Tioc(Tas) €ingezeichnet. Fiir die SG wurde die lokale Spannung nach dem MTM berechnet mit
+ ;\;[TM

Thoe = Tiee (X7 ) - Dabei ist Tal\fTM (Zy ) die Sittigungsschubspannungsamplitude,

die ein Einkristall gleicher Orientierung wie das Korn bei zyklischer plastischer Verformung
mit einer Abgleitamplitude Xvy,, erreichen wiirde. Dies setzt die Kenntnis der ZSD fiir MO-,
[001]-, [011]- und [il 1]-EK voraus [99].

Obwohl die so ermittelten mesoskopisch lokalen Spannungen in den SGs einer cc Ni-VK-
Probe ganz unterschiedlich ausfallen, liegt die Eigenspannungsdifferenz At°=15, -5, fiir

alle SG-Orientierungen im Bereich zwischen —16 und —22 MPa. Das konnte darauf hinwei-
sen, dass nach Gleichung (5.16) bei der gegebenen dulleren plastischen Dehnungsamplitude
€pa 1n allen SGs etwa gleich grofle Differenzen der plastischen Verformung zwischen PR und
DR auftreten.
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1E-4 1E-3 0.01 50 55 60 65 70 75 80 85
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Bild 5.31: Abhingigkeit der Schubeigenspannungen in PR (offene Symbole) und DR (ausgefiillte Symbole)
von Xv,, (a) sowie Abhéngigkeit der lokalen Spannung im Zugeckpunkt der mechanischen Hysterese in PR

(offene Symbole) und DR (ausgefiillte Symbole) von T, bzw. $MT™M (27 pa) (b) in EK (kleine Symbole) und

as
SG (vergroBerte Symbole) mit unterschiedlicher Orientierung. (®/O: MO-EK/SG, W/O: [001]-EK/SG; A/A:
[011]-EK/SG; ¥/V: [111]-EK/SG).
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Es ist sehr bemerkenswert, das die fiir SGs berechneten mesoskopischen Eigenspan-
nungen bzw. lokalen Spannungen sich in Abhédngigkeit von Xv,, bzw. T,s genauso verhalten,
wie es nach den Grundannahmen des MTM fiir EK erwartet werden kann und sich sehr gut

in die entsprechenden EK-Kurven einfligen. Wiirde man dagegen annehmen, dass sich in den

Sachs _

SGs eine Sittigungsschubspannungsamplitude 7,

Tioc( Tfs“hs) der SGs ein vollig anderes Verhalten der mesoskopischen Eigenspannungen als

Ol einstellte, so wiirden die Daten

in EK gleicher Orientierung bedeuten.

Auf Grund der vergleichsweise geringen Anzahl von REM-Aufnahmen der Versetzungs-
struktur in den SGs kann hier keine Diskussion tiber den Zusammenhang zwischen den
lokalen Spannungen und den mesoskopischen Strukturlingen gefiihrt werden. Hinsichtlich
der Relationen zwischen den beobachteten mesoskopischen Strukturlingen dpr sowie dpr
und den rontgenographisch ermittelten effektiven Abschneideradien R.ppr SOWi€ Regrpr
(Tabelle 9.5) ldsst sich feststellen, dass R.spr Wie fiir EK unterschiedlicher Orientierung (s.
Bild 5.28) wieder in der GroBBenordnung von dpy liegt. Fiir die versetzungsdichten Gebiete
gilt ebenfalls wieder wie fiir EK R.pr < dpr, wobei der Abschneideradius dabei eher der
Dicke der kondensierten Versetzungs- Winde als der lockeren Versetzungs-Biindel entspricht
und wie bei EK in der Gréenordnung von etwa 100nm liegt.

Die insgesamt gute Ubereinstimmung zwischen den hier vorgelegten rontgenographi-
schen Messdaten und den Vorhersagen des modifizierten Taylor-Modells fiir eine mittlere
Amplitude der plastische Dehnung €,, kann jedoch nicht vollstindig sein, da beispielsweise
fiir die Berechnung des Taylor-Faktors M fiir das SG, der die Abgleitsumme XYpa = epaMSG
im Korn bestimmt, angenommen wird, dass immer 5 unabhéngige Gleitsysteme mit unter-
schiedlichem Beitrag zur plastischen Verformung aktiviert werden, wéhrend sich aus der
oben diskutierten Methode der Auswertung der BBP fiir jeden Orientierungstyp eine unter-
schiedliche Anzahl jeweils gleichmaBig betétigter Gleitsysteme ergab.

5.1.2.3 Zum Verhalten rontgenographisch bestimmbarer Mikrostrukturparameter innerhalb
eines mechanisch stabilisierten Lastzyklus

a) Mittlere mesoskopisch lokale Eigenspannungen

In diesem Abschnitt werden aus dem Verhalten des Asymmetrieparameters im Lastzyklus
Aussagen iiber die Anderung der mittleren mesoskopischen Eigenspannungen von PR und
DR in PGB- und Labyrinthstruktur abgeleitet. Der Analyse des Verlaufs von 0,(y,) im
Zyklus nach den Gleichungen (3.78) bis (3.85) gemil3 des Auswertekonzepts in 3.3.2.1 liegt
hier das 2-Komponentenmodell [73] fiir das Verformungsverhalten der mesoskopischen
Volumenelemente zugrunde.

=> PGB-Struktur

Das Bild 5.32 zeigt sig(K,)U.(Y,), womit das Vorzeichen der jeweils zugehorigen K-
Faktoren beriicksichtigt wurde, sowie die aus dem Asymmetrieparameter und dem Volw
menanteil fy der Winde ermittelten Schubeigenspannungen T und T°c in den PGB-
Winden und -Kanédlen nach Entlastung von verschiedenen Punkten im Zyklus bei Raum-
temperatur.
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Bild 5.32: Abhéngigkeit des tiber 3 Reflexe vom Typ 311 gemittelten Asymmetrieparameters ,, multipliziert
mit dem Vorzeichen der zugehdrigen K,-Orientierungsfaktoren, von der plastischen Scherdehnung vy, im
Lastzyklus fir MO-EK (a), Verhalten der mittleren mesoskopischen Schubeigenspannungen "y und T°c in
PGB-Winden (A) und -Kanilen (A) nach Entlastung von verschiedenen Punkten im Verformungszyklus (b);
die Richtung des Durchlaufens der Eigenspannungs-Hysteresen ist durch Pfeile gekennzeichnet.

Die Asymmetrie der BBP nimmt vom Druckeckpunkt ausgehend ab, wechselt das Vor-
zeichen und nimmt dann wieder zu, bis sich nach einer plastischen Scherdehnung v," ein
konstanter Wert 9, einstellt. Vom Zugeckpunkt ausgehend kehrt sich das Verhalten genau
um. Ein elastisch - ideal plastisches Verformungsverhalten der beiden Komponenten voraus-
gesetzt, kann dieses Verhalten U,(Y,) damit erkldrt werden, dass sich in jedem Halbzyklus
die DR im Mittel zunéchst rein elastisch verformen und auf Grund der plastischen Verfor-
mung der PR die Abgleitdifferenz Ay,, damit nach Gleichung (2.3) die inneren Spannungen
und somit auch 1, stetig zunehmen, bis die FlieBspannung auch in den DR erreicht wird,
womit dann Ay, und damit ¥, konstant bleiben. Das Verhalten der daraus ermittelten mittle-
ren mesoskopischen Schubeigenspannungen von PGB-Winden und -Kanélen im Lastzyklus
hat dann die in Bild 5.32 b) abgebildete Hystereseform. (Man beachte den entgegengesetzten
Durchlaufsinn der Kurven!). Diese experimentellen Ergebnisse fiir die PGB-Struktur sind in
voller Ubereinstimmung mit den Aussagen des 2-Komponentenmodells nach Mughrabi (z.B.
[731079D.

Die fiir das Erreichen der FlieBspannung in den DR notwendige dulere Scherdehnung v,"
kann aus dem Zyklusverhalten des Asymmetrieparameters in Bild 5.32 abgelesen werden. Es
ist bemerkenswert, dass demnach in einem Eckpunktkoordinatensystem der mechanischen
Hysterese (maximale plastische Dehnung 2y, in jedem Halbzyklus) die Flie3spannung in
den PGB-Winden bereits nach einer plastischen Dehnung von 7, = 7,, erreicht wird. Wegen
des geringen Verfestigungskoeffizienten in dem nachfolgenden Teil der Hysterese steigt die
duflere Spannung bei den betrachteten groBen Verformungsamplituden danach nur noch
geringfligig an [30],[32]. Man erhélt allgemein die Abgleitdifferenz Ay, zwischen PR und
DR aus

T 5.15
70 o) 1)
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Den Ansatz von Eshelby [59] fiir eine Einschlussndherung nutzend, kann die maximale
Eigenspannungsdifferenz At" = 1% - T'pr zwischen PR und DR im Lastzyklus mit der
Differenz Ay, = Yper - Ypor der Abgleitungen in versetzungsarmen und versetzungsreichen
Gebieten korreliert werden iiber

At" =-GTAy,, (5.16)
wobei I" der sog. Akkommodationsfaktor ist.

Sind wie hier AT" und AY, unabhingig voneinander ermittelt, kann der Akkommodations-
faktor I" nach Gleichung (5.16) berechnet werden. Fiir PGB bei Raumtemperatur mit At" =
90MPa , v, = 5x10” und fpr = 0,11 ergibt sich T = 0,43 (vgl. [174]). Dies ist in guter
Ubereinstimmung mit dem nach dem Eshelby-Modell fiir Ellipsoid-Einschliisse erwarteten
Wert fiir PGB bei Raumtemperatur, der von Héahner et al. [233] mit "= 0,38 angegeben
wird.

Im Folgenden soll gezeigt werden, dass sich im Rahmen einer kontinuumsmechanischen
Betrachtung aus der rontgenographisch bestimmten, maximalen Eigenspannungsdifferenz
AT" zwischen PR und DR im Zyklus Aussagen iiber die Heterogenitit der plastischen
Verformung von PGB-Kanilen und Winden ableiten lassen. Nimmt man zusitzlich an, dass
die Abgleitamplitude 7,,**(7) am Plateauende der makroskopisch einheitlichen Abgleitung
der PGB-Struktur entspricht (d.h. man sieht ab von allen Effekten der tempordren Aktivitit
einzelner PGB [210][211]) mit ,,** = fwYpaw + (1- fw) Ypac, SO erhilt man fiir die lokale
Abgleitamplitude ¥,,c in den Kanilen

E
YpaC:’Ypa**_fWAGLF' (517)

Im analogen Ausdruck fiir die Abgleitamplitude Y,,w der Winde ersetzt man in (5.17) fw
durch (fw-1).

Da sich qualitativ die geometrische Anordnung der Versetzungen in der PGB-Struktur
nicht wesentlich mit der Temperatur dndert und die Wanddicke sogar fiir alle Temperaturen
konstant ist [44][231], wird angenommen, dass auch T" weitgehend unabhingig von der
Temperatur ist.

Die folgende Tabelle 5.7 fasst die unter dieser Voraussetzung erhaltenen Ergebnisse der
Berechnung mesoskopisch lokaler Abgleitamplituden fiir die PGB-Struktur in Abhéngigkeit

von der Temperatur zusammen.

Tabelle 5.7: Abgleitamplituden ,,c und 7,,w fiir Kanile und Winde in PGB-Strukturen in Abhingigkeit von
der Temperatur

T(K) | G(GPa) fv | Tea™* [232] | AT (MPa) | AY, (107 | Yoaw (107) | Ypac (107) | Yoac Mpaw
[44][231]

77 81 0,22 0,024 115 33,0 21,4 24,7 1,15

293 75 0,11 0,012 90 27.9 9.5 12,3 1,29

600 63 0,045 | 0,0047 20 7.4 4.0 4,7 1,18

750 56 0,025 | 0,0031 20 83 23 3.1 1,36
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Das Bild 5.33 zeigt grafisch das Verhalten von ,,c, Ypaw und Ay, in Abhéngigkeit von der
Temperatur. Selbst bei tiefen Temperaturen tragen die PGB-Winde wesentlich zur plasti-
schen Verformung bei. Mit steigender Temperatur, d.h. mit abnehmender Amplitude 7,,**
fiir das obere ZSD-Plateauende, nimmt auch die Abgleitdifferenz Ay, wie erwartet ab. Es ist
Jedoch bemerkenswert, dass das Abgleitamplitudenverhiltnis Y,ac / Ypaw nahezu unabhingig
von 7 ist und im Mittel 1,25 betrégt. Dies ldsst vermuten, dass die Plastizierungsvorgénge in
PGB-Kanélen und - Wianden nicht unabhingig voneinander ablaufen.
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Bild 5.33: Abgleitamplituden 7,,c und Y,,w in PGB-Kanélen und —Winden, Abgleitamplitudendifferenz Ay,
sowie —Verhiltnis Y,,c /Y..w in Abhéngigkeit von der Temperatur.

= Labyrinthstruktur

Fir die Labyrinthstruktur wurden ebenso wie fiir die PGB-Struktur Messungen des
Asymmetrieparameters im Lauf des Verformungszyklus ausgefiihrt. Das Bild 5.34 zeigt den
iiber vier Reflexe vom Typ 311 gemittelten Parameter sig(K,) U, in Abhéingigkeit von Xv,.
Man kann wieder, wie fiir die PGB-Struktur in Bild 5.32 markiert, aus der, bis zur Séttigung
von ¥, im Zyklus erreichten Abgleitung Xvy,", die Abgleitdifferenz A(Xy,) zwischen PR und
DR nach Gleichung (5.15) berechnen.
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Bild 5.34: Abhéngigkeit des iiber 4 Reflexe vom Typ 311 gemittelten Asymmetrieparameters ¥,, multipliziert
mit dem Vorzeichen des zugehorigen K,-Orientierungsfaktors, von der plastischen Scherdehnung Xy, im
Lastzyklus fiir [001]-EK fiir zwei Verformungsamplituden Xy, =1x10" (groBe Symbole) und Y = 2x10°
(kleine Symbole); offene Symbole: Zughalbzyklus, ausgefiillte Symbole: Druckhalbzyklus (nach [174]).
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Fiir die beiden Verformungsamplituden in Bild 5.34 erhilt man A(Xy,) = 2,5x10™ sowohl
fir Xvp, = 1x10™ mit fpr = 0,6 als auch fiir XVpa = 2x107 mit fpr = 0,4. Die Abgleitdifferenz
fiir Labyrinthstruktur liegt damit in der gleichen GréBenordnung wie fiir die PGB-Struktur
mit AXy,) = 2,8x10” und konnte als ein maximaler Wert fiir ermiidungsinduzierte Verset-
zungsanordnungen aufgefasst werden.

Aus der unabhingig voneinander bestimmten Abgleitdifferenz A(Zv,) und der Eigenspan-
nungsdifferenz At" ergibt sich entsprechend Gleichung (5.16) formal ein Akkommodations-
faktor I" = 0,11 fur die betrachtete Labyrinthstruktur. In der Literatur liegen dafiir keine
vergleichbaren experimentellen Werte vor. Die Kleinheit von I' deutet darauf hin, dass die
plastische Verformung in einer Labyrinthstruktur nicht durch eine Parallelschaltung von PR
und DR beschrieben werden kann. Fiir Verformungsamplituden Xv,, > 2x107 sollte aller-
dings wegen der Sattigung von ¥, im Zyklus die FlieBspannung auch in den versetzungs-
dichten Gebieten erreicht werden.

b) Spektren mesoskopischer Eigenspannungen

Den Abschluss der rontgenographischen Untersuchungen an EK sollen Ergebnisse tiber
das Verhalten von Breite und Form der BBP in einem mechanisch stabilisierten Lastzyklus
bilden. Daraus lassen sich Informationen iiber die Anderung des Spektrums der mesoskopi-
schen Eigenverzerrungen und -spannungen von PR und DR gewinnen. Der Analyse des
Verlaufs von f3(7y,) im Zyklus nach Gleichung (3.77) gemil3 des Auswertekonzepts in 3.3.2.1
liegt hier das statistische mesoskopische Zyklusmodell nach Holste und Burmeister
([81][82]) fiir das Verformungsverhalten der mesoskopischen Volumenelemente zugrunde.

Das Bild 5.35 zeigt exemplarisch fiir einen MO-EK mit vorrangig PGB-Struktur sowie
bei zwei Verformungsamplituden fiir einen [001]-EK mit Labyrinthstruktur die Abhéngig-
keit der Halbwertsbreite B und des Formparameters /' von der Abgleitung v, im Zyklus nach
Entlastung. B und F' sind wieder Mittelwerte tiber die Profilparameter, die an BBP vom Typ
311 an einer Probenseitenfliche mit einer Normalen senkrecht zur Probenlastachse gemessen
wurden. Unabhéngig von der EK-Orientierung ist B generell maximal nach Entlastung von
den Eckpunkten der mechanischen Hysterese und minimal jeweils nach Verformung um
ungefihr v,,/2 (groBe Verformungsamplituden) bis zu 7, (d.h. y,= 0 bei kleinen Verfor-
mungsamplituden) in jedem Halbzyklus, bezogen auf ein Eckpunkt-Koordinatensystem. Fiir
den Formparameter F gilt umgekehrt, dass er nach Entlastung von den Eckpunkten generell
minimale, und dann ungefihr nach einem Viertelzyklus maximale Werte annimmt.

Die Anderung der Profilbreite im Zyklus betrigt demnach zwischen 10 und 15% bezogen
auf die maximale Breite B,y Da die Anderung von F(y,) gerade gegenldufig zu der Ande-
rung von B(Y,) erfolgt, ist die Anderung der Integralbreite 8 = FB im Zyklus noch geringer
als die der Halbwertsbreite, jedoch zeigt sich qualitativ fiir (7y,) das gleiche Verhalten wie
fir B(Y,). Damit kann aus der maximalen und minimalen Integralbreite Sy und S, der
BBP im Verformungszyklus das mittlere mesoskopische Eigenverzerrungsquadrat <Ag, > in
Messrichtung nach Entlastung von den Eckpunkten der mechanischen Hystereseschleife
entsprechend Gleichung (3.77) abgeschitzt werden. Dabei wird vorausgesetzt, dass sich die
Anderung der Profilbreite allein auf die Anderung des mesoskopischen Eigenverzerrungs-
anteils zurtickfiihren 14asst und die mesoskopischen Strukturelemente als KSB wirken, deren
mittlere Eigenverzerrung in Messrichtung die Lage der zugehorigen Partialprofile bestimmt.
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Bild 5.35: Abhéngigkeit der Halbwertsbreite B (a), (b) und des Formparameters F' (c), (d) von der plastischen
Scherdehnung v, im Verformungszyklus nach Entlastung. (MO-EK: (a), (c); [001]-EK: (b), (d)). Die offenen
Symbole stehen fiir Messwerte im Zughalbzyklus, die geschlossen fiir den Druckhalbzyklus. In (b) und (d)
gelten die groBeren Symbole fiir die Scherdehnungsamplitude ypa=lx10’3, die kleineren fiir y,, = 2x107. In (a)
ist eine schematische duBlere o-g,-Hystereseschleife eingefiigt, die die Versuchsfithrung beim Entlasten
veranschaulichen soll.

Das Bild 5.36 a) zeigt <Ae/>'"? in Abhingigkeit von 2Ypa fiir MO-EK mit mesoskopisch
heterogener Verformung auf dem priméren Gleitsystem und fiir EK, die eine mesoskopisch
heterogene plastische Verformung auf verschiedenen Gleitsystemen (multiple slip: MS)
aufweisen. Der Anteil dieser mesoskopisch weitreichenden Eigenverzerrungsspektren an der,
in EK ausschlieBlich durch Verzerrungen verursachten, Verbreiterung des Gesamtprofils
betragt fiir beide EK-Orientierungen und die betrachteten Verformungsamplituden etwa 10 —
15%.

Aus der GroBe <Ag,>>, die ein MaB fiir die Breite des sich im Lastzyklus auf- und wieder
abbauenden mesoskopischen Eigenverzerrungsspektrums in Messrichtung ist, kann das
mittlere mesoskopische Schubeigenspannungsquadrat <( A7E)>> berechnet werden. Dazu
muss zundchst wieder aus der Profilasymmetrie von BBP in unterschiedliche Messrich-
tungen die Anzahl ny,, aktiver Gleitsysteme mit mesoskopisch heterogener plastischer Ver-
formung nach dem Minimumprinzip fiir die Summe S (Gleichung (5.9)) bestimmt, und dar-
aus der Parameter K ;i)(n o) fUr jede i-te Messrichtung berechnet werden (s. Tabelle 9.6).
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Aus der Anderung der Integralbreite innerhalb eines Verformungszyklus in Messrichtung i
lasst sich dann letztlich <( At 2 )>> abschitzen zu

2

< (Aff))z >=
()2
(k)

<(Ag,)* >. (5.18)

Es muss hier nochmals betont werden, dass erstens bei dieser Abschédtzung angenommen
wird, dass die mesoskopischen Eigenverzerrungsbeitrdage am Punkt mit minimaler Integral-
breite innerhalb des Verformungszyklus alle gleichzeitig verschwinden und maximal an den
Eckpunkten sind, in denen die Integralbreite maximal ist. Zum zweiten wird in Uberein-
stimmung mit den Leitfihigkeitsmessungen an Ni-EK [69] vorausgesetzt, dass sich im
mechanisch stabilisierten Lastzyklus die Versetzungsdichten in PR und DR nicht dndern, so
dass sich nur die Lagen, nicht aber die Form der den mesoskopischen Strukturelementen
zuzuordnenden Partialprofile im Zyklus &dndern. Mit diesen Annahmen wird die Breite des
mesoskopischen Eigenspannungsspektrums sicher unterschitzt, da die Rechnungen in
[81][268] zeigen, dass <( Ar£ )>> im Lastzyklus zwar ein Minimum annimmt, aber nicht

Null wird, so dass der Beitrag der mesoskopisch weitreichenden Eigenverzerrungen zur
Breite des Messprofils sicher noch gréBer ist. Die Tabelle 9.6 im Anhang enthélt Daten, die

zur Bestimmung der in Bild 5.36 b) dargestellten Werte <( Az} y>!"2 der Wurzel aus dem

mittleren mesoskopischen Eigenspannungsquadrat erforderlich sind.
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Bild 5.36: Abhingigkeit der Wurzel aus dem mittleren mesoskopischen Eigenverzerrungsquadrat <Ae,”>'" in

Messrichtung (a) und der Wurzel aus dem mittleren mesoskopischen Schubeigenspannungsquadrat <(At®,,)>>"?

(b) von der plastischen Scherdehnungsamplitude Xy,, fir MO-EK(®) und EK mit MS (m).

Im betrachteten Bereich der Verformungsamplituden nimmt das mittlere mesoskopische
Eigenspannungsquadrat mit Xv,, zu. Die rms Schubeigenspannungen in MO-EK und in EK
mit MS haben dabei etwa gleiche GroBenordnung, d.h. die Breite des mesoskopischen
Eigenspannungsspektrums ist fiir die betrachtete PGB- und Labyrinth- Versetzungsstruktur
bei gleicher Verformungsamplitude etwa gleich.

Grobe Aussagen liber die Form des mesoskopischen Eigenspannungsspektrums liefert der

2>l/2

Vergleich der experimentell ermittelten Werte <( A7) ) mit den rms Eigenspannungen

<(ATE y)? >'"?, die man erhilt, wenn sich die mesoskopischen Strukturelemente im Sinn
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eines reinen 2-Komponentensystems verhalten wiirden, d.h, wenn die mesoskopische Eigen-
spannung in allen PR und DR jeweils gleich gro3 wire. Fiir diesen Fall ergibt sich

2
<(ATh i )* >'2= \/(fPR $ PR E Y2 (5.19)
fDR

Wie aus Tabelle 9.6 ersichtlich, liegt <(Ar> )12 das im Rahmen des statistischen

Zyklusmodells aus der Anderung der Profilbreite im Zyklus berechnet wurde, fiir alle unter-
suchten Verformungsamplituden und Kiristallorientierungen immer deutlich iiber

1/2

<(ATE,)* >'?, was im Rahmen des 2-Komponentenmodells aus der Asymmetrie des

Profils nach Entlastung vom Zug- und Druckeckpunkt der mechanischen Hystereseschleife
ermittelt wird. Dies bedeutet, dass das 2-Komponentenmodell zwar wesentliche Eigen-
schaften des Verformungsverhaltens der mesoskopisch heterogenen Versetzungsstrukturen
richtig beschreibt, man jedoch fiir genauere Beschreibungen beispielsweise der Form der
mechanischen Hystereseschleife das breite Spektrum der mesoskopisch heterogenen
Verformung berticksichtigen muss.

5.2 Feinkristalline Vielkristalle

Alle in diesem Kapitel dargestellten Ergebnisse der Analyse von BBP an feinkristallinen
(fc) Ni-Vielkristallen wurden an Proben erhalten, die im Ausgangszustand nach der
Rekristallisationsglithung eine mittlere KristallitgroBe von 25 um bei statistisch regelloser
Verteilung der Kristallitorientierungen aufweisen und weitgehend spannungsfrei sind. Die
plastische Verformung der Proben erfolgte im symmetrischen Zug-Druck-Versuch bei
Raumtemperatur mit mittleren Verformungsgeschwindigkeiten von € =0,5x107s! bis zum

Erreichen der Stabilisierung der mechanischen Eigenschaften (mechanische Sittigung). Die
Zyklische Spannungs-Dehnungskurve sowie die Volumenanteile versetzungsdichter Gebiete
in Abhidngigkeit von der Verformungsamplitude €,, sind bereits in Bild 5.29 gezeigt
worden. In der vorliegenden Arbeit steht damit fiir fc VK vor allem die Diskussion der
Abhingigkeit rontgenographisch ermittelbarer Charakteristika der Mikrostruktur und des
Verformungsverhaltens von der plastischen Dehnungsamplitude €,, sowie von der plasti-
schen Dehnung €, im Lastzyklus im Vordergrund.

5.2.1 Mittlere weitreichende Eigenspannungsbeitrige auf makroskopischem,
kristallinem und mesoskopischem Strukturniveau

Aus der Untersuchung der Verschiebung von BBP, die an fc Ni-VK nach zyklischer
plastischer Verformung mit €,, = 3x10™, 1,4x107 und 1,5x10°° gemessen wurden, soll ver-
sucht werden, Aussagen iiber makroskopische, mittlere kristalline und mesoskopische
Eigenverzerrungs- bzw. -spannungsbeitrige in diesem Verformungsamplitudenbereich zu
gewinnen. Das Bild 5.37 a), d), g) zeigt fiir die genannten Verformungsamplituden die Ver-
schiebung AUp des Profilpeaks von BBP vom #Xkl-Reflextyp 311, 331 bzw. 420 in Abhén-
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gigkeit von der durch sin®y bzw. sinn gekennzeichneten Messrichtung n (Winkeldefinition
vgl. Bild 3.1). Die Rontgenmessungen wurden nach Entlasten der Proben vom Zugeckpunkt
der mechanisch stabilisierten Hysterese durchgefiihrt.

Dariiber hinaus zeigt das Bild 5.37 die numerisch berechneten Parameter <k, >* =
-180°tany<K,>*/m und < K, >*=-180°tan®<K,>*/m fiir die bei der Messung der Profil-
peakverschiebung verwendeten hkl/-Reflextypen und n-Messrichtungen. Dabei beschreibt
<K, >* (s. Gleichung (3.95)) den Beitrag der mittleren Kristalliteigenverzerrungen in den
rontgenographisch selektierten Kristalliten zur Profilverschiebung, wihrend <k >* (s.

Gleichung (3.102)) proportional ist zum mittleren Beitrag der PR-Eigenverzerrungen in den
rontgenographisch selektierten Kristalliten zur Verschiebung des Profilpeaks. Die Berech-
nung dieser Parameter erfolgte numerisch auf der Grundlage der unter 3.3.2.2 erlduterten
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Bild 5.37: Profilpeakverschiebung AUp nach zyklischer plastischer Verformung mit €, = 3x10™ (a), 1,4x107
(d) und 1,5x107 (g) in Abhingigkeit von sinzw (a,d) bzw. sin™n (g) fur Reflexe vom Typ 311 (a), 331 (d) und

420 (g) (nach Daten in [269], [96], [270]). Die Bilder b), e) und h) zeigen den Faktor < K; >* in
Abhéngigkeit von sin2\|1 (b,e) bzw. sin’n| (h) fiir Reflexe vom Typ 311 (b), 331 (e) und 420 (h) (nach Daten in
[270][271]). Die Bilder c), f) und i) zeigen den Faktor < K :u > * in Abhingigkeit von sin2\|f (c,f) bzw. sin’n (1)
fiir Reflexe vom Typ 311 (c), 331 (f) und 420 ().

Die experimentell gemessene Peakverschiebung weist vor allem fiir Reflexe vom Typ 311
und 331 einen tiber den Messfehler hinausgehenden nichtlinearen Verlauf in Abhéngigkeit
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von sin’y auf. Fiir eine komplexe Bestimmung der Tensoren der makroskoplschen mittleren

kristallinen und mesoskopischen Eigenverzerrungsbeitrige in den PR Aer, <A8v >* und

< A€ opr >* nach Gleichung (3.96) liegen jedoch pro Verformungszustand zu wenige Mess-
punkte vor. Es wird deshalb hier nur gepriift, ob die gemessenen Peakverschiebungen jeweils
allein durch makroskopische, kristalline oder mesoskopische Eigenverzerrungsbeitrage
hervorgerufen werden konnten.

a) Makroskopische Eigenspannungen

Da keine Aufspaltung der ASp(sin®y)- bzw. AOp(sin™m)-Messwertkurven vorliegt, kann
man im einfachsten Fall annehmen, dass ein zweiachsiger Eigenspannungszustand mit den
makroskopischen Eigenspannungen 6; und oy, parallel zur x- bzw. y-Probenachse im rontge-
nographisch untersuchten Oberflichenbereich vorliegt (s. 3.2.1 b). Dann miissten sich die
Messdaten durch lineare Messwertfunktionen anfitten lassen. Da die Eindringtiefe der Ront-
genstrahlung groBenordnungsméBig 10 um betrigt, wiirden die rontgenographisch ermittel-
ten Spannungen etwa fiir die oberste Kornschicht der Probe gelten. Die Spannungen kdnnten
z.B. durch ein unterschiedliches Plastizierungsverhalten von oberflachennahen und innen-
liegenden Kristalliten verursacht werden.

Entsprechend Gleichung (3.24) kann dann die gemessene Peakverschiebung Adp(sin’y)
fir n = 0 durch die Funktionen

AV = AYp = my, sin” y +n,, mit

180°t 180°¢ (5.20)
_ 180T g o und -y =120 g (6, o),
T 2 b4
und Adp(sin™n) durch
Ay =Ap =my sin® 1 + n, mit
180° tan 9, )
my, = TOE S, (o — 0'1)811’12 ¥ und (5.21)
180°tan ¢, 1

= —[2 S$,0sin 1//+S1(O'1 +0)]

n
n T

beschrieben werden, wobei S; und S,/2 die hkl-abhingigen sogenannten rontgenelastischen
Konstanten sind, die die elastische Anisotropie beriicksichtigen. In der Einschlussndherung
nach Kroner ist fiir 311-, 331- und 420-Reflexe in Ni -S; = 1,59, 1,24 bzw. 1,56 sowie S,/2 =
6,55, 5,59 bzw. 6,49 in Einheiten von 10™'*Pa’! [272].

