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Zusammenfassung

Die Methode der Texturanalyse mittels Neutronenbeugung wird eingehend beschrieben.
Die wesentlichen Vorteile der Neutronenbeugung basieren auf der relativ hohen Eindring-
tiefe fiir viele Materialien, die um den Faktor 102-10% hoher ist als fiir Réntgenstrahlen.
Daraus folgt, dafl die Neutronenbeugung besonders geeignet ist zur Untersuchung von
Globaltexturen und grobkérnigen Proben. Auflerdem liefert die Messung von grofivolumigen
Proben eine sehr gute Kornstatistik, so daf3 der Einfluf3 von Texturinhomogenititen
vernachlissigt werden kann und die Messung vollstiandiger Polfiguren von Phasen mit
kleinen Volumenanteilen moglich wird. Zahlreiche Beispiele zeigen die Anwendungs-
moglichkeiten der Neutronenbeugung zur Texturanalyse von Metallen, Legierungen,
Verbundwerkstoffen, intermetallischen Verbindungen und Gesteinen. TEX-2, der
Neutronentexturmef3iplatz am GKSS-Forschungszentrum wird beschrieben und mit
anderen TexturmeBpldtzen verglichen.

Abstract

This paper describes in detail the method of texture determination using neutron
diffraction. The main advantages of neutron diffraction arise from the high penetration
depth for most materials which is a factor of 102-10% higher than for X-ray diffraction.
Consequently neutron diffraction is an efficient tool for the investigation of global textures
and coarse grained materials. Moreover, the measurement of large sample volumes
gives excellent grain statistics, allows the influence of texture inhomogeneities to be
neglected and allows the measurement of complete pole figures even of minority phases.
A number of examples show the application of neutron diffraction to measure textures
of metals, alloys, composites intermetallic compounds and rocks. A detailed description
of TEX-2 the neutron texture diffractometer at GKSS Research Centre is given which
is completed by a comparison to other neutron texture diffractometers.

Manuskripteingang in der Redaktion: 22. Februar 1995
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1.0 Einleitung

Polykristalline Stoffe, das heifit Materialien die aus einer gréfleren Anzahl einzelner Kri-
stallite aufgebaut sind, sind in vielen Bereichen der Materialkunde ( Metalle, Halbleiter,
Keramiken, Verbundwerkstoffe, intermetallische Verbindungen etc.) und den Geowis-
senschaften weit verbreitet. Deshalb ist die Arbeit mit polykristallinen Stoffen nicht auf
Stoftklassen und bestimmte Arbeitsbereiche beschrankt. Die Aufgabe, polykristalline
Stoffe zu charakterisieren, ihre Weiterentwicklung im Laufe von Produktionsketten zu
verfolgen (Deformations- und Rekristallisationsverhalten, Phasenumwandlungen etc.)
sowie neue polykristalline Stoffe zu entwickeln, {iberdeckt den gesamten Bereich von
der Grundlagenforschung auf der einen Seite bis zur anwendungsorientierten Produkt-

entwicklung, Produktionskontrolle und Schadensbeschreibung auf der anderen Seite.

Ein polykristallines Material kann durch eine Vielzahl von Kenngréflen beschrieben
werden. Hierzu gehdren auf der einen Seite reine strukturphysikalische Gréflen, wie die
qualitative und quantitative Element- und Phasenzusammensetzung sowie die Kristal-
lographie der Einkristalle (Kristallstruktur, -chemie und -physik), die den Polykristall
bilden. Auf der anderen Seite stehen materialphysikalischen Kenngréfien, die im all-
gemeinen anisotrop sind und den technologischen Einsatz des Materials beschreiben,
wie zum Beispiel elastische, plastische und magnetische Eigenschaften. Als Bindeglied
zwischen der Kristallphysik des Einkristalls und den physikalischen Eigenschaften des
Polykristalls sind Textur und Gefiige eines Materials die wichtigsten beschreibenden
Groflen. Alle Prozesse, seien es natiirliche im Rahmen der Gesteins- und Gebirgsbildung
oder kiinstliche im Rahmen von Produktionsprozessen, experimentellen Umformexperi-
menten, Materialbeanspruchungen im technischen Einsatz oder dhnlichem, haben einen
Einflufl auf Textur und Gefiige und kénnen somit iiber die Kenntnis beider Kenngréfien

verstanden, beschrieben und/oder gesteuert werden.

Mit dem Begriff Textur wird die Orientierungsverteilung der kristallographischen Ach-
sen der einzelnen Kristallite eines polykristallinen Materials bezogen auf ein dufleres Be-
zugssystem bezeichnet. Zur Definition der Textur (Wassermann und Grewen 1962) und
den mathematischen Mdéglichkeiten zur Berechnung, Beschreibung und Darstellung der
dreidimensionalen Orientierungsverteilungsfunktion f(g) sei auf die umfassenden Dar-
stellungen von Bunge (1969, 1982a), von Matthies, G.W. Vinel und Helming (1987,
1988, 1990), von Dahms und Bunge (1988, 1989), von Dahms (1992a), von Schaeben
(1988) und von Schaeben, Siemes und Auerbach (1990) verwiesen. Da es nicht Ziel dieser
Arbeit ist, einen Uberblick iiber die unterschiedlichen mathematischen Methoden sowie
iiber die bestehenden Weiterentwicklungen zu geben, ist eine detaillierte Darstellung
nicht durchgefithrt worden.
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Aus der Definition der Textur wird die Bedeutung der Textur fiir den Polykristall
erklirlich. Die anisotropen Polykristalleigenschaften resultieren aus den anisotropen
Eigenschaften der Einkristalle, die den Polykristall bilden. Damit stellen die Textur
(kristallographische Regelung) und das Gefiige (Mikrostruktur der Kornanordnung) die
Bindeglieder zwischen den Eigenschaften eines Einkristalls (z. B. ein Aluminiumein-
kristall), und den Eigenschaften eines Polykristalls (z. B. ein Aluminiumbleches mit
definierter Herstellung) dar. Ob Textur oder Gefiige die dominate Gréfle darstellt,

kann nur im Einzelfall beantwortet werden, so dafl beide Untersuchungen komplementér
durchzufiihren sind.

Zur Bestimmung der Textur werden alle Methoden eingesetzt (Wassermann und Gre-
wen 1962, Haefiner 1968, Wenk 1985, Bunge 1988a), die kristallographische Richtungs-
informationen der einzelnen Kristallite eines polykristallinen Gefiiges in Bezug auf ein
gemeinsames makroskopisches Referenzsystem (z.B. Blechgeometrie) liefern. Dabei hat
es sich gezeigt, daB in vielen Materialien insbesondere in mehrphasigen polykristallinen
Stoffen die Textur nicht homogen ist. Vielmehr ist die Textur innerhalb eines betrach-
teten Werkstiickes oder einer Gesteinsprobe inhomogen. Deshalb mufl die Textur in
sehr engem Bezug zur betrachteten Volumeneinheit gesehen werden. In Abhangigkeit
vom betrachteten Probenvolumen einer kompakten Texturprobe, zum Beispiel ein Pro-

benwiirfel mit einer Kantenlange von 1 cm, wird die Textur in zwei Gruppen eingeteilt:

1. Globaltextur, damit wird die Textur des gesamten Probenvolumens bezeichnet.

2. Lokaltextur, damit wird die Textur eines ausgewahlten kleinen Probenvolumens
des Probenwiirfels bezeichnet. Der ausgewihlte Probenbereich kann sowohl im
Inneren der Probe liegen als auch an der Probenoberfliche. Fiir den letztgenannten
Fall wird héufig der Begriff Oberflichentextur benutzt, der einen Spezialfall einer

Lokaltextur bezeichnet. Fiir den Fall einer homogenen Texturverteilung ist die
Lokaltextur der Globaltextur identisch.

Entsprechend dieser unterschiedlichen Probenbereiche eignen sich unterschiedliche Me-

thoden zur Texturanalyse. Die Réntgenbeugung ist nach wie vor das Standardverfahren

der Texturanalytik (Puch et al. 1984), in dem es sehr viele Anwendungen gibt und

entsprechend grofie Erfahrungen vorliegen. Durch Weiterentwicklungen der experimen-

tellen Texturanalytik, insbesondere auf dem Gebiet der Neutronen- und der Elektronen-

beugung (Schwarzer 1991, Dingley und Randle 1992) werden die rontgenographischen

Texturbestimmungen zunehmend erganzt. Gekoppelt an die speziellen Figenschaften
der drei Strahlungsarten, insbesondere der Eindringtiefe in kompakte Materialien und

an das lokale Auflsungsvermégen des Elekronen- » Rontgen- und Neutronenstrahles
Y



ergibt sich eine grobe Zuordnung der drei Methoden zu den genannten Texturgrup-
pen. Je nach Probenmaterial und Probenpraparation gibt es Ausnahmen von dieser
Zuordnung. Wegen der hohen Eindringtiefe der Neutronen gilt die Neutronenbeugung
als ideale Methode zur Bestimmung von Globaltexturen (siehe im Detail in Kapitel
2.1). Es werden im Vergleich zu den beiden anderen Strahlungsarten relativ grofie
Probenvolumina erfafit, so daf§ Texturinhomogenititen ausgemittelt werden. Die Stan-
dardmethoden der Rontgenbeugung erfassen wegen der geringeren Eindringtiefe nur
die oberflichenahen Bereiche einer kompakten Probe. Zur Eliminierung von Textu-
rinhomogenititen wird zum Beispiel die Probe im Strahl bewegt, so dafl die meflbare
Probenfliche vergréflert wird. Damit liegt das Hauptanwendungsgebiet der réntgeno-
graphischen Mefitechniken bei der Texturanalyse von Probenoberflichen einem Spe-
zialgebiet der Lokaltexturbestimmung. Mit Hilfe einer speziellen Préaparationstechnik
zur Herstellung von Schrégschnitten kann auch réntgenographisch die Globaltextur von
Blechen bestimmt werden. Wegen des sehr guten lokalen Auflésungsvermogens des
Elektronenstrahles wird die Elektronenbeugung zur Untersuchung von Lokaltexturen

benutzt.

Globaltextur -  Neutronenbeugung, (Réntgenbeugung)
Oberflachentextur -  Rontgenbeugung
Lokaltextur -  Elektronenbeugung

Ein Sonderfall réntgenographischer Texturbestimmung stellt die Benutzung von Syn-
chrotonstrahlung dar (Szpunar und Davies 1984, Gottstein 1988). Der an einem Syn-
chroton angebotetene Rontgenstrahl liefert auf Grund seiner hohen Strahlintensitéten
und seiner hohen Strahlkollimation ausgezeichnete Voraussetzungen um kleine Volu-

menelemente einer ausgedehnten Probe untersuchen zu kénnen.

Kurzwellige Réntgenstrahlung der charakteristischen Wolfram K,-Strahlung (Brokmeier
et al. 1988) oder dem kontinuierlichen Bremsspektrum einer Wolfram-Anode (Otten
1988) stellt einen weiteren Sonderfall rontgenographischer Texturmessung dar. Die
hohe Transmission der kurzwelligen Rontgenstrahlung erlaubt fiir einige Materialien
eine Globaltexturbestimmung. Im industriellen Einsatz befindet sich eine energiedisper-
sive Rontgentechnik, basierend auf dem kontinuierlichen Bremssprektrum einer 100 kV

Wolfram-Rontgenrohre, zur on-line Texturbestimmung in einer Walzstrafle (Kopineck
und Otten 1991).

Obwohl das Ziel jeder Methode die Bestimmung der Textur also der dreidimensiona-
len Orientierungsverteilungsfunktion f(g) (ODF-orientation distribution function) ist,

sind die oben genannten Methoden wegen der speziellen Eigenschaften der verwendeten
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Strahlungsarten und der damit erfafiten Probenvolumina als komplementar zu betrach-

ten.

, dvi/vi
flo =V = tasm = tensien) )
fi(g) - Orientierungsverteilungsfunktion der Phase i
dVi/Vi - Volumenanteil der Phasei mit der Orientierung g
dg - Orientierungselement

Wie aus Gleichung 1 zu entnehmen ist, besitzt jede Phase eines mehrphasigen Materials
eine eigene Textur beziehungsweise eine eigene Orientierungsverteilungsfunktion fi(g).
Abbildung 1 zeigt als Beispiel ein zweiphasiges Material bestehend aus den Phasen
A und B. Zur vollstindigen Texturbeschreibung dieses Materials ist es notwendig, die

Textur beider Phasen, also der Phase A und der Phase B, getrennt zu bestimmen.

Phase A Phase B

Abb.1: Schematische Darstellung eines Zweiphasenwerkstoffes

Mehrphasige Werkstoffe sind weit verbreitet und stellen an die Texturanalytik besonders
hohe Anforderungen. Zur Lésung mefitechnischer Probleme kann die Texturbestim-
mung mittels winkeldispersiver neutronographischer Kernstreuung einen wesentlichen
Beitrag liefern. Zur allgemeinen Information iiber Fragen der Texturanalytik inklusiv
der Neutronenbeugung (Texturmessung, Texturauswertung, Textursimulation, Textur-

dokumentation diverser Materialien aller Typen) sei auf drei Quellen hingewiesen

1. Proceedings der Internationalen Texturtagungsreihe ICOTOM ’International Con-
ference on Textures of Materials’ (siehe Kap 7.1)

2. Zeitschrift 'Textures and Microstructures’ des Verlages Gordon and Breach
3. Tagungsbande der Clausthaler Texturseminare (siehe Kap. 7.2)



2.0 Neutronenstreuung

Nach der Beschreibung der Wellennatur von Elementarteilchen durch de Broglie, wird ei-
nem Neutronenstrahl eine Wellenlinge zugeordnet, die allgemein als de Broglie-Wellen-

linge A4eB, bezeichnet wird.