Néhert man die Messwertkurven durch die o.a. Fitfunktionen an, so erhélt man folgende
Ergebnisse:

Tabelle 5 .8: Zur Interpretation der Profilpeakverschiebung mit makroskopischen Eigenspannungen

7 3 3
| €pa 3x10 1,4x10 1,5x10
hkl 311 331 420
o; (MPa) 77 £65 25 £25 -27+8
oy (MPa) 39 £100 26 £43 6+11
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Es ist offensichtlich, dass zumindest fiir die Messwertkurven von 311- und 331-BBP
wegen des groflen Fehlers keine sinnvollen Angaben tiber makroskopische Eigenspannungen
getroffen werden konnen, wenn diese allein die beobachtete Profilverschiebung hervorrufen
sollten. Dartliber hinaus unterscheiden sich die fiir etwa gleiche Verformungsamplituden
erhaltenen Eigenspannungen o) aus Reflexen vom Typ 331 von denen aus Reflexen vom
Typ 420, fiir die die Fehler durch Abweichungen vom linearen Funktionsverlauf klein sind,
durch ihr Vorzeichen, was sich ebenfalls kaum physikalisch interpretieren ldsst. Selbst unter
Berticksichtigung der angegebenen Messfehler fiir die Peakverschiebung scheint es daher
sehr unwahrscheinlich, dass makroskopische Eigenspannungen allein fiir das Verhalten der
AVOp-Messwerte bei ermiideten fc Ni-VK verantwortlich sind. Fiir die weiteren Betrach-
tungen wird daher zundchst vereinfachend angenommen, dass keine makroskopischen
Eigenspannungen auftreten.

b) Kristalliteigenverzerrungen

Wenn sich die gemessenen Profilverschiebungen allein auf Eigenverzerrungsbeitrage mit
Kristallit-Reichweite im Rahmen der unter 3.3.2.2 erlduterten Modellvorstellungen nach
Schmidt et al. [96] zuriickfiihren lassen sollen, so miissten die gemessenen AVp(sin®y)- bzw.
AOp(sin’n)- Zusammenhinge prinzipiell die gleiche Form einschlieBlich der relativen Lage
zur Abszissenachse aufweisen wie die zugehdrigen Zusammenhinge <Kk, > *(sin"\y) bzw.

<K, > *(sin™M), da entsprechend Gleichung (3.95) fiir jede einzelne Messrichtung gelten
miisste  ADp=0., €F < K, >*, wobei der Akkommodationsfaktor o, und die plastische

Dehnung € des makroskopischen Strukturelements nicht von der n-Messrichtung und vom
hki-Reflextyp abhédngen sollten. Wenn man wie unter a) vorgeschlagen annimmt, dass keine
Makrospannungen vorliegen, so ist €} gleich der plastischen Dehnung €, der Probe nach

Entlastung. Aus jedem einzelnen der vier A9p(sin’y)-Messpunkte fiir €,,= 3x10™ sowie der
jeweils fiinf AOp(sin’y)- bzw. Ap(sin’n)-Messpunkte fiir spa=l,4x10'3 bzw. f-:pa=1,5)(10'3 ist
dann als einziger offener Parameter der Akkommodationsfaktor o, zu berechnen.

Tabelle 5.9: Akkommodationsfaktoren o, aus der Profilpeakverschiebung

€pa 3x107™ 1,4x107 1,5x10°

Oy 1,3£10 -3,243 0,712,7

Die Werte in Tabelle 5.10 zeigen, dass es im Rahmen der zugrunde liegenden Modell-
vorstellungen {iber das Plastizierungsverhalten der Kristallite wegen der groflen Diskrepanz
zwischen den o,-Werten fiir die verschiedenen Verformungsamplituden, der z.T. enormen
Standardabweichungen und wegen des physikalisch sinnlosen negativen o,-Wertes fiir €,,=
1,4x107 unméglich ist, die nichtlinearen Messwertkurven allein auf den Einfluss von
Kristalliteigenspannungen zuriickzufiihren. Ein Ausweg konnte die in [96] vorgeschlagene
Uberlagerung makroskopischer und kristalliner Eigenverzerrungsbeitrige sein. Abgesehen
davon, dass die Anzahl der Messwertpaare fiir eine entsprechende Auswertung noch zu ge-
ring und der Fehler damit erheblich ist, erhdlt man fiir die drei Verformungsamplituden ganz
unterschiedliche Makro-Eigenspannungen (epa=3x10'4: =0, o>0; .*slﬁ,a=1,4xlO'3 . o0,
o1=0; %:pa=1,5x10'3 : 061<0, o=0). Es ist sehr unwahrscheinlich, dass sich das Verformungs-
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verhalten der Oberfldchenkristallite derart mit der Verformungsamplitude &ndert. Insgesamt
muss daher restimiert werden, dass das in [96] vorgeschlagene Modell fiir die sich im Rah-
men einer Einschlussndiherung nach Kroner ergebenden Kristallit-Eigenverzerrungen die
experimentell beobachteten Eigenverzerrungen nicht richtig beschreibt. Das bedeutet, dass
die Grundvoraussetzungen dieses Modells (ausschlieBlich Einfachgleitung auf dem priméren
Gleitsystem in den Kristalliten, Proportionalitdt zwischen der Kristallitabgleitung und dem
Schmid-Faktor des Kristalliten) modifiziert werden miissen.

¢) Mesoskopische Eigenverzerrungen

Zunichst soll wieder vorausgesetzt werden, dass keine makroskopischen und kristallinen
Eigenverzerrungsbeitrige die Lage des Peaks eines BBP beeinflussen. Dann gilt entspre-
chend Gleichung (3.102) AVp =< K, > *0l(P/fpr-1) €,. Da der Akkommodationsfaktor o,

und das Verhéltnis P/fpr im Mittel fuir alle Kristallite gleich und damit unabhédngig von der
Messrichtung sein sollen, miisste wegen der Proportionalitit zwischen A¥p und <K >*

jeweils der Verlauf der AOp(sin®y)- bzw. AOp(sin’n)-Messwertkurven demjenigen der
< K, >*(sin’y)- bzw. < K, >*(sin’n)-Kurven entsprechen, was, wie Bild 5.37 zeigt, fiir alle
drei Verformungsamplituden zutrifft.

Aus dem Verhiltnis Adp/(< K, >*€,) kann das Produkt o (P/fpr-1) fiir jeden einzelnen

Messpunkt berechnet werden. Bei der kleinen Verformungsamplitude ergibt sich o(P/fpr-1)
= 2,1+0,4, fiir die groBeren Amplituden erhélt man im Mittel a(P/fpr-1) = 0,610,2. Da
0,>0 ist, folgt fiir die betrachteten Verformungsamplituden, dass das Verhéltnis P/fpr =
Yyopr ! ¥y >1 sein muss, d.h. im Mittel ist die Abgleitung in den versetzungsarmen Gebieten

PR eines Kristalliten stets groBer als die Abgleitung im gesamten Kristalliten. Im Extremfall
wird yP = foryh, pr Wenn die Abgleitung yh . in den DR Null ist. Unter Verwendung

des Volumenanteils fpg, der fiir feinkristalline Ni-VK von Buque et al. [23] in Abhédngigkeit
von €, nach zyklischer Verformung bei Raumtemperatur bestimmt wurde (fpr=0,5 bei €,,=
3x1074, frr=0,68 bei epa=1,5x10'3), l4sst sich dann fiir den Grenzfall y}/’w pr = 0 der Faktor o,

abschitzen. Man erhilt physikalisch sinnvolle Werte von o.,= 2 fiir €,,= 3x10™* und ot~ 1,2
fir Spaz1,5x10'3. Nehmen die DR an der plastischen Verformung des Kristalliten teil mit

yfw pr > 0, fithrt das zu einer Erhdhung der Akkommodationsfaktoren o, Selbst wenn man

berticksichtigt, dass in Ni- VK mit zunehmender Verformungsamplitude auch eine ,,Konden-
sation” der versetzungsdichten Gebiete zu diinnen Wianden erfolgt, ergeben sich damit im
Vergleich mit den an Ni-EK aus der Profilasymmetrie ermittelten Akkommodationsfaktoren
I'=0v/2 (PGB-Struktur: opgg = 0,86; Labyrinth-Struktur o = 0,22; Matrix-Struktur oy =
0,72) fiir Ni-VK unerwartet hohe Werte o, aus der Analyse der Profilpeakverschiebung. Das
bedeutet, dass mit den hier verwendeten Annahmen tiiber die plastische Verformung der
Kristallite in fc VK bereits kleine Differenzen der plastischen Verformung von DR und PR
zu groflen mesoskopischen Eigenspannungen fiihren.

Fiir eine grobe Abschitzung der mittleren mesoskopischen Schubeigenspannungen nach
Entlastung vom Zugeckpunkt des Verformungszyklus kann man wie folgt vorgehen. Nach
den in 3.3.2.2 entwickelten Modellvorstellungen, die Einfachgleitung in den Kristalliten bei
Proportionalitit zwischen der Abgleitung y? und dem Schmid-Faktor ux, des Kristalliten
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voraussetzen, ergibt sich die mittlere Abgleitamplitude der Kristallite aus y) = €,,/1yi7.
Unter Verwendung der Beziehung (5.16) fiir die FEigenspannungsdifferenz mit
At" =—GTAy, sowie von Gleichung (3.102) folgt

B -G AVp

AT = ) s
2(1= fpr T < Ky >

(5.22)

wobei man wiederum voraussetzt, dass die Verschiebung des Profilpeaks allein durch die
mesoskopischen Eigenverzerrungsbeitrdage in den versetzungsarmen Gebieten hervorgerufen
wird.

Aus den vorliegenden Messdaten A¥p und fpr sowie den messrichtungsabhéngigen
< K,, >*-Werten erhilt man im Mittel AT"=-100MPa bzw. -220MPa fiir €pa= 3x10* bzw. fiir
epaz1,5x10'3. Daraus ergeben sich fiir die mittleren mesoskopischen Eigenspannungsbeitrige
z'Il?R =firAT" in den PR etwa -50MPa und -70MPa sowie fiir die entsprechenden Eigen-
spannungsbeitrige TSR = fprAT" in den DR etwa 50MPa und 150MPa jeweils fiir die
Verformungsamplituden epa=3xlO'4 bzw. :spazl,SXIO'3 . Vergleicht man die Eigenspannungs-
differenzen wiederum mit den an Ni-EK bei entsprechenden Verformungsamplituden ermit
telten Differenzen At" (fiir Z‘.\(pazIO'3 liegen diese je nach Versetzungsstrukturtyp zwischen
-5 und -20 MPa, fiir Xy, ~5x107 etwa zwischen -20 und -45 MPa, vgl. Bild 5.31), so ist ein
deutlich hoheres Niveau der mesoskopischen Eigenspannungen in fc Ni-VK zu konstatieren.

Als Ursache fiir die ungewohnlich hohen Akkommodationsfaktoren o, und mesoskopi-
schen Eigenspannungsbetrige kann nur n Betracht kommen, dass bei der unter ¢) vorge-
nommenen Interpretation der A¥p-sin®y bzw. AOp-sin’n-Messwertkurven die Beitrige von
makroskopischen und kristallinen Eigenverzerrung zur Peakverschiebung A¥p vernachléssigt
wurden. Dies muss man annehmen, weil die der Daten- Analyse zugrunde liegende Annahme
von Einfachgleitung proportional zu  in den Kristalliten, die dem Sachs-Modell der VK-
Plastizitit nahe kommt, eher zu einer Uberschitzung der kristallinen Eigenverzerrungs-
beitrdge <Ae,>* in den rontgenographisch selektierten Kristalliten, damit zu zu hohen Wer-
ten <K, >* und deshalb eher zu einer Unterschitzung von o, und At" fiihren sollte. Fiir

eine bessere quantitative Beurteilung der mesoskopischen Eigenspannungen in Ni- VK wiren
weitere Messungen der Profilpeak- und -schwerpunktverschiebung in unterschiedliche Mess-
richtungen und fiir verschiedene #hkl-Reflextypen erforderlich. Fiir die Auswertung der
gemessenen nichtlinearen Messwertkurven ist eine Modifizierung des Modells fiir die
Kristallitverformung (beispielsweise in Richtung auf das von Holste und Schwab
entwickelte Modifizierte Taylor-Modell [99]) vorzunehmen, da keine einheitliche Interpre-
tation der experimentellen Daten im Rahmen des Modells nach Schmidt [96] moglich ist.
Als sicher kann jedoch gelten, dass bereits bei relativ kleinen Verformungsamplituden auch
in fc Ni-VK Eigenspannungen mit mesoskopischer Reichweite auftreten, die darauf
hindeuten, dass unter Last die lokalen Spannungen in den PR deutlich kleiner, und in den
DR deutlich groBler als die duBBere Spannung sind.
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5.2.2 Versetzungsanordnung auf mesoskopischem Strukturniveau

Um Aussagen {iber die Versetzungsanordnung auf mesoskopischem Mallstabsniveau fiir
fc Ni-VK zu gewinnen, soll die Form von BBP analysiert werden, die an Proben im Zustand
der Stabilisierung der mechanischen Eigenschaften nach Entlastung gemessen wurden. Die
Messrichtung n liegt dabei fiir alle untersuchten #hkl-Reflextypen parallel zur z-Achse des
Probenkoordinatensystems und damit senkrecht zur Lastachse (s. Bild 3.1). Die zur Verfii-
gung stehende Sammlung von Daten verschiedener Autoren (u.a. [116][271][273] [274])
enthélt Ergebnisse rontgendiffraktometrischer Messungen an fc Ni-VK mit verschiedenen
hkl-Reflextypen iiber einen weiten Bereich von Verformungsamplituden. Das Bild 5.38 a)
zeigt eine Gesamtschau dieser Daten zum Verhalten der Integralbreite in Abhingigkeit von
der Verformungsamplitude. Um eine Vergleichbarkeit der fiir unterschiedliche
hkl-Reflextypen ermittelten Integralbreiten zu ermdoglichen, ist in Bild 5.38 a) die GroBe 5. =
JimcotBy/180° eingetragen, womit man wie fiir fc VK physikalisch sinnvoll voraussetzt, dass
die Profilverbreiterung ausschlieflich auf Gitterverzerrungen zuriickgefiihrt werden kann.
Zum Vergleich mit EK-Daten wird in Bild 5.38 a) als Verformungsamplitude fiir fc VK die
GroBe Xvyp, = M€, genutzt mit M = 3,06.

° 100 | i
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Bild 538: a) Abhéngigkeit der Integralbreite /3, von der Verformungsamplitude Zv,, fiir fc Ni-VK (groe
Symbole; 400 Reflex:M], 331 Reflex:AA, 420 Reflex: V¥, 311 Reflex:O) und Ni-EK unterschiedlicher
Orientierung (kleine Symbole; MO-EK:0, [001]-EK: O0; alles Mittelwerte tiber 311 Reflexe an einer Probe); die
offenen Symbole folgen aus HRXD-Messungen und die ausgefiillten Symbole aus konventionellen Messungen
von BBP in Bragg-Brentano Fokussierung mit Cu-K,,-Dublett nach Stokes-Reduktion; b) ZSD-Kurve fiir fc Ni-
VK nach Bild 5.29 a) mit T,,= 6,/M und Zvy,, = Me,,.

Die in Bild 5.38 a) eingetragenen Kurven sollen der Veranschaulichung des prinzipiellen
Verhaltens der an fc VK bei 400 Reflexen (obere Kurve) sowie 420 bzw. 331 Reflexen
(untere Kurve) gemessenen Profilbreiten dienen. Es ist bemerkenswert, dass die Integral-
breite 5. unabhidngig vom Reflextyp qualitativ dem Verhalten der Sattigungsschubspan-
nungsamplitude T,s = 6,/M in Abhingigkeit von Xv,, folgt (Bild 5.38b). 8. wichst fiir kleine
Verformungsamplituden zunéchst mit Xvy,,, woran sich um Xv,, = 10~ ein plateauartiges
Verhalten anschlieBt, das fiir Zvy,, > 4x107 in einen steilen Anstieg der Funktion }3, (ZYpa)
iibergeht. Die immer an 311 Reflexen fiir MO-EK gemessenen mittleren Integralbreiten sind
fir Xy, > 10 eher kleiner als die an fc VK gemessenen Werte, die fiir [001]-orientierte EK
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erhaltenen Integralbreiten liegen zwischen den Werten, die an fc VK einerseits bei 400 und
andererseits bei 420 bzw. 331 Reflexen gemessen wurden.
Es zeigt sich, dass sich fiir fc Ni-VK bei allen Verformungsamplituden jeweils etwa kon-

stante Verhiltnisse ,th Ky ﬂgh'kll' der mit verschiedenen Reflex-Typen Akl und ik’ gemes-

senen Profilbreiten ergeben. Wenn die Profilbreite vorrangig durch das Verzerrungsfeld von
Versetzungen in einer mesoskopisch heterogenen Anordnung hervorgerufen wird, so sollten

nach Gleichung (3.30) und (3.35) die Integralbreitenverhéltnisse ﬁghkl/ ﬁé"k'lv jeweils den

Verhiltnissen v C"*'/C"*"" der zugehorigen Kontrastfaktoren entsprechen, damit in einem
Verformungszustand fiir jeden Reflex-Typ aus den BBP deiche Versetzungsdichten und
Abschneideradien resultieren. Gemédl3 der in 3.3.2.2 getroffenen Vereinbarungen bleiben bei
dieser Betrachtung insbesondere Effekte der rontgenographischen Kristallitselektion im Fall
einer kristallitorientierungsabhdngigen mesoskopischen Versetzungsanordnung sowie der
Einfluss weitreichender mesoskopischer und kristalliner Eigenverzerrungsbeitridge auf die
Profilbreite unberiicksichtigt. Unter Nutzung der in Tabelle 3.3 angegebenen Kontrastfak-
toren fiir eine Gleichverteilung von unendlich langen, jeweils parallelen Stufen- und Schrau-
benversetzungen auf allen Gleitsystemen ergeben sich in elastisch isotroper bzw. anisotroper
Néherung folgende Verhiltnisse im Vergleich zu den experimentellen Befunden.

Tabelle 5.10: Verhiltnisse von Kontrastfaktoren und experimentell an ermiideten fc VK ermittelten
Integralbreiten unterschiedlicher 24/ Reflextypen (Mittelwerte iiber alle Verformungsamplituden)

hkl | bk’ 400/331 420/331 311/331
[chet ol (isotrop) 1,077 1,033 1,033
[chet j oher (anisotrop) 1,428 1,266 1,256
Ikl KT 1,30 1,08 1,31

Die experimentell ermittelten Integralbreitenverhiltnisse entsprechen damit weder in
elastisch isotroper noch anisotroper Ndherung genau den aus den Kontrastfaktorverhilt-
nissen abgeleiteten Erwartungen. Die Ursachen fiir dieses Verhalten kénnen wegen der
bereits angefiihrten modellmiBig bedingten Einschrankungen sehr vielfdltig sein. In An-
betracht der fiir detaillierte weiterfiihrende Analysen nicht ausreichenden Datenbasis wird

hier darauf verzichtet, beispielsweise eine Anpassung der C"*/c"*! -Daten an die
ﬁgh Ky [3;’ ®I' ‘Werte durch einen Fit der Verhiltnisse von Stufen- und Schraubenversetzungen

wie z.B. in [163],[165],[275] vorzunehmen, oder von einer ungleichméBigen Belegung der
Gleitsysteme mit Versetzungen auszugehen. Statt dessen wurden fiir eine erste Nédherung,
ausgehend von den Gleichungen (3.104) und (3.105) unter Verwendung der mittleren
anisotropen Kontrastfaktoren Caniso, aus hochaufgeldst gemessenen BBP vom Reflextyp
311, 400 und 331 jeweils die mesoskopisch lokalen Versetzungsdichten und Abschneide-
radien im 2-Komponentenmodell berechnet. Die Nutzung der in elastisch anisotroper Néhe-
rung berechneten Kontrastfaktoren fiir die Berechnung der Versetzungsdichten in VK im
Unterschied zum Vorgehen bei EK wird durch die Einbeziehung von BBP vom Typ 400
begriindet, fur die die Abweichung zwischen den in elastisch isotroper und anisotroper
Néherung berechneten Kontrastfaktoren besonders grof§ ist (Bild 5.22). Der Einfluss der
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elastischen Anisotropie sollte auch im Wesentlichen verantwortlich sein fiir die in Bild 5.38
a) gezeigte hohere Integralbreite der Reflexe vom Typ 400 im Vergleich zu den Werten fiir
Reflexe vom Typ 420 bzw. 331 bei gegebener Verformungsamplitude.
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Bild 5.39: a) Mesoskopisch lokale und mittlere Versetzungsdichten ppg, ppr und p in fc VK (offene Symbole)
und EK (ausgefiillte Symbole: B: [001]-EK, @: MO-EK, A: [011]-EK, V¥: [111]-EK) in Abhéngigkeit von
der Verformungsamplitude Xv,,. Das Bild b) zeigt ppr(ZY,,) in einem vergrofBerten Mal3stab.

Die Tabelle 9.7 enthélt eine Ubersicht der Daten zu mesoskopisch lokalen Versetzungs-
dichten und effektiven Abschneideradien fiir zwei Verformungsamplituden. Die fiir die
Auswertung der BBP erforderlichen Volumenanteile fpr versetzungsdichter Gebiete wurden
aus der Arbeit von Buque et al. [23] entnommen. Das Bild 5.39 zeigt die an fc VK bestimm-
ten und tber die 3 Reflextypen gemittelten Versetzungsdichten in Abhéngigkeit von Xv,,,
gemeinsam mit den fiir EK erhaltenen Versetzungsdichten.

Das Bild 5.39 b) zeigt, dass sich die fuir die versetzungsarmen Gebiete in fc VK ermittel-
ten Versetzungsdichten ppr(Z7y,.) sehr gut in die bei Einkristallen gefundenen Zisammen-
hénge einordnen. Sie liegen verniinftigerweise im betrachteten Amplitudenbereich oberhalb
der Versetzungsdichte ppgr fiir MO-EK mit Matrix- und PGB-Strukturen, in denen Einfach-
gleitung dominiert, und unterhalb der ppr-Werte von [111]-EK mit 4 aktiven Gleitsystemen.

Fiir die Versetzungsdichten ppr versetzungsdichter Gebiete und fiir die mittleren Verset-
zungsdichten p gilt, dass sie groBer als die fiir EK unterschiedlicher Orientierung ermittelten
Werte sind. Bei der Interpretation dieses Ergebnisses sind mehrere Aspekte zu beriicksich-
tigen. Ausgeschlossen werden kann, dass das vorgeschlagene Verfahren der Fourier-
koeffizientenanalyse nach (3.104) und (3.105) prinzipiell nicht auf die BBP von fc VK ange-
wendet werden kann, da sich der Fit der Funktionen Qyx und Avg wie bei BBP an Ein-
kristallen problemlos ausfithren ldsst, wenn der Volumenanteil fpr bekannt ist, der fiir
Nickel-EK und fc VK im betrachteten Amplitudenbereich Xv,, sogar recht gut iibereinstimmt
(vgl. Bild 5.29 b) und Tabelle 9.7). Auch die Verwendung der anisotropen Kontrastfaktoren
zur Berechnung von p kann nicht Ursache fiir die fiir die Verformungsamplitude unerwartet
hohen Versetzungsdichten sein, da dies zu geringeren Versetzungsdichtebetrdagen fiihrt als
bei Nutzung der Kontrastfaktoren in isotroper Ndherung.

Verantwortlich fiir die in fc VK hohere Versetzungsdichte ppgr konnte dagegen sein, dass
in den DR von fc VK bei gegebener Amplitude Xvy,, groBere mesoskopisch lokale Spannun-



5.2 Feinkristalline Vielkristalle 153

gen als in EK vorliegen. Zur Priifung dieser Annahme werden die fiir fc VK berechneten
Versetzungsdichten (ppg)'? in das

Bild 5.25 eingetragen und mit Hilfe einer Ausgleichgeraden fiir ppr'’*(Tie.r), die auch
die an FEinzelkristalliten von cc VK erhaltenen Wertepaare umfasst, die mittleren
mesoskopisch lokalen Schubspannungsamplituden T, pr in den DR fiir fc VK bestimmt,
wobei angenommen wird, dass der Zusammenhang pDRI/z(Tloc,DR) universell fiir zyklisch
verformte EK, cc und fc VK gilt. Man erhilt fiir vy, = 7,6x10™ eine lokale Schubspannung
Tioe,pr VON etwa 100MPa und fiir Xv,, = 6,1x107° etwa 140MPa (s. Bild 5.40 a), womit sich
aus den Sittigungsspannungsamplituden 1,, = 54MPa bzw. 77MPa mittlere
Eigenspannungen t5; von 46MPa bzw. 63MPa nach Entlastung vom Zugeckpunkt der
mechanischen Hysterese ergeben wiirden. Die nach der Mischungsregel daraus folgenden
mittleren Eigenspannungen t5; in den versetzungsarmen Gebieten wiirden unter Beachtung
des Volumenanteils fpr von 0,52 bzw. 0,29 dann -50MPa bzw. -26MPa betragen, und damit
insbesondere fiir die kleine Verformungsamplitude zu unverhéltnisméBig kleinen lokalen
Spannungen in den PR fithren. Es ist deshalb eher wahrscheinlich, dass die hohe
Versetzungsdichte ppr in fc VK z. T. ein Rudiment der Versetzungsstrukturentwicklung sein
konnte, und nicht — wie bei EK beobachtet — der Ausdruck eines Zusammenhangs zwischen
lokaler Versetzungsdichte und lokaler Spannung im Sinn einer FlieBspannung ist. Grund-
sitzlich deuten die erhaltenen hohen Versetzungsdichten ppr genau wie die Lage des Profil-
peaks darauf hin, dass auch in fc VK mesoskopische Eigenspannungen auftreten sollten, die
in den DR die duBlere Spannung unterstiitzen und in den PR der dueren Spannung entge-
gengesetzt sind. Zum Beitrag von Spektren mesoskopischer Eigenspannungen zur Profilver-
breiterung in fc VK enthélt der folgende Abschnitt 5.2.3. quantitative Abschétzungen.
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Bild 5.40: a) Abhéngigkeit der Wurzel aus der lokalen Versetzungsdichte ppr von der lokalen Spannung T, pr
fiir fc VK (groBe <), SG in cc VK (kleine offene Symbole) und EK (ausgefiillte Symbole: H: [001]-EK, @:
MO-EK, A: [011]-EK, V¥ :[111]-EK) Die Pfeile veranschaulichen das Vorgehen zur Bestimmung der lokalen
Spannung fiir die DR in fc VK. b) Effektive Abschneideradien R fiir fc VK (grofle Symbole) und EK (kleine
Symbole, Symbolform wie in a)) in Abhingigkeit von der duBleren Sattigungsschubspannungsamplitude T.
Die offenen Symbole stehen fiir die PR, ausgefiillte Symbole fiir die DR. Zusitzlich eingetragen sind fiir fc VK
mittlere mesoskopische Strukturlingen dpy und dpg (nach [23]).

Das Verhalten der fiir versetzungsarme und versetzungsreiche Gebiete in fc VK ermittel-
ten effektiven Abschneideradien Regpr und Repr in Abhingigkeit von Xvy,, (Bild 5.40 b)
entspricht qualitativ dem fiir EK erhaltenen Bild 5.28 und unterstiitzt insgesamt die Vorstel-



154 5 Experimentelle Ergebnisse, deren Analyse und Interpretation

lung vom Auftreten von Verzerrungen mit mesoskopischer Reichweite. Die fiir fc VK
gemessene quantitative Ubereinstimmung zwischen R.pr und der mesoskopischen Struk-
turlinge dpg, die beide mit der Sittigungsspannungsamplitude abnehmen, ist auffallend. Fiir
fc VK ist Regrpr mit einem mittleren Wert von etwa 65 nm im Vergleich zu EK (Respr =
140 nm) deutlich geringer und liegt, vor allem bei der kleinen Amplitude, auch signifikant
unter der mittleren mesoskopischen Strukturlinge dpr. Auch fiir die DR wird eine Abnahme
von Regpr und dpg mit wachsendem T, beobachtet. Moglicherweise fithrt die Verédnderung
der Gleitaktivitdt in den Kristalliten der fc VK vom Beginn der zyklischen plastischen Ver-
formung bis zum Erreichen der mechanischen Stabilisierung infolge der Wechselwirkung
zwischen den Kristalliten [56] zu Versetzungsanordnungen mit insgesamt kleinerer Reich
weite der Verzerrungsfelder und der schon diskutierten hohen Versetzungsdichte. Der fiir
EK formulierte Grundgedanke, dass R.gpr flir die Ausdehnung einer ,,Elementareinheit*
ermiidungstypischer versetzungsdichter Gebiete in Richtung eines effektiven Burgersvektors
steht, diirfte jedoch erhalten bleiben kdnnen.

5.2.3 Spektren weitreichender Schubeigenspannungen

Analog zum Vorgehen in Abschnitt 5.1.2.3 fiir Ni-EK sollen aus der Anderung der Profil-
breite im mechanisch stabilisierten Verformungszyklus Aussagen {iiber Spektren weit-
reichender Schubeigenspannungen abgeleitet werden, die durch eine heterogene plastische
Verformung auf mesoskopischen und kristallinem Strukturniveau hervorgerufen werden. Die
wesentlichen experimentellen Daten zum Verhalten der Integralbreite von BBP im Verfor-
mungszyklus bei fc Ni-VK stammen von Weile und Schmidt [67][273] und wurden bereits
im einleitenden Abschnitt im Zusammenhang mit dem mesoskopischen Zyklusmodell von
Holste und Burmeister [81] diskutiert. Man erhélt, dass unabhingig vom Akl Reflextyp in fc
VK die Integralbreite f maximal nach Entlastung von den Eckpunkten des Verformungs-
zyklus ist, und einen minimalen Wert nach Weiterverformung um €, (d.h. bei g, = 0) bei
kleinen Verformungsamplituden bzw. um €,,/2 (d.h. bei €, = *€,,/2) bei groBeren Verfor-
mungsamplituden hat. Damit verdndert sich im Lastzyklus die Form der BBP an fc VK
genauso wie an EK unterschiedlicher Orientierung (vgl. Bild 5.35). Die Tabelle 9.8 enthilt
die wesentlichen Angaben zur Abschitzung der Breite <(Agy,)>>"? von Spektren weit-
reichender Eigenverzerrungsbeitrige in fc VK aus der Anderung der Integralbreite im
Verformungszyklus fiir drei 4kl Reflextypen. Fiir die drei betrachteten Verformungsampli-
tuden liegt das Verhiltnis (Sax - fmin)/ Pmax ZWischen 0,07 und 0,21. Bei gleicher Amplitude
ist das ein geringfiigig hoherer Effekt als man fiir EK unterschiedlicher Orientierung findet,
WO (Bmax = Pmin) fmax ZzWischen 0,06 und 0,12 liegt (vgl. Tabelle 9.6). Dies entspricht in der
Tendenz den Ergebnissen von Koerzitivfeldstarkemessungen an ermiideten Ni-EK und VK
nach Entlastung im Verformungszyklus, die auf die Anderung mesoskopisch weitreichender
Eigenspannungen zuriickgefiihrt werden. Beispielweise erhélt man bei einer Verformungs-
amplitude €,= 2,5x107 bei 77K Werte von (He maxHe min)/He max von etwa 0,1 fiir EK und
0,19 fur VK [65],[66]. Die aus der Analyse der Form von mechanischen Hystereseschleifen
mit dem mesoskopischen Zyklusmodell abgeschitzten Anderungen der mittleren mesosko-

pischen Eigenspannungen liegen dagegen mit (Jl (05)2. . _\/(GE i) /\/(GE )2, = 0,45 flir Ni-

VK [81] deutlich iiber den relativen Anderungen von Integralbreite und Koerzitivfeldstirke
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im Zyklus. Dies ist verstindlich, da nicht nur sich im Zyklus dndernde mesoskopische
Eigenspannungen zu 3 bzw. H, beitragen.

Die Berechnung des mittleren Schwankungsquadrats <(Ag,,)>> der weitreichenden
Eigenverzerrungen, das sich aus Beitrdgen mit mesoskopischer und Kristallit-Reichweite
zusammensetzt, erfolgt nach Gleichung (3.107) aus [, und /3. Dabei wird vorausgesetzt,
dass die Anderung der Integralbreite im Verformungszyklus allein durch die Anderung der
mittleren Eigenverzerrung Ae,,= A€, + A€, in den kohidrent streuenden Bereichen hervorge-
rufen wird, was zu einer Anderung der Lage der zugehorigen Partialprofile fiihrt und damit
die Profilbreite beeinflusst. Strukturell entsprechen die KSB den versetzungsdichten und
versetzungsarmen Gebieten in den heterogenen Versetzungsanordnungen der Kristallite. Das
Bild 5.41 a) zeigt die iiber jeweils drei /kl Reflextypen gemittelten Werte <(Ag,,)>>""? fiir fc
Ni-VK in Abhingigkeit von der Amplitude Xvy,, der plastischen Dehnung gemeinsam mit
den Ergebnissen fiir <(Ag,)>>"? an Ni-EK unterschiedlicher Orientierung, die aus der
Analyse von 311 Reflexen bestimmt wurden.
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Bild 5.41: a) Breite <(Ag, )"~ von Spektren weitreichender Eigenverzerrungen in fc Ni-VK (offene Symbole)

bzw. von <(Ae,)*>"* in Ni-EK (ausgefiillte Symbole; Einfachgleitung ®, Mehrfachgleitung W) in Abhiingigkeit
von Xv,,; b) Breite <(A‘EEW,J)2>” % bzw. <(At E(D)2>1/2 von Spektren weitreichender Schubeigenspannungen in
Abhingigkeit von X, fiir fc Ni-VK und Ni-EK.

Es ist iiberraschend, dass die an Ni-EK und VK erhaltenen Werte fiir die weitreichenden
Eigenverzerrungen bei vergleichbaren Verformungsamplituden von etwa gleicher Grofe
sind. Das bedeutet, dass die Eigenverzerrungen mit Kristallit-Reichweite nur wenig zur
Breite des Spektrums weitreichender Eigenverzerrungen beitragen. Fiir kleine Amplituden
konnen sie ganz vernachldssigt werden, so dass das Gesamtspektrum nur durch Eigenver-
zerrungen mit mesoskopischer Reichweite bestimmt wird. Fithrt man die bei Xv,, = 6x10~ an
fc VK beobachtete Zunahme der Breite des Spektrums weitreichender Eigenverzerrungen
<(Agye)*>""* von etwa 20% im Vergleich zu dem an EK ermittelten Spektrum <(Ag,)>>"? auf
das zusdtzliche Auftreten von Eigenverzerrungen Ae, mit Kristallitreichweite zuriick, so
ergibt sich maximal nach Gleichung (3.109) <(Ae,)>>'? = 1x10™* (GauB- Verteilungen von
¢(Ae,) und @(Ag,)) und minimal <(Ag,)>"* = 0,3x10™ (Chauchy-Verteilungen). Dieses
Ergebnis stimmt mit der Schlussfolgerung aus der Analyse der Profilpeakverschiebung an fc
VK in Abschnitt 5.2.1 {iberein, dass mesoskopisch-weitreichende Eigenverzerrungen gegen-
iiber kristallinen in betrachteten Bereich der Verformungsamplituden dominieren sollten.
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Um die aus der Analyse der verschiedenen /kl Reflextypen erhaltenen Spektren weit-
reichender Eigenverzerrungen <(Ag,.)*>'"? nach Gleichung (3.110) mit Spektren von
Schubeigenspannungen <(At",,)*>'""? zu korrelieren, wird wieder das Akl-abhingige mittlere
Quadrat des Parameters K(n) benotigt. Die folgende Tabelle enthilt fiir alle 7kl Reflextypen
die mit Hilfe der Gleichungen (3.79), (3.81) und (3.82) fiir VK mit statistischer Verteilung

der Kristallitorientierung berechneten Werte < K% (n) >'2 fiir die Grenzfille n = 1 (hetero-

gene plastische Verformung nur auf dem primédren Gleitsystem) und » = 12 (heterogene
plastische Verformung auf allen 12 Gleitsystemen).

Tabelle 5.11: rms-Werte des Parameters K,(n) fiir n = 1 sowie 12 Gleitsysteme mit heterogener plastischer
Verformung

hkl 111,222 220 311 200, 400 331 420
<K?,(n=1)>" 0,385 0,471 0,552 0,666 0,448 0,472
<K’,(n=12)>" 0 0,580 0,839 1,15 0,481 0,833

Bei Reflexen vom Typ 400 und 420 hdngt < K}% (n) >12 stark von n ab, wéhrend fiir den

Reflextyp 331 nur eine schwache Abhingigkeit von » auftritt und man hier fiir die Grenz-
fille n =1 und n = 12 etwa gleiche rms Schubeigenspannungen < az2, >12 bzw. < A2 >12¢
erhilt. Da sich fiir alle #k/-Reflextypen gleiche rms Schubeigenspannungen ergeben miissen,
wenn die Anzahl » der Gleitsysteme bekannt ist, kann umgekehrt aus der Ubereinstimmung
der rms Schubeigenspannungen verschiedener hk/-Reflextypen auf »n geschlossen werden.
Die Tabelle 9.8 im Anhang enthélt fiir die betrachteten Verformungsamplituden die rms
Schubeigenspannungen aus drei 4kl Reflexen fiir » = 1 und »n = 12. Die bessere Uberein-
stimmung zwischen den rms Schubeigenspannungen aus BBP der Reflexe 400 und 420 mit
den Ergebnissen an 331 Reflexen ergibt sich bei allen Amplituden fiir » = 1. Dies bedeutet,
dass in den Kristalliten eine heterogene plastische Verformung vorrangig jeweils nur auf
dem Gleitsystem mit maximalem Schmid-Faktor auftreten sollte. Das Bild 5.41 b) zeigt die
iiber die drei Reflex-Typen gemittelten rms Schubeigenspannungen fiir fc VK gemeinsam
mit den an EK unterschiedlicher Orientierung erhaltenen Daten. Fiir kleine Verformungs-
amplituden stimmen in EK und VK die Schubeigenspannungsspektren wieder etwa tiberein,
wéhrend fiir groBere Amplituden um 20% breitere Spektren bei VK berechnet werden. Dies
konnte z.B. auf das zusitzliche Auftreten von Eigenspannungen mit Kristallit-Reichweite
infolge heterogener plastischer Verformung auf dem Kristallit-Maf3stabsniveau zuriickge-
fithrt werden.

5.3 Vielkristalle mit mikro- bis nanokristallinem Korngefiige

Die im Folgenden beschriebenen experimentellen Ergebnisse wurden an Ni-Vielkristallen
gewonnen, deren mikro- bis nanokristallines Korngefiige durch Anwendung spezieller Ver-
fahren eingestellt wurde. Eingesetzt wurden die Methoden der gepulsten Elektrodeposition
(PED) sowie des equal channel angular pressing (ECAP) bei Raumtemperatur (RT) und bei
einer erhohten Temperatur (ET) von 250°C. Durch eine anschlieBende Warmebehandlung
konnte in RT-ECAP-Proben ein mikrokristallines (mc) Gefiige erzeugt werden. Die Reinheit
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in den Materialklassen betriagt 99,96% fiir PED-, 99,99% fiir RT-ECAP- sowie 99,95% fiir
ET-ECAP- und mc-Ni-Proben. Einzelheiten der Probenherstellungsverfahren sind u.a. in
[28] und [249] fiir PED-Proben, in [202],[202] und [203] fir ECAP-Proben und in [24] und
[45] fur mc-Proben enthalten. Im Unterschied zu den in Abschnitt 5.1 und 5.2 dargestellten
Untersuchungen an 1im Ausgangszustand weitgehend spannungsfreien Ein- und
Vielkristallen ist fiir die hier betrachteten Ni-Proben zunichst eine Charakterisierung der
Mikrostruktur im Ausgangszustand nach Herstellung (as-produced) erforderlich, um an-
schliefend Verdnderungen infolge plastischer Verformung registrieren und bewerten zu
konnen. Im Mittelpunkt steht dabei die Untersuchung des Einflusses der Korngréfe auf
Mikrostrukturdnderungen und das Verformungsverhalten wahrend einsinniger und zykli-
scher Beanspruchung bei Raumtemperatur, wobei die rontgendiffraktometrischen Messun-
gen durch elektronenmikroskopische Beobachtungen ergénzt werden. Um das Feld der vari-
ierbaren Mikrostruktur- und Verformungsparameter iiberschaubar zu halten, wird im Weite-
ren weder auf Effekte einer von der regellosen Orientierungsverteilung abweichenden Textur
eingegangen noch werden Verdnderungen von Verformungsgeschwindigkeit und
-temperatur vorgenommen, die man z.B. in [249],[276] und [277] zur Analyse von ther-
misch aktivierbaren Verformungsprozessen einsetzt.

5.3.1 Charakterisierung des Gefiiges und der Mikrostruktur im
Ausgangszustand

5.3.1.1 Bestimmung von mittleren Strukturlingen mit unterschiedlichen experimentellen
Methoden

Bei der Diskussion der Abhidngigkeit des Verformungsverhaltens vielkristalliner
Materialien von der Korngrofle wird oft fiir quantitative Aussagen nur auf den Parameter
,mittlere Korngrofe zurtickgegriffen. Damit vernachlédssigt man beispielsweise Aspekte der
KorngroBenverteilung, der  Anisotropie  der  Kristallitform und auch der
Missorientierungsverteilung. So hilfreich dieses vereinfachende Vorgehen in vielen Féllen
auch ist, so kommt fiir Vielkristalle mit einem submikrokristallinem (smc) bis
nanokristallinem (nc) Gefiige und einer im Ausgangszustand hohen Dichte an Gitterdefekten
jedoch erschwerend hinzu, dass die angegebene ,mittlere KorngroBe® z.T. stark an die
experimentelle Methode gekniipft ist, mit der das Gefiige analysiert wurde (s. Kapitel 4).
Dieser Parameter sollte deshalb wegen der unterschiedlichen Sensitivitdt der experimentellen
Methoden fiir unterschiedliche Struktureigenschaften besser als ,mittlere Strukturldnge*
bezeichnet werden. Mit dem folgenden, fiir alle hier betrachteten Proben mit smc/nc-Gefiige
verallgemeinerbaren Beispiel einer PED-Probe soll diese Aussage belegt werden. Das Bild
542 zeigt das Verhdltnis verschiedener mittlerer Strukturlingen D zur mittleren,
rontgenographisch bestimmten Gréfe Dx.,, kohdrent streuender Bereiche in Abhingigkeit
von D.
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Bild 5.42: Verhiltnis mittlerer Strukturlingen D zur mittleren GroBe kohédrent streuender Bereiche Dy, in
Abhingigkeit von D fiir die PED-Ni-Probe E16 im Ausgangszustand. (Erlduterung der Symbole im Text).

Man erhélt, dass die mit verschiedenen Auswertemethoden rontgenographisch bestimm-
ten Groflen kohérent streuender Bereiche (Dwy ¢ und Dywy g aus Williamson-Hall-Plots nach
(3.114) bzw. (3.115), Dwa mitder Warren-Averbach-Analyse nach (3.58) und Dgw mit der
Krivoglaz-Wilkens-Analyse nach (3.118) und Mittelung iiber jeweils sieben hk/-Reflex-
typen) etwa gleich grof3, jedoch immer um einen Faktor 2 bis 4 kleiner sind als die mittleren
Abmessungen von Strukturelementen, die in TEM-Dunkelfeldaufnahmen einen einheitlichen
Orientierungskontrast zeigen (dsg ... mit der Linienschnittmethode bestimmte Grofe aller
Strukturelemente, disg... GroBe defektfreier Bereiche). Die mittlere KSB-Grofle Dx.ray ist
andererseits bis zu einem Faktor 1,5 groBer als der mittlere Abstand p’? von Versetzungen,
wobei die mittlere Versetzungsdichte p nach (3.118) in elastisch isotroper Ndherung und
Mittelung iiber sieben hkl-Reflextypen berechnet wurde. Bestimmt man mit der Linien-
schnittmethode die Ausdehnung dgsg von Gebieten, die in einer REM-Aufnahme mit riick-
gestreuten Elektronen gleichen Orientierungskontrast zeigen, so ist dgsg um einen Faktor 6
bis 8 groBer als Dx.r,y. Dies deutet darauf hin, dass die KSB-Groe auch empfindlich auf die
durch das Distorsionsfeld einzelner Versetzungen verursachten Kristallgitterverkippungen
reagiert, wihrend im einheitlichen Orientierungskontrast riickgestreuter Elektronen im
Wesentlichen nur die durch Korn- bzw. Subkorngrenzen voneinander abgegrenzten Bereiche
im engeren Sinn abgebildet werden konnen.

Das Verhiltnis von dgsg zu degsp, wobel dggsp die mit der Linienschnittmethode an
EBSD-orientation-mappings bestimmte mittlere Grofe von Kristalliten mit GroBwinkel-
korngrenzen ist, hdngt charakteristisch von der jeweiligen Probenherstellungsmethode ab,
was zu unterschiedlichen Missorientierungswinkelverteilungen zwischen Bereichen einheit-
licher Kristallorientierung und damit zu unterschiedlichen Anteilen von Subkorngrenzen
fiihrt.

Bei quantitativen Aussagen iiber mittlere Strukturlingen kennzeichnet in den folgenden
Abschnitten der Index am Parameter immer die jeweils verwendete Methode, wobei mit den
in Bild 5.42 angegebenen GroBenverhidltnissen die entsprechenden anderen Strukturldngen
zumindest abgeschétzt werden konnen.
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5.3.1.2 Elektronenmikroskopische Charakterisierung des Gefiiges und der Mikrostruktur

Zur Veranschaulichung der Eigenschaften des Kristallitgefiiges und der Mikrostruktur in
den auf unterschiedliche Weise hergestellten mc- und smc-Ni-Vielkristallen dienen folgende
Abbildungen.

T

el 1) [116]

Bild 543: a)-d) EBSD-orientation-mappings (fett: Growinkelkorngrenzen, diinn: Kleinwinkelkorngrenzen),
e)-h) REM-Aufnahmen im Orientierungskontrast riickgestreuter Elektronen (BSE), i)-1) TEM-Hellfeldauf-
nahmen fir RT-ECAP-Proben (erste Spalte), ET-ECAP-Proben (zweite Spalte), PED-Proben E16 (dritte
Spalte) und rekristallisierte mc-Proben (vierte Spalte) im Ausgangszustand. (Literaturbezug in Klammern)

Aus den EBSD-orientation-mappings (Bild 5.43 a-d) ist bereits ersichtlich, dass der An-
teil von Kleinwinkelkorngrenzen mit Missorientierungswinkeln ¢ im Bereich von 2° <¢ <
15° zwischen benachbarten Subkornern fiir die ECAP-Materialien hoch, und bei PED- und
mc Ni- VK geringer ist. Hinsichtlich der GroBen dggsp und dpsg zeigt das RT-ECAP-Material
die kleinsten Strukturlingen, fir ET-ECAP- und die PED-Nickelprobe E16 sind diese
GroBen etwas erhoht und etwa gleich groB, jedoch deutlich kleiner als in den mc-Proben.

In Bild 5. wird zur Charakterisierung der vier untersuchten Materialklassen gezeigt, dass
sie sich auBer in der mittleren KorngroBBe dggsp und dem Anteil an Subkorngrenzen auch
noch im Anteil an Zwillingskorngrenzen in typischer Weise voneinander unterscheiden, da
deren Anteil vor allem im mc- aber auch im PED-Ni erhdht ist.
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Bild 5.44: Missorientierungswinkelverteilung w(¢) fiir RT- und ET-ECAP-, PED-Proben E16 und mc-Proben
(a) sowie Schaubild zur Korrelation zwischen der mittleren KorngroBe dgggp und dem Anteil an Zwillings- und
Subkorngrenzen in den vier Materialklassen (b) im Ausgangszustand.

Ausfiihrliche Untersuchungen von Klemm [116] zur Strukturlingenverteilung in EBSD-
orientation-mappings und BSE-Aufnahmen sowie in TEM-Hell- und Dunkelfeldbildern
ergaben, dass unabhingig von der verwendeten Methode und von den mittleren Struktur-
langen log-normal-Verteilungen sehr gut geeignet sind zur Beschreibung aller Struktur-
langenverteilungen.

Die TEM-Aufnahmen (Bild 5.43 i-1) zeigen eine hohe Dichte von Gitterdefekten fiir alle
smc-Proben, wobei es immer auch Probenbereiche gibt, die fast vollig defektfrei sind.

In Tabelle 5.12 sind die mittleren Strukturlingen sowie weitere Gefiige- und
Mikrostruktur-KenngréBen fiir die vier Materialklassen zusammengefasst.

Tabelle 5.12: Mittlere Strukturldngen dggsp, dpsp, dsg und dige, Anteile fgxg an Kleinwinkelkorngrenzen und
Volumenanteile fxr defektfreier Bereiche sowie Vielfache der regellosen Orientierungsverteilung (m.r.d.) fiir
RT- und ET-ECAP-Ni, PED-Ni (Probe E16) und mc-Ni (unter Verwendung von Daten aus [116] und [202]);
in Klammern sind Standardabweichungen fiir den Einzelmesswert angegeben.

Materialklasse RT-ECAP ET-ECAP PED (E16) mc
dgpsp (Lm) 0,50 (0,36) 0,82 (0,73) <0,65 2,5(1,91)
dpsg (Lm) 0,26 0,52 0,48 2,7

dsg (nm) 130 (80) 180 (130) 190 (150) -
drsg (nm) 190 (110) 270 (170) 210 (180) -
fskg (%) 18 30 65 3
Jese (%) 25 45 10 100
m.r.d 0,5-1,5 0,2-3,1 0,8-1,5 0,2-1,7

Die Analyse der Verteilungsfunktionen der Strukturldngen ergab fiir alle in Tabelle 5.12
angegebenen Parameter Standardabweichungen fiir den Einzelmesswert in der GroBen-
ordnung von 25-100% des Mittelwertes. Besonders breite Verteilungsfunktionen fiir alle
Strukturldngen treten bei den PED-Proben auf.

5.3.1.3 Rontgenographische Charakterisierung des Gefiiges und der Mikrostruktur

Die einfachste Methode zur rontgendiffraktometrischen Charakterisierung des Gefiiges
und der Mikrostruktur von smc-Vielkristallen ist die Analyse der Akl-abhéngigen Profil-
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breiten nach Williamson-Hall. Eine herkémmliche Auftragung von fcos® tiber sin® liefert
jedoch fiir die hier untersuchten Materialklassen keine linearen Zusammenhédnge, wogegen
in den in 3.3.2 vorgeschlagenen modifizierten Williamson-Hall-Plots nach Gleichung
(3.114) und (3.115) im Rahmen der Messgenauigkeit lineare Messwertkurven gefunden
werden, aus deren Anstieg die Wurzel aus dem mittleren Spannungsquadrat <G;,~>"" und
deren Absolutglied die GroBBe Dyy kohérent streuender Bereiche ermittelt werden kann. Bild
5.45 zeigt das an drei Beispielen.
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Bild 545: Modifizierter WilliamsonrHall-Plot (Cauchy-Funktionen) fiir die Halbwertsbreite B der BBP von
sieben hkl-Reflextypen in Abhéngigkeit von sin®/Ej; (Ey ... hkl-abhéngiger Elastizititsmodul nach Tabelle
3.4) fur drei smc - Vielkristallproben im Ausgangszustand.

Das einfache Modell zur Beschreibung der hkl-abhingigen Profilverbreiterung durch
Verzerrungen bei Beriicksichtigung der elastischen Anisotropie iiber die /k/-abhéngigen
elastischen Moduln Ej,;; kann sowohl auf die durch das ECAP- als auch durch das PED-Ver-
fahren hergestellten Vielkristalle angewendet werden. Fiir die ECAP-Proben ist das nahe-
liegend, da hier die Eigenverzerrungen vor allem durch Versetzungen hervorgerufen werden
sollten. Deren Verzerrungsfeld fiihrt zu einer Profilverbreiterung, die tiber die anisotropen
Kontrastfaktoren C,;s, (s. Tabelle 3.3) beschrieben werden kann, die eine dhnliche Akl-
Abhéngigkeit zeigen wie E,y. Fir PED-Proben ldsst sich das Modell ebenfalls anwenden,
obwohl hier auch weitreichende Eigenverzerrungen durch Inkompatibilititen beim Korn-
wachstum auftreten sollten, die nicht unmittelbar mit der Bildung von Einzelversetzungen
verbunden sind, sich aber offensichtlich auch mit dem angenommenen einfachen Span-
nungszustand erfassen lassen. Eine rontgendiffraktometrische Analyse der mc-Proben im
Ausgangszustand mit dem Williamson-Hall-Plot ist dagegen auf Grund ihrer Spannungsfrei-
heit und hohen KorngroBe nicht moglich.

Eine detailliertere Analyse der BBP liefern das Warren-Averbach- und das Krivoglaz-
Wilkens- Verfahren, die zusétzlich zur KSB-Groe Dy bzw. Dyw quantitative Aussagen
iiber die Verzerrungsverteilung aus <e;*>'""? bzw. iiber die mittlere Versetzungsdichte p und
die Reichweite R i des Verzerrungsfeldes der Versetzungsanordnung gestatten. Aus umfang-
reichen Untersuchungen von Klemm [116] geht hervor, dass bei diesen Verfahren die Ein-
flisse der elastischen Anisotropie auf die durch Verzerrungen bedingte Verbreiterung der
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BBP und damit auf die Auswerteparameter dadurch eliminiert werden konnen, dass man
eine Mittelung tiber die Reflextypen 111, 200, 220, 311, 222, 400 und 331 ausfiihrt. Nach
diesem Vorgehen wird im Weiteren verfahren.

Wie bereits in Abschnitt 5.3.1 a) ausgewiesen, erhdlt man rontgenographisch fiir die
KSB-Grofle immer Werte, die zwischen dem mittleren Versetzungsabstand und der Grof3e
dsg von Strukturelementen in TEM-Aufnahmen liegen. Im Detail gilt zusétzlich Dyy g <
Dwa < Dxw < Dy c (s. Bild 5.46).
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Bild 5.46: Rontgenographisch bestimmte GréBen mittlerer Versetzungsabstand p'”2 (), KSB-GroBe D (Dyu g
®, Dy, A, Dy V., Dyyc W) und effektiver dullerer Abschneideradius R.q (O) in Abhéngigkeit von der
KorngrofBe diggp fiir sme- und mc-Ni-Vielkristalle im Ausgangszustand.

Es ist bemerkenswert, dass die mit dem Krivoglaz- Wilkens- Verfahren ermittelte effektive
Reichweite R.¢ des Verzerrungsfeldes der Versetzungsanordnung wie schon bei Ni-EK und
fc-VK auch fiir smc-VK wieder sehr gut mit der GroBe dsg der Strukturelemente in TEM-
Aufnahmen {iibereinstimmt (Bild 5.42 und Tabelle 5.1). Die Streuung der Messwerte
D(dggsp) in Bild 5.46 deutet darauf hin, dass in PED-Proben die Korngréfle dggsp und
rontgenographisch bestimmte Strukturlingen Dx..., in etwas anderer Weise als in den
ECAP-Proben miteinander verbunden sind, was wegen der unterschiedlichen Mikrostruktur
nicht tiberrascht. Grundsitzlich bleiben jedoch die in 5.3.1 a) getroffenen Aussagen iiber
etwa konstante Verhiltnisse dsg/Dx ray , dpsy/Dx-ray Und dgpsp/Dx ray erhalten.

o 1 2 3 4 5 6 7 8
1/dg. (Um’)

Bild 5.47: Abhingigkeit der rms Eigenspannungen <o;,;>'"" im Ausgangszustand vom Kehrwert der mittleren
Strukturlédnge dpgg fiir PED-Ni.
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Betrachtet man die Zusammenhinge zwischen Strukturlingen und inneren Spannungen,
so kann man fiir Proben eines Herstellungsverfahrens allgemein feststellen, dass im Aus-
gangszustand umso grofere innere Spannungen auftreten je kleiner die mittleren Struktur-
lingen sind. So gilt z.B. fiir die PED-Ni-Proben <6;,>>"? dgsg = 100 MPa um (s. Bild 5.47).

Auch bei Einbeziehung verschiedener Materialklassen gilt, dass die inneren Spannungen
<Gimz>”2, die mittlere Ausgangs-Versetzungsdichte p, sowie die rms Eigenverzerrungen

<e;>'"? zunehmen mit abnehmender KorngroBe degsp (Bild 5.48).
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Bild 548: Zusammenhang zwischen (a) rms Eigenspannungen <o,,>>"> (offene Symbole),
Ausgangsversetzungsdichte p, (ausgefiillte Symbole) sowie (b) rms Eigenverzerrungen <e/>" fir
verschiedene Fourierlingen L und dem Kehrwert der KorngréBe diggp fiir die untersuchten Materialkassen
(jeweils gleiche Symbolform in a) und b)) im Ausgangszustand.

Fir mc Ni mit der hochsten KorngréBe der in diesem Abschnitt betrachteten Material-
klassen ist es verstdndlich, dass nur minimale innere Spannungen und Versetzungsdichten
auftreten, da das Gefiige durch eine Rekristallisationsglithung eingestellt wurde. Fiir die
ECAP-Materialien, bei denen das Korngefiige durch starke plastische Verformung erzeugt
wird, erwartet man eine Zunahme der mittleren Versetzungsdichte mit abnehmender Korn-
grofle, wenn die kleinere Korngrée vor allem Folge der Herausbildung neuer Korn- bzw.
Subkorngrenzen mit erhohter Missorientierung aus sich geeignet anordnenden Versetzungen
ist (vgl. Bild 5. a). Demgegeniiber sollten im PED-Ni die aus der Profilhalbwertsbreite
ermittelten hohen inneren Spannungen <6:,>""% sowohl durch einzelne Versetzungen, die
durch Positronenannihilationsmessungen nachgewiesen wurden [278], aber vor allem auch
durch Kristallit-Eigenspannungen bedingt sein, die durch Inkompatibilititen beim Wachsen
der Kristallite wihrend der Elektrodeposition entstehen. Diese Vermutung wird fiir die PED-
Proben durch TEM-Untersuchungen (hoher Anteil versetzungsfreier Gebiete (Bild 5.43 k),
relativ geringe Ausgangversetzungsdichte p, (Bild 5.48a)) sowie durch das Auftreten von
hohen, den Korngrenzenregionen zuzuordnenden Eigenverzerrungsbeitrigen <e;>>"? bei
Fourierldngen L = 4nm (Bild 5.48 b) gestiitzt.

Experimentelle Untersuchungen iiber den Zusammenhang zwischen ,,Korngrofe® und
dem Verzerrungszustand von smc/nc-Proben nach der Herstellung gibt es in der Literatur nur
in geringem Unfang. So versuchen Ungar et al. [279] an nanostrukturierten Cu-Proben
Versetzungsdichte, Korngr6Be und die Dichte planarer Defekte zu ermitteln. Grundsétzlich
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stimmen die Ergebnisse der vorliegenden Arbeit mit denen von Zhilyaev et al. [280] iiberein.
So wurden in [280] fiir RT-ECAP Ni ganz dhnliche Versetzungsdichten (p=9x10"*m) und
GroBen kohérent streuender Bereiche (Dx..y=71nm) gemessen, fiir PED-Ni bei kleinerem
Dx.ray=24nm eine deutlich hohere, absolut gesehen jedoch unrealistisch hohe Versetzungs-
dichte von p=82x1014m'2, wobei fiir alle in [280] untersuchten Materialien stets galt Dx. .y <
dsg.

5.3.2 Zugverformung

5.3.2.1 KorngroBenabhéngigkeit der FlieBspannung 9,
a) Mechanisches Verhalten

Massive Proben mit Querschnitten und Messlingen von mindestens 2x2mm” und 10mm
der vier in 5.3.1 beschriebenen Materialklassen wurden bei Raumtemperatur mit einer Deh-
nungsgeschwindigkeit von 107s™' einer einsinnigen Zugverformung unterworfen. Die
Tabelle 9.9 enthilt eine Ubersicht zu Gefiige- und Mikrostrukturparametern sowie mechani-
schen Eigenschaften der im Zugversuch untersuchten Proben. Das

Bild 5.49 zeigt die Zugkurven 6(g,) fiir Proben mit dem in Bild 5.43) gezeigten Gefiige
und der Mikrostruktur im Ausgangszustand sowie fiir eine nc PED-Probe [249].
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Bild 5.49: Zugkurven o(g,) fiir mc Ni (dgge=2,7um), ET- und RT- ECAP-Ni (dpsr=520nm bzw. dpge=260nm),
smc PED- (Probe E16 mit dpg=480nm) und nc PED-Ni (Probe E18 mit dggz=140nm) bei Raumtemperatur und
Ag /A t=107"

Die Zugkurve fiir das mc-Ni verlduft so, wie es fiir rekristallisiertes Material in diesem
KorngroBenbereich erwartet wird. Nach Erreichen der FlieBspannung Gy,,= 130MPa tritt ein
Wendepunkt bei €,=1% auf, der z.B. auch an Cu mit einer Korngréfle von 2um beobachtet
und mit der Herausbildung von riicktreibenden weitreichenden Eigenspannungen infolge der
Speicherung von Versetzungen im Korngrenzenbereich korreliert wurde [281]. Im weiteren
Verlauf des Zugversuchs nimmt der Verfestigungskoeffizient ab auf etwa 1,6GPa, was dem
Ubergang vom Bereich II zum Bereich I1I der Verfestigungskurve entspricht (u.a. [21]), wo-
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bei die dabei erreichten Spannungen sowie die gute Duktilitdt des Materials mit Literatur-
daten (z.B. [282]) {ibereinstimmen.

Die o(g,)-Kurve fiir die ECAP-Proben zeigt im Fall des RT-ECAP, wie fiir eine bei
Raumtemperatur stark vorverformte Probe {iiblich, nach Erreichen der FlieBspannung bei
Onow = 145MPa und einem Bereich mit fast sprunghaftem Spannungsanstieg, ein ausge-
pragtes Plateau- Verhalten, was fir ECAP-Ni ([283][284]) und z.B. auch ECAP-Cu typisch
([285][286]) ist. Die ultimative Spannung &y im Plateau stimmt etwa iiberein mit den in
[283] und [284] gefundenen Spannungen und ist etwas geringer als 6y = 1270MPa in Ni, das
mit der Methode HPT (high pressure torsion) hergestellt wurde, was zu kleineren Werten
Dx ray von etwa 37nm fiihrt [282]. Bei der ET-ECAP-Probe wird dagegen nach Erreichen
von Ggow = 125MPa und einem kurzen, ebenfalls fast sprunghaften Spannungsanstieg, eine
schwache Verfestigung mit etwa konstantem Verfestigungskoeffizienten von 0,5GPa
registriert, die im Vergleich mit dem RT-ECAP zu einer kleineren Spannung 6y am Ende
der Verformung fiihrt. Ein solches Verfestigungsverhalten wird sowohl an Ni als auch an Cu
beobachtet, wenn die Temperatur bei Zugverformung geringer als die ECAP-Prozesstempe-
ratur ist [249][283].