Ade Br = h/mu (2)

- Wellenlange
Planck’sche Konstante
- Neutronenmasse

- Geschwindigkeit

<« B 5>

Kurz nach der Entdeckung der Neutronen durch Chadwick (1932) wurden zahlreiche
Projekte zur Erforschung des Neutrons, zur Beschreibung der Neutronenstrahleigen-
schaften sowie zur Untersuchung von Einsatzmoglichkeiten der Neutronenstrahlen zur
Beschreibung kondensierter Materie durchgefiithrt. Die neutronographischen Untersu-
chungsverfahren haben sich seit den Anfingen der Neutronenstreuung im Jahre 1936

mit den drei Veréffentlichungen von

- W.M. Elsasser: The Diffraction of Slow Neutrons by Crystalline Substances
- H. von Halpan Jr. und P.N. Prieswerk: Experimental Proof of Neutron Diffraction
- D.P. Mitchell und P.N. Powers: Bragg-Reflection of Slow Neutrons

zu einem wertvollen Hilfsmittel bei der Behandlung physikalischer, chemischer, kristal-
lographischer, biologischer, biochemischer, materialwissenschaftlicher und geowissen-
schaftlicher Fragestellungen entwickelt. Umfangreiche Ubersichtsarbeiten zur Einfiih-
rung in die Neutronenstreuung sind unter anderem von Egelstaff (1965), Willis (1970),
Marshall und Lovesey (1971), Bacon (1975), Dachs (1978), Kostorz und Lovesey (1979),
Lovesey (1984), Skj6ld und Price (1987) verdffentlicht worden.

Als moderne Neutronenstrahlquellen (siehe Tabelle 1) dienen heute Forschungsreakto-
ren (FR) mit Leistungen bis zu 135 Megawatt (MW) und Spallationsneutronenquellen
(SNQ). In Forschungsreaktoren werden Neutronen aus der Kernspaltung gewonnen. Bei
der Spallation werden schwere Kerne durch Protonenbeschufi hoher Energie zum Emit-

tieren von Neutronen angeregt.
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Tabelle 1: Liste deutscher und einiger ausgewihlter internationaler Neutronenquellen

Quelle Typ Leistung | Betreiber
:

BER-1I Reaktor 10 MW | HMI-Berlin (D)

FRG-1 Reaktor 5 MW | GKSS-Geesthacht (D)
FRJ-2 Reaktor 23 MW | FZ-Jilich (D)

FRM Reaktor 4 MW | TU-Miinchen (D)
FMRB Reaktor 1 MW | PTB-Braunschweig (D)
DR3 Reaktor 10 MW | Risg Nat. Lab. (DK)
HFR-ILL Reaktor 57 MW | ILL-Grenoble (F)
Orphee Reaktor 14 MW | CEN-Saclay (F)

Siloe Reaktor 35 MW | CEN-Grenoble (F)
HFR Reaktor 45 MW | Joint Res. Centre Petten (NL)
Saphir Reaktor 10 MW | PSI-Wiirenlingen (CH)

HFBR-BNL | Reaktor 40 MW | Brookhaven Nat. Lab. (USA)
HFIR-ORNL | Reaktor 100 MW | Oak Ridge Nat. Lab. (USA)

NRU Reaktor 135 MW | Chalk River Nucl. Lab. (CAN)

IBR-2 Reaktor 4 MW | JINR-Dubna (Russland)
(gepulst)

ISIS Spallation Rutherford Appelton Lab. (GB)

IPNS Spallation Argonne Nat. Lab. (USA)

LANSCE Spallation Los Alamos Nat. Lab. (USA)

KENS Spallation KEK Tsukuba (Japan)

Die vielfdltigen Einsatzmoglichkeiten der Neutronenstrahlung zur Untersuchung kon-
densierter Materie sind im wesentlichen auf zwei Faktoren begriindet; den Wechselwir-

kungsmechanismen zwischen den Neutronen und der durchstrahlten Materie sowie den
spezifischen Eigenschaften des Neutronenstrahles.

Neutronen sind bekanntlich elektrisch neutral. Deshalb sind die Eindringtiefen eines
Neutronenstrahles relativ grof und erméglichen die Untersuchung von Volumeneffek-
ten. Die Neutronen treten in Wechselwirkung mit den Atomkernen der durchstrahl-
ten Probe (Kernstreuung). Dies fithrt dazu, daB die Streubeitrige von leichten und
schweren Elementen in der gleichen Gréfenordnung sind. Leichte Elemente wie zum
Beispiel Sauerstoff und Kohlenstoff kénnen also mit gleichen Giite untersucht werden
wie schwere Elemente wie zum Beispiel Blei und Wismut. AuBerdem streuen die ein-

zelnen Isotope eines Elementes auf Grund der unterschiedlichen Kernzusammensetzung



unterschiedlich, so dal der Isotopenaustausch zum Markieren von Substanzen fiir di-
verse Untersuchungen eingesetzt wird. Zusatzlich zu der eben erwédhnten Kernstreuung
tritt noch ein Anteil magnetischer Streuung auf. Das Neutron besitzt einen Neutronen-
spin beziehungsweise ein magnetisches Moment, wodurch eine Wechselwirkung mit dem
magnetischem Moment der unpaarigen Hiillelektronen der Atome und in wesentlich ge-
ringerem Umfang mit dem magnetischem Moment der Atomkerne auftritt. Neben den
Streueffekten werden Neutronen absorbiert oder bewirken die Spaltung von Atomker-
nen. Kernreaktionen im Rahmen von Absorptionsprozessen sind beim Einfangen eines
Neutrons beispielsweise das Emittieren von a—, f—, v— Teilchen oder von Photonen.
Diese Reaktionsprodukte werden zum Nachweis von Neutronen in Neutronendetektoren
eingesetzt. Auflerdem werden Materialien mit einem hohen Anteil von Absorptionspro-
zessen am Gesamtwechselwirkungspotential wie zum Beispiel Cadmium, Gadolinium,
Bor und Lithium im Rahmen von Neutronenabschirmungen und Blendensystemen ver-

wendet.

Die Wellenlinge eines thermischen Neutronenstrahles liegt mit 1.0 A - 2.5 A im glei-
chen Gréflenbereich wie die Wellenldnge von Elektronen- und Réntgenstrahlen. Alle drei
Strahlungsarten haben damit Wellenldngen im Dimensionsbereich von Atomdurchmes-
sern und Gitterabstdnden von Kristallstrukturen. Neutronen streuen wie Elektronen-
und Roéntgenstrahlen kohérent elastisch und werden fiir vielfaltige Untersuchungen der
statischen Struktur in der Einkristall-, in der Pulver- und in der Polykristalldiffrak-
tometrie eingesetzt. Fiir alle drei der oben genannten Strahlungsarten gilt fiir diese

Untersuchung die Bragg’sche Gleichung als Basisgleichung:

2dpk18tnOhk; = nA (3)
dhki - Netzebenenabstand
Onii - Reflexionswinkel

Neben der Wellenldnge des Neutronenstrahles ist die Geschwindigkeit der Neutronen
eine wesentliche Grofle. Thermische Neutronen, also Neutronen die im thermischen
Gleichgewicht mit den Atomen des Moderators (z.B. H,O) stehen (Glaser 1973), ha-
ben bei Zimmertemperatur (293 K) eine Energie von 0,025 eV, eine Geschwindigkeiten
von 2200 m/s und eine Wellenlange von 1.8 A. Ein Vergleich mit den Frequenzen der
Atombewegungen wie optische und akustische Schwingungen (10'? Hz) oder Diffusio-
nen (10'° Hz) zeigt, dafl die Neutronenstrahlung eine Sonde zur Untersuchung dieser
Prozesse ist. Die Wechselwirkung zwischen den Neutronen und den sich bewegenden
Atomen liefert einen inelastischen Beitrag zur Streufunktion. Inelastische Neutronen-

streuung bedeutet, daBl das Neutron bei dem Streuprozef
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a. Energie verliert. Die Energie wird an das streuende System abgegeben, so daf} zum
Beispiel Gitterschwingungen in dem System angeregt werden.
b. Energie gewinnt. Die Energie wird bei dem Streuproze$ von dem System auf das

Neutron iibertragen.

Gekoppelt mit dem Energieiibertrag ist eine Anderung der Neutronenwellenldnge.

E =81.81/)? E in meV, Xin A (4)

Uber die Untersuchungen inelastischer Streuprozesse ist es also méglich neben der stati-

schen Struktur auch die dynamische Struktur der kondensierten Materie zu bestimmen.

Die Neutronenstreuung (Kernstreuung) wird also zum einen Analog zur Rontgenbeu-
gung eingesetzt um Phinomene zu Untersuchen, die auf die riumliche Anordnung der
Atome zuriickzufiithren sind und zum anderen in Ergénzung zur Réntgenbeugung um
zeitabhingige langsame Bewegungen der Atome und Molekiile zu studieren. Aufler-
dem ermdglicht die magnetische Streuung die Untersuchung magnetischer Strukturen

(elastische Streuung) und magnetischer Gitterschwingungen (inelastische Streuung).

Bedingt durch die besonderen Eigenschaften der Neutronen als Elementarteilchen und
den besonderen Eigenschaften der Neutronenstrahlung zeigt die Neutronenstreuung ein
breites Anwendungsspektrum auf das im Rahmen dieser Arbeit nicht niher eingegan-
gen werden kann. Neben den oben genannten allgemeinen Ubersichtsarbeiten gibt es
zahlreiche themenspezifische Arbeiten, die den Einsatz der Neutronenstreuung in der
Chemie (Bacon 1963; Fuess 1979; Lechner und Riekel 1982; Hewat 1992), in der Biolo-
gie (Schoenborn 1984; Jacrot 1986; Stuhrmann 1987) und in der Physik (Izyumov und
Ozerov 1970; Lovesy und Springer 1977; Currat und Pynn 1979) behandeln. Im Falle
materialwissenschaftlicher Untersuchungen wird im wesentlichen die elastisch kohirente

Neutronenstreuung eingesetzt um polykristalline Proben zu charakterisieren. Das Spek-
trum der Untersuchungen erstreckt sich iiber:

e qualitative und quantitative Phasenbestimmung

o Strukturbestimmung

¢ Texturbestimmung

¢ Messung von Gitterdehnungen

¢ Korngréflenbestimmung
¢ Untersuchung von Phasentransformationen

¢ Bestimmung von Ordnungs- Unordnungsphinomenen
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Eine weitere Methode, die fiir materialwissenschaftliche Untersuchungen eingesetzt wird,
ist die Neutronenkleinwinkelstreuung (Kostorz 1979). Im Gegensatz zu den bisher be-
schriebenen Verfahren basiert die Kleinwinkelstreuung auf einer diffusen Streuung von
streuenden Partikeln, die in einer Matrix eingebettet sind. Notwendig ist ein geniigen-
der Streukontrast zwischen Matrix und den Einlagerungen. Diese Streuung, die zum
Beispiel von Makromolekiilen und Polymeren in einer Einbettungsmatrix oder von Inho-
mogenitaten in Festkorpern { Ausscheidungen, Poren etc.) erzeugt wird, tritt in der Nahe
des direkten Strahles (Primérstrahl) bei sehr kleinen Beugungswinkeln auf und nimmt
schnell mit steigendem Beugungswinkel ab. Eine Analyse der Streukurve ermdéglicht

Untersuchungen der streuenden Partikel (Partikelgrofie, Partikelkonzentration etc.).
2.1 Neutronenbeugung zur Texturanalyse

Nahezu 20 Jahre nach der Entdeckung des Neutrons durch Chadwick wurde im Jahre
1953 die erste Neutronentexturmessung von Brockhouse zur qualitativen Textur von
Nickeldrahten im Chalk River Laboratorium in Kanada durchgefithrt. Einen wesentli-
chen Impuls bekam die neutronographische Texturanalytik durch die erste quantitative
Texturbestimmung von gewalztem Kupfer durch Bunge und Tobisch (1968). Unter Aus-
nutzung der fiir die Texturanalytik wesentlichen Vorteile thermischer Neutronen wurden
verschiedene Mefimethoden zur neutronographischen Texturbestimmung weiterentwi-
ckelt. Da zur neutronographischen Texturanalyse ebenso wie zur réntgenographischen
Texturanalyse die elastisch kohérente Streuung (Bragg Streuung) benutzt wird, sind
neutronographische und réntgenographische Mefiverfahren sehr verwandt (z.B. winkel-
dispersive und energiedispersive Diffraktion). Das Messen von Texturen mittels Neu-
tronenbeugung wird ausfiihrlich in Kapitel 3 behandelt. Die nachfolgende Zusammen-
stellung gibt eine kurze Ubersicht iiber die Historie der neutronographischen Texturbe-

stimmung.