Die Zugkurven fir PED-Ni unterscheiden sich grundsétzlich von denen der anderen
Materialklassen [249]. Es wird ab g, ein parabolischer Verlauf der 6(g,)-Kurve gemessen
bis zu einer ultimativen Spannung Gy, gefolgt von einer Phase starker Entfestigung, die
zumindest bei der nc-PED-Probe auch mit Einschniirungseffekten verbunden ist, wie sie z.B.
in [287] beschrieben werden. Ganz dhnliche Spannungen 6y wie fiir die im Weiteren als smc
PED-Ni bezeichnete Probencharge E16 aus [28] (Gpow=145MPa, 6y=800MPa bei Dx.
ray=/75nm) wurden an PED-Ni-Folien in [288] (oy=918MPa, Dx.y=75nm) und [22]
(0u=1000MPa, Dx_,,,=100nm) erhalten. Fiir PED-Ni mit noch geringeren Kornabmessungen
wie z.B. in der mit nc PED-Ni bezeichneten Probe E18 (G,w=550MPa, 6y=1715MPa bei
Dx r.y=27nm) gibt es eine Vielzahl von experimentellen Vergleichsdaten in der Literatur fiir
Raumtemperaturverformung bei etwa gleicher Dehnrate, in die sich die vorliegenden Mess-
werte gut einordnen ([289]: 6y=1200MPa, Dx._;,,=40nm, [290]: 6y=1500MPa, Dx_;,,=30nm,
[100]: 6y=2200MPa, Dx.;oy=26nm, [166]: 6y=1920MPa, Dx_;,,=21nm, [291]: 6y=1280MPa,
Dx.ray=20nm). Dabei muss beriicksichtigt werden, dass oy mit abnehmender Probendicke
zunimmt [166] und viele der o.a. Ergebnisse in Zugversuchen an diinnen Folien erhalten
wurden.

b) Diskussion von Modellaussagen

Angesichts der sehr verschiedenen Mikrostruktureigenschaften der Proben im Ausgangs-
zustand scheint es von vornherein schwierig, eine fiir alle Materialklassen einheitliche Form
des Zusammenhanges zwischen charakteristischen Grofen in der 6(g,)-Zugkurve und mittle-
ren Strukturlingen zu finden, aus dem dann auf die physikalische Natur der Verformungs-
prozesse geschlossen werden kann. Seit den klassischen Arbeiten von Hall (1951) und Petch
(1953) gibt es eine groBe Anzahl von experimentellen und theoretischen Arbeiten zur
Beschreibung der KorngroBenabhingigkeit der Zugkurve. Unter der Annahme, dass die
plastische Verformung durch die Bewegung von Versetzungen entsteht, wird die FlieB-
spannung (yield stress) hidufig mit linearen Funktionen von d" beschrieben. Die extremen
Fille n=-1 bzw. n=-1/2, welche hier im Weiteren als Orowan- bzw. Hall-Petch- Ansatz be-
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zeichnet werden, kann man im Prinzip auf die zum Ausbeulen einer Versetzung der Seg-
mentlidnge d bzw. auf die zur Induzierung plastischer Verformung in einem benachbarten
Korn durch einen an der Korngrenze angestauten Versetzungs-pile-up notwendige Spannung
zuriickfiihren. Da bei den hier untersuchten Ni-Proben selbst die kleinste Strukturlinge Dx.ray
immer mindestens 20nm betrdgt, ist nicht mit einem signifikanten Auftreten von inversem
Hall-Petch- Verhalten (#>0), d.h. mit einer Abnahme der Fliespannung mit abnehmender
Strukturlinge zu rechnen, das nach experimentellen ([12][291][292]) und theoretischen
([293] bis [296]) Untersuchungen in Ni bei Korngrofen <20nm einsetzen sollte und im wei-
testen Sinn mit Diffusionsvorgéngen bei der plastischen Verformung verkniipft ist.

Wie allgemein iiblich wurde in Bild 5.49 fiir die gezeigten Zugkurven die Spannung G 50,
bei €,=0,2% als eine fiir alle Materialklassen geeignete Spannung zur Kennzeichnung des
Einsatzes des (makroskopischen) plastischen FlieBen, d.h. am Ende des elastisch-plastischen
Ubergangs genutzt. Die Spannung G, soll auf ihre Strukturlingenabhéngigkeit hin unter-
sucht werden. Dabei wiirde eine besonders gute lineare Messwertverteilung in einem
Goo(d")-Plot auch einen Hinweis auf die Art der fuir die Verformungsprozesse entscheiden-
den Strukturgrofle geben. Es zeigt sich jedoch aus den Grafiken in Bild 5.50, dass unter
Beriicksichtigung der Messfehler fiir 620, und fiir die Strukturldingen weder eindeutige Ent-
scheidungen tiber die GréBe des Exponenten » noch iiber die mechanismenbestimmende
Strukturlinge und damit iber die dominierenden Verformungsmechanismen getroffen
werden konnen. Dieses Ergebnis bestitigt das bereits von Sevillano et al. [21] beschriebene
Problem der nicht eindeutigen Zuordnung der Messdaten zu einem einzigen Auswertekon-
zept fur alle Materialklassen, selbst wenn alle Messdaten unter gleichen Bedingungen
ermittelt werden.

Bei der Auswertung wurde hier der Orowan-Ansatz iiber die Gleichung

0,29 =0Co0 +hod ™' (5.23)
und der Hall-Petch- Ansatz iiber
00,2% =Ooup + kypd "' (5.24)

formuliert, wobei fiir d die verschiedenen mittleren Strukturlingen einzusetzen sind, und G
die physikalische Bedeutung einer Reibungs- bzw. Einsatzspannung besitzt. Das Bild 5.50
zeigt fiir beide Ansétze die mit linearen Funktionen gefitteten Messwertkurven fiir verschie-
dene Messmethode von d (vgl. Tabelle 9.9).

Fiir die Absolutglieder und die Anstiege der Plots erhélt man die in Tabelle 5.13 angege-
benen Daten. Die Korrelationskoeffizienten KKy und KKyp liegen fiir alle Plots zwischen
0,917 und 0,989 ohne Bevorzugung einer Plotart oder einer Strukturldnge. Dieses Resultat
bestdtigt erneut, dass fiir alle Materialklassen etwa konstante Verhéltnisse zwischen den
mittleren Strukturlingen bestehen, was flir eine Art von Selbstdhnlichkeit der Struktur-
elemente auf unterschiedlichen Mal3stabsniveaus spricht. Natiirlicherweise sind die Anstiege
der Geraden um so grofer, je hoher das Mafstabsniveau fiir die Strukturldnge ist, d.h.
k(dggsp) > k(dpsp) > k(Dx.ay). Deutliche Anzeichen fiir das Auftreten von inversem Hall-
Petch-Verhalten gibt es bei den untersuchten Materialklassen nicht.
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Bild 5.50: Orowan-Plot (a-c) und Hall-Petch-Plot (d-f) fiir die Spannung G, ,¢, in Abhéngigkeit von den
mittleren Strukturldngen digsp, dgse und der iiber die Ergebnisse von vier Auswerteverfahren gemittelten Grofle
kohérent streuender Bereiche Dyx_qy flir fc-Ni (), mc-Ni (a), ET-ECAP-Ni (@), PED-Ni (¥) und RT-ECAP-
Ni (m) im Ausgangszustand.

Obwohl die Fehler fiir die Reibungsspannung betrdchtlich sind, féllt auf, dass ¢, im
Orowan-Plot immer groBer, und im Hall-Petch-Plot immer kleiner als Null ist. Letzteres
widerspricht der Idee einer Reibungsspannung, wurde jedoch z.B. auch in einer
Ubersichtsarbeit [21] fiir Al, Cu, Fe-C und Ti mit grob- bis submikrokristallinem Gefiige
berichtet. Moglicherweise besteht die Ursache fiir dieses Verhalten in der Zusammenfassung
von Messwertdaten, die an Proben mit ganz unterschiedlicher Mikrostruktur und damit
moglicherweise unterschiedlicher Reibungs- oder Einsatzspannung gewonnen wurden. So
folgt unter ausschlieBlicher Verwendung der eigenen Daten von PED-Ni-Proben
Ooup=65MPa und kyp=12,5GPa nm'?im dgse-Hall-Petch-Plot [28].

Tabelle 5.13: Absolutglieder und Anstiege der Orowan-
mittleren Strukturlingen dgggp, dpse und Doy ray

und Hall-Petch-Geraden unter Verwendung der

Strukturlinge |  Goo (MPa) ko (GPanm) | KKo | ogp (MPa) | kyp (GPanm'?) | KKyp
disp 18437 341,5+289 | 0,989 -109£107 16,6433 0,945
sy 176461 140,5+15,6 | 0,954 -89+65 14,0412 0,973
Doxray 1684120 23,4445 0,917 3204150 7,141,0 0,954

Fiir Ni wurden in letzter Zeit viele Gy, - d 12 _und Vickers-Hirte Hy- d "> Messwert-
kurven verdffentlicht. Die Spannung ooyp ist dabei meist sehr klein. Die angegebenen kyp-
Daten liegen etwa in der GroBenordnung des hier unter Verwendung von Dyx..,y ermittelten
Anstiegs ( [288]: kyp= 8,3 GPa nm'"?, [290]: kyp= 5,57 GPa nm'’?, [291]: kyp= 4,3 GPa nm"?,
[283]: kyp= 11 GPa nm"?; unter Benutzung von Hy = 3 Gy, in [166]: kyp= 7,8 GPa nm'?,
[297]: kyp= 7,0 GPa nm'’?). Die Ubereinstimmung dieser Anstiege mit dem hier berechneten
Wert riihrt sicher daher, dass in den meisten Publikationen rontgenographische und z.T.
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TEM-Untersuchungen (mit dsg < dpsg < dggsp) fiir die Ermittlung der ,,Korngrofe® in smc-
und nc-Gefiigebereich eingesetzt werden. Eine Einbeziehung von Daten in die Plots in Bild
5.50 ¢) und f) aus dem fc- und cc-Gefiigebereich ist jedoch nicht moglich, da hier Dx.pay
nicht sinnvoll ermittelt werden kann. Ob die GroéBe kohédrent streuender Bereiche jedoch
grundsitzlich die physikalisch bedeutsame Strukturlidnge fiir die Plastizierungsprozesse ist,
kann allein aus dem Fit der vorliegenden experimentellen Ergebnisse nicht beurteilt werden.

Auch ein Vergleich der 6,¢,(d)-Daten mit den nach verschiedensten theoretischen Kon-
zeptionen zu erwartenden Zusammenhédngen wird nicht unbedingt zu einer eindeutigen
Wertung fithren, da zum einen die meisten der in Frage kommenden Verformungsprozesse
(z.B. Versetzungs-pile-up, Emission von Versetzungen aus (Sub)Korngrenzen, Waldver-
setzungsschneiden) ganz dhnliche Gg,0,(d)-Zusammenhinge liefern [17], zum anderen je
nach statistischer Verteilung der Strukturlingen (z.B. Weibull-Verteilung in [298]) die Expo-
nenten »n beliebige Werte zwischen 0,5 und 1 annehmen kénnen. Dariiber hinaus ist es mog-
lich, dass in dem untersuchten Korngréenbereich auch bei linearen Messwertverteilungen
im Hall-Petch- bzw. im Orowan-Plot d-abhiangig unterschiedliche Prozesse in verschiedenen
Proben, bei den vorliegenden z.T. sehr breiten Verteilungsfunktionen der Strukturlingen
aber auch innerhalb einer Probe ablaufen, wobei wahrscheinlich die Prozesse in den jeweils
groBten Strukturelementen die bestimmenden sind [166][292][294]. Moglich ist allerdings
auch, dass in Ni bei Raumtemperatur selbst bei schmaler Grofenverteilung mehrere Plasti-
zierungsprozesse parallel ablaufen [249]. Trotzdem soll versucht werden, einen Mechanis-
mus und die entsprechende Strukturlinge zu finden, aus dem alle vorliegenden Messdaten
vorhergesagt werden konnen, wobei davon ausgegangen wird, dass die Verformung im
Wesentlichen durch die Bewegung von Versetzungen getragen wird.

Der Orowan-Mechanismus fiir das Ausbeulen von (vollstdndigen) Versetzungen einer
Segmentldnge d erfordert die Spannung 6=MGb/d [18] (Spannung & und Schubspannung 7
seien tiber den Taylor-Faktor M=3,06 mit =Mt verbunden, Schubmodul G=75GPa, Bur-
gersvektor 5=0,25nm), der Anstieg ko der Gy-1/d-Geraden miisste daher =57,5 GPa - nm
betragen. Dieser Wert liegt zwischen dem ermittelten Anstieg fiir d=Dx. ., und d=dgs.
Wenn man bedenkt, dass fiir die GroBe dsg der in TEM-Aufnahmen bestimmbaren (defekt-
freien) Strukturelemente Dx..y< d(nse < dpsg gilt, und alle untersuchten Proben iiber solche
Strukturelemente verfiigen, so wire dieser Mechanismus ein moglicher Kandidat.

Werden Versetzungen aus einer Frank-Read-Quelle emittiert und stauen sich in Form
eines pile-up an einer Korngrenze auf, so ist der Mechanismus des Uberwindens der Korn-
grenzenbarriere fiir die Fortsetzung der plastischen Verformung im Nachbarkorn prinzipiell
auch bestimmend fiir die duflere Spannung. Die Anzahl » der im pile-up an der Korngrenze
gestoppten Versetzungen lésst sich ermitteln aus n=m0 ,0,d/(8Gb) [288]. Fiir d= D,y erhilt
man formal fiir alle untersuchten Proben » = 0,5, fiir d= digg ergibt sich n zwischen 3 und 8.
Setzt man im Grenzfall fiir den pile-up n=1, so betrdgt die notwendige Spannung nach [12]
6=ntMGb/d. Der Anstieg der G2,-1/d-Geraden miisste dann 180 GPa - nm betragen. Der fiir
d=dgsg beobachtete Anstieg von 140 GPa-nm konnte daher bei #»>1 mit dem Wirken der
Frank-Read-Quelle gedeutet werden. Ein anderes Vorgehen nach [299] bei der Betrachtung
der elastischen repulsiven Wechselwirkung zwischen zwei geraden Stufenversetzungen glei-
chen Vorzeichens im Abstand d liefert 6=MGb/(2n(1-Vv)d) (Poissonzahl v = 0,31) und damit
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einen Anstieg der G(y,-1/d-Geraden von =13 GPa - nm. Ein solch kleiner Anstieg wird je-
doch mit keiner der betrachteten StrukturgréBen gemessen.

Insbesondere fiir den Bereich kleiner Korngroflen wird in letzter Zeit zunehmend die
Spannungsabhéngigkeit der Emission von Partialversetzungen aus der Korngrenze mit einer
dem Korndurchmesser entsprechenden Segmentlédnge diskutiert. Die fiir diesen Prozess not
wendige Spannung kann nach [292][295] abgeschitzt werden zu 6=Myp/b+Gb/d, wobei Y
die Stapelfehlerenergie ist (fiir Ni: ¥%p/(Gb)=0,01 [295]). Fiir den d-unabhéngigen Anteil
erhdlt man =225MPa, fiir den Anstieg einer G,-1/d-Geraden ergibt sich 19 GPa-nm.
Beide Parameter liegen in der Grof3enordnung von Absolutglied und Anstieg der Geraden im
Dx ray-Orowan-Plot. Es ist allerdings wenig wahrscheinlich, dass die Emission von Partial-
versetzungen allein verantwortlich fiir die gemessene Dx..., -Abhéngigkeit von Gy ist, da
erst unterhalb einer kritischen KorngroBe d.pyv=2Gb*(3%r)=16nm die Partialversetzungs-
emission gegeniiber der Emission von vollstdndigen Versetzungen energetisch begiinstigt ist,
die Strukturldnge Dx_,y jedoch hier 20nm nicht unterschreitet.

Ein Modell, das aamindest fiir (Sub)korngroflen oberhalb einer kritischen GroBe dok zu
einem ,klassischen* Hall-Petch-Plot fiihrt, beschreibt die dulere FlieBspannung im Rahmen
eines 2-Komponentenmodells fiir das Korninnere und die Korngrenzenregion mit unter-
schiedlichen FlieBspannungen G und Gggp, wobei die Dicke der Korngrenzenregion pro-
portional zu d"? angenommen wird ( [300][301]). Man erhilt dann 6 = 6+ 2(duk) "G G-
ow)d "% Fiir d < dgx erwartet man in diesem Modell eine d-unabhingige Spannung. Aus
Bild 5.50 e) und f) konnte eine kritische ,,Korngrofe“ von d.k(dpsp)=155nm bzw.
deox(dxray)=27nm fiir das Einsetzen eines Spannungsplateaus abgelesen werden. Wenn man
zusdtzlich annimmt, dass die aus den Untersuchungen an Einkristallen im Zugversuch be-
stimmte Eigenspannungsdifferenz At"~0,47t zwischen Zellinnerem und Zellwinden (vgl.
5.1.1 und Bild 5.4) auf die Verhédltnisse im Korninnerem und im Korngrenzenbereich
tibertragbar ist mit (G- Om) = 0,470, so diirften bei duleren Spannungen Gy, von maxi-
mal 100MPa nur Anstiege mit kyp(dpsg)<11,5 GPa - nm V2 und kup(dx-ray)< 4,9 GPa - nm 12
auftreten. Fiir beide Hall-Petch-Plots wurden jedoch groflere Anstiege fiir den gesamten d-
Bereich ermittelt, so dass das vorgeschlagene Modell unter Beriicksichtigung von Eigen-
spannungen nicht ohne weiteres zur Interpretation der Messwertkurven genutzt werden kann.

Der urspriinglich bei der Aufstellung der Hall-Petch-Relation betrachtete Mechanismus,
der von der Emission von Versetzungen aus einer Frank-Read-Quelle ausgeht, die sich in
Form eines pile-up der Lange /p an der Korngrenze anlagern, fiihrt zu einem Ausdruck ge-
mél Gleichung (5.24) fir die Spannung o, die notwendig ist, um die plastische Verformung
im Nachbarkorn zu induzieren mit einem Parameter kyp=[0,Gbd/(1(1-V) Ip)]" mit der Korn-
grenzenstirke G;. kyp ist konstant, wenn d//p konstant ist [17]. Wenn man annimmt, dass /p =
d/2, so ldsst sich aus den experimentell ermittelten Parametern kyp eine minimale Korngren-
zenstirke o; abschitzen zu 3GPa aus dem Dx_,,-Hall-Petch-Plot. Dies ist ein unrealistisch
hoher Wert, so dass die gemessenen kyp -Parameter nur vertraglich sind mit der Annahme,
dass /p <<d. Betrachtet man allerdings die bei den untersuchten KorngréBen abgeschitzte
geringe Anzahl » von Versetzungen im pile-up, so scheint das pile-up-Modell nicht geeignet
zur Beschreibung der experimentellen Ergebnisse.

Zum Abschluss sollen hier noch Mechanismen diskutiert werden, die indirekt mit der
Strukturgrofle Dx .,y verbunden sind. Wie in Bild 5.46 und Tabelle 9.9 gezeigt, gilt Dx..y =
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1,5ps 2, wobei p, die Ausgangsversetzungsdichte ist. Es ist deshalb moglich, die Taylor-
Beziehung 6=Ma.Gbp'? in der Form & = 1,5M0.Gb/Dx.ray zu schreiben. Damit kénnte man
den Prozess des Versetzungsausbeulens zwischen (und des Schneidens von) Waldversetzun-
gen im mittleren Abstand p0'1/2 verantwortlich fiir den beobachteten G 9,-d-Zusammhang
machen. Mit o=0,3 ergibt sich dann theoretisch fiir den Anstieg ko(Dx.ray)=25,8 GPa-nm,
was gut mit dem experimentell gefundenen Wert von 23,4 GPa- nm iibereinstimmt. Umge-
kehrt erhilt man aus dem experimentellen Wert ko(Dx.ray) €inen Faktor 0=0,27, was dem fiir
homogene Versetzungsanordnungen ermittelten Wert [247] nahe kommt. Formal entspricht
dieses Vorgehen einem Vorschlag von Ashby [19], der, ausgehend von der Taylor-Bezie-
hung, den Laufweg / von, fiir die Erzeugung einer Abgleitung v =/bp, geometrisch notwen-
digen Versetzungen der Dichte p, mit der Korngroe d korreliert, woraus sich allerdings eine
Hall-Petch-Beziehung der Form 6=c,+aGM(by)"’d"’* ableiten lisst. Ein dhnliches Vorge-
hen findet sich in [9][302]-[305]. Die Proportionalitidt zwischen den hier unabhéngig vonein-
ander bestimmten Grofen Dx.,y und po'l/ 2 fiihrt jedoch zu einer Beziehung vom ,,Orowan-
Typ*, die mit dem Ausbeulen von Versetzungen zwischen den Waldversetzungen des Aus-
gangszustandes (und derem anschlieBenden Schneiden) physikalisch anders als im Ashby-
Modell begriindet wird.

Verwendet man das in [281] entwickelte Modell 6=6,+ Mo.Gbp'*+ MGbn(I-n/n*)/d, in
dem der letzte, zusitzliche Term eine durch die an der Korngrenze gestoppten » Versetzun-
gen erzeugte Riickspannung darstellt, so fithren die experimentellen Daten fiir po mit 0=0,3
zu der Schlussfolgerung, dass n gleich der maximal an einer Korngrenze aufnehmbaren An-
zahl »* von Versetzungen sein muss, somit keine Riickspannung auftritt und die duflere
Spannung allein durch die Versetzungsmechanismen im Korninneren bestimmt wird.

Fiir die ECAP-Proben besteht die Moglichkeit einer unabhiingigen Uberpriifung des vor-
geschlagenen Versetzungsmechanismus mit Hilfe der aus der Analyse von BBP bestimmten
mittleren Versetzungsdichte py und des aus Spannungsrelaxationsexperimenten bestimmten
effektiven Aktivierungsvolumens V* [249]. Wenn das Schneiden von Versetzungen im Ab-
stand po”’? der dominierende thermisch aktivierte Prozess ist, so muss gelten V*/b*=py ">
[302]. Fiir ET-ECAP ist V*/b°=33nm, fiir RT-ECAP 23nm bei maximaler Spannung Gy
(Tabelle 9.9). Die mittleren Versetzungsabstinde im Ausgangszustand betragen 40nm fiir
ET-ECAP und 26nm fiir RT-ECAP und liegen damit zumindest in der erwarteten Grof3en-
ordnung. Messungen der Dehnratenempfindlichkeit m deuten allerdings darauf hin, dass in
scmc-Ni-Proben bei Raumtemperatur auler dem Versetzungsschneiden mindestens noch ein
zweiter thermisch aktivierter Prozess mit kleinerem Aktivierungsvolumen und groferer
Aktivierungsenthalpie auftreten sollte.

Wegen der begrenzten Speicherung von Versetzungen in Gefligen mit Kornabmessungen,
die kleiner als die bei Raumtemperatur beobachteten mesoskopischen Strukturlingen von
etwa 500nm sind ([24][28][45]), ist es indes vor allem fiir nc PED-Ni-Proben fraglich, ob der
Mechanismus des Versetzungsausbeulens zwischen Waldversetzungen tatséchlich der fiir die
KorngroBBenabhidngigkeit der FlieBspannung dominierende ist. Ausgeschlossen werden kann
andererseits fiir den betrachteten KorngroBenbereich, dass z.B. thermisch aktivierte
Scherereignisse auf atomarer Ebene in der Korngrenzenregion die plastische Verformung zu
wesentlichen Teilen tragen sollten, die eine freie Energie AF in der Grofenordnung fiir den
Atonr Leerstellen-Platztausch oder die Korngrenzendiffusionsenergie aufweisen. Dies folgt
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aus einer Abschédtzung nach Conrad und Narayan [12] zum Beitrag dieser Prozesse zur
plastischen Dehnungsgeschwindigkeit mit y=6bvpd 1sinh(vcso,z%/(MkBT))exp(-AF/kBT),
wobei vp = 10"s™ die GréBenordnung der Debye-Frequenz hat und fiir das Volumen v = 5’
gesetzt wird. Im giinstigsten Fall erhélt man durch diesen Prozess fiir RT-ECAP-Ni mit d =
Dx oy = 41nm und AF = 0,8¢V (Wanderungsenergie fiir Doppelleerstellen [306]) eine
Verformungsgeschwindigkeit von 7~107s" bei einer von auBen aufgeprigten Geschwin-
digkeit von =107s™".

Uber die Plastizierungsprozesse, die die Strukturlingenabhingigkeit der FlieBspannung
G029 hervorrufen, ldsst sich damit zusammenfassen, dass sie im betrachteten KorngréBen-
bereich mit der Bewegung von Versetzungen zusammenhidngen sollten. Das zeigen auch
molekular-dynamische Simulationen ([13][293][307][308]) fiir Korngr6Ben im Bereich von
etwa 20nm selbst fiir auBBerordentlich hohe Werte von y. Als konkrete Prozesse kommen fiir
die Interpretation der G0,-d-Messwertkurven insbesondere das Ausbeulen von Versetzun-
gen in den nahezu defektfreien Bereichen sowie das Schneiden von Waldversetzungen im
Abstand (po)'l/ 2zDx_my/ 1,5 in Frage. Die Bestimmung der Strukturlidnge Dx..., gewinnt daher
auch fiir den mikro- und submikrokristallinen (und nicht nur nanokristallinen!) KorngréBen-
bereich an Bedeutung.

Wiéhrend, wie schon von Sinclair et al. [281] betont, sich insbesondere aus dem Bereich
kleiner plastischer Dehnungen in der Zugkurve (um Ggy0,) der Einfluss der ,,KorngroRe*
ablesen ldsst, kann fiir Spannungen bei groBeren Dehnungen, so u.a. auch fiir die ultimative
Spannung Gy, in Proben unterschiedlicher Materialklassen kein einfacher Zusammenhang
mit den verschiedenen Strukturldngen gefunden werden. Die Spannung oy wird vermutlich
durch ein komplexes Wechselspiel zwischen Gefiigeabmessungen und Mikrostruktureigen-
schaften bestimmt, das im folgenden Abschnitt diskutiert wird.

5.3.2.2 Anderung rontgenographisch bestimmbarer Mikrostruktur- und Gefiigeparameter
durch Zugverformung

Zunichst muss betont werden, dass hier, im Unterschied beispielsweise zu den
Untersuchungen an Ni-Einkristallen im Zugversuch, nur eine schwache Anderung der BBP
registriert und mit Mikrostrukturparameterédnderungen korreliert werden kann. Die BBP sind
bereits im Ausgangszustand vor der Zugverformung wegen der hohen Defektdichte und der
Kleinheit kohdrent streuender Bereiche sehr breit, so dass es erheblicher experimenteller
Aufwendungen bedarf, Anderungen der Profilparameter auch mit hinreichender Genauigkeit
zu messen. So ist es z.B. an smc/nc-Materialien kaum moglich, die, u.a. von Miiller et al. [9]
sowie von Hebesberger et al. [196] an rekristallisiertem, grobkristallinem Cu bzw. Al im
Verlauf der Verformung bis zum Erreichen des Stadiums V der Zugkurve bestimmte,
Anderung der Profilasymmetrie zu messen, um daraus Aussagen iiber weitreichende
Eigenspannungen in der Versetzungsstruktur abzuleiten. Erschwerend kommt fiir die
Interpretation der vorliegenden rontgenographischen Ergebnisse noch hinzu, dass keine
eigenen Dbegleitenden TEM- und REM-Untersuchungen der Mikrostruktur nach
Zugverformung vorliegen. Die entscheidende Schwierigkeit, aus den BBP Schlussfolgerung
iiber die Verformungsprozesse abzuleiten, resultiert jedoch aus der mit abnehmender
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Korngrofle zunehmenden Reversibilitdt der bei Belastung auftretenden Profilform+ und
-lagednderungen nach Entlasten, da alle BBP-Messungen an entlasteten Proben durchgefiihrt
wurden. Wenn man die Messdaten von Budrovic et al. [100] an nanokristallinem PED-Ni
(Ausgangszustand Dw,=26nm, <e>>'"’=4x107) beispiclsweise mit dem modifizierten
Williamson-Hall-Plot nach Gleichung (3.114) auswertet, dann ergeben sich unter Last bei
£,5% und ©=2,25GPa Werte von <6>>'"’<910MPa und Dyu=~19nm, wihrend nach
Entlastung <6>>'’~785MPa und Dy =27nm gemessen wird, was fast mit den Daten im
Ausgangszustand vor der Zugverformung tibereinstimmt, d.h., dass man daraus nicht auf
Mikrostruktur- und Gefiigeeigenschaften unter Last schlieBen kann. Ahnliche Effekte nach
Entlasten wurden, jedoch wesentlich schwécher ausgeprigt, auch von Ungar an Einkristallen
gefunden, wobei bei der Auswertung stets vorausgesetzt wurde, dass in erster Ndherung die
Eigenverzerrungen im entlasteten Zustand auch représentativ fiir die Verhiltnisse unter Last
sind. Die Ursache fiir das davon abweichende Verhalten von scm/nc Materialien kénnte zum
einen darin bestehen, dass in den kleinen Koérnern ohne #duBlere Spannung wegen der
repulsiven Wechselwirkung zwischen gleichnamigen Versetzungen keine Speicherung von
Versetzungsnetzwerken mehr moglich ist und die, bei plastischer Verformung erzeugten
Versetzungen, die eine deutliche Profilverbreiterung hervorrufen konnten, bei Entlasten
wieder verschwinden. Dieser Prozess darf jedoch nicht mit einer reversiblen Reduzierung
der Liange der unter Last ausgebeulten Versetzungen und damit mit plastischer Verformung
verbunden sein, da die Entlastung im Wesentlichen ohne plastische Riickverformung
stattfindet. Die Ursache fiir die unter Last beobachtete Profilverbreiterung sollte daher vor
allem in nc PED-Ni eher in einem auf Kristallitniveau entstehenden Verzerrungsspektrum
bestehen, dass z.B. durch elastische Inkompatibilititen auf Grund unterschiedlicher
kristallographischer Orientierung der Korner bei Belastung entsteht und beim Entlasten ohne
plastische Riickverformung wieder verschwindet. Erst der Einsatz eines (makroskopischen)
FlieBens fiihrt zur irreversiblen Strukturdnderung, die dann auch im entlasteten Zustand
nachweisbar sein sollte. Nach solchen Anderungen wird im Weiteren gesucht.

Die Anwendung des modifizierten Williamson-Hall-Plots (Gleichung (3.114) und
(3.115)) fur die Bestimmung der GroBe kohidrent streuender Bereiche Dwy und der rms
Eigenspannung <6>>"? nach dem Zugversuch liefert fiir die smc/nc Proben keine iiber den
Fehler hinausgehende Anderung gegeniiber dem Ausgangszustand. Dabei bleibt jedoch
unbertiicksichtigt, dass sich durch den Zugversuch nicht nur die in den WH-Plot eingehende
Halbwertsbreite B, sondern die gesamte Form des Profils in charakteristischer Weise
geringfiigig indert. Die Grafiken in Bild 5.51 zeigen deshalb die Anderungen von Dy, p
und R.¢r gegeniiber dem Ausgangszustand nach Entlastung von der Spannung Gp, bei
maximaler Dehnung &gy, (s. Tabelle 9.9) am Ende der einsinnigen Verformung, die mit
Hilfe von Krivoglaz-Wilkens-Plots aus den Fourierkoeffizienten der BBP von sieben hki-
Reflextypen berechnet wurden.