1953 1. qualitative Texturbestimmung
B.N. Brockhouse (Chalk River Laboratorium)
1968 1. quantitative Texturbestimmung
H.J. Bunge, J.Tobisch (ZfK Rossendorf)
1968 1. qualitative Texturmessung mittels Flugzeitmethode
J.Szpunar, A. Oles, B. Buras, [.Susnonska, E. Pietras
1980 1. quantitative Texturmessung mittels Flugzeitmethode
K. Feldmann, M.Betzl, A. Andreeff, K. Hennig,
K. Kleinstiick, W. Matz (Dubna)
1981 1. dynamische Texturbestimmung
N. Hansen, T. Leffers, J.K. Kjems (Risg National Laboratorium)
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1982 1. qualitative Texturbestimmung mittels linear ortsauflésendem Detektor
H.J. Bunge, H.R. Wenk, J.Pannetier (Grenoble)

1987 1. Einzelkorntexturmessung
J.S. Smyth, P.J. Vergamini, A. Schultz (Los Alamos)

1987 1.Flugzeittexturmessung mittels 9D-ortsaufldsendem Detektor
H.R. Wenk, P.J. Vergamini, A.C. Larson (Los Alamos)

1989 1. quantitative Texturbestimmung mittles linear ortsauflésendem Detektor
H.-G. Brokmeier, H.J. Bunge, F. Heinicke, C. Ritter (Grenoble)

1990 1.Tieftemperaturtexturmessung
F. Elf, W. Schifer, S. Hofler, G. Will (Jiilich)

Wie aus der vorstehenden Zusammenstellung zu ersehen ist, sind in der modernen Tex-
turanalytik unterschiedliche neutronographische Mefmethoden im Einsatz. Die Vielfalt
der Mefimethoden spiegelt die Vielfalt der polykristallinen Materialien und ihre ma-
terialspezifischen Anforderungen an das Experiment wieder. Dabei kann festgestellt
werden, dafl sich die winkeldispersiven Methoden im Laufe der letzten Jahre zu den
Standardtexturbestimmungsverfahren entwickelt haben. Daran haben zum einen die
apparativen Weiterentwicklungen (Detektortechnik, Probenumgebung etc.) und zum

anderen in ganz erheblichem Mafle der verstirkte Zugang zu entsprechenden Neutro-

nentexturmeflplitzen beigetragen.

Die Wechselwirkung der Neutronen mit den Atomen der durchstrahlten Probe kann
vereinfacht in drei Gruppen eingeteilt werden:

1. Ein grofler Teil des Neutronenstrahles durchstrahlt die Probe unbeeinflufit.

2. Ein Teil der Neutronen wird in der Probe absorbiert.

3. Ein Teil der Neutronen wird an den Atomen der Probe gestreut

Fir Texturmessungen wird nur der Teil der elastisch kohérent gestreuten Neutronen
(Bragg-Streuung, Bragg’sche Gleichung) verwendet. Alle anderen Streuprozesse (inela-

stische wie inkohérente) sind fiir die Texturmessung nicht nutzbar, sondern liefern einen
Beitrag zum Streuuntergrund.

Auf Grund unterschiedlicher Wechselwirkungen zwischen der Strahlungsart, die zur Un-
tersuchung benutzt wird, und den Atomen des untersuchten Materials, kénnen zahlrei-
che Unterschiede zwischen der neutronographischen und der rontgenographischen Tex-
turmessung festgestellt werden. Ubersichtsarbeiten zum Vergleich beziiglich der Vor-
und der Nachteile der einzelnen Strahlungsarten (im wesentlichen Réntgen- und Neu-

tronenstrahlung) beim Einsatz in der Texturanalytik sind von verschiedenen Autoren
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veroffentlicht worden (Kleinstiick 1976, Szpunar 1976, Welch 1986, Bunge 1989a, Brok-
meier 1991). Die zur Texturmessung benutzten Eigenschaften des Neutronenstrahles
beruhen auf verschiedenen Prinzipien der Wechselwirkung zwischen den Neutronen und
den Gitteratomen der kondensierten Materie. Die Kernstreuung, also die Wechsel-
wirkung zwischen den Neutronen und den Atomkernen, liefert Informationen iber die
kristallographische Zelle und erméglicht somit die Bestimmung der kristallographischen
Textur. Die magnetische Streuung, also die Wechselwirkung zwischen den Neutronen
und den Elektronen der Gitteratome, liefert Informationen {iber die magnetische Zelle.
Damit besteht die Moglichkeit mittels Neutronenstreuexperimenten neben der kristal-
lographischen Textur auch die magnetische Textur eines Materials zu bestimmen.Der
gegenwartige Stand der neutronographischen Texturanalytik beschaftigt sich jedoch im
wesentlichen mit der Bestimmung der kristallographischen Textur. Die Bestimmung
der kristallographischen Textur mittels thermischer Neutronen gehért inzwischen zu
den Standardmethoden in der Texturanalytik. Im Gegensatz dazu ist die Bestimmung
der magnetischen Textur, die entsprechend der Streutheorie der Neutronen prinzipiel
moglich ist, bisher nur ansatzweise verwirklicht. Ein zunehmendes Interesse an magne-
tischen Werkstoffen (Bunge 1989b) wird in Zukunft vermehrt Arbeiten zur Bestimmung
der magnetischen Textur, zum Vergleich der magnetischen und der kristallographischen
Textur sowie zur Kldrung magnetischer Anisotropieeffekte in diversen Materialien er-
forderlich machen. Deshalb ist zum gegenwirtigen Zeitpunkt eine Einschrankung auf

die Texturbestimmung mittels neutronographischer Kernstreuung notwendig.
2.1.1 Transmission der Neutronen

Im Vergleich zur Rontgenbeugung kann festgestellt werden, dafl die Wechselwirkungen
zwischen den Gitteratomen und den Neutronen relativ schwach sind. Das bedeutet,
daf die Eindringtiefen der Neutronenstrahlen um den Faktor 10%-10* gré8er sind als die
Eindringtiefen von Rontgenstrahlen vergleichbarer Wellenlangen. Tabelle 2 zeigt die
Eindringtiefen einiger Standardmetalle sowie einiger Minerale aus verschiedenen Berei-
chen der Geologie (Erz-, Salz- und gesteinsbildende Minerale). Als Maf§ der Eindring-
tiefe ist die Halbwertsdicke d,;, benutzt worden. Die Halbwertsdicke eines Materials
ist definiert als die Dicke einer ebenen Materialplatte, bei der die Intensitit des senk-
recht einfallenden Strahles um 50% geschwiacht wird (Neff 1962). Bei dieser klassischen
Betrachtung werden alle Faktoren beriicksichtigt, die zur Schwachung des einfallenden
Strahles beitragen. Dazu gehoren neben der reinen Absorption im Material auch die
kohédrente und inkohéarente Streustrahlung, die im Falle der Neutronenbeugung zum Teil
bedeutende Beitrage liefert. Zusétzlich zu den Halbwertsdicken fiir Neutronenstrahlen
von 1.0 A und fiir Réntgenstrahlen von 1.54 A ist jeweils das Verhaltnis a7 /d% /g an-
gegeben.
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Tabelle 2: Transmission fiir Neutronen- (1.0 A ) und

Rontgenstrahlung (Cu Ko - 1.5418 A)

Material d’f/2 in pm d?/z in pm d?/z/df/Z
(Réntgen) (Neutronen)
Aluminium 52.8 76760 1454
Blei 2.6 21004 8078
Eisen 2.9 7841 2703
Kupfer 14.6 8545 585
Nickel 17.0 3792 223
Titan 10.7 16113 1506
Vanadium 4.9 12632 2578
Zink 16.1 23516 1460
Albit 81.0 24800 306
Anhydrit 31.7 24080 760
Biotit 18.1 6410 354
Calcit 36.0 19800 550
Epsomit 175.1 - 1410 8
Galenit 4.3 27930 6495
Gips 48.5 2400 49
Graphit 668.2 11050 17
Halit 42.0 8140 194
Hamatit 6.0 9160 1527
Hornblende 25.0 9690 388
Kaolinit 89.6 3040 34
Kieserit 79.0 3200 41
Korund 56.1 18590 331
Magnetit 5.9 9290 1574
Muskovit 57.9 7940 137
Polyhalit 38.0 6000 158
Pyrit 7.1 17530 2469
Quarz 75.9 24300 320
Siderit 11.5 3860 335
Sphalerit 24.4 43600 1787

Die relativ grofle Eindringtiefe fiir viele Materialien liefert eine Vielzahl von Vorteilen,

die bei der neutronographischen Texturanalyse ausgenutzt werden kénnen.
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2.1.1.1 Probenvolumen

Im Vergleich zur Réntgenbeugung kann das untersuchte Probenvolumen bei Verwen-
dung von Neutronenstrahlen um den Faktor 10%-10® grofier sein. Das Ergebnis einer
Texturanalyse mittels Neutronenstrahlung liefert die Globaltextur von Probenvolumina
im cm®-Bereich. Die Messung kann zerstorungsfrei durchgefiihrt werden, so daff eine
Weiterbehandlung der Probe erfolgen kann, wie zum Beispiel eine sich anschlieflende
mikroskopische Untersuchung oder die Durchfithrung einer Versuchsserie zum Tempe-
raturverhalten eines Materials (Umformung — Erholung — Rekristallisation). Das
bedeutet, dafl die typische Probengeometrie der 'Neutronenprobe’ sich deutlich von der
Probengeometrie unterscheidet, die in der réntgenographischen Texturmessung iiblich
ist. Als Standardproben haben sich Kugeln, Zylinder oder Wiirfel, wie in Tabelle 3
dargestellt, erwiesen. Je nach Anforderung an die Genauigkeit der Texturanalyse, dem
Geriteaufbau und der Probenbeschaffenheit (Préparation) kann von diesen Richtwerten

abgewichen werden.

Tab.3: Typische Probengeometrien, die in der neutronographischen

Texturanalytik eingesetzt werden

Probengeometrie Dimension

Kugel Durchmesser 15-20 mm

Zylinder Hohe 10-15 mm
Durchmesser 10-15 mm

Wiirfel Kantenlinge 10 mm

Aus Tabelle 3 ist zu ersehen, dafl grofivolumige Proben, wie sie bei Verformungsex-
perimenten oder Materialtests eingesetzt werden, neutronographisch auf Textur und
Phasenzusammensetzung untersucht werden kénnen, ohne das Material gréfleren Bear-

beitungen auszusetzen.
2.1.1.2 Messung von vollstdndigen Polfiguren
Auf der einen Seite sind thermische Neutronen in der Lage grofivolumige Proben zu

durchstrahlen (siehe Kap. 2.1.1) und auf der anderen Seite kann der Strahlenquer-

schnitt eines Neutronenstrahles so grofi gewihlt werden, daf8 die gesamte grofivolumige
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Probe wihrend einer Texturmessung im Strahl badet. Daraus hat sich die "Kugelpro-
benmethode’ nach Tobisch und Bunge (1972) entwickelt, die zur Standardmethode der
neutronographischen Messung von Polfiguren geworden ist. Das Ergebnis einer Tex-
turmessung nach der 'Kugelprobenmethode’ sind vollstindige Polfiguren ohne jegliche
Einschrinkung. Abbildung 2a zeigt das MeBverfahren der neutronographischen "Ku-
gelprobenmethode’ und Abbildung 9b einen Probenzylinder, der vom Neutronenstrahl
erfafit wird.

L

Abb.2a: Neutronographische Kugelprobenmethode
Abb.2b: Probenzylinder im Neutronenstrahl

Im Falle der réntgenographischen Polfigurmessung sind die Transmissionmethode von
Decker et al. (1948) und die Reflexionsmethode von Schulz (1949) am weitesten verbrei-
tet. In beiden Mefverfahren konnen bekanntermafien aus methodischen Griinden nur
unvollstandige Polfiguren gemessen werden. Die bei neutronographischen Messungen
problemlos zu erzeugenden vollstindigen Polfiguren kénnen réntgenographisch nur iiber
spezielle Praparationsverfahren erhalten werden (réntgenographische Kugelprobenme-
thode nach Jetter und Borie (1953); Schrégschnitt bei Proben mit orthorhombischer
Probensymmetrie (Meiran 1962, Welch 1980), Kombination von Reflexionsmef- und
Transmissionsmeftechnik (van Dijke Beatty 1950); Kombination von drei Messungen
mittels Reflexionstechnik an den Oberflichen eines Probenwiirfels in Walz-, Quer- und
Normalenrichtung (Bunge 1982b)). In der Neutronenbeugung sind vollstindige Polfi-
guren bis auf wenige Ausnahmen Standard; in der Réntgenbeugung sind vollstindige
Polfiguren die Ausnahme, so daf spezielle mathematische Verfahren eingesetzt werden
um die dreidimensionale Orientierungsverteilungsfunktion zu berechnen. Abbildung 3ai
zeigt die vollstindige Polfigur des (110) Reflexes von 3-Titan, das mit der in Abbildung
2 dargestellten Methode am Diffraktometer TEX-2 des GKSS-Forschungszentrums un-

tersucht worden ist. In Abbildung 3b ist die aus den drei Titanreflexen (110), (200) und
(211) berechnete Orientierungsverteilung dargestellt. |
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Abb.3a: 5-Ti (110) Polfigur
Abb.3b: Orientierungsverteilungsfunktion von #-Ti

2.1.1.3 Kornstatistik, Korngréflenverteilung

Bei Proben mit einer definierten Korngréflenverteilung bedeutet die Messung grofivolu-
miger Proben mit Neutronen eine deutliche Verbesserung der Kornstatistik. Wird die
Kornstatistik konstant in gleicher Grélenordnung belassen wie in der Réntgenbeugung,
so kann die maximale Korngréfle, die mit Neutronenstrahlen untersucht werden kann,
bis in den mm-Bereich angehoben werden. Damit kénnen Probenmaterialien mit ty-
pisch grobkérnigen Rekristallisationsgefiigen, wie sie in vielen Gesteinen, in GuBproben
oder zum Teil in getemperten Materialien auftreten, beziiglich ihrer Orientierungsver-
teilung untersucht werden. Neben der Grobkornigkeit tritt noch ein zweites Phéno-
men beziiglich der Korngroflen auf, daf die réntgenographische Texturbestimmung ein-
schrankt, ndmlich die Homogenitat der Korngréflenverteilung. Je grofler das meBbare
Probenvolumen, desto inhomogener kann die Korngroflenverteilung des untersuchten
Materials sein. Beide Faktoren sind fiir die Untersuchung von geologischen Materialien
von besonderer Bedeutung, die haufig grobkornig sind und bei denen die Korngréfenver-

teilung der einzelnen Minerale ein breites Spektrum vom unteren ym-Bereich bis in den
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mm-Bereich teilweise auch in den cm-Bereich abdeckt. Entsprechend der Probengréfien,
die mit Neutronenstrahlen untersucht werden konnen, sind extrem grobkornige Materia-
lien nicht mefbar. In diesen Fillen liegt die Korngrofie in Bereichen, die es ermoglichen

Einzelkornmessungen durchzufithren.
2.1.1.4 Anisotrope Absorption in mehrphasigen Materialien

Fiir Rontgenbeugungsexperimente ist in zwei- oder mehrphasigen Materialien anisotrope
Absorption nachgewiesen worden (Bunge 1986), wenn die Absorptionskoeffizienten der
einzelnen Phasen signifikant unterschiedlich sind und wenn ein stark geregeltes Gefiige
vorliegt. In einem stark geregelten Gefiige zum Beispiel mit lamellarer Struktur weist
der Strahlengang innerhalb der Probe beziiglich des Absorptionverhaltens starke An-
isotropien auf. Dieser Effekt ist texturunabhingig, kann die Texturbestimmung aber
erheblich beeinflussen. Wie in Tabelle 2 zu sehen, ist die Transmission des Neutronen-
strahles fiir viele Materialien besonders grofi. Um den in der Rontgenbeugung gezeigten
Effekt der anisotropen Absorption auf die Neutronenbeugung iibertragen zu kénnen,
ist es notwendig zwischen der reinen Absorption und der Streuung der Neutronen zu
unterscheiden. Tabelle 4 gibt einen Vergleich von Streu- und Absorptionsquerschnit-
ten fiir einige Elemente um den geringen Beitrag der reinen Absorption an der Ge-
samtschwéichung darzustellen. Dabei sind die in der Neutronenstreuung gebrauchlichen
Wirkungsquerschnitte verwendet worden (Bacon 1975). Die Daten sind den Internatio-

nal Tables for X-Ray Crystallography Vol.III (Tabelle 3.2.5 und Tabelle 3.3.4a) sowie

aus dem Bacon (1975) entnommen.

Tab.4: Vergleich von Streu- und Absorptionsquerschnitten
fiir Neutronenstrahlung (in barn; 1 barn=10"24 cm?)
Wellenlinge 1.08 A

Element Tabs Okoh Jabs.
Ckoh
C 0.003 5.50 5.10¢
0 0.0001 11.00 9.10"°
Si 0.06 2.16 0.028
Al 0.13 1.50 0.087
Cu 2.2 7.80 0.282
Fe 1.4 11.40 0.123
Ti 3.5 1.45 2.414
Pb 0.1 11.50 0.009
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Tabelle 4 macht deutlich, dafl die reine Absorption im Falle der Neutronenbeugung fiir
viele Elemente eine untergeordnete Bedeutung spielt. Auch im Falle von Titan bei dem
die Absorption einen stirkeren Beitrag als die Streuung liefert, wirkt sich ein Vergleich
zwischen Neutronen- und Rontgenstrahlen positiv fiir die Neutronen aus, wie Lechner
und Riekel (1982) fiir eine Wellenldnge von 1.542 A gezeigt haben (d¢7,/0%., = 3.44
bzw. (cZ,,/0%,, = 34.25). Deshalb ist das Auftreten von anisotroper Absorption im
Falle der Neutronenbeugung nur fiir einige Materialien zu beachten, kann aber im allge-
meinen vernachlissigt werden. Abbildung 4 zeigt zwei Probenkugeln, eine aus reinem
Aluminiumblech und die zweite aus abwechselnd aufeinandergestapelten Aluminium-
Kupfer-Blechen. Bei dem Aluminium handelt es sich um identisches Ausgangsmaterial.
Von beiden Proben wurde die Textur gemessen und in Form der Orientierungsvertei-
lung in Abbildung 5 dargestellt. Bis auf geringfiigige Unterschiede in dem absoluten
Regelungsgrad sind beide Ergebnisse identisch. Die Wechsellagerungen zwischen Alu-
minium und Kupfer haben das experimentelle Ergebnis der mit Neutronen bestimmten
Aluminiumtextur nicht negativ beeinflufit. Die Neutronenbeugungsexperimente dieses

Versuchs sind am Diffraktometer TEX-2 des GKSS-Forschungszentrums durchgefiihrt

worden.
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. ;
Abb.4a: Kugelprobe aus gewalztem Aluminium (r=9.9 mm)

Abb.4b: Kugelprobe aus gewalztem Aluminium und gewalztem Kupfer (r= 5.5 mm)

(lamellare Schichtung)
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Abb.5a: Aluminium ODF von Probe 4a
Abb.5b: Aluminium ODF von Probe 4b



19

2.1.1.5 Texturbestimmung von Phasen mit geringem Mengenanteil

Die Untersuchung von grofivolumigen Proben beinhaltet neben einer deutlichen Verbes-
serung der Kornstatistik auch eine Anhebung der absoluten Mengen der einzelnen Pha-
sen, die wiahrend eines Beugungsexperimentes erfaflt werden. Je nach Streuverméogen
der einzelnen Phasen, kénnen Phasenbestimmungen und Texturanalysen von unterge-
ordneten Begleitsubstanzen (Begleitminerale, Ausscheidungen etc.) um oder unter 1%
Volumenanteil durchgefithrt werden. Wie Messungen von Brokmeier und Bunge (1988)
am Diffraktometer TEX-1 gezeigt haben ist die Texturbestimmung von 1 Vol.% Cu in
einer Aluminiummatrix ohne Probleme durchfithrbar. Abbildung 6 zeigt die inversen
Polfiguren der Aluminiummatrix und des Kupferbestandteiles eines A199-Cul Verbund-

werkstoffes.

11.75

Abb.6a: Inverse Polfigur von Aluminium der Probe Al199-Cul
Abb.6b: Inverse Polfigur von Kupfer der Probe Al199-Cul

Die Testmessung einer Aluminiumprobe mit 0.1 Vol.% Cu am Hochflufireaktor in Gre-
noble (Instrument D1B) hat ergeben, dafi im System Al-Cu selbst kleine Spuren von
Kupfer mit einem empfindlichen Meflinstrument zu analysieren sind. Fiir dieses Experi-
ment ist die Detektorausstattung (siehe im Detail in Kapitel 3) besonders wichtig. Der
am D1B installierte linear ortsauflésende Detektor {iberdeckt einen Winkel von 80° in
26. Abbildung 7 zeigt ein Neutronendiffraktogramm der Probe Al99.9-Cu0.1, in dem
deutlich der Cu (111) Reflex nachzuweisen ist.
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Wie in Kapitel 5.2 an einem speziellen Beispiel gezeigt wird, kann die Texturuntersu-
chung von geringvolumigen Anteilen einer kompakten Probe dazu benutzt werden, um

die Textur einer diinnen Schicht auf einem Substrat zu bestimmen.

2.1.1.6 Einflufl der Probenoberflache

Im Vergleich zum gesamten Probenvolumen ist die Oberfliche einer typischen Textur-
probe fiir die Neutronenbeugung (siehe Tabelle 3) relativ klein. Im Falle der neutrono-
graphischen Texturmessung wird in der Regel die gemittelte Textur des gesamten Pro-
benvolumens bestimmt, so daB der Texturbeitrag der Probenoberfliche entsprechend

seinem geringen Anteil nur sehr gering ist. Daraus ergeben sich im wesentlichen zwel
Vorteile:

1. Da der Texturbeitrag der Probenoberfliche einer grofivolumigen Probe relativ ge-
ring ist, sind die Anforderungen an die Giite der Probenoberfliche nicht sehr
hoch. Die Probenpriparation ist deshalb sehr unproblematisch, so dafl zum Beispiel
Oberflichenrauhigkeiten im Bereich von 100 um toleriert werden kénnen. Makro-
skopisch sichtbare Spuren von Verformungsmaschinen oder Materialpriifmaschinen
brauchen ebensowenig iiberarbeitet zu werden wie im Material eingearbeitete Ori-
entierungsmarken. Selbst im Falle von extrem problematischen Probenmaterialen,
wie zum Beispiel schwach verfestigter Sedimente oder Bruchstiicke sehr sproder

Keramiken, kann eine zufriedenstellende Probenpriparation durchgefithrt werden.
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Als Beispiel ist in Abbildung 8a ein Bruchstiick eines geborstenen Siliciumcarbid-
gleitlagers dargestellt von dem die Textur bestimmt worden ist, ohne daf die Probe
behandelt worden ist. Abbildung 8b zeigt die Basispolfigur mit einer schwachen

aber ausgeprigten Regelung, die in diesem speziellen Fall unerwiinscht ist.

SiC (0006)

b Pras= 1.2

Abb.8a: Bruchstiick eines SiC-Gleitlagers
Abb.8b: Basispolfigur von SiC

2. Die eigentliche Probe, deren Textur bestimmt werden soll, kann gewollt oder un-
gewollt gekapselt sein. Ungewollte Oberflachenschichten sind im wesentlichen Re-
aktionsprodukte der Probenoberfliche mit der Probenumgebung wie zum Beispiel

Oxidschichten (Materialkorrosion). Als gewollte Kapselung kann

e eine Oberflaichenschicht zur Eigenschaftschaftsoptimierung ( z.B. Carbide)

e eine Oberflichenschicht als Kapselmaterial zur Materialumformung

e eine Oberflichenschicht als Schutz zum Beispiel fiir lichtempfindliche Substanzen
e ein Probenbehalter zur Aufnahme von hochverformten Drahten

e ein Ofen oder Kryostat zur Einstellung einer definierten Probenumgebung

betrachtet werden. In allen Fallen liefert sowohl die zu untersuchende Probe
als auch die Kapselung beziehungsweise die Probenumgebung einen Sreubeitrag
wahrend des Beugungsexperimentes. Der Streubeitrag von der Probe und der
Streubeitrag der Kapselung sind voneinander zu trennen, so dafl der Fall eines
Mehrphasenwerkstoffes behandelt werden muf (siehe Kapitel 3.2). Grundsitzlich
1aBt sich festhalten, dafl je nach Art und Volumenanteil der Kapselung der Streu-
beitrag relativ gering ausfillt. Im Falle der Probenbehalter, die zur Pulverdiffrakto-

metrie oder zur Aufnahme hochverformter Drahte benutzt werden, wird Vanadium
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als Material gewihlt. Vanadium hat den Vorteil eines sehr geringen kohérent elasti-
schen Streuanteiles (Bragg-Streuung), so dafl der Probenbehilter keine stérenden
Bragg-Reflexe liefert. Im Beugungsexperiment (Texturmessung) kann die Probe
als ungekapselt betrachtet werden. Nachteil des Vanadiums gegeniiber anderen
Materialien, die als Kapselmaterial eingesetzt werden (z.B. Aluminium), ist der
deutliche Anteil inkohérenter Strahlung, was zu einem erhohten Untergrund und
zu einer Verschlechterung des Peak/Untergrund-Verhéltnisses fithrt. Abbildung 9a
zeigt eine Vanadiumdose von 20 mm Durchmesser und 20 mm Hoéhe, gefiillt mit
einem Kupferdraht von 99.3% Verformung und einem Drahtdurchmesser von 1.6
mm. In dieser Weise sind Texturmessungen an Fe-Cu Verbunddréhten am Diffrak-
tometer TEX-2 des GKSS-Forschungszentrums durchgefithrt worden. Abbildung
9b zeigt die inversen Polfiguren in Drahtrichtung fiir einen 99.3% verformten Fe-Cu
Verbunddraht im Mischungsverhéltnis 1:1. Die Neutronenbeugung erméglicht die

Texturbestimmung sowohl der Eisen als auch der Kupferkomponente.