Die mc-Ni-Probe weist in rontgendiffraktometrischen Untersuchungen ein Verhalten auf,
dass mit der Bildung von Versetzungsstrukturen erklédrbar ist, wie man sie fiir rekristallisierte
Materialien erwartet, deren Korner nicht wesentlich kleiner als ein Grenzwert von
d*ggsp=3pm [45] sind, so dass die Korngr6Be oberhalb der bei Raumtemperatur iiblichen
Abmessung von mesoskopischen Versetzungsstrukturelementen dsg liegt. Die deutliche
Erhohung der Versetzungsdichte im Zugversuch sollte daher auf die Herausbildung einer
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Versetzungszellstruktur zuriickgefiihrt werden konnen, die auch nach Entlastung in der
Probe verbleibt. Die Erhohung der mittleren Versetzungsdichte wiederum wird von einer
Verringerung der GroBe Dyw kohidrent streuender Bereiche begleitet, wobei fiir den
Zusammenhang zwischen D und dem mittleren Versetzungsabstand wieder gilt Dgw
zl,5xp_” 2. Die Reichweite R.z=380nm des Verzerrungsfeldes der Versetzungsstruktur liegt
zwischen den Werten R.gpr und Regrpr flir Zellen und Zellwédnde in Einkristallen bei einer
Schubspannung von T=Cg,/M=115MPa (s. Bild 5.7). Der Wilkenssche Formparameter
MwilkenszReffpl/ 2 (s. Gleichung (5.3)) betrdgt fiir die zugverformte mc-Ni-Probe 5,5 und liegt
damit auch zwischen den fiir Zellen und Zellwidnde in Ni-EK bestimmten Werten. Sein
hoher Betrag deutet auf das Vorliegen von weitreichenden, mesoskopischen
Eigenverzerrungen hin. Es ist daher anzunehmen, dass die Versetzungszellstruktur in mc-Ni
Proben starke Ahnlichkeit mit der Zellstruktur in Ni-EK bei entsprechend hoher Spannung
hat [173] und gleiche, von der Korngrof3e nur wenig beeinflusste Verformungsmechanismen
ablaufen.
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Bild 5.51: Versetzungsdichte p (a), Grofle kohérent streuender Bereiche Dyy (kleine Symbole) und effektiver
Abschneideradius R (groBBe Symbole) (b) im Ausgangszustand (offene Symbole) und nach Entlastung bei
maximal im Zugversuch erreichter plastischer Dehnung &g, (ausgefiillte Symbole) in Abhéngigkeit von der
KorngroBe dipsp im Ausgangzustand fiir mc-Ni A, RT- B und ET-ECAP-Ni @ sowie PED-Ni ¥ (Probe E16).
GroBere Anderungen sind durch Pfeile markiert.

Fiir die PED-Ni-Probe E16 zeichnen sich dhnliche Tendenzen bei der Anderung réntge-
nographisch bestimmbarer Parameter ab wie fiir mc-Ni, was auf eine Speicherung zusétzli-
cher Versetzungen im Korngefiige hinweist. So nimmt die Versetzungsdichte geringfiigig zu
und im Gegenzug die KSB-Grolle Dyw geringfiigig ab. Es ist zu vermuten, dass die bereits
im Ausgangszustand vorhandene Versetzungsdichte (s. Bild 5.43 k) im Wesentlichen aus-
reicht, um die im Zugversuch geforderte plastische Dehnung aufzubringen, so dass nur
wenige neue Versetzungen gebildet werden miissen. Bemerkenswert ist, dass die Reichweite
RerEne des Verzerrungsfeldes nach dem Zugversuch im Vergleich mit dem Ausgangszustand
abnimmt und deutlich unter derjenigen im mc-Ni liegt, was wegen der hoheren Spannung
Gt des PED-Ni im Zugversuch der schon an EK beobachteten Spannungsabhingigkeit von
R entspricht. Allerdings ist der Parameter Myy;jkens in PED-Ni mit 4,9 deutlich kleiner als in
Einkristallen, was auf eine vergleichsweise geringe Reichweite bzw. bessere gegenseitige
Abschirmung des Verzerrungsfeldes der Versetzungsanordnung hinweist.
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Das Verhalten der ECAP-Proben im Zugversuch unterscheidet sich wesentlich von mc-
und PED-Ni. Man findet eine Verringerung der mittleren Versetzungsdichte nach Zugver-
formung, die fiir die RT-ECAP-Probe starker ausgeprégt ist als fiir die ET-ECAP-Probe.
Man kann vermuten, dass wihrend des ECAP-Prozesses als starke plastische Verformung
eine Versetzungsstruktur eingestellt wird, die der nachfolgenden ,,schwicheren* Zugverfor-
mung nicht angepasst ist, so dass die {liberschiissigen Versetzungen dann im Zugversuch
annihilieren [249]. Dieser Effekt sollte wegen der hoheren Ausgangsversetzungsdichte im
RT-ECAP stirker sein als im ET-ECAP. Versetzungsannihilation und ggf. Umbau der
ECAP-Versetzungsstruktur fithren nach dem Zugversuch zu einer hoheren Reichweite R
des Verzerrungsfeldes der Versetzungsanordnung. Der Wilkensparameter My;jxens betrdgt fiir
ET-ECAP 5,6 und fiir RT-ECAP 8,9, was deutlich tiber den an Einkristallen erhaltenen
Werten liegt und ggf. mit einem Umbau von, z.B. in EK im Bereich II/III der Zugkurve
iiblichen, polarisierten dipolaren Zellwédnden in sog. polarisierte Neigungswénde (tilt walls)
[9] bei stark verformten ECAP-Proben begriindet werden kann.

Abschlielend soll gepriift werden, ob im hier betrachteten KorngréBenbereich der fiir die
Deutung des ©¢p9-Dx.ray-Zusammenhangs gefundene thermisch aktivierte Verformungs-
mechanismus des Waldversetzungsschneidens auch fiir die Interpretation des Ggnr-Prnt-
Zusammenhangs nach Entlastung bei der plastischen Dehnung €., am Ende der Verfor-
mung angewendet werden kann. Das Bild 5.52 a) zeigt den Taylor-Plot Gg,(p"?) mit einer
linearen Fitfunktion vom Typ Gp,=6+Ma.Gbp'* durch die verfiigbaren Messpunkte.

0 1 1 1

112 27 1 O.(;OO O.OIOZ O.OIO4 O.OIOG 0.008
p - (10m) -1
1de (nm)

a) b)

Bild 5.52: Taylor-Plot GEm(pl/z) fuir die Spannung G, am Ende der Zugverformung in Abhéngigkeit von der
nach Entlastung gemessenen Versetzungsdichte p (a) sowie Aktivierungsvolumen V*/b’ fiir de maximale
Spannung (G6y-Gp) bei Raumtemperatur (nach [249]) in Abhéngigkeit von der (Sub)korngroBe digi: (b). (:fc,
A:mc,®:ET-ECAP, v:PED, m:RT-ECAP)

Man erhilt fiir die ,,Reibungsspannung* einen kleinen Wert von 6,=(35+95)MPa und aus
dem Anstieg der Geraden einen Parameter o von a=0,4110,06. Unter Beriicksichtigung des
Messfehlers fiir p konnte also durchaus das Waldversetzungsschneiden auch bei gréBeren
plastischen Dehnungen der bestimmende Verformungsmechanismus im Zugversuch bei
Raumtemperatur sein, so dass im gesamten untersuchten ,,Korngrofenbereich® vom EK bis
zu smc-Korngefiigen im Wesentlichen ein einheitlicher Verformungsmechanismus auftritt.
Allerdings ist im Vergleich mit den Verhéltnissen bei G0, der a-Wert fiir me- bis sme-Ni
am Verformungsende etwas erhoht. Dies konnte auf einen zusétzlichen Verformungsprozess
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hindeuten, der zu einer Spannungserh6hung fiihrt. Eine solche Schlussfolgerung lésst sich
auch aus Messungen der Dehnratenempfindlichkeit ableiten, die bei Raumtenperatur mit
abnehmender Korngréfe deutlich zunimmt ([249][276][277][282][289][302]). Die Abnahme
des Aktivierungsvolumens V* (bei Raumtemperatur und jeweils maximaler Spannung 6y im
Zugversuch) mit abnehmender KorngroBBe (s. Bild 5.52 b und Tabelle 9.9) kann ebenfalls
nicht ausschlieBlich auf die Versetzungsdichte bzw. den mittleren Versetzungsabstand
zurlickgefiihrt werden, wie Abschétzungen fiir das ET- und RT-ECAP-Ni nach Beendigung
des Zugversuchs zeigen (ET-ECAP: V*/b°=33nm < p ’=43nm, RT-ECAP: V*/b*=23nm <
p'l/ *=29nm). Ob einer der in [249] vorgeschlagenen zusitzlichen Mechanismen (dynamische
Erholung und Instabilitdten, Korngrenzenmechanismen wie z.B. Korngrenzengleiten)
vorliegt, kann aus den vorliegenden Messergebnissen nicht geschlussfolgert werden.

In Anlehnung an das 2-Komponenten-Modell von Mughrabi [258] hat Klemm [116] die
Vorschrift 6g,= 69+ MGbfsg/disg + (l-ffSE)” zMochpl/ 2 zur Bestimmung der Spannung G,
entwickelt. Dabei wird vorausgesetzt, dass versetzungsfreie Strukturelemente und solche mit
einer Versetzungsdichte von ppr=p/(1-fisg) parallelgeschaltet sind, in den versetzungsfreien
Strukturelementen Versetzungen mit der Segmentlinge dsg ausbeulen und in den
versetzungsreichen Elementen Waldversetzungsschneiden stattfindet. Wendet man die
Vorschrift fiir Gg, hier an, so betrdgt die mit 6,=35MPa, 0=0,3 , den in Tabelle 5.12
angegebenen  Strukturlingen und Volumenanteilen sowie mit der mittleren
Versetzungsdichte p nach Tabelle 9.9 berechnete Spannung G, im Mittel nur 75% der fiir
mc-, ET- und RT-ECAP-Ni sowie PED-Ni (E16) tatsdachlich gemessenen Spannung. Dies
bedeutet, dass auch fiir dieses einfache Modell zusétzliche Annahmen (beispielsweise tiber
eine Versetzungssegmentldnge < dgp) getroffen werden miissten, um die experimentellen
Daten zu deuten, was hier aber nicht weiter verfolgt werden soll.

5.3.3 Zug-Druck-Wechselverformung

5.3.3.1 Transformation von Gefiige und Mikrostruktur bei zyklischer plastischer
Verformung

Uber die mechanischen Eigenschaften von smc/nc Metallen bei zyklischer plastischer
Verformung liegen bisher in der Literatur nicht viele experimentelle Daten vor. Wegen der
bereits durch den Herstellungsprozess bedingten komplexen Mikrostrukturen und Gefiige
kann nicht erwartet werden, dass eine gemeinsame ZSD-Kurve existiert und sich nach
Einstellung eines mechanisch stabilisierten Zustandes zumindest dhnliche Mikrostrukturen
herausgebildet haben, wie es bei rekristallisierten cc und fc VK der Fall ist. In der Tat erhélt
man ein sehr differenziertes mechanisches Verhalten der verschiedenen Materialklassen.
Haufig wird eine zyklische Entfestigung (z.B. an ECAP-Cu [311]-[314]), in selteneren
Fillen eine Verfestigung (z.B. an ECAP-Cu [315], an mc Cu [316] und an PED-Ni [317])
oder weder Ver- noch Entfestigung in der Wechselverformungskurve (ECAP-Ti [33])
beobachtet. Von Maier et al. [318] wurden zyklische Entfestigung oder Plateauverhalten an
ECAP-Cu in Abhédngigkeit von der Anzahl der ECAP-Zyklen gemessen, in [319] stellten
Kunz et al. an ECAP-Cu fest, dass bei spannungsgesteuerter zyklischer Verformung bei
kleinen Amplituden eine Ver-, bei groleren Spannungsamplituden eine Entfestigung auftritt.
Aus eigenen Messungen ist bekannt, dass Entfestigungseffekte bei zyklischer Verformung
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u.a. beglinstigt werden durch hohe Reinheit der Materialien, geringe
Verformungsgeschwindigkeiten und erhohte Verformungstemperaturen ([24][198][202]
[277]). Im Folgenden wird zunichst gezeigt, dass es ungeachtet dieser vielfiltigen
Einflussfaktoren gemeinsame Grundlinien fiir die Transformationsprozesse von Gefiige und
Mikrostruktur der verschiedenen Materialklassen gibt, um dann im Abschnitt 5.3.3.2 das
ZSD-Verhalten zu diskutieren auf der Grundlage von Ergebnissen der Mikrostruktur- und
Gefiigeuntersuchungen, die in Tabelle 9.10 zusammengefasst sind.

a) Mechanisches Verhalten

Das Bild 5.53 zeigt typische Wechselverformungskurven bei Raumtemperatur und mittle-
ren Verformungsgeschwindigkeiten von ca. 107s™ fiir Ni-VK mit unterschiedlichem Korn-
gefiige bei vergleichbarer Reinheit. Allgemein gilt, dass fiir die hier untersuchten smc/nc
Korngefiige Entfestigungseffekte zunehmen mit zunehmender Verformungsamplitude, wéih
rend im (rekristallisierten) me Ni erwartungsgemal eine umso stirkere Verfestigung auftritt,
Jje groBer die Verformungsamplitude €, ist. Bei gleicher Verformungsamplitude wird eine
starkere Entfestigung mit abnehmender Korngrofle gefunden. Dabei ist zu bedenken, dass fiir
die vorliegenden smc/nc Gefiige im Ausgangszustand um so hohere Eigenverzerrungen vor-
liegen, je kleiner die Korngrofe ist.
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Bild 5.53: Wechselverformungskurven c,(N) von Ni-VK fiir konstante plastische Dehnungsamplituden
£,:=2,5x10* (2) und 2x107 (b).

Es ist daher anzunehmen, dass bei groBer Defektdichte im Ausgangszustand diese
Defekte durch zyklische plastische Verformung teilweise annihilieren und/oder dass deren
Anordnung so verdndert wird, dass die plastische Verformung bei geringeren dulleren Span-
nungen moglich ist, wihrend in mc Ni mit einem anfangs nahezu defektfreien Gefiige bei
zyklischer plastischer Verformung Versetzungen erzeugt und gespeichert werden, was zur
Spannungserhéhung wie bei EK, cc und fc VK fiihrt. Je groBer €,, und damit der Laufweg
und/oder die Dichte der sich im Zyklus hin- und her bewegenden Versetzungen ist, umso
effektiver konnen die Prozesse des Defektstrukturumbaus bzw. der Versetzungsgeneration
ablaufen. Zur Verdeutlichung dieser Aussage ist in Bild 5.54 die Differenz A, zwischen der
Spannungsamplitude am Ende der zyklischen Verformung und zu Verformungsbeginn in
Abhéngigkeit von der KorngroBe dpsg dargestellt fiir zwei Verformungsamplituden. Die
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KorngroBe dgsg, bei der in sehr grober Niherung der Ubergang zwischen Ent- und Verfesti-
gung auftritt, liegt fiir €,, = 2,5x10™ bei 350nm. Fiir €pa = 2x107 sollte dieser Ubergang bei
deutlich groferen d-Werten erfolgen. Diese Kopplung zwischen amplituden- und korn-
groBBen- bzw. defektabhidngigem Ver- bzw. Entfestigungsverhalten, die z.B. auch von
Mughrabi [314] betont wird, miisste bei der Deutung der eingangs erwidhnten, zunédchst
widerspriichlich erscheinenden Daten in der Literatur beachtet werden.
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Bild 5.54: Anderung Ac, der Spannungsamplitude am Ende der zyklischen Verformung gegeniiber dem
Verformungsbeginn in Abhdngigkeit von der KorngroBe dpg: flir konstante plastische Dehnungsamplituden
£,:=2,5x10 (2) und 2x10” (b). (A: mc, V: PED, @: ET-ECAP, m: RT-ECAP)

b) Transformation des Gefiiges

Wird die mit diesen mechanischen Eigenschaften verbundene Transformation des Gefii-
ges und der Mikrostruktur im Detail analysiert, so ergibt sich fiir die hier betrachteten
mc/smc/nc Materialien wie erwartet kein einheitliches Bild. Die mit elektronenmikrosko-
pischen Methoden gemessenen Strukturldngen dggsp und dpsg sowie der Volumenanteil fisg
von nahezu defektfreien Gebieten in Abhéngigkeit von €,, und im Ausgangszustand (g,,=0)
sind in Bild 5.55 dargestellt.
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Bild 5.55: Strukturlingen dgggp (), disg (b) sowie Volumenanteil figr defektfreier Gebiete (c) in Abhdngigkeit
von der Verformungsamplitude €,, und im Ausgangszustand (€,,=0). (A: mc, V: smc PED-Ni E16 , @: ET-
ECAP,m: RT-ECAP, ¥: nc PED-Ni E18)
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Fir mc und PED-Ni ergeben sich unter Berticksichtigung des Messfehlers keine drasti-
schen Anderungen von dggsp und dpsg mit der Verformungsamplitude, was auf stabile
Korngefiige hinweist. Fiir die beiden ECAP-Materialien findet man dagegen eine Vergrobe-
rung der Kornstruktur. Ausfithrliche Messungen von Klemm [116] zeigen, dass sich die
Missorientierungswinkelverteilungen bei den smc Ni-Proben durch zyklische plastische Ver-
formung nicht wesentlich gegeniiber dem Ausgangszustand verdndern, d.h. in ECAP-Ni ist
auch nach zyklischer Verformung ein hoher Anteil an Kleinwinkelkorngrenzen zu finden.
Das bedeutet, dass das Wachsen der Korner mit GroBwinkelkorngrenzen nicht etwa auf
Kosten der Korner mit Kleinwinkelkorngrenzen erfolgt bzw. eine Folge der Auflosung von
Kleinwinkelkorngrenzen ist. Selbstverstindlich tritt dagegen in mc Ni infolge der Herausbil-
dung ermiidungsspezifischer Versetzungsstrukturen eine Zunahme von Missorientierungs-
winkeln <15° zwischen benachbarten Kristallbereichen auf.

¢) Transformation der Mikrostruktur

Hinsichtlich der Transformation der Mikrostruktur konnen aus TEM-Aufnahmen
folgende Schlussfolgerungen gezogen werden.

In den ECAP-Proben existiert auch nach zyklischer plastischer Verformung ein nicht
unerheblicher Volumenanteil (RT-ECAP: ca. 80%, ET-ECAP: ca. 70%) von Gebieten mit
einer gegeniiber dem Ausgangszustand nahezu unveréndert erscheinenden Defektstruktur (s.
Bild 5.43 1, j), wobei der Anteil der transformierten Gebiete mit wachsender Verformungs-
amplitude zunimmt und die Transformation wie oben diskutiert in ET-ECAP schon bei klei-
neren Amplituden eintritt als in RT-ECAP-Ni. Deutlich ist die Zunahme des Volumenanteils
nahezu defektfreier Gebiete gegeniiber dem Ausgangszustand (Bild 5.55 c).

h)
Bild 5.56: Ermiidungstypische Versetzungsanordnungen in mc Ni (a,e), smc PED-Ni E16 (b,f), ET-ECAP-Ni
(c,g) und RT-ECAP-Ni (d,h) nach zyklischer plastischer Verformung mit £pa=2,5x104 (a-d) und €, =2x107
(e-h) [116].

Ermiidungstypische Versetzungsstrukturen finden sich nur in Kérnern, die groBer als 1pum
sind. In RT-ECAP-Ni sind solche Versetzungsstrukturen insbesondere zueinander parallele,
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diinne Versetzungswinde (Bild 5.56 d) bzw. einzelne Winde in einem Korn (Bild 5.56 h).
Dariiber hinaus gibt es sogenannte ,,Einzellenstrukturen®, bei denen sich die Versetzungen
nur am Rand des Korns anlagern, das dann auch kleiner als 1um sein kann. In ET-ECAP-Ni
treten zusétzlich in groen Kornern auch Versetzungszellstrukturen auf (Bild 5.56 c). Damit
ist nach der zyklischen Verformung die Versetzungsanordnung in ET-ECAP-Ni derjenigen
in mc und fc Ni dhnlicher als es fiir RT-ECAP-Ni gefunden wird.

In PED-Ni bleibt auch nach zyklischer Verformung der Volumenanteil fisg defektfreier
Gebiete fast unverdndert hoch Bild 5.55 ¢). In Kérnern mit Abmessungen unterhalb von
Ium werden ebenfalls nur die Korngrenzen mit Versetzungen dekoriert (Einzellenstruktur in
Bild 5.56 b), ohne dass sich ermiidungstypische Anordnungen von Versetzungen innerhalb
des Korns ausbilden. In groBeren Kornern findet man Versetzungswand- und -zellstrukturen
(Bild 5.56 f), wobei die versetzungsdichten Wénde sehr diinn sind. Insgesamt ist die Verset-
zungsanordnung von Kristallit zu Kristallit homogener als in den ermiideten ECAP-Proben.

Mikrokristallines Ni zeigt dagegen die auch in cc und fc Vielkristallen zu beobachtende
Ausbildung ermiidungstypischer Versetzungsstrukturen. Bei kleinen Amplituden entstehen
Biindel- und Fleckenstrukturen Bild 5.56 a), fiir groBBere Amplituden sind Zellstrukturen
und fragmentierte Wandstrukturen héufig anzutreffen (Bild 5.56 e). In mc Ni wurden aller-
dings weder leiterndhnliche Versetzungsanordnungen, die auf Verformungslokalisationen
hinweisen konnten, noch Labyrinthstruktur gefunden. Insgesamt scheint sich die Vielfalt der
Versetzungsstrukturtypen mit abnehmender Korngré8e zu reduzieren, d.h. der Einfluss der
axialen Orientierung des Korns auf die Versetzungsanordnung geht zuriick. Korner, die
kleiner als 1pum sind, bleiben in mc Ni im Wesentlichen frei von Versetzungen.

d) Rontgendiffraktometrisch ermittelbare Strukturparameter

Nach zyklischer plastischer Verformung findet man, dass die aus der Krivoglaz-Wilkens-
Analyse des Gesamtmessprofils bestimmte mittlere Reichweite R.y des Verzerrungsfeldes
von Versetzungen wieder (vgl. Bild 5.42) gut mit mesoskopischen Strukturldngen — z.B. mit
der Abmessung disg versetzungsfreier Gebiete — libereinstimmt, die man in TEM-Aufnah-
men ermittelt. Das trifft fiir alle hier untersuchten mc, ECAP- und PED-Ni-Proben zu (Bild
5.57). Der Parameter R. charakterisiert also auch in diesem KorngroBenbereich wieder
mesoskopische Mikrostruktureigenschaften.

Es deutet sich an, dass fiir alle smc/nc Materialien die GroBen dig und R.¢r bei einer Ver-
formungsamplitude von =10~ maximal sind. Das bedeutet, dass bei kleineren €pa 1n den
Ausgangsstrukturen weniger Gebiete durch die zyklische Versetzungsbewegung ,.freige-
rdaumt™ werden konnen, wihrend bei groBBeren Amplituden eine hohere Gesamtversetzungs-
dichte (s. Bild 5.58 a) wieder mit geringeren Abmessungen der freien Gebiete verbunden ist.

Die Amplitude fiir das Maximum von dfsg und R fillt mit der fiir ein Minimum der
mittleren Versetzungsdichte p in den smc/nc Proben zusammen (Bild 5.58). Dies bedeutet,
dass die hohe Defektdichte bzw. die hohen Eigenverzerrungen und -spannungen im Aus-
gangszustand zundchst mit wachsender Verformungsamplitude drastisch verringert werden.
Bei Amplituden oberhalb von 8pa:=10'3 stellt sich dann das Gleichgewicht zwischen der
verformungsbedingten Defektvernichtung und der fiir die Aufbringung der zyklischen plasti-
schen Verformung erforderlichen Versetzungserzeugung auf einem insgesamt hdoheren
Niveau der Gesamtversetzungsdichte ein.



180 5 Experimentelle Ergebnisse, deren Analyse und Interpretation

600- | 600- T T T T T T ]
i AA/A_A\
—_ A \/ me
£ = 4
£ 400} 1 £ 400} e 4
- ET-ECAP £ / \. ET-ECAP
2 /. L J = \.
ko) @ v D:U’ [ 2 Vﬁ
200} ¥ RT-ECAP/smc PED 200} lf* RT-ECAP/Smc PED]
O I I I 1 1 1 1 1 1
0 1 2 02 5 4
-3 -3
e, (107) €, (107)
a) b)

Bild 5.57: Abmessung dgg versetzungsfreier Strukturelemente (a) und Reichweite R.; des Verzerrungsfeldes
von Versetzungsanordnungen (b) in Abhéngigkeit von der Verformungsamplitude €,, sowie im Ausgangs-
zustand bei €,, = 0 (A: mc, V: smc PED-Ni E16, ®: ET-ECAP,m: RT-ECAP)

Das in Bild 5.58 a gezeigte Verhalten der mittleren Versetzungsdichte bei zyklischer
plastischer Verformung wurde durch Positronenannihilationsmessungen bestitigt [278].
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Bild 5.58: Mittlere Versetzungsdichte p (a) und mittlere GroBe kohérent streuender Bereiche Dx..,y (b) in
Abhingigkeit von der Verformungsamplitude €, sowie im Ausgangszustand bei €,, = 0. (A: mc, ¥V: smc PED-
NiEl16,e: ET-ECAP,m: RT-ECAP, ¥: nc PED-Ni E18)

Interessanterweise dndert sich fiir smc/nc Materialien die GroBe kohérent streuender
Bereiche Dy _,y mit €,, (Bild 5.58 b) wieder etwa so wie der mittlere Versetzungsabstand p'l/ 2
und es gilt wiederum Dy ,y = 1,5p_1/ 2 Dies konnte darin begriindet sein, dass nur eine teil-
weise Transformation der Ausgangsdefektstruktur bei zyklischer plastischer Verformung
erfolgt und man insgesamt, trotz der Herausbildung von heterogenen ermiidungstypischen
Versetzungsstrukturen in groBeren Kornern, noch eine relativ homogene rdumliche Vertei-
lung der Versetzungen wie im Ausgangszustand vorfindet, fiir die der beobachtete Zusam-
menhang zwischen Dx_,, und p 2 physikalisch erwartet werden kann. In mc Ni tritt dage-
gen wie in cc und fc Ni-VK eine Zunahme der mittleren Versetzungsdichte mit wachsender
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Verformungsamplitude auf. Einen Zusammenhang Dx .,y = 1,5 p % gibt es hier nicht wegen
der starken rdumlichen Heterogenitit der in allen Koérnern dominierenden ermiidungs-
typischen Versetzungsanordnungen.

Bei der Bewertung der absoluten mittleren Versetzungsdichten ist zu betonen, dass die
angegebenen p-Werte obere Grenzen darstellen, da bei der Analyse der BBP nach dem
Krivoglaz-Wilkens-Algorithmus nur die profilverbreiternden Effekte von Dx ay, p und Ry,
nicht aber die Spektren weitreichender Eigenverzerrungen beriicksichtigt wurden, die in
Abschnitt 5.3.3.3 diskutiert werden sollen.

5.3.3.2 Zum Einfluss von Mikrostruktur und Gefiige auf die ZSD-Kurven

Da es sich selbst bei symmetrischer zyklischer plastischer Verformung mit €,,=konst.
wegen der nur teilweisen Transformation der Ausgangsmikrostrukturen und -Gefiige in
ermiidungstypische Strukturen als schwierig erweist, einen mechanisch stabilisierten
Zustand in den smc/nc VK einzustellen (s. Bild 5.53), kann streng genommen die am Ende
der Verformung erreichte Spannungsamplitude nicht immer als
Sattigungsspannungsamplitude G,; bezeichnet werden, wie es bei rekristallisierten VK
berechtigter Weise moglich ist. Im Folgenden wird jedoch diese Bezeichnung beibehalten,
und gibt immer die Spannungsamplitude am Ende der Verformung an, bevor das
Probenverhalten durch Makrorisse bestimmt wird [116].

a) Mechanisches Verhalten

Das Bild 5.59 zeigt die ZSD-Kurven fiir mc, ET- und RT-ECAP- und PED-Ni-Proben bei
Raumtemperatur und Aep/Atle'3s'1. Zum Vergleich ist auch die ZSD-Kurve fiir £ Ni-VK
angegeben. Man erkennt, dass das Spannungsniveau der ZSD-Kurven mit abnehmender
Grofe von dpgg steigt.
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Bild 5.59: Zyklische Spannungs-Dehnungskurven G,4(€,,) fiir fc (#), mc (a), ET-ECAP- (@), RT-ECAP (m)
und PED-Ni (V,¥) bei Raumtemperatur und Ag,/At ~107s". Angegeben sind jeweils die mittleren KorngroBen
dps.-
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Deutliche Einfliisse des Gefiiges auf die ZSD-Kurven machen sich erst unterhalb einer
kritischen KorngroBBe d*=3um bemerkbar [45], obwohl sich erste Anzeichen einer
KorngroBenabhédngigkeit schon im mc-Bereich an Ni zeigen [320]. Durch die grundlegenden
Arbeiten von Feltner und Laird [29] ist seit langem bekannt, dass die ZSD-Daten im Bereich
konventioneller KorngréBBen im Wesentlichen unabhédngig von der Vorverformung der
Proben sind, solange diese nicht zu grofl und die dann aufgeprigte Verformungsamplitude
nicht zu klein sind. Die hier gemessene Abhéngigkeit der ZSD-Kurven von dgsg konnte
deshalb zum einen durch einen echten Korngrofeneffekt und/oder zum anderen durch die
stark gestorte Ausgangsmikrostruktur und die beobachtete nur teilweise Transformation
dieser Struktur bei Ermiidung verursacht werden. Wenn nur letzteres der Fall wére, sollte bei
Einbeziehung aller Materialien mit den unterschiedlichsten Ausgangsstrukturen und
-gefiigen kein einfacher gemeinsamer Zusammenhang zwischen G, und einem
Strukturparameter bei gegebener Verformungsamplitude €, auftreten.

b) Diskussion von Modellaussagen

Taylor-Ansatz. Das Bild 5.60 zeigt, dass nach zyklischer plastischer Verformung im
untersuchten Amplitudenbereich weder fiir die untersuchten Materialklassen insgesamt noch
fir die Proben einer smc Materialklasse ein gemeinsamer Zusammenhang zwischen der
Spannungsamplitude und der Versetzungsdichte nach Taylor-Art in der Form
= Oasot MOLGbp "' besteht.
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Bild 5.60: Messwertpaare G,(p"?) fiir mc (A), ET-ECAP- (@), RT-ECAP (m) und PED-Ni E16 (V) am Ende
der zyklischen Verformung mit unterschiedlichen Amplituden der plastischen Dehnung bei Raumtemperatur
und Ae,/At=107s".

Die Ursachen fiir diesen Effekt konnen vielfiltig sein. Eine konnte in der Vernachléssi-
gung des Beitrages von weitreichenden Eigenverzerrungsspektren zur Verbreiterung der
BBP bestehen, woraus eine Uberschitzung der Versetzungsdichte folgt, die zudem noch von
Probe zu Probe unterschiedlich sein kann. Aus Messungen der Profilform im Verlauf eines
Verformungszyklus (s. 5.3.3.3) kann jedoch geschlossen werden, dass diese Beitrdge zu
gering sind, um eine signifikante Anderung der Gas(p” %)-Messwertpaare zu erhalten. Die
Methode der Bestimmung einer mittleren Versetzungsdichte p nach dem unter 3.3.2.3 aufge-
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stellten Algorithmus aus dem Gesamtprofil ohne Zerlegung in Teilprofile, die versetzungs-
dichten und -armen Gebieten zuzuordnen sind, ist vor allem fiir groe Verformungs-
amplituden mit hohen Werten von fsg ebenfalls als eine Fehlerquelle zu betrachten. Es ist
jedoch anzunehmen, dass wegen des Versetzungsdichteminimums aller smc Proben bei
Verformungsamplituden von epazlxlU3 eher die unvollstindige Transformation der Aus-
gangsdefektstruktur bei zyklischer Verformung fiir die Verletzung des sonst sehr allgemein
giiltigen Taylor-Zusammenhanges verantwortlich ist.

Hall-Petch- und Orowan-Ansétze. Eine Analyse der insgesamt vorliegenden Messdaten
ergibt, dass unter Beriicksichtigung des Messfehlers weder im Orowan- noch im Hall-Petch-
Plot lineare Zusammenhidnge von Spannungsamplitude G,, und Strukturlinge Dx.., bei
€p.—konst. gefunden werden kénnen, wie sie fiir den Zugversuch zwischen Gy, und Dx.ray
bestehen. Allerdings skalieren p'” 2 und Dx.ray nach Ermiidung auch nicht mehr mit den
Strukturldngen dgsg und dggsp.

Uberraschenderweise lassen sich dagegen fiir die Strukturlinge dgsp in guter Niherung
die Messwerte G,4(dpsg) durch lineare Funktionen sowohl in einem ,,zyklischen® Orowan-
als auch in einem ,,zyklischen* Hall-Petch-Plot anfitten. In Analogie zu den Gleichungen
(5.23) und (5.24) wird hier fiir €,,=konst. geschrieben

Oas = GOZO(Spa)+kzO (gpa )/dBSE (5-25)
fiir den zyklischen Orowan-Plot und
Oas = OozHP (gpa)+szP (‘gpa)/(dBSE)l/2 (526)

fiir den zyklischen Hall-Petch-Plot.

Die Tabelle 5.14 enthilt die Fitparameter fiir 3 Verformungsamplituden und die
zugehorigen Korrelationskoeffizienten. Es deutet sich an, dass die Messwerte im zyklischen
Orowan-Plot besser gefittet werden konnen als im zyklischen Hall-Petch-Plot.

Tabelle 5.14: Fitparameter fiir den zyklischen Orowan- und Hall-Petch-Plot (KK... Korrelationskoeffizient)

€pa 00,0 (MPa) | k0 (GPanm) KKo Gomp (MPa) | konp (GPanm) | KKyp
2,5x10™° 17510 64,512.6 0,995 80130 5,7%0,7 0,966
2x107 235+10 104,5+3,1 0,998 165130 6,910,7 0,978
5x107 250+55 112422 0,981 115£140 8,7%13,1 0,941

Man erkennt, dass sowohl der Anstieg als auch das Absolutglied der Funktion (5.25) mit
wachsender Verformungsamplitude zunehmen. In Bild 5.61 wird der zyklische Orowan-Plot
G (1/dgsg) fiir die in Tabelle 5.14 angegebenen Verformungsamp lituden grafisch dargestellt.
Das Absolutglied o¢,0(€,,) ist etwa gleich der Spannungsamplitude 64(€,,) fiir cc und fc Ni-
VK mit &>d*, wo nahezu keine Abhingigkeit von dgsg mehr auftritt.

Die Zunahme der Anstiege k,o und k p mit €,, soll im Folgenden mit Hilfe einfachster
Modellvorstellunge interpretiert werden.
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Bild 5.61: Zyklischer Orowan-Plot ©,y(1/dgg) fiir die angegebenen Verformungsamplituden €,,. (grof3e
ausgefiillte Symbole: apa:2,5x104, offene Symbole: spa:2x10'3, kleine ausgefiillte Symbole: €,,= 5x107; fc (@),
mc (A), ET-ECAP- (@), RT-ECAP () und smc PED-Ni (V7).

Fiir die Ableitung von Schlussfolgerungen im ,,Orowan-Bild*“ wird vorausgesetzt, dass
die Segmentlédnge /5 der auszubeulenden Versetzung immer einen (amplitudenabhingigen)
Anteil X5 von dggg annimmt. Dann ldsst sich schreiben

Oas= 0,0 + MGD/ls = 6,0 + MGb/(Xsdpsg) = Goz0 + k,0/dpsk- (5:27)

Aus den Anstiegen des zyklischen Orowan-Plots (Tabelle 5.14) erhdlt man die Parameter
Xs und /g fiir die drei betrachteten Verformungsamplituden €, (Tabelle 5.15). Die GroBen /g
entsprechen bei smc Materialien genau der GroBenordnung der nahezu defektfreien Gebiete
drsg (Bild 5.57 a), in denen das Ausbeulen der Versetzungen bei zyklischer plastischer
Verformung erfolgen konnte. Bei mc Ni ist /g etwa zweimal so grofl wie die Abmessung
dprtdpr eines mesoskopischen Strukturelements (Tabelle 9.10), was bei Ablaufen des
Orowan-Mechanismus wieder auf eine zumindest teilweise Verformbarkeit der versetzungs-
dichten Gebiete ermiidungstypischer Versetzungsstrukturen hinweisen wiirde. Sowohl disg
(Bild 5.57 a) als auch dprtdpr (

Bild 5.62) nehmen mit wachsender Verformungs- bzw. Spannungsamplitude ab, was mit
der beobachteten Zunahme des Anstiegs der zyklischen Orowan-Geraden korrespondieren
wiirde.

Tabelle 5.15: Segmentlingen /g sich ausbeulender Versetzungen und mittlere Verhéltnisse X¢= /¢/dggz nach
Gleichung (5.27) fiir mc, ECAP und smc PED Ni-VK

£, (10°) Xs fs (nm)
mc ET-ECAP smc PED RT-ECAP
2,5 0,89 2400 460 430 230
20 0,55 1480 280 260 140
50 0,51 1380 260 240 130
Diein

Bild 5.62 gezeigten Messdaten beschreiben die ermiidungstypischen Versetzungs-
strukturen, die sich in allen Materialklassen nur in Kristalliten mit Korngréen >1pum aus-
bilden. Im Bereich von Spannungsamplituden 6,; < 400MPa nehmen die mesoskopischen
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Abmessungen mit G,; ab. Bei hoheren Spannungsamplituden verringern sich die Struktur-
abmessungen nicht weiter. Offenbar betrdgt die minimal mogliche Abmessung mesoskopi-
scher Strukturelemente in Ni bei Raumtemperatur etwa 500nm. Dieser Wert miisste als zent-
rale GroBBe in Theorien fiir die Versetzungsstrukturbildung in fc VK abgeleitet werden
konnen. Schliissige Modellvorstellungen gibt es dafiir allerdings bislang nicht.
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Bild 5.62: Abmessung d,g = dpr + dpr mesoskopischer Strukturelemente in ermiidungstypischen
Versetzungsstrukturen in Abhangigkeit von der Spannungsamplitude . fc (#), mc (A), ET-ECAP- (®), RT-
ECAP (m) und smc PED-Ni (¥) (unter Nutzung von Daten aus [116]).

Wenn der Orowan-Mechanismus auch bei hoheren Spannungsamplituden
ausschlaggebend sein soll, kann dafiir nicht mehr das Versetzungsausbeulen in
ermiidungstypischen Versetzungsstrukturen groBer Kristalliten verantwortlich sein, da die
Versetzungsstrukturabmessungen zu grof3 sind, um quantitativ mit den beobachteten
Anstiegen k,q tiber die Orowan-Spannung korreliert zu werden, selbst wenn man den fiir das
Ausbeulen von Stufen- bzw. Schraubenversetzungen in der Arbeit von Scattergood und
Bacon [18] eingefiihrten logarithmischen Term noch mit beriicksichtigt. Vielmehr miisste in
smc Proben die hohere &ullere Spannungsamplitude aus der Begrenzung der
Versetzungssegmentldngen durch die wihrend der zyklischen Verformung an den
Korngrenzen in Koérnern mit dgsg < 1pm abgelagerten Versetzungen resultieren, die bei
gegebenem smc Korngefiige mit zunehmender Verformungsamplitude die fiir das
Versetzungsausbeulen notwendigen freien Gebiete mehr und mehr einschrénken.

Fiir den Versuch, das mechanische Verhalten der hier untersuchten Proben im zyklischen
Hall-Petch-Bild zu beschreiben, soll wieder der Ansatz nach Ashby [19] genutzt werden.
Man geht zunéchst aus vom Zusammenhang ¥,,=pmobLyb zwischen der Abgleitamplitude Y,,,
der Dichte ppo, mobiler Versetzungen und deren Laufweg L,, wobei jetzt angenommen
wird, dass die Dichte p,,, €in Bruchteil X, der Gesamtversetzungsdichte p und der Laufweg
L, ein Anteil X; von dpgg ist.

Mit Hilfe des Taylor-Zusammenhangs zwischen Spannung und Gesamtversetzungsdichte
(der nach Bild 5.60 streng genommen bei Ermiidung der smc/nc Ni-Proben nicht gilt!) lasst
sich dann schreiben G, =G tM> 0Gb'(g,)" (X, X1)""? (dise) "> =Coaw + ke (dase) '™
Damit wire k,p natiirlicherweise proportional zu (epa)” 2 Aus den Anstiegen kup(€p.) In
Tabelle 5.14 ist allerdings zu schlussfolgern, dass das Verhéltnis szp/(Spa)l/2 nicht konstant
ist, sondern mit wachsender Amplitude abnimmt. Das bedeutet, dass in dem



186 5 Experimentelle Ergebnisse, deren Analyse und Interpretation

vorgeschlagenen Modell (XPXL)”2 mit €,, zunehmen muss. Man erhélt mit o=0,35 bei
s:pa=2,5)<10'4 fir (X, XL)”2 = 0,20, bei spa=2xlO'3 ergibt sich (X, XL)”2 zu 0,46 und bei
8pa=5X10'3 ist (X, X)"?=0,57. Daraus folgt, dass der Anteil mobiler Versetzungen an der
Gesamtversetzungsdichte und/oder der Anteil des Laufweges der Versetzungen an dpgg mit
€pa Zunehmen miissten. Wegen des in smc/nc Ni mit €,, zunechmenden Volumenanteils von
Gebieten, in denen eine Transformation der Ausgangsdefektstruktur stattfindet, sind beide
Effekte physikalisch plausibel.

Ein dhnliches Vorgehen fiir die Begriindung einer zyklischen Hall-Petch-Abhéingigkeit
zwischen Spannung und Korngrofe findet man in [33], wo von Vinogradov et al. versucht
wird, die Hystereseschleife und damit letztlich auch die ZSD-Kurve fiir smc Ti mit einer aus
TEM-Aufnahmen bestimmten KorngroBe von 300nm zu simulieren. Fiir kleine
Verformungen wird angesetzt ’Cz(xGb(Zy/(pr))” 220G (yp)"* d'%, d.h. der Anteil X des
Laufwegs L, der Versetzungen an d betrdgt 0,5 und liegt damit im Bereich der hier fiir Ni
gefundenen Werte. Weitere systematische experimentelle und theoretische Untersuchungen
der ZSD-Kurven von smc/nc Materialien mit unterschiedlicher Korngrof3e anderer Autoren
liegen z.Z. noch nicht vor.

Insgesamt muss man leider feststellen, dass auf Grund der vorliegenden Messdaten auch
fiir die zyklische Verformung nicht entschieden werden kann, welcher der vorgeschlagenen,
versetzungsbasierten Mechanismen die Korngrofenabhingigkeit der Spannungsamplitude
bei Ermiidung mit konstanter plastischer Dehnungsamplitude bestimmt. Grundsétzlich muss
bei der Interpretation der Ergebnisse beachtet werden, dass sich in den ZSD-Kurven das
effektive Verhalten der komplexen Gefiige- und Defektstruktur widerspiegelt, deren
makroskopisches mechanisches Verhalten von den Resten der materialklassentypischen
Ausgangsstruktur, von den bei der zyklischen Beanspruchung transformierten sowie von den
ermiidungstypischen Versetzungsstrukturen in groBlen Kornern beeinflusst wird. Bei den
betrachteten KorngroBen besteht andererseits noch nicht die Notwendigkeit der
Berticksichtigung von Verformungsmechanismen, die vorrangig mit diffusiven Prozessen im
Korngrenzenbereich verkniipft sein sollten. Allerdings deutet sich an, dass wegen der
beachtlichen Ratenempfindlichkeit der ZSD-Kurven insbesondere in nc PED-Ni-Proben bei
Raumtemperatur aufler dem Waldversetzungsschneiden mindestens noch ein weiterer
thermisch aktivierter Prozess ablaufen sollte [277].

5.3.3.3 Anderung der Spektren weitreichender Eigenspannungen im Lastzyklus

Wie bereits fiir Ni-EK und fc Ni- VK, soll auch fiir Ni- VK mit mc- bis nc-Gefiige aus der
Anderung der Breite von BBP innerhalb eines Verformungszyklus auf rms Schubeigen-
spannungen <(At,)*>'"? geschlossen werden, die Kristallit- bzw. mesoskopische Reichweite
haben. Dieses Anliegen scheint physikalisch verniinftig, da die bisher diskutierten Ergeb-
nisse auf Versetzungsmechanismen als die bestimmenden Verformungsprozesse hindeuten,
und eine, mit einer Versetzungspolarisation vor allem an den (Sub)-Korngrenzen verbundene
heterogene plastische Verformung als Ursache fiir die weitreichenden Eigenspannungen
auch in diesen Gefiigen erwartet werden kann. Wegen der mit fallender Kristallitgroe o
zunehmenden Ubereinstimmung von d mit den typischen Abmessungen der Anordnung von
Versetzungen, die in 5.1.2.3 und 5.2.3 als mesoskopische Abmessungen bezeichnet wurden,
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werden fiir smc und nc Ni die auf die heterogene plastische Verformung auf , Kristallit*-
Niveau zuriickzufiihrenden Eigenspannungen mit AT, bezeichnet. Fiir mc Ni, das zumindest
in einem Teil der Kristallite ermiidungstypische Versetzungsanordnungen mit ,,echten®
mesoskopischen Eigenspannungen enthilt, wird die Bezeichnung A7, fiir die Gesamtheit
der weitreichenden Eigenspannungen gewahlt.

a) Rontgenographische Messdaten

Messungen von BBP im Verformungszyklus zeigen auch bei mc/smc/nc Ni, dass nach
Entlastung von den Eckpunkten maximale, und nach Entlastung innerhalb des Zyklus mini-
male Integralbreiten auftreten, wobei sich die plastische Dehnung fiir das Minimum wieder
von €,=0 bis €,= €,,/2 bei kleinen Amplituden verschiebt. Bild 5.63 zeigt fiir verschiedene
Materialklassen und Verformungsamplituden beispielhaft die Abhdngigkeit der Integral-
breite Psoo der BBP vom 400-Reflextyp von €, im Zyklus. Zum Vergleich sind auch die
Messwerte fiir fc Ni bei €, =2x107 angefiigt.
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Bild 5.63: Integralbreite By, (in rad) von 400-Reflexen in Abhingigkeit von der plastischen Dehnung €, im
Verformungzyklus nach Probenentlastung. Die Pfeile geben exemplarisch die Durchlaufrichtung der Kurven
im Druck- bzw. Zughalbzyklus an. (fc (#), mc (A), PED-Ni E17 (V), ET-ECAP- (@), RT-ECAP-Ni (m))

Qualitativ wird fiir alle Reflextypen ein dhnliches Verhalten wie bei EK und fc Ni-VK,
nur auf einem hoheren Niveau der Integralbreite beobachtet. Quantitative Angaben sind in
Tabelle 9.11 zusammengestellt. Die relative Anderung der Integralbreite B im Zyklus mit
Werten zwischen 0,007 und 0,115 fiir me/smce Ni ist etwas geringer als bei Ni-EK und fc Ni-
VK. Dies ist z.T. darin begriindet, dass in mc/smc Ni die Profile auller durch Verzerrungen
zusitzlich durch den TeilchengroBeneffekt verbreitert sind und daher verzerrungsbedingte
Effekte schwiécher ausgebildet sind. Hinzu kommt, dass die TeilchengroBe Dwymin nach
Entlastung im Zyklus etwas kleiner oder hochstens gleich Dwy max nach Entlastung von den
Eckpunkten der mechanischen Hystereseschleife ist (Tabelle 9.11), was der Verringerung
der Messgrofie B innerhalb des Zyklus ebenfalls entgegenwirkt. Ein markantes Beispiel fiir
das Verhalten der mc und smc Proben findet sich in den Williamson-Hall-Plots fiir Cauchy-
Funktionen bei einer smc ET-ECAP-Probe, die mit %:pa=2x10'3 ermiidet wurde (Bild 5.64 a).
Die Verringerung des Anstiegs der linearen Messwertkurven nach Entlastung bei €,~€,,/2 im
Vergleich zum Zustand nach Entlastung mit €,=€,, ist deutlich. Das entspricht der erwarteten
Verringerung des verzerrungsbedingten Profilbreitenanteils PB,,c im Zyklus. Allerdings wird
gleichzeitig eine Erhohung des Absolutglieds der Ausgleichgeraden gemessen, was als eine
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Verringerung der TeilchengroBe Dwy ¢ zu interpretieren ist. Ganz analoge Ergebnisse erhilt
man in der modifizierten Williamson-Hall-Auftragung fiir GauB3-Funktionen. Wegen dieser
Effekte ergab sich die Notwendigkeit, fiir jeden Verformungszustand die Teilchengréfen
Dwuc und Dyyg zu berechnen und bei der Bestimmung der verzerrungsbedingten
Profilbreitenanteile B.,c und B, zu beriicksichtigen.

Wie bei EK und fc Ni-VK ist auch bei mc/smc Gefiigen die relative Anderung der
Halbwertsbreite B im Zyklus groBer als die der Integralbreite, weil wieder in Zustinden im
Verformungszyklus mit minimaler Profilhalbwertsbreite der Formparameter F;, etwas
groBer als der Formparameter F',,, nach Entlastung von den Eckpunkten der mechanischen
Hysterese ist (s. Tabelle 9.11). Damit wird ebenfalls der Verringerung der Integralbreite
innerhalb des Zyklus entgegenwirkt. Alle Materialklassen von Ni-EK bis zu smc Ni-VK
zeigen neben der gemeinsamen charakteristischen Anderung von F im Verformungszyklus
auch eine sehr dhnliche Abhingigkeit des Formparameters von der Verformungsamplitude
€pa (Bild 5.64 b). Die hohen F'-Werte bei kleinen Amplituden von €, ~5x10"* kénnen zum
einen materialklasseniibergreifend auf hohe Anteile von etwa 50% defekt- bzw.
versetzungsreicher Gebiete zuriickgefithrt werden, die als kohérent streuende Bereiche
witken und mit sehr breiten Partialprofilen verkniipft sind, die sich mit schmalen
Partialprofilen defekt- bzw. versetzungsarmer Gebiete so tiberlagern, dass insgesamt das
Verhiltnis von Integralbreite zu Halbwertsbreite hoch ist. Nimmt mit wachsender
Verformungsamplitude der Volumenanteil der nahezu defektfreien Gebiete zu, so verringert
sich das Verhiltnis von Integralbreite zu Halbwertsbreite natlirlicherweise. Eine weitere
Ursache fiir das beobachtete Maximum von F konnte auch im Vorherrschen von Gebieten
mit ermiidungsinduzierten Versetzungsdipolen bestehen, die fiir sich genommen zu
Partialprofilen mit hohen F-Werten fithren. Die Abnahme von F mit zunehmender
Amplitude lieBe sich dariiber hinaus auch auf eine Zunahme von Spektren weitreichender
mesoskopischer bzw. kristalliner Eigenspannungen zuriickfithren, was sich vor allem in einer
Erhohung der Halbwertsbreite des Gesamtmessprofils dullern wiirde.
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Bild 5.64: (a) Modifizierter Williamson-Hall-Plot fiir smc ET-ECAP-Ni nach Entlastung vom Zugeckpunkt der
mechanischen Hysterese bei €,~¢,, (ausgefiillte Symbole: Dy ma=(143320)nm) und bei £p=1xlO'3 (offene
Symbole: Dy min=(120£20)nm) bei Ermiidung mit epa:2x10'3. (b) Formparameter F (gemittelt iiber die
untersuchten skl-Reflextypen) nach Entlastung vom Zugeckpunkt der mechanischen Hysterese in Abhéngigkeit
von der Amplitude €, (EK (0), fc (#), mc (A), smec PED-Ni (V), ET-ECAP- (@), RT-ECAP-Ni (m)).
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Fiir die folgende Diskussion und Interpretation der weitreichenden Eigenverzerrungen
<(Ae,)>'"? und -spannungen <(At,)>"? auf kristallinen Strukturniveau ist der schon
mehrfach diskutierte Fakt zu beachten, dass in smc/nc Gefiigen die GroBe Dx.r.y kohdrent
streuender Bereiche in der Regel etwas geringer als z.B. die KorngroBe dpsg ist. Die aus der
Anderung der Profilbreite im Verformungszyklus berechneten Verzerrungen und
Spannungen sind streng genommen den mittleren Eigenverzerrungen bzw. -spannungen in
den KSB zuzuordnen, die zu der gegenseitigen Verschiebung der Partialprofile fiithren, d.h.
die Heterogenitit der plastischen Verformung sollte auf noch kleineren Strukturléngen als
den mittleren KorngréBen stattfinden.

Aus den maximalen und minimalen verzerrungsbedingten Profilbreitenanteilen ¢ und
B+, wurden entsprechend Gleichung (3.119) zunéchst fiir alle Untersuchungsproben die rms
Eigenverzerrungen <{Agq,)>>""7 jedes hkl-Reflextyps fiir den ,,Cauchy*“- und den , GauB“-
Fall berechnet. Danach wurde gepriift, fiir welche Anzahl » von Gleitsystemen mit
heterogener plastischer Verformung aus sieben hkl-abhingigen <(Ae,)>'"*
<(Agqy)*>"~Werten iiber <K2Y(n)>1/2 jeweils eine einheitliche rms Schubeigenspannung
<(AT)>"%: bzw. <(ATe)™>""* gemiB (3.120) folgt. Dabei wurde unter Beriicksichtigung des
Messfehlers gefunden, dass fiir alle hkl-Reflex-Typen eine befriedigende Ubereinstimmung
der rms Eigenspannungswerte fiir n=1 vorliegt (s. Bild 5.65). Auf eine weitere Anpassung
der Schubspannungsdaten an einen gemeinsamen Mittelwert durch Variation von n bzw. von
<K2Y(n)>”2 wurde hier wegen der erheblichen Zunahme freier Parameter verzichtet. Die
Giite der Anpassung ist flir die Profilbearbeitung nach dem ,,Cauchy*- und dem ,,Gauf3*“-Fall
etwa gleich gut, was wegen der tatsdchlichen Form der BBP genau zwischen Cauchy- und
GauB3-Funktion versténdlich ist.
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Bild 5.65: Kristalline rms Eigenverzerrungen <(Aeg,, )™ (offene Symbole) und rms Schubeigenspannungen
<(ATgy, )= (ausgefiillte Symbole) in Abhanglgkelt von (W*+k*+P)"* fiir einen me Ni-VK (a) und einen smc
ET-ECAP Ni-VK (b) nach Ermdiidung mit € —2x10 Die horizontalen Geraden kennzeichnen den Mittelwert
von <(ATy,,)">" fiir die Proben (a: (411 l)MPa b: (91£15)MPa). Die Daten in a) resultieren aus der Profil-
Behandlung nach dem ,,Cauchy‘“Fall, in b) nach dem ,,Gauf}*-Fall.

b) Diskussion und Vergleich mit Modellaussagen

Stellt man den Mittelwert aus den nach dem Vorgehen fiir Cauchy- und Gaul3-Funktionen
berechneten rms Schubeigenspannungen in Abhéngigkeit von der plastischen Dehnungs-
amplitude dar (Bild 5.66), so wird deutlich, dass <(ATg, ey V)2 12 signifikant von der Korn-
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grofle abhingt. Fiir Xv,, = konst. findet man die geringsten Eigenspannungen in Ni-EK und
fc Ni- VK, die hochsten in sme RT-ECAP Ni-Proben mit der geringsten Korngrofle dpsg der
hier untersuchten Proben. Das bedeutet, dass bei den vorliegenden mc/smc Gefligen eine
Heterogenitédt der plastischen Verformung auf kristallinem Strukturniveau auftritt, die zu
grofleren Eigenspannungen fiihrt als die heterogene plastische Verformung auf mesoskopi-
schem Niveau in EK und fc VK. In den mc/smc Gefiigen, bei denen die mittlere Korngrof3e
etwa so groB3 wie die Standardabweichung der KorngroBenverteilung ist (s. Tabelle 5.12),
nimmt die Breite des Spektrums kristalliner Eigenspannungen zu mit abnehmender mittlerer
Korngrofle. Bemerkenswert ist aulerdem, dass in dem betrachteten Korngrof3enbereich diese
Effekte tiberhaupt im entlasteten Zustand der Proben gemessen werden konnen. Die die
kristallinen Eigenspannungen wahrscheinlich hervorrufenden polarisierten Versetzungs-
anordnungen miissen demnach auch nach dem Entlasten erhalten bleiben und verschwinden
nicht reversibel mit der Reduzierung der angelegten duleren Spannung, wie es fiir echte nc
Materialien nach den Ergebnissen von Budrovic et al. [100] erwartet werden konnte.
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Bild 5.66: Mesoskopische bzw. kristalline rms Eigenspannungen < A’czw,va "2 in Abhingigkeit von der
Abgleitamplitude Xv,, in MO-EK (0), EO-EK (O), fc (#), mc (A), smc PED-Ni E17 (), ET-ECAP- (@), RT-
ECAP-Ni (m). An den Messdaten angefiigt sind jeweils die mittleren KorngréBen dpgg.

Da es wie in Bild 5.61 gezeigt, fiir €,,=konst. jeweils lineare Zusammenhénge zwischen
G, und 1/dgsg gibt, scheint es sinnvoll, den Zusammenhang zwischen den
korngrofenabhéngigen kristallinen rms Eigenspannungen und der
Sattigungsspannungsamplitude zu priifen. Unter Beriicksichtigung eines Fehlers von ca. 20%
fiir die rms Eigenspannungen kann aus der Messwertverteilung <(A1w,wv,v)2>” (04) in Bild
5.67 a), in die die Daten fiir EK (<(ATe,)>>""?), fiir fc und me VK (<(AT4)>>""?) sowie fiir smc
VK (<(At,)>'"?) einbezogen wurden, auf eine Proportionalitit zwischen den beiden Gréfen
bei einem mittleren Verhiltnis von M<(A1:m,wv,v)2>” Y 6, = 0,4540,04 geschlossen werden.
Das bedeutet, dass die Breite des Spektrums der kristallinen Eigenspannungen im
betrachteten Bereich der ,,Korngr6Ben* vom Einkristall bis zum smc Vielkristall in erster
Néherung proportional mit der Spannungsamplitude G,, wéichst und damit die Heterogenitét
der plastischen Verformung auf mesoskopischem bzw. kristallinem Strukturniveau zu einer
erheblichen Abweichung der ,lokalen® Spannung von der &uBeren Spannung im
mesoskopischen bzw. kristallinen Strukturelement fiihren kann.

Allerdings deutet sich in Bild 5.67 a) an, dass bei héheren Spannungsamplituden die rms
Eigenspannungen nicht mehr im gleichen Mall mit 6,5 steigen. Das deutet darauf hin, dass in
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nc VK, bei denen noch hohere o,-Werte auftreten, als sie hier maximal an den untersuchten
RT-ECAP Proben beobachtet wurden, vermutlich mit geringeren rms Eigenspannungen
<(At)>""? gerechnet werden muss.
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Bild 5.67: Abhéngigkeit der mesoskopischen bzw. kristallinen rms Schubeigenspannungen <(Arm ov. > von
der Sattigungsspannungsamplitude ©,; nach Ermiidung (a) sowie von 1/dpgg fiir €,,=2. 5x10™* und 2x107 (b)
MO-EK (0), EO-EK (D), fc (#), mc (A), PED-Ni E17 ('¥), ET-ECAP- (®), RT- ECAP—N1 (m).

In Bild 5.67 b) wird versucht, aus den hier vorliegenden ersten Messdaten die Abhéngig-
keit zwischen <(A’cm\, V)2 "2 und s quantitativ zu erfassen. Fiir die Verformungsampli-
tuden €,,= 2 ,5x107 und 2x107* lassen sich dafiir lineare Funktionen der Form ATy, > =
<(A’c v V)2 v 2(z—:pa) + K:(€pa)/ dsg aufstellen. Fir €,,= 2, 5x10™ erhilt man fiir das Absolut-
glied <AT,, V)2 2= (21£1)MPa und fiir den Anstieg K= (17£1)GPanm, fiir €pa= 2x10° 3
ergibt sich <(AT oy v)2 12 = (5245)MPa und K= (11+2)GPanm. Die Absolutglieder stimmen
gut mit den an EK gemessenen rms Schubeigenspannungen <(Ate)>>"? = 19,5MPa bzw.
45MPa {iiberein und wiirden damit den Beitrag der mesoskopischen Eigenspannungs-
verteilung in heterogenen ermiidungstypischen Versetzungsanordnungen reprisentieren. Die
Anstiege K; nehmen offensichtlich mit wachsender Verformungsamplitude ab. Das weist
darauf hin, dass eine groflere Amplitude der plastischen Dehnung wegen der hoheren Sétti-
gungsspannungsamplituden zwar insgesamt mit hoheren kristallinen rms Eigenspannungen
verbunden ist, die sich jedoch weniger mit dgsg dndern, was als eine Homogenisierung der
plastischen Verformung auf kristallinem Strukturniveau interpretiert werden kann.

Die Bedeutung dieser Aussage wird deutlich, wenn man versucht, die kristallinen rms
Eigenspannungen auf das Verformungsverhalten von Strukturelementen mit einem Spektrum
von Strukturldngen zuriickzufithren. Dabei wird, wie schon in vorherigen Abschnitten, ange-
nommen, dass die FlieBspannung 7,/ in einem kristallinen Strukturelement {iber einen An-

satz vom Orowan-Typ nach ¢/=t/0" + Gb/(Xs dsg) = t/9" + Gb/(ds) mit der Struktur-

linge ds. verkniipft ist. Die Standardabweichung der FlieBspannungen <(Az/")>>'? die

2 1/2

den rms Eigenspannungen <{(A7T,)™'* proportional ist, kann dann ndherungsweise mit der

Standardabwelchung der Strukturlingen korreliert werden tiiber <(Ar, ﬂow)z >172

<Ad¥>"Gbl dg dSL und ist im Fall der Parallelschaltung der Strukturelemente maximal

gleich <(A’cmv,v)2>l/ 2. Im Rahmen dieses Modells kann man damit die Standardabweichung
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fir sich mit unterschiedlicher FlieBspannung plastisch verformende Struktur-

: , , -2
elemente aus den Eigenspannungen abschitzen iiber <A d3, > = dg  [<(AT ov.y)>" 2(81[,21)
+K: (€p2)/ dgsg] /(Gb). Die entsprechenden Daten enthélt Tabelle 5.16.