Fe
P,...=16.8

Abb.9a: Vanadiumdose mit einer Drahtprobe

Abb.9b: Inverse Polfigur von Fe eines Fe-Cy Verbunddrahtes (Mischungsverhaltnis 14)

Abb.9c: Inverse Polfigur von Cu eines Fe-Cuy Verbunddrahtes (Mischungsverhaltnis 1:1)
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2.1.1.7 Lokale Texturbestimmung mit Neutronen

Im Falle der neutronographischen Texturbestimmung, die als Standardmethode zur Glo-
baltexturanalyse eingesetzt wird, wird mit lokaler Texturbestimmung die Texturanalyse
eines ausgesuchten lokalen Bereiches einer grofivolumigen Probe bezeichnet. Dieser aus-
gesuchte lokale Bereich kann sowohl an der Probenoberfliche als auch im Inneren der
Probe sein. Uber die Auswahl eines Blendensystems (Choi et al. 1979), vor und nach
der Probe, kann der lokale Bereich in der Probe festgelegt und analysiert werden (siehe
Abbildung 10). Die minimale Probengrofie, die fiir eine neutronographische Untersu-
chung notwendig ist, ist sehr stark vom Streuvermégen der Probe (Abtrennung des
Streueffektes vom Untergrund) und von der Textur abhingig. So mufl im Falle von
schwachen Texturen der lokale Volumenbereich gréfier eingestellt werden als im Falle

von starken Texturen.

Cadmium —/-

Sample

Cadmium

Detector

Volume inspected

Abb.10: Lokale Texturbestimmung mit Neutronen

Auf diese Weise kénnen Texturprofile grovolumiger Proben bestimmt werden, ohne
dafBl das Probenmaterial zerstért werden muf} (zerstérungsfreie Werkstoffpriifung). Ab-
bildung 1la zeigt einen kompakten Graphitzylinder von 20 mm Hoéhe und 20 mm
Durchmesser, der aus Graphitpulver uniaxial verdichtet worden ist. Abbildungen 11b
zeigt die Textur der Gesamtprobe (Messung am Diffraktometer TEX-2 am GKSS-
Forschungszentrum). Die Abbildungen 1lc-d zeigen die Textur im Zentrum des Pul-
verzylinders sowie an der Zylinderoberfliche. Der Volumenbereich wurde jeweils mit 4
mm Lochblenden eingegrenzt. Wie zu erwarten, ist die Textur im Zentrum des Zylin-
ders geringer als die Textur der Gesamtprobe. Im Kontaktbereich von Probenzylinder

und Druckstempel ist eine starkere Textur zu beobachten.
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Globaltextur

Prae=8.9

Lokaltextur

P,a=8.7

im Zentrum

Lokaltextur

Praps=10.1

Zylinderoberkante

Abb.11a: Graphitzylinder (20 mm Durchmesser und 20 mm Héhe)
Abb.11b: Globaltextur des Graphitzylinders

Abb.11c: Lokaltextur im Zentrum des Graphitzylinders
Abb.11d: Lokaltextur an der Zylinderoberfliche
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2.1.2 Neutronenstreuamplitude der Elemente

Im Falle der elektromagnetischen Réntgenstrahlen ist die Streuamplitude der einzelnen
Elemente eine Funktion der Elektronenzahl (Buerger 1977). So gibt es in der Ront-
genbeugung eine systematische Zunahme der Streuamplitude mit steigender Zahl von
Elektronen (Ordnungszahlabhingigkeit). Die Folge ist, dafl schwere Elemente wie zum
Beispiel Niob, Zinn und Wismut einen deutlich starkeren Beitrag liefern als die leichten
Elemente Sauerstoff und Kohlenstoff. Bei der Streuung der Neutronen am Atomkern
gibt es diesen Zusammenhang nicht (Bacon 1975). Das bedeutet, in der neutronogra-
phischen Kernstreuung, die zur Bestimmung der kristallographischen Textur benutzt
wird, gibt es keine Systematik der Streuamplitude. Die Streuamplitude ist abhingig
vom Kern aber nicht proportional zur Kerngréfle, so dafl leichte Elemente ebenso stark
streuen kénnen wie schwere und dafl die einzelnen Isotope eines Elementes zum Teil
stark unterschiedliche Streuamplituden besitzen. Abbildung 12 zeigt die Strenamplitu-

den der einzelnen Elemente fiir Réntgen- und Neutronenstrahlen.
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Abb. 12: Streuamplituden einzelner Elemente fiir Réntgen- und Neutronenstrahlen
(aus Bunge 1982b)

Aus Abbildung 12 sowie aus den in Tabelle 5 dargestellten Werten ist zu ersehen,
daB leichte Elemente wie Sauerstoff und Kohlenstoff im Falle der Neutronenbeugung
einen ebenso starken Streubeitrag leisten wie Zinn und Wismut. Das hat zur Folge,
daB sich die Intensititsverteilung eines Neutronendiffraktogrammes sehr stark von der
entsprechenden Intensititsverteilung eines Roéntgendiffraktogrammes unterscheiden

kann. Dadurch werden Untersuchungen von Substanzen mit leichten Elementen er-

heblich vereinfacht oder in Grenzfillen erst ermdoglicht.
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Tab 5: Streuamplituden fiir Neutronen- und Rontgenstrahlung
(Auszug aus Bacon 1963)

Element bNeutronen fRéntgen fRantgen
(sinf)/ A =0.0 |(sin6)/) =0.5
(10712 cm) (10712 cm) (10712 cm)

C 0.66 1.69 0.48
0O 0.58 2.25 0.62
Fe 0.95 7.30 3.10
Al 0.35 3.65 1.55
Ti -0.34 6.20 2.70
\Y% -0.05 6.50 2.80
Cu 0.76 8.20 3.80
Sn 0.61 13.90 7.10
A 0.48 20.80 10.9
Pb 0.94 23.10 12.9

2.1.2.1 Phasen mit leichten Elementen

Im Rahmen kristallographischer Untersuchungen zur Strukturbestimmung von Festkor-
pern hat sich die Neutronenbeugung sehr schnell fiir die Positionsbestimmung leichter
Elemente wie Wasserstoff und Sauerstoff im Kristallgitter etabliert. Der Vorteil der Neu-
tronenstrahlung zur Untersuchung leichter Elemente kann auch in der Texturanalytik
ausgenutzt werden. Ein Beispiel dafiir ist die Untersuchung von Restgraphit in Metallen
oder von Graphitfasern, die in einer stark streuenden Matrix eingebunden sind. In den
meisten Fillen ist der Vorteil der Messung von leichten Elementen mit dem Vorteil der
Messung grofivolumiger Proben gekoppelt. Abbildung 13 zeigt als Beispiel das Neu-
tronendiffraktogramm von stranggeprefitem Aluminium mit einem Graphitgehalt von 5
Vol.%. Die Messungen sind am KARL-Diffraktometer des IMW Reaktors FMRB der
PTB in Braunschweig durchgefiihrt worden (Gertel et al. 1988). Das Aluminium zeigt
die bekannte Doppelfasertextur < 111 > < 100 > und Graphit eine Fasertextur mit
den (001) Ebenen senkrecht zur Faserachse. Wie aus Abbildung 13 zu erkennen ist, sind
die G"raphitreﬁexe (0002), (1010) und (0004) eindeutig zu bestimmen. Des weiteren ist
eine Uberlagerung von Al (200) und C (10T1) zu beobachten. Anhand dieses Diffrakto-
gramms kann festgestellt werden, da Textur- und Phasenbestimmungen von Graphit

zum Beispiel in Aluminium deutlich unter 5 Vol.% durchgefiihrt werden konnen.
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Abb. 13: Neutronendiffraktogramm von Al-5Vol.% C
(Messung am KARL-Diffraktometer A= 0.982 A)

2.1.2.2 Neutronendiffraktogramme

Wie schon im Kapitel 2.1.2 kurz erwdhnt, sind das Neutronen- beziehungsweise das
Rontgendiffraktogramm der gleichen Substanz beziiglich der Intensitdtsverteilung zum
Teil sehr unterschiedlich. Bei der Betrachtung zweier Minerale wie Calcit CaCO; und
Korund Al;O; wird das Rontgendiffraktogramm von den Streubeitrigen der Kationen
Ca?* beziehungsweise A1** bestimmt. Die Streubeitrige von Kohlenstoff (C) und Sau-
erstoff (O) sind dagegen verhiltnisméfig unbedeutend. Im Falle der Neutronenbeugung
liefern alle Elemente einen deutlichen Streubeitrag wie in Tabelle 4 zu sehen ist. Wie
von Wenk et al. (1984) gezeigt wurde, fiithrt dies dazu, daB8 der fiir geologische Be-
schreibungen besonders interessante Basisreflex (0006) mittels Réntgenbeugung nicht
gemessen werden kann (geringer Strukturfaktor); dagegen ist im Neutronendiffrakto-
gramm der (0006) Basisreflex des Calcits ein relativ starker Reflex, der direkt mefibar
ist. Im Gegensatz dazu sind die rontgenographisch gut meBbaren Reflexe wie der (1120)

und (2022) mit Neutronen nur mit sehr hohem Mefaufwand zu analysieren.

Eine ahnliche Intensitdtsverteilung der einzelnen Bragg-Reflexe zeigt auch Korund, ein
Material sowohl aus den Geowissenschaften als auch aus dem Keramikbereich. Abbil-
dung 14 zeigt zwei Korunddiffraktogramme, eins fiir Neutronen- und eins fiir Rént-
genstrahlung, der Wellenldnge 1.54 A. Bei den Diffraktogrammen handelt es sich um
theoretische Spektren, die mit dem LAZY PULVERIX Programm ( Yvon et al. 1977)
berechnet worden sind. Wie aus den Abbildungen zu ersehen ist, ist der (0006) Reflex
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mit Neutronen direkt meBSbar. Im Falle der Rontgenbeugung kann die Polfigur die-
ses Reflexes nur iiber eine Berechnung der Orientierungsverteilungsfunktion (ODF), die
mit Hilfe anderer gemessener Polfiguren durchgefiihrt werden kann, und einer sich an-

schlieBenden Riickrechnung erhalten werden (siehe Bocker et al. 1991). Als Basisreflex

ist der (0006) besonders interessant fiir Textur- und Eigenschaftsdiskussionen.
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Abb. 14a: Roéntgendiffraktogramm von Korund
(Wellenlinge X = 1.54 A)

Abb. 14b: Neutronendiffraktogramm von Korund
(Wellenlinge A = 1.54 &)

Ein weiteres Beispiel soll den EinfluB der unterschiedlichen Streuanplituden (
bzw. bneutronen) noch stirker verdeutlichen.
Aluminium Verbindung,

fRantgen
TiAl ist eine intermetallische Titan-
' die sich stdchiometrisch bei einem T /Al-Verhaltnis von 1:1
bildet und in der tetragonalen Raumgruppe P 4/mmm kristallisiert. Die Struktur setzt

sich aus sich abwechselnden Titan und Aluminium Schichten senkrecht zur c-Achse

zusammen. Bei der Strukturfaktorberechnung zeigt sich, dafl die Bragg-Reflexe in zwei
Gruppen aufgeteilt werden kénnen.
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Typ 1: Die Streubeitrdge von Ti und Al werden addiert
Typ 2: Die Streubeitridge von Ti und Al werden subtrahiert

Bei den bekannten Streuamplituden fr; = 6.20 und f4; = 3.65 (Rontgen) beziehungs-
weise br; = -0.34 und b4; = +0.35 (Neutronen) ist sofort zu erkennen, das alle Bragg-
Reflexe, die auf Grund der Addition der Streubeitrige im Falle der Réntgenbeugung
als starke Reflexe im Beugungsbild erscheinen, im Falle der Neutronenbeugung nicht
mefbar sind. Abbildung 15 zeigt die beiden TiAl Diffraktogramme (Réntgen und Neu-

tronen), die die oben gemachte Aussage graphisch untermauert.
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Abb. 15a:+ Rontgendiffraktogramm von TiAl
(Wellenlinge X = 1.54 A)

Abb. 15b: Neutronendiffraktogramm von TiAl
(Wellenldnge A = 1.54 A)
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2.1.2.3 Winkelunabhiingigkeit der Neutronenstreuamplitude

Im Falle der neutronographischen Kernstreuung sind die Streuzentren, die Atomkerne,
relativ klein (10712 cm) gegeniiber der verwendeten Neutronenstreuamplitude (1077
- 10~% c¢m). Das bedeutet, daB eine Abnahme der Streuamplitude b mit steigendem
Beugungswinkel 8 nicht zu beobachten ist. Im Gegensatz dazu hat die Atombhiille
eine raumliche Ausdehnung, die der Wellenlinge der Rontgenstrahlung entspricht, so
daB die Rontgenstreuamplitude f eine Funktion des Beugungswinkels ist (siehe zum Bei-
spiel Buerger 1977). Fiir die praktische Durchfiihrung von Neutronen- beziehungsweise
Rontgentexturmessungen bedeutet dieser Zusammenhang zwischen dem Beugungswin-
kel und der verwendeten Strahlung, dafl im Falle der Neutronenbeugung auch hoch-
indizierte Bragg-Reflexe relativ starke Intensititen haben. Damit wird die Zahl der
Bragg-Reflexe mit zufriedenstellenden Intensitdten im Diffraktogramm erhéht. Daraus
kann sich je nach Probenmaterial ein Vorteil (hohe Auswahlmoglichkeit mefibarer Pol-
figuren) oder ein Nachteil ( sehr hohe Anzahl von Reflexen und eine hohe Anzahl von
Reflexkoinzidenzen) ergeben. Abbildung 16 zeigt die Rontgenstreuamplitude f und die