Tabelle 5.16: Aus rontgenographisch bestimmten weitreichenden Hgenspannungen mit einem Ansatz vom
Orowan-Typ abgeschitze Standardabweichungen der Strukturlingen <A dva >'" fiir me, ECAP und smc PED

Ni-VK
12
£,0(107) Xs <Adg>" (nm)
mc ET-ECAP smc PED RT-ECAP
2,5 0,89 8400 610 490 250
20 0,55 6600 320 240 100

Wenn man diese Werte mit den von Klemm [116] experimentell ermittelten Verteilungs-
funktionen fiir die Korngréfen dggsp nach Wechselverformung (mc: dggsp = 2,5£2,1um,
ET-ECAP: dggsp = 2,0+2,0um, smc PED: dggsp = 0,8+0,7um, RT-ECAP: dggsp =
0,7£0,5um; nach * steht jeweils die Standardabweichung) vergleicht, so muss man schluss-
folgern, dass fiir mc/smc Ni nicht die Verteilungsfunktion der Korngrofen dggsp verant-
wortlich fiir die beobachteten rms Eigenspannungen sein kénnen. Vielmehr sollten in mc Ni
wie in EK und fc VK die ermiidungsspezifischen Versetzungsstrukturen eine mesoskopisch
heterogene plastische Verformung zeigen, die zu entsprechenden mesoskopischen Eigen
spannungen fithren. Bei smc Ni-Proben stimmt dagegen die Standardabweichung <A ¢, >1/2

des gesuchten Strukturlingenspektrums tiberraschend gut mit den Mittelwerten dfsg (Bild
5.57) der Abmessung von defektfreien Gebieten tiberein. Zur GroBe dsg gibt es Unter-
suchungen der Verteilungsfunktionen nach Wechselverformung im betrachteten Amplitu-
denbereich nur fiir ECAP-Materialien (ET-RCAP: disg =(3001:200)nm, RT-ECAP: disg
=(275£170)nm [116]). Vorausgesetzt, Mittelwert und Standardabweichung stimmen auch
bei smc PED-Ni fiir diese Strukturldnge wieder etwa liberein, konnte man in erster Ndherung
die beobachteten Eigenspannungsspektren <(At,)>>"* in smc Ni auf die Verteilungsfunktion
der Abmessungen der defektfreien Gebiete zuriickfiihren, die dann die FlieBspannungs-
verteilung dieser Strukturelemente bestimmen sollte.

Die BBP von mc/smc Ni-VK zeigen bei Messungen auf y- und z-Probenseitenflachen
keine nennenswerte, {iber den Messfehler hinausgehende Profilasymmetrie. Es kann deshalb
geschlussfolgert werden, dass gemél Gleichung (3.121) die mittleren Verzerrungen <Agsg>

in alle Messrichtungen und damit auch <Ag #se> gleich Null sind.
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6  Generelle und zusammenfassende Folgerungen
aus den rontgenographischen Untersuchungen von
Mikrostruktur und Gefiige in plastisch verformtem Nickel

6.1 Analyse von Bragg-Beugungsprofilen

Im Folgenden sollen Konsequenzen fiir die Auswertung und Interpretation von Bragg-
Beugungsprofilen gezogen werden, die sich aus der Anwendung der in Abschnitt 3.3 fiir
plastisch verformte kfz Metalle entwickelten Algorithmen auf plastisch verformtes Ni
ergeben. Im Vordergrund steht dabei die Diskussion der eigenen Beitrdge zur Profilanalyse.

a) Aufspaltung der BBP in zwei Partialprofile fiir versetzungsarme und -reiche Gebiete

Bei plastisch verformten Ni-EK, cc und fc VK mit einer mesoskopisch inhomogenen An-
ordnung der Versetzungen in Volumenbereichen mit niedriger (PR) und hoher (DR) Verset-
zungsdichte hat sich die Annahme der additiven Uberlagerung eines a priori schmalen und
eines breiten Teilprofils, die den PR und DR mit jeweils mittleren Mikrostruktureigen-
schaften zuzuordnen sind, fiir die Interpretation der gemessenen Profilverbreiterung nach
einsinniger und zyklischer plastischer Verformung bewihrt. Die vorgeschlagene physika-
lisch begriindete, spezielle mathematische Behandlung der Fourierkoeffizienten des Gesamt-
profils gestattet es, bei Kenntnis des Volumenanteils fpr mesoskopisch lokale Versetzungs-
dichten ppr und ppr sowie Reichweiten R.¢pr und Regmpr des Verzerrungsfeldes fiir verschie-
denste Versetzungsanordnungen zu berechnen. Das betrifft auch solche Versetzungsan-
ordnungen (z.B. Matrix-Struktur in EK), fiir die bisher die Gesamtprofile beispielsweise mit
dem bewéhrten KrivoglazWilkens-Algorithmus nicht auswertbar sind.

b) Interpretation des Asymmetrieparameters

Als Konsequenz aus der angenommen Profiliiberlagerung konnen auf sehr einfache
Weise aus der Profilasymmetrie mesoskopisch weitreichende Eigenspannungen Atgpr und
Atypr ermittelt werden. Dabei folgt aus dem Asymmetrieparameter O,(hk/,n) zunichst die
mittlere Eigenverzerrung Agqupr der PR in Messrichtung. Unter Verwendung eines hier
eingefiihrten, an die experimentell ermittelte 4k/- und n-Messrichtungsabhédngigkeit von 0,
anpassbaren Transformationsfaktors K, (s. Punkt c) ldsst sich daraus die im priméren
Gleitsystem durch mesoskopisch heterogene plastische Scherung hervorgerufene
Schubeigenspannung AT.pr berechnen. Die Anwendung der Mischungsregel ergibt dann
Atypr. Dieses Vorgehen hat zu physikalisch sinnvollen Aussagen fiir EK und fiir
Einzelkristallite in cc VK gefiilhrt und ermdoglicht vor allem eine Bewertung der
Verformungsmechanismen in einem mechanisch stabilisierten Verformungszyklus.

c) Anwendung des Prinzips der kleinsten Abweichungsquadrate

Verfuigt man iiber eine hinreichend groe Anzahl von /k/- und n-abhidngigen BBP in
einem gegebenen Probenverformungszustand, so konnen erstens bei Messung an EK und
Einzelkristalliten durch Anwendung des Prinzips der kleinsten Abweichungsquadrate aus
den Asymmetrieparametern die Tensoren mesoskopisch weitreichender Eigenverzerrungen
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und -spannungen in den PR ohne Zusatzannahmen iiber die Art der mesoskopisch
heterogenen plastischen Verformung berechnet werden. Zweitens kann man daraus Anzahl
und Typ der Gleitsysteme ermitteln, auf denen die plastische Verformung mesoskopisch
heterogen verlduft. Drittens gestattet die Anwendung des Minimumprinzips auch eine
Berechnung der Anzahl »n von Gleitsystemen, auf denen Sédtze vollstindiger Stufen- und
Schraubenversetzungen vorliegen. Dazu setzt man voraus, dass sich aus allen /k/- und n-
abhéngigen BBP fiir einen Probenzustand jeweils gleiche Parameter pj,. und Regsoc €rgeben
miissen. Die Bestimmung von # fiihrt dabei tiber die Betrachtung der von Wilkens [139]
eingefiihrten 4k/- und n-abhiangigen Kontrastfaktoren C, die eine Art Proportionalitdtsfaktor
zwischen der Breite eines Profils gegebener Form und der Versetzungsdichte sind. Es muss
konstatiert werden, dass flir zugverformte EK, ermiidete fc VK sowie fiir alle mc/smc/nc Ni-
Proben die auf die vorgeschlagene Weise berechneten Versetzungsdichten gut mit den in der
Literatur angegebenen Werten, die groflteils aus TEM- aber auch aus
Rontgenuntersuchungen stammen, tbereinstimmen. Fiir ermiidete EK, die Matrix- oder
PGB-Versetzungsstrukturen enthalten, wurden iiberraschenderweise lokale
Versetzungsdichten bestimmt, die fiir alle betrachteten Verformungsamplituden und
-temperaturen jeweils immer nur etwa halb so grof3 sind, wie sie aus ausfithrlichen weak-
beam-Messungen (z.B. [31][44][230][232]) folgen, was deutlich tiber den reinen Messfehler
hinausgeht. Es konnte nicht endgiiltig geklart werden, welche der vielen denkbaren Effekte
fiir diese Diskrepanz verantwortlich sind. Es wird jedoch vermutet, dass die Dichte kurzer
Dipolschleifen geringer Hohe bei einer Profilanalyse auf der Basis der Modelle nach
Krivoglaz und Wilkens unterschitzt wird. Trotzdem gestatten auch die fiir EK aus
Rontgenuntersuchungen  ermittelten  lokalen  Versetzungsdichten  weitreichende
Schlussfolgerungen tiber das Verformungsverhalten von EK.

d) Zusammenhang zwischen rontgenographisch und elektronenmikroskopisch ermittelten
Strukturldingen

Bei der Anwendung der Krivoglaz- Wilkens-Analyse auf die PR- und DR-Partialprofile
im Fall von plastisch verformten Ni-EK, SG in cc VK sowie fc VK stimmen die dabei
bestimmten Reichweiten  R.gpr und  Regpr des Verzerrungsfeldes der
Versetzungsanordnungen in PR und DR im Rahmen der Messfehler sehr gut tiberein mit
den, z.B. aus REM-Aufnahmen im channelling-Kontrast riickgestreuter Elektronen oder
TEM-Aufnahmen ermittelten, mesoskopischen Strukturlingen (z.B. bei Kanidlen und
Wiénden in PGB-Strukturen). Das spricht fiir die Wirkung der DR und PR als fiir sich
kohérent streuende Bereiche. Deren Abgrenzung bei der Rontgenstreuung sollte durch die
infolge mesoskopisch heterogener plastischer Verformung an den Grenzen der
Strukturelemente vorliegenden geometrisch notwendigen Versetzungen bewirkt werden [76].
Der Wilkenssche Formparameter Myy;jkens= Reffpl/ 2 als spezielles MaB fiir die Reichweite des
Verzerrungsfeldes ist dann besonders grof3, wenn auch hohe weitreichende Eigenspannungen
bzw. Eigenspannungsspektren gemessen werden.

Unerwartet ist das Ergebnis, dass auch bei mc/smc VK der aus dem Gesamtprofil
gewonnene  Mittelwert R.y wieder gut mit typischen Dimensionen  der
Versetzungsanordnung (z.B. mit der Ausdehnung nahezu defektfreier Gebiete)
tibereinstimmt und immer deutlich gréBer als die ,,Gr6Be der kohérent streuenden Bereiche*



6.1 Analyse von Bragg-Beugungsprofilen 195

Dx ray 1st, die man aus modifizierten Williamson-Hall- und Krivoglaz- Wilkens-Plots sowie
aus der Warren-Averbach-Analyse fiir mc/sme/nc VK gewinnen kann. Es ergibt sich
andererseits, dass fiir mc und smc VK gilt Dx.y = 1,5 X p_” 2. Das gibt Anlass dazu, die
physikalische Bedeutung von Dx..,, eher mit dem mittleren Versetzungsabstand als, wie
allgemein iiblich, mit der KorngroBe d zu korrelieren. In nc Materialien mit ,,echten®
Korngréfien d deutlich unter 100nm sollten Dx_,y und d allerdings zusammenfallen.

e) Zur Beriicksichtigung der elastischen Anisotropie

Wegen der elastischen Anisotropie von Ni rufen die verformungsinduzierten
Versetzungsanordnungen bei EK-Untersuchungen i.a. unterschiedliche Verzerrungen in den
verschiedenen [Akl]-Messrichtungen hervor. Bei der Ermittlung der quantitativen
Versetzungsstruktureigenschaften aus BBP kann man vereinfachend auf die
Kontrastfaktoren Ci, in isotroper Naherung zuriickgreifen, die wesentlich einfacher als die
nur numerisch berechenbaren Faktoren C,;s, zu bestimmen sind, wenn man hk/-Reflextypen
benutzt, fiir die die elastische Anisotropie gering ist (in Ni z.B. der Reflextyp 311). Die
Fehler, die vor allem durch die nur ungenaue Bestimmung der Anteile von Stufen-,
Schrauben- und Partialversetzungen, die unterschiedliche Belegung von Gleitsystemen mit
Versetzungen sowie die Vernachldssigung der hk/-abhéngigen Beitrdge von Stapelfehlern
und Zwillingen zur Profilverbreiterung hervorgerufen werden, iiberwiegen die Fehler beim
Einsatz von C;,, bel weitem.

Bei der Auswertung von BBP an VK sollten dagegen fiir die Bestimmung von p und R
nach dem Krivoglaz- Wilkens- Verfahren aus Einzelprofilen unterschiedlichen hk/-Reflextyps
immer die mittleren anisotropen Faktoren C aniso benutzt werden. Néherungsweise kann man
den Schwierigkeiten bei der Beriicksichtigung der elastischen Anisotropie durch geeignete
Mittelung (z.B. iiber die Ergebnisse der Warren-Averbach-Analyse an BBP vom 111/222-
sowie 200/400-Reflextyp) begegnen.

Eine hochst effiziente und fiir alle hier untersuchten mc/smc/nc VK anwendbare Methode
der groben Bestimmung von Teilchengrofle und mittlerem Eigenspannungsquadrat ist der
vorgeschlagene modifizierte Williamson-Hall-Plot, bei dem das iiblicherweise bestimmte
hkl-abhéngige  mittlere  Eigenverzerrungsquadrat mit  einem  Ak/-unabhingigen
Eigenspannungsquadrat tiber die Ak/-abhéngigen elastischen Moduln Ej;; verkniipft wird.
Der modifizierte Williamson-Hall-Plot reagiert z.B. auch sehr empfindlich auf die
Anderungen der weitreichenden Eigenspannungen im Verformungszyklus und kann damit
auch fiir den Nachweis geringer Mikrostruktur- und Gefiigednderungen eingesetzt werden.

f) Rontgenographische Kristallitselektion

Das auf Ideen von Schmidt [96] zuriickgehende Verfahren der Beriicksichtigung der Akl-
und n-abhingigen Kristallitselektion bei der Bestimmung von makroskopischen, mittleren
kristallinen und PR-Eigenverzerrungen aus der Lage des Profilpeaks 0p bei VK-BBP fiihrt
zu physikalisch verniinftigen Aussagen fiir ermiidete fc Ni- VK. Es sollte hier vor allem zur
Auswertung nichtlinearer A@p-sin®y -Messwertkurven bei der Makrospannungsbestimmung
eingesetzt werden. Da die BBP an smc/nc Ni-VK meist sehr symmetrisch und stark verbrei-
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tert sind, scheint fiir diese Materialklassen die Anwendung des Verfahrens wegen der
Schwierigkeiten bei der Bestimmung von Profilschwerpunkt- und -peaklage nicht sinnvoll.

g) Bestimmung von Spektren weitreichender Eigenspannungen

Der Algorithmus zur quantitativen Bestimmung der mittleren Quadrate von weitreichen-
den mesoskopischen und kristallinen Eigenverzerrungen bzw. -spannungen aus der Ande-
rung der Profilbreite in einem Verformungszyklus konnte bei allen ermiideten Ni-Proben
vom EK bis zum smc¢ VK erfolgreich eingesetzt werden. Der Interpretation des typischen
»schmetterlingsartigen Verlaufs der Integralbreite in Abhédngigkeit von der plastischen
Dehnung im Zyklus liegt einerseits die von Holste/Burmeister entwickelte Konzeption des
Abarbeitens eines FlieBspannungsspektrums im Zyklus zugrunde [81], das zu einem Mini-
mum des mittleren Eigenspannungsquadrats in jedem Halbzyklus fiihrt. Andererseits wurde
ein Ansatz von Klimanek [109] genutzt, der eine Profilverbreiterung durch gegenseitige Ver-
schiebung von, den kohdrent streuenden Bereichen zuzuordnenden, Partialprofilen
beschreibt. Die unterschiedliche Partialprofillage wurde in der vorliegenden Arbeit auf ein
Spektrum von Eigenverzerrungen bzw. -spannungen in mesoskopischen und kristallinen
Strukturelementen zuriickgefiihrt.

Fir smc VK erweist es sich allerdings als notwendig, bei der Berechnung der Eigen-
spannungsspektren auch die Anderung der TeilchengroBe Dx ., im Zyklus zu beriick-
sichtigen, die der Abnahme der Profilbreite durch Reduzierung der Quadrate der weit-
reichenden Eigenspannungen im Zyklus gerade entgegenwirkt und in Ubereinstimmung mit
Leitfihigkeitsmessungen [68] an fc VK mit der Anderung der Gesamtversetzungsdichte im
Zyklus gedeutet werden konnte.

6.2 Schlussfolgerungen fiir die Modellierung des
Verformungsverhaltens von kfz Metallen

Die unter 2.4 aufgefiihrten zentralen Fragen, zu deren Beantwortung durch die vor-
gelegten Ergebnisse rontgendiffraktometrischer Untersuchungen beigetragen werden soll,
bestimmen die Unterteilung des folgenden Abschnitts.

6.2.1 Heterogenitiit der plastischen Verformung und weitreichende
Eigenspannungen auf unterschiedlichen Strukturniveaus

a) Mittlere Eigenspannungen in mesoskopischen versetzungsdichten und -armen Gebieten

In einsinnig und zyklisch plastisch verformten Ni EK, cc und fc WK treten nach Ent-
lastung Schubeigenspannungen At",, mit mesoskopischer Reichweite auf, die im Mittel in
den versetzungsarmen Gebieten, PR, der zuvor angelegten duBleren Spannung entgegen-
gesetzt sind, und in den versetzungsdichten Gebieten, DR, die vorher angelegte &ullere
Spannung unterstiitzen. Der Betrag der Eigenspannungen hédngt vom Typ der mesoskopi-
schen Versetzungsanordnung ab und wichst in der Regel mit der duBleren Spannung bzw.
Spannungsamplitude. Fiir die Zellstruktur in bei Raumtemperatur zugverformten Ein-
kristallen betragt AT pr = -0,37 und AtE,pr = 0,171 + 68MPa. Fiir zyklisch verformte Ein-
kristalle sind die mesoskopischen Eigenspannungen At upr, bezogen auf die Sittigungs-
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spannungsamplitude T,s, in PGB-Strukturen mittelorientierter EK am groBten, in PGB-
dhnlichen Strukturen [011]-orientierter EK nur noch halb so grof3. Noch geringer sind die
Eigenspannungen At",pr der Wandstrukturen in [111]-orientierten EK und am kleinsten in
der Labyrinth-Struktur [001]-orientierter EK. Die mesoskopischen Eigenspannungen in den
PR betragen zwischen -0,05t,s und -0,20t,, in allen Versetzungsstrukturtypen. Aus der
Existenz und dem Vorzeichen dieser Eigenspannungen nach Entlastung kann geschluss-
folgert werden, dass die plastische Verformung in verformungsinduzierten, mesoskopisch
inhomogenen Versetzungsanordnungen immer heterogen verlduft, wobei sie in den PR stets
groBer, in den DR kleiner als die duBlere plastische Dehnung bzw. Dehnungsamplitude ist.
Diese Ergebnisse sind vereinbar mit den grundsétzlichen Aussagen des Verbundmodells fiir
heterogene Versetzungsstrukturen und damit verbundene weitreichende innere Spannungen
nach Mughrabi ([70][73][77][79][243]).

b) Gleitsysteme mit heterogener plastischer Verformung

Die plastische Verformung verlduft heterogen auf Gleitsystemen, die einen hohen
Schmid-Faktor besitzen. Das betrifft in PGB-Strukturen von MO-EK nur das primire Gleit-
system, in [011]-orientierten EK und Kristalliten zwei, und in [001]- und [111]-orientierten
EK und Kristalliten vier Gleitsysteme. In smc VK deutet sich an, dass die plastische Verfor-
mung in jedem Kristalliten nur auf dem primidren Gleitsystem heterogen verlduft. Das
bedeutet, dass nicht auf allen Gleitsystemen, die gilinstig zur Lastachse liegen, bzw. die z.B.
im Rahmen des Taylormodells der Vielkristallplastizitit die plastische Verformung tragen
sollten, heterogene plastische Verformung auftreten muss.

¢) Akkommodationsfaktoren

Fiir einige Versetzungsstrukturtypen konnte der Eshelby-Akkommodationsfaktor I' [59]
in der Bezichung At" = -GT" Ay, zwischen der Eigenspannungsdifferenz At® und der Verfor-
mungsdifferenz Ay, von PR und DR experimentell aus dem Eigenspannungsverhalten in
einem Lastzyklus bestimmt werden. I" betrdgt bei Raumtemperatur fiir die PGB-Struktur
0,43 und fiir Labyrinth-Struktur 0,11, wéhrend er im Mittel fiir die Versetzungsstrukturen in
fc VK mindestens 0,6 betragen sollte. Die I'-Werte zwischen 0 und 1 deuten darauf hin, dass
bei kontinuumsmechanischer Betrachtung die plastische Verformung in den beobachteten
Versetzungsanordnungen besser mit Hilfe von Einschlussnédherungen (z.B. [97][264][323])
als im einfachen Parallelschaltungsmodell beschrieben werden sollte.

d) Diskussion mechanismenorientierter Verformungsmodelle fiir PGB-Kandle und —
Weéinde

Die experimentellen Fakten fiir die temperaturabhéngige lokale Spannungsamplitude tc =
1, +AT",c in den PGB-Kanilen lassen sich ausgezeichnet mit dem von Essmann und Differt
entwickelten Modell [86] in Ubereinstimmung bringen, bei dem die lokale Spannung
bestimmt wird durch das Ausbeulen von Schraubenversetzungen in den Kanélen. Der Ansatz
1/G = 1"°/G+bB/dc, bei dem die Reibungsspannung 1™
von der Temperatur abhédngt, beschreibt die Messdaten sehr exakt, wobei der gefundene
Wert Bc= 1,79 mit physikalischen Erwartungen iibereinstimmt [18].

dabei nur tiber den Schubmodul
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Fiir die PGB-Winde ist die Situation nicht so eindeutig. Grundsitzlich sind die experi-
mentell gefundenen lokalen Spannungsamplituden Ty = T, +AT ww kleiner als die Spannung
145 bei der sich Versetzungsdipole einer Hohe 4., auflosen, d.h. die aus weak-beam-Auf-
nahmen von Tippelt et al. [44][230][231] ermittelten Dipolhéhen /4, stehen nicht im
Widerspruch zu Tw. Dariiber hinaus kann aus dem Anwachsen der Eigenspannungen zu
Beginn bis zum Erreichen eines Séattigungswertes vor dem Ende eines jeden mechanisch
stabilisierten Halbzyklus geschlossen werden, dass sich die Wénde zunichst elastisch ver-
formen, bis auch in den Winden die FlieBspannung erreicht wird. Am besten lassen sich die
gemessenen lokalen Spannungsamplituden mit dem von Essmann/Differt [86] vorgeschla-
genen Modell vereinbaren, wonach die FlieBspannung Ty = BWGprdip/(4n(l-v)) in den
Wiénden bestimmt wird durch die Wechselwirkung der eindringenden Versetzungen mit den
dort angeordneten Versetzungsdipolen mit der mittleren Hohe 4 und der Dichte Paip- Aller-
dings erhélt man aus den experimentellen Ty-, h - und Paip- Daten fiir By = 9,51, was eine
Dipolanordnung erfordern wiirde, deren starke Polarisierung sich auch noch in jedem Halb-
zyklus umkehren miisste.

e) Spektren mesoskopischer und kristalliner Eigenspannungen

Das Zyklusverhalten der Integralbreite von BBP legt den Schluss nahe, dass die bei
Ermiidung beobachteten weitreichenden Eigenspannungen zwar zunichst in einfacher Weise
im Rahmen eines 2-Komponentenmodells durch mittlere Eigenspannungen fiir PR und DR
charakterisiert werden konnen, jedoch noch ein dariiber hinausgehendes Spektrum weitrei-
chender Eigenspannungen existiert. Dieses Spektrum konnte auf das Abarbeiten eines
Spektrums von FlieBspannungen mesoskopischer (o) und, im Fall von fc, mc und smc VK,
auch kristalliner Volumenelemente (v) im Lastzyklus zuriickgefiihrt werden. Die rms Eigen-
spannungen sind in Ubereinstimmung mit dem statistischen Modell von Holste/Burmeister
[81] minimal innerhalb des Zyklus und maximal nach Entlastung von den Eckpunkten der
mechanischen Hysterese. In EK nimmt <At*,>"? mit der Abgleitamplitude zu, auch wenn
wie bei MO-EK die dullere Spannungsamplitude konstant ist, und héngt kaum von der EK-
Orientierung ab. In fc und mc VK nimmt das Quadrat der weitreichenden Eigenspannungen
bei gleicher Verformungsamplitude geringfiigig, in smc VK deutlich gegeniiber den EK-
Werten zu. Nédherungsweise kann man bei Einbeziehung aller Messdaten an VK und an eck-
orientierten EK finden, dass gilt M<Arzm,vw,v>” /6, = 0,45. Dies bedeutet, dass in
mesoskopischen (und bei mc/smc VK in kristallinen) Strukturelementen die ,lokale*
Spannung erheblich von der dufleren Spannung abweichen kann und ein breites
FlieBspannungsspektrum vorliegt. Fiir smc VK konnte das Eigenspannungsspektrum auch
quantitativ mit dem Spektrum der Abmessungen drg nahezu versetzungsfreier Gebiete
korreliert werden, indem angenommen wurde, dass durch disg die Spannung fiir das
Ausbeulen von Versetzungen und damit die FlieBspannung bestimmt wird. Eine
unmittelbare Kopplung zwischen <AT,>"?> und dem Spektrum mesoskopischer
Abmessungen ldsst sich fiir EK, insbesondere fiir den Fall der PGB, die sich durch eine sehr
regelméBige mesoskopische Anordnung der Wénde auszeichnen, nicht ohne weiteres finden.
Denkbar wire aber eine Kopplung zwischen <AT,>"? und einem Spektrum der
Segmentlidngen sich ausbeulender Stufen- und Schraubenversetzungen nach Kleinert/Holste
[37].
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f) Heterogenitdt der plastischen Verformung auf makroskopischem und kristallinem
Strukturniveau

Aus den rontgendiffraktometrischen Untersuchungen an fc VK wird geschlossen, dass
nach Ermiidung keine Eigenspannungen auf makroskopischen Strukturniveau auftreten. Wie
schon erwéhnt, sind auflerdem in fc und mc Vielkristallen die Beitrdge der kristallinen
Eigenspannungen AT, zum Spektrum weitreichender Eigenspannungen <AT%,,>'"
Das deutet darauf hin, dass in diesem Korngroenbereich die plastische Verformung auf
kristallinem Strukturniveau relativ homogen verlaufen sollte, zumindest jedoch nicht zur
Herausbildung von nennenswerten Eigenspannungen fiihrt. Das stimmt zumindest tenden-
ziell tiberein mit den Ergebnissen eines von Schwab/Holste [99] entwickelten modifizierten
Taylormodells fiir die Vorhersage der zyklischen Spannungs-Dehnungskurve an fc VK, bei
dem die Akkommodation zwischen den verschieden orientierten Kristalliten durch die
Betiti gung entsprechender Gleitsysteme erreicht wird. Wird die Versetzungsstrukturbildung
mafgeblich durch die KorngréBe behindert wie im Fall der smc VK, s tibernehmen die
Korngrenzen des kristallinen Strukturelements die Rolle der das mesoskopische
Strukturelement  begrenzenden DR  als Hindernisse fiir die  weitreichende
Versetzungsbewegung und die plastische Verformung lduft jetzt auf kristallinem
Strukturniveau heterogen ab (s. Punkt ¢). An den Korngrenzen bzw. an den Grenzen der
nahezu  versersetzungsfreien =~ Gebiete  konnten in smc VK polarisierte
Versetzungsanordnungen entstehen, die sich zyklisch #ndern und die weitreichenden
Eigenspannungen hervorrufen sollten.

gering.

6.2.2 Zum Verhiiltnis zwischen lokaler Spannung, Versetzungsdichte und
geometrischen Abmessungen der Versetzungsanordnung

a) Taylor-Beziehungen fiir einsinnige und zyklische plastische Verformung

Eine Proportionalitdt vom Typ der Taylor-Beziehung [15] zwischen der FlieBspannung
und der Wurzel aus der Versetzungsdichte p kann fiir die Versetzungszellstruktur in zugver-
formten mittel- und eckorientierten EK gefunden werden zu Tprpr tor) = Olzenn Gb(ppR(DR,mt))l/z,
wobei 0lz¢ =0,20+0,02. Dieses einheitliche Verhalten in den PR, DR und im Gesamtverbund
ergibt sich erst bei Beriicksichtigung der Eigenspannung zur Bestimmung der lokalen FlieB3-
spannung unter Last. Ahnliches erhilt man fiir zugverformte smc VK sowohl bei Einsetzen
des plastischen Flieens, wo man fiir die Spannung G2, findet G0, =Moco,2%Gb(p)” % mit
Olooo, = 0,27, als auch bei der Spannung G nach groflen plastischen Dehnungen zwischen 6
und 10% mit GEzMOLEGb(pE)” 2 bei der dann erreichten Versetzungsdichte pg und fiir og =
0,41.

Nach zyklischer plastischer Verformung ergeben sich dagegen fiir EK und fc VK lineare
Funktionen der Form 1= Och[(p)l/z-(po)l/z] zur Beschreibung der Abhédngigkeit der Satti-
gungsspannungsamplitude und, unter Beriicksichtigung der Eigenspannungen, auch der
lokalen Spannungsamplituden in PR und DR von der totalen bzw. von den lokalen Verset-
zungsdichten. Fir Matrix- und PGB-Struktur in mittelorientierten EK erhédlt man bei
Verformungstemperaturen zwischen 77K und 600K immer o = 0,3. Mittelt man tiber das
Verhalten der DR aller Versetzungsstrukturtypen in EK unterschiedlicher Orientierung bei
Raumtemperatur, so ist o= 0,25+0,05. Dieser Wert gilt ebenfalls fiir die Funktion
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Tor=0Gb[(Ppr) >~ (Popr) %] Versetzungsdichter Gebiete in ermiideten fc VK. Damit liegt der
Koeffizient o auch fiir zyklische plastische Verformung von EK und fc VK in dem nach
Taylor [15] erwarteten Bereich fiir die Wechselwirkung zwischen Versetzungen bei plasti-
scher Verformung. Dieses befriedigende Ergebnis wird allerdings nur erreicht, wenn man
die, z.T. erheblichen, Eigenspannungen in den DR bei der Berechnung der lokalen
Spannungsamplitude iiber Tpr= T.st+ At pr beachtet.

Die Versetzungsdichte pyhdngt vom Versetzungsstrukturtyp ab. Interessanterweise ist der
mittlere Versetzungsabstand 1/(poc)" fiir die versetzungsfreien Kanile in Matrix- und PGB-
Struktur von der GroBenordnung der Kanalweite d, fiir die DR aller Versetzungsstruktur-
typen in EK und fc VK erhilt man dagegen 1/(popr)'*~100nm. Das entspricht etwa der
(temperaturunabhidngigen) PGB-Wanddicke dy, die offensichtlich eine untere Grenze fiir
kondensierte DR darstellt. Moglicherweise beschreibt 1/(p,)"?
Versetzungen ohne Auswirkung auf die lokale Spannung eingebaut werden konnen, d.h.
ohne dass sie mit den sich zyklisch hin- und her bewegenden beweglichen Versetzungen
wechselwirken. Es ist leicht einzusehen, dass es eine solche Versetzungsdichte p, bei einsin-
niger Verformung, d.h. bei gleichbleibender ,,Bewegungsrichtung® der Versetzungen nicht
geben kann. Wegen des negativen Vorzeichens darf der Term -0.Gh(po)'? in der Taylor-
Beziehung fiir zyklische Verformung nicht als eine Art Reibungsspannung aufgefasst
werden. Eine zweite Moglichkeit der Deutung dieses Terms konnte in der Erweiterung der
von Ashby [19] eingefithrten und vielfiltig genutzten (z.B. in [322]) Beziehung
=0.Gb[Pst Panp)? ZU Tioe =0UGH[Ps+ BPann] > durch Mughrabi [75][77][78] bestehen, wo-
bei p, die Dichte statistisch gespeicherter, pgnp die Dichte der fiir heterogene plastische Ver-
formung geometrisch notwendigen Versetzungen und B<1 ist. Dieser Ansatz bedeutet, dass
zumindest ein Teil von pgnp nicht zur FlieBspannung T, beitrdgt. Dann wire mit den vor-
liegenden Ergebnissen zu setzen [ psjoct BPanpioe 1= (Ploc) *~(Pooc) > und man kénnte aus
der experimentell ermittelten (lokalen) Gesamtversetzungsdichte Pioc=ps.iocT PGNDloc Und aus
Po.oc Zumindest das Produkt pgnp joc(1-f) berechnen.