Neutronenstreuamplitude b fiir Graphit (Brokmeier 1991a) als Funktion des Beugungs-
winkels.
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Abb. 16: Rontgen- und Neutronenstreuamplitude fiir Graphit
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3.0 Texturmessung mit Neutronen

Das Ziel einer quantitativen Texturanalyse ist die Bestimmung der dreidimensionalen
Orientierungsverteilungsfunktion f(g), siehe Gleichung 1 (Kapitel 1). Als besonders vor-
teilhaft hat sich die Darstellung der Orientierungsverteilungsfunktion f(g) mit Hilfe der
Euler’schen Winkel (¢, ®,¢2) erwiesen. Besonders geeignet zur Berechnung der Orien-
tierungsverteilungsfunktion ist die Reihenentwicklung von f(g) nach verallgemeinerten
Kugelfunktionen, die unabhéngig voneinander von Bunge (1965) und Roe (1965) vor-

geschlagen wurde.

e} l l
flg) = D> Y. O™ (p1, 9, 92) (5)

=0 m=—In=-1

Aus Neutronenbeugungsmessungen kann die dreidimensionale Funktion f(g) nicht direkt
bestimmt werden, sondern nur iiber zweidimensionale Projektionen von f(g) mathema-
tisch ermittelt werden. Die Poldichteverteilung (PDF - pole density function) eines
Bragg-Reflexes hkl stellt eine zweidimensionale Projektion der ODF dar. Die Poldich-
teverteilung P(a,3), die aus historischen Griinden als Polfigur bezeichnet wird, kann

wie die ODF in eine Reihe entwickelt werden.

0o l
Phkl(aaﬁ) = Z Z Fln(hkl)kln(ahg) (6)

=0 n=—1

Die Reihenentwicklungskoeflizienten der PDF F}'(hkl) und der ODF C*™ sind iiber
folgende Beziehung verbunden, so daf8 aus gemessenen Polfiguren die gesuchte Orientie-

rungsverteilungsfunktion ermittelt werden kann.

l
n 4 § : mnim
Fl (hkl) = m Cl kl (ghklﬂhkl) (7)
m=-1

Sowohl die dreidimensionale Orientierungverteilungsfunktion f(g) als auch die zweidi-
mensionale Polfigur P(a, ), sind Dichteverteilungen und somit reelle nicht negative
Funktionen. Die mathematische Behandlung der Textur ist nicht unmittelbar von der
Mefmethode sondern von den Eingabedaten, also von den gemessenen Intensititen und
den Orientierungsdaten, abhingig. Deshalb ist es aus experimenteller Sicht eines der
wesentlichen Ziele, die fiir das aktuelle Projekt bendtigten zufriedenstellenden Inten-

sititsdaten zu erzeugen, was von vielen Faktoren abhéngt.



32

Wihrend es also das Ziel einer quantitativen Texturanalyse ist, die Orientierungsver-
teilungsfunktion zu bestimmen, ist es das Ziel einer Texturmessung mehrere Polfiguren
des zu untersuchenden Materials zu bestimmen. Diese grundlegende experimentelle An-
forderung ist unabhingig von der benutzten Strahlungsart (Réntgen- oder Neutronen-
strahl) und auch unabhingig von dem untersuchten Material (Metall, Keramik, Mineral
etc.). Als Polfigur wird die Projektion einer Kugeloberfliche in die Ebene bezeichnet, in
der die Flichendichte von Netzebenennormalen einer definierten Kristallfliche (Bragg-
Reflex) dargestellt wird. Es haben sich zwei Projektionen mit jeweils charakteristischen

Eigenschaften als sinnvoll fiir die Darstellung von Polfiguren erwiesen.

In den material- und werkstoffkundlich orientierten Bereichen wird die aus der Kri-
stallographie bekannte stereographische Projektion bevorzugt. Die wesentliche Eigen-
schaft der stereographischen Projektion ist die winkelgetreue Abbildung. Als wichtiges
Hilfsmittel wird das Wulff’sche Netz eingesetzt, dafl eine Projektion des Gradnetzes
der Kugeloberfliche gebildet aus Meridianen und Breitenkreisen in die Ebene darstellt.
Abbildung 17a zeigt die Projektion eines Punktes in die Projektionsebene und Abbil-
dung 17b das Wulff’sche Netz mit einem Raster von 10° . 10°. In der Kristallographie
wird die stereographische Projektion zum Beispiel zur Darstellung von Einkristallen
und von Symmetrieeigenschaften benutzt. Ein Ergebnis der stereographischen Projek-
tion in der Einkristalldiffraktometrie ist die Bestimmung von Einkristallorientierungen
zum Beispiel aus Kristallzuchtexperimenten. Analog dazu wird die stereographische

Projektion in der Polykristalldiffraktometrie zur Darstellung von kristallographischen
Vorzugsorientierungen eingesetzt.

Neben der stereographischen Projektion wird in den Geowissenschaften die Lambert’sche
Projektion benutzt. Die Haupteigenschaft der Lambert’schen Pro jektion ist die flachen-
getreue Abbildung, so daf die Darstellung beziehungsweise die Ubertragung von Flichen-
elementen erméglicht wird. Analog zur stereographischen Projektion wird in der flichen-
getreuen Projektion das Schmidt’sche Netz als Hilfsmitte] konstruiert. Abbildung 17¢c

zeigt die flichengetreue Abbildung eines Punktes in die Pro jektionsebene und Abbildung
17d gibt das Schmidt’sche Netz mit einem Raster von 10° - 10° wieder.

Beide Projektionen stellen gemeinsam die Grundlage fiir die Darstellung von Texturen
in Form von Polfiguren dar. Dazu ist es notwendig fiir eine hinreichend grofle Anzahl von
P.olﬁgurpunkten die Orientierungsdichte, das heift die Héufung von Kristallen beziiglich
einer makroskopischen Probenorientierung zu ermitteln. In den Materialwissenschaften

hat ‘smh als Probenkoordinatensystem die Geometrie von gewalztem Blech als besonders
effizient erwiesen (Walzfliche, Walz-, Quer-

und Normalenrichtung). In den Geowissen-

schaften ist ein hiufig verwendetes Probenkoordinatensystem, mit der Foliation (analog
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Abb. 17a: Stereographische Projektion 17b: Wulff’sches Netz
Abb. 17c: Lambert’sche Projektion 17d: Schmidt’sches Netz

(Abbildungen aus Wenk 1985)

zur Walzfliche) und der Lineation (analog zur Walzrichtung) als markante Gefiigemerk-

male, sehr dhnlich zur materialkundlichen Beschreibung definiert worden.

Eine rein geometrische Betrachtung der Kugeloberfliche zeigt die beiden in der Pra-
xis gebrduchlichen Methoden zum Erfassen der Poldichteverteilung. Als MeBraster hat
sich zum einen die ’equal angular Methode’ bewihrt, bei der die Polfigur mit konstanten
Winklen abgetastet wird. Unabhangig von der Projektionsart, von der MeBmethode und
von geratespezifischen Winkeldefinitionen werden Polfigurwinkel mit « fiir die Meridian-
oder Azimutwinkel und mit 3 fiir die Winkel der Breitenkreise bezeichnet. In der Neu-
tronendiffraktometrie werden das 5 - 5 Raster mit 1368 Polfigurpunkten (Aa = 5°
und AB = 5°) und das 3.6 - 5 Raster mit 1900 (Aa = 5° und AB = 3.6°) besonders
hiufig benutzt. Bei den Mefirastern, die auf der 'equal area Methode’ basieren, wird die
Kugeloberflache in gleichgrofie Flachenlemente aufgeteilt. Um diese Methoden anwen-
den zu koénnen, bendtigt das Texturdiffraktometer eine grofie Freiheit beim Einstellen

der gewiinschten und notwendigen Winkelkombinationen. Neutronenvierkreisdiffrakto-
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meter sind in der Regel mit Steuerungen (Hardware und Software) ausgestattet, die es
erméglichen beliebige Winkelkombinationen anzusteuert, so daBl ’equal area Methoden’

Standardmefroutinen in der Neutronentexturanalytik sind.

Wie in der kurzen Zusammenfassung zur Entwicklung der neutronographischen Textur-
analytik in Kapitel 2.0 dargestellt, sind winkeldispersive und energiedispersive Techni-
ken auch im Bereich der neutronographischen Texturmessung im Einsatz. Die Stan-
dardverfahren zur Texturmessung basieren im Falle der Neutronenbeugung auf win-
keldispersiven Mefitechniken (analog zur Rontgenbeugung). Der in Kapitel 2.1.1 be-
schriebene Vorteil der Neutronenstrahlung, die hohe Transmission, bedingt, daf die
Volumenmethode benutzt wird. Bei der Volumenmethode wird im Gegensatz zur Ein-
kristallmessung ein definiertes Volumen der zu untersuchenden Probe simultan erfafit,
so daf} eine gréfere Anzahl von Kristalliten gleichzeitig am Streuprozess beteiligt ist.
Das Ergebnis einer Texturmessung mittels der Volumenmethode ist die mittlere Textur
des gesamten Volumenbereiches, der bei der Messung erfafit wird. Die Orientierungsin-
formation jedes einzelnen Kristalls kann mit der Volumenmethode nicht erfafit werden.
Die Texturmessung mit Neutronen ist auf Grund der hohen Transmission also beson-
ders geeignet, um die Globaltextur grofierer Proben zu bestimmen. Zur Bestimmung

der Orientierungskorrelationsfunktion kénnen Neutronen nicht eingesetzt werden.

Zur Texturmessung mit Neutronen wird ein Neutronenvierkreisdiffraktometer benutzt.
Abbildung 18a zeigt den schematischen Aufbau des Neutronenvierkreisdiffraktometers
TEX-1 am FRG-1 (GKSS-Forschungszentrum/ Geesthacht) und Abbildung 18b zeigt
eine Eulerwiege mit einer montierten Probe. Im Zentrum der Eulerwiege ist eine Probe
aus stranggeprefitem Al- Pb zu sehen, die zur Verbesserung der Statistik, zur Ausnut-

zung eines moglichst groflen Neutronenstrahles und zur Optimierung der Mefizeit aus
mehreren Teilsegmenten besteht.

Eine Detailbeschreibung der einzelnen Komponenten eines Neutronenvierkreisdiffrak-
tometers erfolgt im Rahmen der Vorstellung von TEX-2, dem neuen Neutronentex-
turmefplatz am FRG-1 in Geesthacht (Kapitel 4). Da die Mindestanforderungen an
einen TexturmeBplatz beziehungsweise an die Polfigurmessung stark vom Probenmate-

rial abhéngig sind, wird die Texturmessung getrennt fiir ein-

) und zweiphasige Materia-
lien behandelt.
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PS  Primarstrahl BA biolog. Abschirmung
S13  Strahlrohr13 BS Bleitor
M Monochromator BG  Sekundarrohr
0 optische Bank S Probe
D1 Detektor D1 WP Detektorplatte
BST Beam Stop SH  Abschirmung
a b

Abb. 18a: TEX-1, Schema eines typischen Neutronentexturdiffraktometers
Abb. 18b: Eulerwiege mit montierter Probe

3.1 Texturmessung von einphasigen Materialien

Am Beispiel einer Texturmessung von experimentell verformtem Calcit wird die neutro-
nographische Texturmessung dargestellt (Brokmeier 1989). Bei der Calcitprobe handelt
es sich um eine Standardprobe, die an verschiedenen Forschungszentren der Welt nach
einem vorgegebenen Analyseplan untersucht worden ist (Wenk et al. 1988). Calcit,
CaCOQ;, ist ein Mineral das in der trigonalen Raumgruppe R3c kristallisiert. Damit ist
Calcit im Vergleich zu den Standardmaterialien der Metallkunde und Werkstofforschung
(einphasige kubische oder hexagonale Metalle) eine linienreiche Substanz. Die darge-
stellte Texturmessung ist am Diffraktometer TEX-1 (Brokmeier et al. 1987) des FRG-1
in Geesthacht durchgefiilhrt worden. In Abbildung 19 ist die Prinzipskizze eines Vier-
kreisdiffraktometers dargestellt, wie es in der Rontgen- und in der Neutronenbeugung

benutzt wird.

20 ist der doppelte Beugunsgwinkel (Braggwinkel 6), der die Kristallographie des Ma-
terials widerspiegelt. Der Winkel w hat die gleiche Drehachse wie # und ist als Winkel
zwischen dem Beugungsvektor und der Ebene des x-Kreises definiert. Beide Winkel (w,
26) sind aus der Pulverdiffraktometrie (Zweikreisdiffraktometrie) bekannt und werden
dort mit 6, 26 bezeichnet. Die beiden anderen Winkel korrespondieren mit den Pol-
figurwinkeln o und S, siehe Bunge (1982b). Auf beide Winkel wird im Rahmen der

Beschreibung von Polfigurmessungen néher eingegangen.
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Abb. 19: Prinzipskizze eines Vierkreisdiffraktometers

Bevor jedoch mit der Messung von Polfiguren begonnen werden kann, muf} ein Neutro-
nendiffraktogramm ermittelt werden, um die Beugungswinkel (26-Werte) der neutrono-
graphisch mefibaren Bragg-Reflexe zu erhalten. Des weiteren muf} eine Liste der fiir die
Texturanalyse notwendigen beziehungsweise wiinschenswerten Polfiguren zusammenge-
stellt werden. Aus dem Neutronendiffraktogramm werden als weitere Informationen die

Positionen der Untergrundmessungen gewonnen. Es bieten sich folgende Schritte an:

1. Unter Vernachlassigung der Streuintensititen kann ein Diffraktogramm mit Hilfe
der JCPDS-Pulverdatei erstellt werden. Reflex- und Untergrundpositionen lassen
sich bestimmen, wenn die entsprechende Pulverdatei existiert. Diese sehr schnelle

Methode hat den Nachteil, daB eine Abschitzung beziiglich der Reflektivitat der
einzelnen Bragg-Reflexe fehlt.

Falls die Pulverdatei nicht vorhanden ist, kann die Messung eines Réntgendiffrak-
togrammes die notwendige Informatien liefern. Die rontgenographische Messung
ist unproblematisch und liefert ebenfalls die Reflex- und Untergrundpositionen. Im
Vergleich zur neutronographischen Messung ist die réntgenographische Messung

sehr zeitsparend. Der Nachteil ist, wie schon unter Punkt 1 bemerkt, das Fehlen
der Reflexintensitéten fiir die Neutronenbeugung.

Ist die Kristallstruktur des Materials bekannt, so kann ein theoretisches Diffrakto-
gramm berechnet werden. Damit konnen sowohl die Reflex- als auch die Unter-
grundpositionen festgelegt, als auch die Auswahl geeigneter Reflexe zur Polfigur-
messung beziiglich der Reflexintensititen vorgenommen werden. Die Methode ist
schnell, mefzeitsparend und am N eutronentexturmeBplatz einzusetzen. Die Nach-
teile sind zum einen die Struktur, die hinreichend bekannt sein mufl. Auflerdem

werden mit einem theoretischen Diffraktogramm mégliche Verunreinigungen oder
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Ausscheidungen ebensowenig erfafit wie das Verhaltnis Peak zu Untergrund.

4. Das Neutronendiffraktogramm kann experimentell erstellt werden. Im Falle einer
annahernd regellosen Verteilung werden neben den 26-Werten der Bragg-Reflexe
und der Untergrundpositionen auch die Reflektivititen bestimmt. Die Methode
ist im Vergleich zu den drei anderen Methoden sehr zeitaufwendig, liefert aber ein
Hochstmafl an Informationen, da die geratespezifischen Besonderheiten mit erfaft
werden. Der Hauptnachteil neben dem zeitaufwendigen Experiment ist die Voraus-

setzung der Regellosigkeit.

Generell 1488t sich sagen, dafl Neutronenbeugungsexperimente in der Regel sehr zeitauf-
wendig sind, so daB die Summe der Vorkenntnisse (Rontgendiffraktogramm, theoreti-
sche Diffraktogramme) immer zu einer optimalen Ausnutzung der Neutronenmefzeit

beitragt.

In Abbildung 20 ist das an TEX-1 erstellte Neutronendiffraktogramm der Calcitprobe
dargestellt. Bei der untersuchten Probe handelt es sich um einen Wiirfel von 1 cm Kan-
tenlange mit leicht abgerundeten Kanten. Die Wellenldnge fir diese und alle weiteren
Calcitmessungen betrug 1.618 A. Bei einem Neutronenfluff von 8 % 10* n/cm?sec, einer
Schrittweite von 0.2° in 20 und einem *He Einzelzihler wurden 3.5 h fiir die dargestellte
Messung bendtigt. Im Gegensatz zur Standardpulverdiffraktometrie fiir hochauflésende
Messungen wie zum Beispiel zur Strukturbestimmung oder zur Phasenanalyse sind ty-
pische Gerateparameter zur Texturbetimmung benutzt worden. Die Detektorblende ist
vollstindig geoffnet, so dal der gesamte Detektorquerschnitt von 25 mm in der Breite
und 80 mm in der Héhe ausgenutzt wird. Auflerdem ist auf jegliche Kollimation ver-
zichtet worden. Alle diese Mafilnahmen dienen der Mefzeitreduzierung. Die Folge ist
eine Verbreiterung der Bragg-Reflexe im Diffraktogramm. Eine deutliche Verbesserung
um hochauflésende Diffraktometrie betreiben zu konnen ist moglich, sie erfordert jedoch

einige Umbauten und vor allen Dingen eine erheblich langere Mefzeit.

Das in Abbildung 20 dargestellte Diffraktogramm weist sechs separate Bragg-Reflexe
und auflerdem einige iiberlagerte Reflexe auf. Zur Bestimmung der Textur beziehungs-
weise zur Messung der Polfiguren sind die Reflexe (1012), (1014), (0006), (1120), (1123)
und (2022) festgelegt worden. Auflerdem sind drei Untergrundpositionen BG1, BG2,

BG3 notwendig, um eine Untergrundkorrektur durchfiithren zu konnen.

Entsprechend der in Abbildung 19 dargestellten Definitionen der Winkel eines Vier-
kreisdiffraktometers, wird die Intensitatsverteilung als Funktion der Eulerwiegenwinkel

¢ und x gemessen. Der Zusammenhang zwischen den Eulerwiegenwinkel ¢ und x, die
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Abb. 20: Neutronendiffraktogramm von Calcit gemessen an TEX-1

abhiingig von der MeBmethode sind, und den Polfigurwinkeln o und 3 sind im Falle der

umspillenden Neutronentechnik:

a = 90° — x (8)

B =¢ (9)

Die Standardtexturdiffraktometer sind in der Rontgen- als auch in der Neutronenbeu-
gung mit Einzelzdhlern ausgestattet. Fir die Durchfiihrung von Polfigurmessungen
wird deshalb der erste ausgesuchte Reflex mit Hilfe der ersten beiden Kreise des Vier-
kreisdiffraktometers (w, 28) in Reflexionsstellung gebracht. Im Anschluf daran wird
die Intensitatsverteilung als Funktion der beiden anderen Winkel des Vierkreisdiffrak-
tometers (p, x) experimentell bestimmt. Wahrend dieser Messung bleibt der Detektor
bei der Position des ausgesuchten Bragg-Reflexes. Auflerdem wird das Detektorfenster
so eingestellt, dafl wihrend der gesamten Messung der abgebeugte Strahl vollstandig
erfafit wird. Fiir das Abtasten der Intensititsverteilung sind eine Reihe unterschiedli-
cher Meroutinen im Gebrauch, siehe zum Beispiel Welch (1986), Hofler et al. (1986),
Brokmeier (1989). Abbildung 21a zeigt das Mefraster, das fiir die Polfigurmessungen
der Calcit Reflexe benutzt worden ist. Es handelt sich um ein ’equal angular’ Netz, bei
dem durch konstante Winkelschritte von Ap und Ay 1368 Punkte der Intensititsver-

teilung gemessen wurden. Das Ergebnis der Polfigurmessung von Calcit (0006) ist in
Abbildung 21b dargestellt.

Die Poldichteverteilung P(a 3) eines gemessenen Bragg-Reflexes hkl ist die normierte

Intensititsverteilung I(a 8) des Reflexes hkl, die mittels Neutronen-, Réntgen- oder
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Abb. 21la: Mefiraster von 5° - 5°
Abb. 21b: Polfigur von Calcit (0006)

Elektronenbeugung als Funktion der Orientierungswinkel @ und 3 gemessen werden

kann, siehe Wassermann und Grewen (1962) oder Bunge (1982b).

Prri(af) = Inki(@B)/Nhri (10)

Der Normierungsfaktor N, kann durch Messung einer entsprechenden Eichprobe mit
regelloser Verteilung ermittelt oder aus der gemessenen Intensititsverteilung berechnet
werden. Fiir die Berechnung von Npy; ist es wichtig, daB iiber die gesamte Polfigur
integriert wird. Gleichung 10 gibt die in der Praxis gebrauchliche Summationsgleichung,

die alle Meflpunkte n der vollstandigen Polfigurmessung beriicksichtigt.

nmax

1 Z It (aB)sina (11)

Niw = .
3 sina —

Mit der Normierung der gemessenen Intensitdtsdaten werden alle Faktoren zur Darstel-
lung der Poldichteverteilung beriicksichtigt, die den direkten Vergleich zwischen Polfi-
guren unterschiedlicher Bragg-Reflexe, unterschiedlicher Strahlungen und unterschiedli-
cher Meflinstrumente beeinflussen. Methodisch bedingte Unterschiede, die Korrekturen
der Mefdaten I(af) erforderlich machen, sind jedoch nicht erfafit. Die Poldichtevertei-
lung wird als Vielfaches der regellosen Verteilung dargestellt (mrd - multiple random

density).

Im Falle des trigonalen Calcits ist ein Satz von 6 Polfiguren ausreichend zur Bestim-

mung der Orientierungsverteilungsfunktion bei einem Reihenentwicklungsgrad von 22.
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Deshalb wird jeder der ausgesuchten Calcit Reflexe nach dem gleichen Prinzip vermes-
sen. Dazu werden sowohl die einzelnen Calcit-Reflexe als auch die Untergrundpositionen
nacheinander eingestellt (w, 28) und jeweils einer nach dem anderen mit dem in Abbil-
dung 21a dargestellten MeBraster abgetastet. Die Ergebnisse der fiinf Polfigurmessungen

sowie einer Untergrundmessung sind in Abbildung 22a-f dargestellt.

Wegen der hohen Transmission der Neutronen fiir Calcit wurde auf eine Absorptions-
korrektur verzichtet, so daB nur eine Untergrundkorrektur durchgefiihrt wurde. Der so
erhaltene Datensatz von 6 Poldichteverteilungen ist anschlieBend mit den Standardpro-
grammen zur quantitativen Texturanalyse bearbeitet worden. Dieser Verfahrensschritt
ist eine mathematische Auswertung und unabhéngig von der Messung und der Strah-
lungsart. Dabei ist zu bedenken, dafl die Giite der Orientierungsverteilungsfunktion

sehr wohl von der Messung beeinflufit wird. Das Ergebnis der ODF-Analyse der Calcit-
messungen ist in Abbildung 23 dargestellt.

Abb. 23: Onentierungsverteilung einer experimentell verformten Calcitprobe
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Abb.: 22a-f Calcit Polfiguren
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3.2 Texturmessung von zwei- und mehrphasigen Materialien

Eine vollstindige Texturanalyse eines mehrphasigen, polykristallinen Materials besteht
aus der Texturbestimmung jeder einzelnen Phase. Das bedeutet im Gegensatz zur Tex-
turmessung einer einphasigen Probe eine Zunahme der Anforderungen an die Me8- aber
auch an die Auswertemethoden. Der Ablauf der Texturbestimmung einer mehrphasi-
gen Probe ist identisch mit dem bei einphasigen Proben. Der erste Schritt ist ebenfalls
die Bestimmung eines Neutronendiffraktogrammes. Zusétzlich zur Bestimmung der
Reflex- und Untergrundpositionen zur spiteren Polfigurmessung ist eine Phasenanalyse
notwendig. Dazu bieten sich die schon im Falle der einphasigen Proben dargestellten
Methoden an (Kapitel 3.1). Bei der Betrachtung verschiedener mehrphasiger Systeme

sind grundsitzlich drei Typen zu unterscheiden:

1. Der ausgewihlte Bereich des Neutronendiffraktogramms zeigt nur separate Bragg-
Reflexe.

2. Der ausgewihlte Bereich des Neutronendiffraktogramms weist eine geringe Anzahl

von Reflexkoinzidenzen auf.

3. Der ausgewihlte Bereich des Neutronendiffraktogramms zeigt eine Vielzahl von

Reflexkoinzidenzen.

Nach der Beschreibung und Auswertung des Neutronendiffraktogramms folgt als zweiter

Schritt die eigentliche Texturmessung. Je nach dem Typ des Diffraktogrammes muf das
Mefiverfahren angepafit werden.