Fir me/sme VK nach zyklischer plastischer Verformung wird dagegen unter Beriicksich-
tigung des Messfehlers keine Taylorbeziehung zwischen FlieBspannung und Gesamtver-
setzungsdichte gefunden. Die Ursache dafiir liegt vermutlich eher in der bei zyklischer
plastischer Verformung nur teilweisen Transformation der im Ausgangszustand bereits vor-
liegenden Defekt- bzw. Versetzungsstruktur in ermiidungstypische Versetzungsanordnungen
als im Auftreten neuer, diffusionsbasierter Verformungsmechanismen, fiir die die Taylor-
Beziehung nicht mehr gilt.

damit Abstinde, mit denen

b) Mesoskopische lokale Spannungen und Strukturldngen

Fiir die PGB-Kanile wurde die fiir einen weiten Bereich von Verformungstemperaturen
experimentell gefundene Abhéngigkeit zwischen der FlieBspannung 7T¢ und der Kanalweite
dc schon im Bild des Orowan-Prozesses fiir das Ausbeulen von Schraubenversetzungen
diskutiert (6.2.1d). Betrachtet man den Zusammenhang zwischen lokalen FlieBspannungen
Tioc=TasFAT o und mesoskopischen Strukturldngen fiir Versetzungsstrukturen in EK mit
Mehrfachgleitung bei Raumtemperatur, so erhélt man fiir die PR ebenfalls lineare Funk-
tionen, wobei gilt Tpr ¢ ~34MPa und Bpr= 0,7210,15. Erstaunlicher Weise gilt der funktio-
nale Zusammenhang Tio=Tioc +bGPio/dioe auch fiir die DR mit Tor ¢ ~46MPa und
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Bpr=0,59£0,08. Der kleine Wert von Bpy fiir die PR in EK, in denen Mehrfachgleitung auf-
tritt, lasst sich nach [18] bei einem Hindernisabstand dpr mit einer Hindernisweite von 3nm
deuten. Dies liegt in der Grofenordnung der bei Raumtemperatur gemessenen Dipolhdhen.
Bemerkenswert ist, dass sich, im Gegensatz zu PGB-Strukturen bei unterschiedlichen
Verformungstemperaturen, die experimentellen FlieBspannungen und mesoskopischen
Strukturlingen in EK mit Mehrfachgleitung bei Raumtemperatur so verhalten, dass gilt
TDR:TPR(dpR/dDR)l/Z, wie es von Hahner et al. [233] vorausgesagt wird, wenn die FlieB3-
spannung in den DR durch das Wirken von pile-ups erreicht wird. Da im entlasteten Zustand
mesoskopische Eigenspannungen auftreten, sollten sich die pile-ups an den PR-DR-Grenzen
zwar jeweils in einem Halbzyklus aufbauen, jedoch beim Entlasten zunéchst nicht voll-
standig reversibel sein.

Ein nur durch die rontgenographischen Messungen ermdoglichter Nachweis fiir die
mesoskopische Reichweite der weitreichenden Eigenspannungen in EK, fc, mc und smc VK
ist die sehr iiberzeugende Ubereinstimmung zwischen dem Parameter Repr(Dr), der in der
Wilkens-Theorie [139] die Reichweite des Verzerrungsfeldes der Versetzungsanordnungen
beschreibt, und den mesoskopischen Strukturlédngen (s. 6.1 d). In einsinnig und zyklisch ver-
formten EK unterschiedlicher Orientierung sowie in zyklisch verformten fc VK stimmt R.¢pr
immer mit der Abmessung dpg versetzungsarmer Gebiete (z.B. mit der Kanalweite in PGB-
und Matrixstruktur) tiberein. Wenn sich dpg beispielsweise mit wachsender duflerer Span-
nung verringert, so dndert sich auch R.gpr im gleichen MalB. Fiir die versetzungsdichten
Gebiete DR ist R.gpr dagegen relativ unabhingig von der duBleren Spannung und fiir einen
Versetzungsstrukturtyp konstant (PGB-Wand: R.gpr = 115nm, DR in eckorientierten EK:
Retpr = 140nm, DR in fc VK: R.gpr = 65nm). Damit ist R.gpr in jedem Fall erheblich grof3er
als der mittlere Dipolabstand in den DR. Moglicherweise gibt die Verzerrungsreichweite von
ca. 100nm die GroBenordnung eines elementaren Bausteins fiir die versetzungsdichten
Gebiete an, die bei zyklischer plastischer Verformung in Ni erzeugt werden konnen. Das von
Brown vorgeschlagene Konzept [92] statistisch deformierbarer Winde, in dem unter Bertick-
sichtigung der Wirkung von weitreichenden inneren Spannungen die Wechselwirkung zwi-
schen in die Wand eindringenden Versetzungen und den Wand-Dipolen eine relativ tempe-
raturunabhingige Wanddicke dy in der GroBBenordnung von 150nm vorhersagt wird, ist im
Prinzip vertrdglich mit dem hier diskutierten Bild der durch mesoskopische Eigenspan-
nungen bestimmten lokalen Spannung in den DR.

In allen untersuchten Materialklassen von ermiideten smc VK ist die fiir die Gesamt-
versetzungsstruktur berechnete mittlere Reichweite R.; etwa gleich der Abmessung drsg
nahezu defektfreier Gebiete, in denen die plastische Verformung bevorzugt ablaufen sollte
(s. 6.2.3). Wie digg nimmt auch R.g mit wachsender Verformungsamplitude zu. Es ist wahr-
scheinlich, dass die Heterogenitit der plastischen Verformung dieser Strukturelemente (s.
6.2.1e) zu weitreichenden Eigenspannungen fiihrt, die ganz analog zu denen in mesosko-
pisch inhomogenen ermiidungstypischen Versetzungsanordnungen sind.

6.2.3 Einfluss der Kristallitgrofle auf die Verformungsprozesse

a) Grenzwerte

Bei der Modellierung des Verformungsverhaltens von Ni-VK ist zu beriicksichtigen, dass
die Zyklischen Spannungs-Dehnungskurven fiir Korngroen d > 3pum =d* nicht signifikant
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von der KorngroBe abhingen. Fiir den Bereich zwischen 100nm < 4 < 3um nimmt dagegen
die Sittigungsspannungsamplitude bei gegebener plastischer Dehnungsamplitude deutlich
mit abnehmender Korngr6Be zu, so wie es im klassischen Hall-Petch-Modell fiir die einsin-
nige Verformung erwartet wird. Aus den experimentellen Untersuchungen folgt, dass ein
inverses Hall-Petch-Verhalten in Ni - wenn {iberhaupt- erst bei KorngréBen d < 20nm
erwartet werden kann. In diesem Korngréf3enbereich sollte dann auch die rontgenographisch
bestimmte GroBe kohérent streuender Bereiche Dx..y mit der beispielsweise in TEM-Auf-
nahmen bestimmbaren KorngréBe tibereinstimmen.

Hinsichtlich der Herausbildung von ermiidungstypischen Versetzungsanordnungen ist
gesichert, dass diese nur in Kristalliten mit d > 1 um auftreten. Bei KorngroéBen d < 1um wird
zumindest ein Teil der bei zyklischer plastischer Verformung gebildeten Versetzungen in
Korngrenzennédhe gespeichert. Die in Kristalliten mit d > 1um beobachtete minimale Aus-
dehnung mesoskopischer Strukturelemente d,sg = dprtdpr betrigt =500nm bei Raumtem-
peratur. Die GroBe d,sg nimmt mit wachsender &uflerer Spannungsamplitude vor allem auf
Kosten von dpgr ab, bis der genannte Grenzwert bei 6,~500MPa erreicht ist. In Uberein-
stimmung mit den Ergebnissen der Eigenspannungsmessung im Verformungszyklus folgt
auch aus der Tatsache, dass d* grofer als die minimale mesoskopische Strukturlinge dp,sg
ist, zwanglos, dass die Versetzungsbewegung in Kristalliten mit d = d* zumindest effektiv
tiber mehrere mesoskopische Strukturelemente hinweg erfolgen sollte, bzw. dass auch die
DR in hohem MaB an der plastischen Verformung teilnehmen.

b) Gefiige und Mikrostruktur von ,, as-produced* smc und nc Ni-VK

Bei den in der vorliegenden Arbeit verwendeten Methoden des equal channel angular
pressing (ECAP) und der gepulsten Elektrodeposition (PED) zur Herstellung von smc/nc
Korngefiigen enthalten die Untersuchungsproben bereits im ,,as-produced” Zustand eine
hohe Dichte von Gitterdefekten, insbesondere von Versetzungen [278]. Die damit verbun-
denen Gitterverzerrungen sind um so gréfer, je kleiner die mittleren KorngroBen sind, d.h.
bei den untersuchten smc/nc Gefiigen ist keine voneinander unabhédngige Untersuchung von
durch die Korngr6Be und durch die Ausgangsdefektdichte hervorgerufenen Effekte moglich.

Die hohe Versetzungsdichte und die speziellen Anordnungen der Versetzungen, z.B. in
Kleinwinkelkorngrenzen, sind dariiber hinaus dafiir verantwortlich, dass die mit verschie-
denen experimentellen Methoden bestimmten ,,Korngréfen nicht iibereinstimmen. Bei
Proben mit smc Korngefiigen ist die GroBe kohérent streuender Bereiche Dx.r,y Immer um
etwa einen Faktor 3 kleiner als die aus TEM-Dunkelfeldaufnahmen ermittelbare Grofle dsg
von Gebieten mit einheitlichem Kontrast, und um etwa einen Faktor 7 kleiner als die in
REM-Aufnahmen mit riickgestreuten Elektronen bestimmbare GroB3e dgsg von Gebieten mit
einheitlichem Orientierungskontrast. Diese Skalierung erschwert die Aufdeckung der physi-
kalischen Natur der ablaufenden Verformungsprozesse erheblich, da die fiir ganz verschie-
dene Verformungsmechanismen vorausgesagten Zusammenhidnge zwischen der dufleren
Spannung und der KorngréBe sich quantitativ kaum so voneinander unterscheiden, dass die
durch die verwendete experimentelle Methode der KorngréBenbestimmung hervorgerufene
Unsicherheit fiir d bei der Bewertung der Plastizierungsmodelle nicht ins Gewicht fallt.
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c¢) Transformation von Mikrostruktur und Gefiige in smc/nc VK bei plastischer
Verformung

Bei der Zugverformung von smc/nc VK wird erst bei plastischen Dehnungen von einigen
Prozent eine iiber die Messfehler hinausgehende Verdnderung der Ausgangs-Mikrostruktur
und des Ausgangsgefiiges nach Entlastung beobachtet. In ECAP-Materialien tritt eine Teil-
transformation auf, die eine Reduktion der mittleren Versetzungsdichte p und eine Erhohung
der Grofe kohidrent streuender Bereiche Dx..,, sowie der Reichweite R des Verzerrungs-
feldes der Versetzungsanordnung beinhaltet. In der durch starke plastische Verformung wih-
rend des ECAP-Prozesses erzeugten Versetzungsanordnung miissen demnach bei der an-
schlieBenden Zugverformung Annihilations- sowie Umordnungsprozesse ablaufen. Im
Unterschied dazu dominieren in mc und smc PED Ni-VK Prozesse der Erzeugung und Spei-
cherung von Versetzungen, die zu einer Erhéhung von p und einer Abnahme von Dx.p,y
sowie R.q fithren. Die Ursache dafiir sollte in dem hier gegeniiber ECAP-Materialien ver-
gleichsweise hohen Anteil von nahezu defektfreien Gebieten im as-produced Zustand der
Proben bestehen, in denen die Verformungsprozesse bevorzugt stattfinden.

Bei zyklischer plastischer Verformung laufen dagegen Ent- oder Verfestigungseffekte ab,
die nicht ausschlieBlich auf die Herstellungsverfahren zuriickzufithren sind. So kann unab-
héngig von der Materialklasse festgestellt werden, dass bei gegebener Amplitude der plasti-
schen Dehnung €, unterhalb einer kritischen Korngréf3e immer eine zyklische Entfestigung,
oberhalb dieser KorngréB3e zyklische Verfestigung auftritt. Mit wachsender Verformungs-
amplitude wird die kritische KorngroBe fiir den Ubergang zwischen Ent- und Verfestigung
immer grofler. Das bedeutet, dass die Transformationsprozesse, die zu einem entfestigend
wirkenden Ab- bzw. Umbau der Ausgangsmikrostruktur fithren, um so effektiver ablaufen,
je groBer €, ist und umgekehrt, dass bei kleinen Verformungsamplituden die bei zyklischer
plastischer Verformung erzeugten Versetzungen in die Ausgangsmikrostrukturen eingebaut
werden konnen, was zur Verfestigung fiihrt. Letzteres ist umso einfacher, je hoher die Aus-
gangskorngrofle und damit je geringer die Gitterstérungen im Ausgangszustand sind.

Die resultierende Versetzungsdichte im Gleichgewicht zwischen Versetzungsannihilation
und Generation ist fiir alle smc Materialklassen am geringsten bei Verformungsamplituden
epaz10'3. Wie von Holste et al. [32] aus der Analyse von mechanischen Hystereseschleifen
abgeleitet, sollte in VK bis zu diesen plastischen Dehnungen eine weitreichende Verset-
zungsbewegung stattfinden, die im Wesentlichen auf die nahezu versetzungsfreien Volu-
menbereiche beschrankt ist. Diese Verformungslokalisierung konnte einerseits zu einer
Relaxation der Gitterverzerrungen des Ausgangszustands fiihren und andererseits nicht mit
einer Speicherung neugebildeter Versetzungen in den DR verbunden sein. Ein solches
Minimum der Versetzungsdichte bei %:pazIO'3 unterscheidet die smc/nc Materialien deutlich
von den rekristallisierten cc, fc und mc Vielkristallen, bei denen die Versetzungsdichte
immer mit wachsender Verformungsamplitude steigt. Ein weiteres Phidnomen dieser spe-
ziellen Transformationsprozesse in der Ausgangsmikrostruktur von smec VK nach zyklischer
plastischer Verformung besteht darin, dass die Grofle kohdrent streuender Bereiche Dx.ray
zwar weiterhin, wie im Ausgangszustand, um einen Faktor von =1,5 gréBer als der mittlere
Versetzungsabstand p'” % ist, jedoch skaliert Dx sy nicht mehr mit den Korngréfen dsg oder
dgsg. Es ist daher zu vermuten, dass die Teiltransformationsprozesse in der Ausgangsmikro-
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struktur von smc/nc VK zu Gesamtversetzungsdichten fithren, die Artefakte der Ausgangs-
versetzungsstruktur sowie an die zyklische Verformung angepasste Versetzungsanordnungen
enthalten, jedoch insgesamt nicht mehr iiber eine einheitliche Taylor-Beziehung mit der
FlieBspannung bzw. Spannungsamplitude G, korreliert werden kénnen.

Hinsichtlich des Korngefiiges zeigt sich, dass es in mc und PED mit einem hohen Anteil
an GroBwinkel- und Zwillingskorngrenzen bei zyklischer Beanspruchung stabil ist, auch
wenn wie in PED Ni-Proben eine Abnahme der dufleren Spannungsamplitude auftritt. In
ECAP-Materialien mit einem hohen Anteil an Kleinwinkelkorngrenzen im Ausgangszustand
gibt es dagegen bei zyklischer plastischer Verformung die Tendenz zur Kornvergroberung.
Allerdings dndert sich dabei der Anteil der Kleinwinkelkorngrenzen an der Missorien-
tierungswinkelverteilung der Kristallite nicht.

d) Einfluss der Korngrofe auf die Verformungsprozesse bei zyklischer plastischer
Verformung

Wiéhrend wie oben ausgefiihrt, fiir smc/nc VK kein gemeinsamer Zusammenhang
zwischen Spannungsamplitude und Versetzungsdichte nach zyklischer plastischer
Verformung besteht, lassen sich die Messdaten fiir alle Materialklassen dagegen sehr gut
durch Beziehungen der Form Oas = 00:0(Epa) k0 (€5, )/ disE und

Oq

s = O0mp (Epa) + Kypip (€pa ) (dpsi )2 beschreiben, deren graphische Darstellungen als
»Zyklischer Orowan- bzw. Hall-Petch-Plot bezeichnet werden. Unter Beriicksichtigung der
Messfehler kann nicht eindeutig geschlossen werden, in welchem Plot man die Daten besser
durch lineare Funktionen anfittet. Sicher ist, dass die Anstiege k,o und k,pp sowie die
Absolutglieder 6,0 und G p mit wachsender Amplitude steigen. Ubertrigt man den Vor-
schlag von Ashby [19] fiir die Deutung eines G-p™*-Zusammenhangs auf die plastische
Verformung in einem Lastzyklus, so miisste zunidchst nach Taylor-Art ein linearer Zusam-
menhang zwischen 6,5 und der Wurzel aus der Gesamtversetzungsdichte p bestehen, und der
Laufweg L mobiler Versetzungen der Dichte p g, =X,p beim Aufbringen der Verformungs-
amplitude der KorngréBe proportional sein mit L = X;d. Dann ergibt sich fiir den Hall-Petch-
Anstieg kjp o< (€pa/ (XX )% Abgesehen davon, dass kein Taylor-Zusammenhang
zwischen G, und p 2 pesteht, miisste fiir eine Erklirung der experimentell bestimmten zykli-
schen Hall-Petch-Geraden mit diesem Modell der Anteil mobiler Versetzungen X, an der
Gesamtversetzungsdichte und/oder der Anteil des Laufwegs X an der KorngroBe mit €,
zunehmen. Das ist physikalisch nicht auszuschlieBen. Eine zwanglosere, auch quantitativ
richtige Interpretation der Messdaten an smc VK erhidlt man jedoch fiir den zyklischen
Orowan-Plot, wenn man annimmt, dass die Spannungsamplitude durch das Ausbeulen von
Versetzungen bestimmt wird, deren Segmentldnge der Abmessung der nahezu versetzungs-
freien Strukturelemente drsg entspricht. Dann muss gelten k,o(€p,.) = MGb/dse(€p,), Was
durch Messung der GroBBe disg in TEM-Aufnahmen der Versetzungsanordnungen von smc
Materialien bestitigt wurde [116]. Sie verhélt sich fiir die betrachteten Materialklassen etwa
proportional zur Korngroe dgsg bei €,,= konst. und nimmt, genauso wie die mesoskopische
Strukturldnge dise = dprtdpr in cc und fc VK, mit wachsender Amplitude €,, bzw. o, ab,
was der gemessenen Abhéngigkeit von k,o(€p,) entspricht. Fiir dieses Modell spricht aul3er-
dem, dass sich auch das Spektrum der rontgenographisch gemessenen weitreichenden Eigen-
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spannungen mit der experimentell bestimmten Standardabweichung der Abmessungen
nahezu versetzungsfreier Gebiete in smc Ni- VK korrelieren ldsst. Damit sollten die Plastizie-
rungsprozesse in diesen Gebieten das makroskopische Probenverhalten von smc Ni-VK bei

zyklischer plastischer Verformung bestimmen.
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7  Zusammenfassung

Die groB3e Herausforderung bei der Analyse von Bragg-Beugungsprofilen zur Charakte-
risierung der Mikrostruktur und des Verformungsverhaltens von Ni-Ein- und - Vielkristallen
besteht in der geeigneten Anpassung der Auswertealgorithmen an die Gegebenheiten der
Realstruktur. Im Mittelpunkt des Interesses standen dabei die Gewinnung experimenteller
Fakten zum Nachweis und zur quantitativen Bestimmung weitreichender Eigenspannungen
auf unterschiedlichen Strukturniveaus, zum Zusammenhang zwischen lokaler Spannung,
lokaler Versetzungsdichte und geometrischen Strukturparametern der Versetzungsanordnung
sowie zum Einfluss der KorngroBe auf die Entwicklung der Mikrostruktur und auf die
dominierenden Verformungsmechanismen bei einsinniger und zyklischer plastischer
Verformung.

Als experimentelle Methode wurde die hochauflésende Rontgenbeugung (HRXD) mit
Rontgenstrahlung unter Laborbedingungen und mit Synchrotronstrahlung an der ESRF in
Grenoble (beam-line ROBL) eingesetzt. Dariiber hinaus wurde ein groer Fundus von Auf-
nahmen an Raster- und Transmissionselektronenmikroskopen genutzt, um die notwendigen
Kenntnisse iiber Gefiige und geometrische Strukturparameter zu erlangen an Ni-Ein-
kristallen, an rekristallisierten Ni-Vielkristallen mit Korngroen zwischen 300 und 3um so-
wie an Ni- Vielkristallen mit submikro- bis nanokristallinem Korngefiige, die durch Verfah-
ren der starken plastischen Verformung (equal channel angular pressing, ECAP) und der
gepulsten Elektrodeposition (PED) hergestellt wurden.

Das vorgeschlagene Konzept zur Analyse von Bragg-Beugungsprofilen, das der hetero-
genen Versetzungsanordnung auf unterschiedlichen MaBstabsskalen Rechnung trdgt, hat
sich als ein niitzliches und leistungsstarkes Werkzeug erwiesen. Der erreichte Fortschritt
besteht speziell in der voneinander unabhingigen Bestimmung von weitreichenden Eigen-
spannungen auf makroskopischem, kristallinem und mesoskopischem Strukturniveau, von
»lokalen® Versetzungsdichten auf einem mesoskopischen Strukturniveau sowie von
Charakteristika des Korngefiiges. Dies wurde vor allem ermoglicht durch Variation der
Messrichtung im Probenkoordinatensystem und des /k/-Reflextyps bei Messungen an einer
Probe, durch die Kombination von Messergebnissen, die an Einkristallen, an Einzel-
kristalliten eines Vielkristalls und an Vielkristallen gewonnen wurden, durch Messung an
einer Untersuchungsprobe nach Entlastung von verschiedenen Punkten innerhalb eines Last-
zyklus und durch die Einbeziehung der Ergebnisse elektronenmikroskopischer Unter-
suchungen in die Profilanalyse.

Aus den rontgendiffraktometrischen Experimenten kann gefolgert werden, dass weit-
reichende Eigenspannungen auftreten, die auf die heterogene plastische Verformung des
Verbunds der Strukturelemente eines Strukturniveaus zuriickfiithrbar sind. Solange die Korn-
groBBe d in den Proben groB3 genug ist (bei Raumtemperatur d>3um), damit sich in den
Kristalliten eine mesoskopisch heterogene Versetzungsanordnung herausbilden kann, iiber-
wiegen bei zyklischer plastischer Verformung die weitreichenden Eigenspannungen At", auf
einem mesoskopischen Strukturniveau, die sich zwischen benachbarten versetzungsreichen
und -armen Gebieten in charakteristischer Weise dndern, gegeniiber den Eigenspannungen
AT®, mit Kristallitreichweite. Bei noch geringeren KorngroBen, bei denen eine mesoskopisch
heterogene Versetzungsanordnung innerhalb der Kristallite nicht mehr auftritt, sind die
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beobachteten weitreichenden Eigenspannungen dann den Kristalliten zuzuordnen. Im
betrachteten Korngrofenbereich bis hinunter zu etwa 100nm nehmen die Eigenspannungen
mit abnehmender Korngrofle zu. Die genannten Eigenspannungsbeitrdge besitzen jeweils
Verteilungsfunktionen, die auf eine Statistik der plastischen Verformung auf mesoskopi-
schem und kristallinem Strukturniveau hinweisen, die iiber ein 2-Komponentenmodell
hinausgeht.

In Einkristallen sowie in grob- und feinkristallinen Vielkristallen treten Eigenspannungen
A", auf, die im Mittel die vor der Entlastung angelegte duBere Spannung in den mesoskopi-
schen versetzungsreichen Gebieten (DR) unterstiitzen und dieser in den versetzungsarmen
Gebieten (PR) entgegenwirken.

Es wird angenommen, dass die lokale Spannung unter Last gleich der Summe von duf3e-
rer und Eigenspannung ist. Aus der Anderung der Eigenspannungen im Lastzyklus und aus
dem beobachteten linearen Zusammenhang zwischen lokaler Spannung Tpr und der Wurzel
(pDR)” ? aus der lokalen Versetzungsdichte wird dann sowohl fiir Ni-Einkristalle unter-
schiedlicher Orientierung als auch fiir cc/fc Ni-Vielkristalle geschlussfolgert, dass auch in
den versetzungsreichen Gebieten bei geniigend groflen plastischen Scherdehnungen
(Z’ypa>10'3) eine FlieBspannung erreicht wird, und damit bei Weiterverformung der Plasti-
zierungsunterschied zwischen DR und PR nicht mehr anwichst. Die FlieBspannung in den
versetzungsarmen Gebieten sollte dagegen eher durch einen linearen Zusammenhang
zwischen Tpr und dem Kehrwert 1/dpr der mittleren Ausdehnung eines PR in Richtung des
primdren Burgersvektors, d.h. durch die Ausbeulspannung einer Versetzung mit der Seg-
mentldnge dpy, als iiber einen linearen Zusammenhang zwischen Tpg und (ppR)” 2 und damit
durch eine Versetzungs- Versetzungs- Wechselwirkung bestimmt sein.

Fiir die weitreichenden Eigenspannungen in allen untersuchten Materialklassen vom Ein-
kristall bis zum Vielkristall mit submikrokristallinem Gefiige gilt, dass sie mit der duferen
Spannung ¢ bei einsinniger Verformung bzw. mit der Spannungsamplitude G, im mecha-
nisch stabilisierten Zustand bei zyklischer plastischer Verformung wachsen. Fiir ermiidete
Einkristalle trifft diese Beobachtung auch dann zu, wenn die Erhéhung der duferen
Spannungsamplitude bei gleicher Verformungsamplitude durch Absenken der Verfor-
mungstemperatur oder durch die Aktivierung mehrerer Gleitsysteme bei ungiinstiger
Kristallorientierung hervorgerufen wird. Die Eigenspannungserhohung zeigt sich insbeson-
dere in der Proportionalitit zwischen der Wurzel <(At%)*>'"? aus dem mittleren Schubeigen-
spannungsquadrat und der Spannungsamplitude G .

Bei der rontgendiffraktometrischen Untersuchung von submikro- und nanokristallinen
Vielkristallen muss berticksichtigt werden, dass hier die Grof3e kohérent streuender Bereiche
Dx 1oy nicht mehr durch die mesoskopische Versetzungsanordnung, sondern durch die
Kristallitgroe selbst mitbestimmt wird. Bei den hier untersuchten ECAP- und PED-Proben
wurde festgestellt, dass im Ausgangszustand charakteristische feste Relationen zwischen
dem mittleren Versetzungsabstand, Dx..,y und den im Transmissions- und Rasterelektronen-
mikroskop bestimmbaren mittleren Subkorn- und KorngroBen bestehen. Diese Beziehungen
driicken sich auch in einer indirekten Proportionalitidt zwischen den inneren Spannungen und
der mittleren Subkorngrof3e aus. Dies bedeutet, dass Effekte der Ausgangskorngrofle und der
Ausgangsdefektstruktur auf das Verformungsverhalten bei diesen Materialklassen nicht
getrennt voneinander untersucht werden kénnen.
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Waihrend eine einsinnige plastische Verformung bis zu Dehnungen von etwa 6% nur zu
geringfligigen Verdnderungen in Mikrostruktur und Gefiige in scm Ni-Proben fiihrt, ruft
zyklische plastische Verformung eine teilweise Transformation von Ausgangs-Mikrostruktur
und -Geflige hervor, die von einer zyklischen Entfestigung, Verfestigung oder auch
Konstanz der Spannungsamplitude begleitet werden kann. Das Korngefiige bleibt dabei in
PED- Vielkristallen im Wesentlichen erhalten, wéhrend in ECAP-Vielkristallen bei geniigend
groBBen Verformungsamplituden eine Kornvergroberung eintritt.

Minimale Versetzungsdichten im Vergleich mit dem Ausgangszustand stellen sich in
allen untersuchten smc Korngefiigen jeweils bei Amplituden der plastischen Dehnung von
etwa 107 ein. In den untersuchten submikro- und nanokristallinen Vielkristallen besteht des-
halb auch nach zyklischer plastischer Verformung kein linearer Zusammenhang zwischen
der dulleren Spannungsamplitude und der Wurzel aus der totalen Versetzungsdichte mehr.
Das kann dahingehend interpretiert werden, dass in den Probenbereichen, die bereits durch
den Probenherstellungsprozess eine hohe Versetzungsdichte aufweisen, bei zyklischer plasti-
scher Verformung die FlieBspannung nicht mehr erreicht wird und sich damit kein Gleich-
gewicht zwischen Erzeugung und Annihilation von Versetzungen einstellen kann.

Die experimentellen Daten fiir die Spannung G, im Zugversuch und die Spannungs-
amplitude G,5 bei zyklischer plastischer Verformung mit konstanter Amplitude der plasti-
schen Dehnung lassen sich im untersuchten Bereich der KorngréBBe d zwischen 3um und
etwa 100nm durch lineare Funktionen von d” darstellen, wobei der Exponent » zwischen 0,5
und 1 liegen kann. Wegen der eingeschrinkten Teilnahme der Gebiete mit hoher Verset-
zungsdichte an der plastischen Verformung kann vermutet werden, dass der dominierende
Verformungsprozess fiir diese Korngefiige ein Ausbeulen von Versetzungen in den
beobachteten nahezu defektfreien Gebieten ist.

Mit der vorgelegten Konzeption zur Analyse von Bragg-Beugungsprofilen er6ffnen sich
prinzipiell weitere Moglichkeiten, um aus allen, die Lage und Form des Beugungsprofils
beschreibenden Parametern, noch mehr Informationen z.B. iiber den tensoriellen Charakter
der weitreichenden Eigenspannungen in smc Vielkristallen zu gewinnen. Eine Weiter-
entwicklung des Konzepts konnte dariiber hinaus in der Modellierung der Streuprozesse an
kurzen Dipolschleifen und sog. faulted dipols bestehen, damit die Dichte dieser Versetzun-
gen als Bestandteil der ermiidungstypischen Versetzungsanordnungen korrekt bestimmt
werden kann. Wenn es darum geht, Informationen tiber Mikrostruktur und Verformungs-
verhalten an nanokristallinen Vielkristallen mit Korngr6Ben deutlich unterhalb von 100nm
zu erlangen, so sind jedoch wegen der hohen Reversibilitit der unter Last erzeugten Gitter-
defekte beim Entlasten wahrscheinlich sowohl experimentell als auch konzeptionell vollig
neue Vorgehensweisen bei der Messung und Analyse von Bragg-Beugungsprofilen
notwendig.
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