3.2.1 Texturmessung mehrphasiger Proben ohne Koinzidenzen

Treten im Neutronendiffraktogramm keine Koinzidenzen auf, so kann, wie schon im Falle
des einphasigen Calcits die Messung der Polfiguren nach dem im Kapitel 3.1 beschriebe-
nen Verfahren erfolgen. Von jedem der ausgesuchten Reflexe wird eine vollstandige Pol-
figur gemessen, eine nach der anderen, so daB der StandardmeBaufbau eines Vierkreis-
diffraktometers benutzt werden kann. Im Anschluf an jede Polfigurmessung wird der
Untergrund bestimmt, um die notwendige Untergruhdkorrektur durchfijhren zu kénnen.
Ein Beispiel fiir diesen Typ sind Al-Pb Verbundwerkstoffe. Die Messung des Neutronen-
(.iiﬂ'raktogramms mit einer Wellenlinge von 1.618 A lieferte 6 separate Bragg-Reflexe,
je drei vom Aluminium (111), (200), (220) und vom Blei (111), (200), (220). Mit dieser
Reflexauswahl ist sowohl die ODF-Analyse vom Aluminium als auch vom Ble; moglich.
Als Auszug einer umfangreichen Arbeit von Brokmeier, Bécker und Bunge (1988) sind
in Abbildung 24 die inversen Polfiguren von Aluminium der Probe A180-Pgb20 sowie von
Blei der Probe Al20-Pb80 dargestellt.
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Abb. 24a: Inverse Polfigur von Al der Probe Al80-Pb20
Abb. 24b: Inverse Polfigur von Pb der Probe Pb80-A120

Bei diesem stranggepreften Material bilden sich die charakteristischen Fasertexturen
aus, wie sie von den reinen Metallen (100% Al bzw. 100% Pb) bekannt sind. Im
Falle von Aluminium ist dies die < 111 > Faser und fiir Blei die < 200 > Faser.
Die Orientierungsdichte der jeweiligen Faser also der Regelungsgrad fiir Aluminium
und Blei sowie der Faserverformungsgrad der héirteren Aluminiumphase werden vom
Mischungsverhéaltnis und vom Verformungsgrad bestimmt. Je reiner das Material desto

schérfer ist die Textur der Hauptkomponente.

Die Untersuchung des zweiphasigen Al-Pb Verbundwerkstoffes stellt vom Standpunkt
der experimentellen Anforderungen im Vergleich zur Texturbestimmung des einpha-
sigen Calcits keine héheren Anspriiche. Der wesentliche Unterschied besteht in der
Verdiinnung des Materials. Das bedeutet, daff die Mefizeit entsprechend dem Mischungs-
verhdltnis angepafit werden mufl. Tabelle 6 zeigt als Beispiel die charakteristischen
Daten einer Bleitexturanalyse von Flachprofilen von zweiphasigem Al-Pb, gemessen an
TEX-2. Die Meflzeit variert zwischen 6 sec. bei reinem Pb und 38 sec. bei nur 40 Vol.%
Pb. Sowohl die Verdiinnung als auch der geringere Regelungsgrad sind bei der Wahl

der Meflzeit zu beriicksichtigen.

Wie am Beispiel der (200) Polfiguren von Pb gezeigt werden kann (siehe Abbildung 25),
setzt sich die Bleitextur aus drei Komponenten zusammen. Komponente eins ist der An-
teil von Kristallen, die regellos orientiert sind. Diese regellose Komponente ist abhingig
vom Mischungsverhiltnis und vom Verformungsgrad. Wie die Experimente gezeigt ha-
ben, nimmt die regellose Komponente mit abnehmendem Bleigehalt beziehungsweise mit
abnehmendem Verformungsgrad zu. Komponente zwei ist eine Wiirfellage und Kompo-

nente drei ist eine Fasertextur. Das Verhéltnis der drei Komponenten ist als Funktion
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Tab.6: Pb-TexturmeBdaten von zweiphasigem Al-Pb
97.5% verformt, Flachprofile

Probe |Reflex |MeBzeit |Inaz [Imin |BGmaz |BGmin
Pb100 111 6 sec. |1098 19 24 10
200 6 sec. 2427 18 24 6
220 | 12 sec. 999 33 40 14
Pba0 111 12 sec. 1862 54 44 25
200 12 sec. 2370 37 44 22
220 19 sec. 1277 70 64 33
Ph80 111 25 sec. 2822 248 115 72
200 25 sec. 2949 156 119 70
220 25 sec. 1060 171 115 78
Pb60 111 31 sec. {1483 375 134 90
200 | 31 sec. [1455 233 128 94
220 31 sec. 661 262 149 99
Pb40 111 38 sec. 903 456 129 104
200 38 sec. 665 294 143 101
220 38 sec. 446 290 142 109

von Verformungsgrad und Mischungsverhaltnis zu interpretieren. Vom Standpunkt der

experimentellen Texturanalytik folgt aus den Untersuchungen der zweiphasigen Al-Pb

Werkstoffe,

bei hochsymmetrischen Metallen angetroffen werden.

dafl Materialien ohne ["Iberlagerung wie einphasiges Material zu behandeln
sind, dafl mehrphasige Materialien ohne Uberlagerungen Jedoch nur sehr selten und nur
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Pb90-Al10

Abb. 25: (200) Polfiguren von Pb
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3.2.2 Texturmessung mehrphasiger Proben mit wenig Koinzidenzen

In vielen Fillen werden im Neutronendiffraktogramm jedoch Reflex-Koinzidenzen beob-
achtet, die die anschlieBenden Polfigurmessungen beeinflussen. Ein Beispiel von vielen
ist im System Aluminium - Kupfer festzustellen. Bei der Verbundwerkstoftherstellung
werden die elementaren Pulver (Al und Cu) gemischt, anschlieflend zu einem Vorprefiling
(Griinling) vorverdichtet und im letzten Schritt kalt stranggeprefit. Es bildet sich ein
Al-Cu Verbundwerkstoff, der ohne weitere Warmebehandlung keine intermetallischen
Verbindungen bildet. Bei diesem Zweiphasenverbundwerkstoff handelt es sich, wie schon
im Falle der Pb-Al Verbundwerkstoffe, um die Kristallsysteme kubisch - kubisch. Wie

aus Abbildung 26 zu entnehmen ist, tritt eine partielle Uberlagerung von Cu (111) mit
Al (200) auf.

[en)
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Abb.26: Uberlagerung von Cu (111) und Al (200)

Die Texturanalyse von partiellen Uberlagerungen, wie sie im System Al-Cu oder auch

im System Al-Ti zu beobachten sind, kann mit verschiedenen Ansitzen durchgefiihrt

werden.

1. Die Anzahl von separaten Bragg-Reflexen in beiden Phasen ist grofl. Das bedeu-
tet, dafl die ODF-Analyse ohne die iberlagerten Reflexe durchgefiihrt werden kann.
Sind die sich iiberlagernden Reflexe interessant und notwendig fiir die Texturbe-
schreibung, kénnen diese Reflexe aus der ODF zuriickgerechnet werden. Das direkte

Einbeziehen der iiberlagerten Reflexe in das MeBprogramm ist nicht notwendig.

Die Anzahl von separaten Bragg-Reflexen ist zu gering fiir eine ODF-Analyse.
Durch eine Anderung in der Wahl der Kollimation und/oder in der Wahl der Wel-
lenlénge der benutzten Neutronen kang die Gerateaufldsung verandert werden. Auf

diese Weise kann eine experimentelle Trennung der iiberlagerten Reflexe erfolgen
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3. Die Reflexiiberlagerung ist total oder kann im Falle von partiellen Uberlagerun-
gen nicht experimentell getrennt werden. Aus der Einkristalldiffraktometrie (Vier-
kreisdiffraktometrie von Einkristallen) ist bekannt, daB sich Reflexe mit identi-
schem Netzebenenabstand (gleicher d-Wert) aber unterschiedlicher Indizierung hkl
im Orientierungsraum unterscheiden. Diese Eigenschaft wird nach Bunge (1969)
wéhrend der Berechnung der ODF ausgenutzt, um eine Reflextrennung im Orien-
tierungsraum durchzufilhren. Damit ist es méglich, bei einphasigen Materialien
Bragg-Reflexe mit gleichem Beugungswinkel aber unterschiedlicher Indizierung zur
ODF-Berechnung einzubeziehen (Quarz 1011/0111) und bei zweiphasigen Materia-
lien Bragg-Reflexe mit partieller ["Iberlagerung beider Phasen (2004;/111¢,,) fiir
die ODF-Berechnung einzubeziehen. Es ist jedoch notwendig von beiden Phasen
die ODF-Berechnung simultan in einem Rechenzyklus durchzufithren. Im Falle von
wenigen Koinzidenzen fithrt diese Methode in der Regel zu einer schnellen und zu-
friedenstellenden Losung der dreidimensionalen Orientierungsverteilungsfunktion.
Vorgeschaltete mathematische Analysen im Neutronendiffraktogramm (Profiltren-
nung) oder im Polfigurraum (Komponententrennung) kénnen durchgefithrt werden,

sind jedoch nicht erforderlich.

Mit den in Position 1-3 beschriebenen Losungswegen ist es moglich, die Texturmessung
von Zwei- bzw. Mehrphasensystemen durchzufiihren, ohne den Meflaufbau wesentlich
zu verdndern. Die Textur ist mit einem Mefaufbau mit Einzelzdhlergeometrie zu be-
stimmen, so daf} jedes Neutronenvierkreisdiffraktometer fiir diese Messungen eingesetzt
werden kann. Die Anpassung der Wellenldnge zur experimentellen Reflextrennung ist
auf Grund der Strahlabschirmung (siehe Kapitel 4) oft nur iiber einen Monochroma-
torwechsel méglich. Deshalb kann die Wellenlinge im allgemeinen nicht kontinuierlich
sondern fiir einige feste Wellenlingen (abhéngig vom Monochromatormaterial) einge-

stellt werden.

Die Texturen einer Probenserie aus Al-Cu Verbundwerkstoffen, mit der in Abbildung 26
dargestellten Uberlagerung, sind mit unverinderter Wellenldnge von A=1.618 A gemes-
sen und mittels simultaner ODF-Berechnung der beiden Phasen Aluminium und Kupfer
analysiert worden. Die Texturmessungen sind am TEX-1 Diffraktometer des GKSS-
Forschungszentrums durchgefiihrt worden (Brokmeier et al. 1987). Bedingt durch den
Aufbau der Abschirmung konnten die Reflexe Al (111), (200), (220) und Cu (111),
(200) gemessen werden. Alle weiteren Reflexe lagen in einem Winkelbereich, der von
dem Detektor nicht angefahren werden konnte. Die ODF-Analyse ist nach dem von
Dahms et al. (1988) beschriebenen Verfahren durchgefithrt worden, indem alle oben

aufgelisteten Reflexe simultan zur ODF-Berechnung einbezogen worden sind. Mit sehr
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hoher Genauigkeit konnte die quantitative Textur von Aluminium und Kupfer berech-
net und beschrieben werden (Brokmeier et al. 1988). Abbildung 27 zeigt als Beispiel
die inversen Polfiguren von Aluminium und Kupfer der Probe A170-Cu30. In beiden
Fallen sind die bekannten Doppelfasertexturen (Merz und Wassermann 1965, Ratke et
al. 1984) der reinen Metalle erkennbar (< 111 >/< 100 >). Die Regelungsgrade werden
von der Zusammensetzung des Verbundwerkstoffes bestimmt, wobei Kupfer als hértere

Phase die Textur beider Phasen pragt.

PMAX = 5.76 PMAX = 6.17
PMIN = 0.10 PMIN = 0.08
CONTOUR LEVELS CONTOUR LEVELS

AL 3, Cu
4.5

.5, 5.0
5.2X RANDOM

5.8X RANDOM

Abb. 27: Inverse Polfiguren von Al70-Cu30 (in Stabrichtung)

Die dargestellte Methode, neutronographisch die Textur eines Zweiphasenwerkstoffes
mit Reflexiiberlagerung zu bestimmen, ist von Gertel (1992) benutzt worden, um syste-
matisch die Texturen im System Al-Cu zu untersuchen. Es wurde der gesamte Konzen-
trationsbereich einbezogen. Vergleiche von warm und kalt stranggeprefiten Materialien
wurden durch kalt stranggepreBte und anschliefend getemperte Proben erginzt. Mit

diesem umfangreichen Mefprogramm wurde die neutronographische Texturanalyse als
Mefimethode fiir grofle Probenserien eingefiihrt.

Nach dem hier vorgestellten Verfahren als Kombination von MeB- und Auswerteme-
thodik konnen viele Texturen von Materialien mit hoher Kristallsymmetrie untersucht
Wf.:rden. Das oben dargestellte Beispiel zeigt die Einsetzbarkeit fiir die Kristallsymme-
trien kubisch-kubisch. Es kann ebenso erfolgreich in Systemen wie hexago%zﬂ—lﬁbisch
te"cragonal-kubisch oder hexagonal-hexagonal eingesetzt werden. Ist eine Kom onente’
n?lt niedriger Symmetrie vorhanden, so wird die Auswahl der Reflexe schwier'p nd
die Zahl der Koinzidenzen nimmt deutlich zu. Ob das bisher beschriebc;ne Meﬁvlegri;;ren

auch in solchen Fillen benutzt we
rden k s
werden. ann, muf fir jedes System getrennt untersucht
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3.2.3 Texturmessung mehrphasiger Proben mit zahlreichen Koinzidenzen

Das Auftreten von zahlreichen Koinzidenzen, die sowohl total als auch partiell sein
konnen, ist in Mehrphasensystemen hiufig zu beobachten. Beispiele sind viele Gesteine,
die zum einen oft aus mehreren Mineralen aufgebaut sind (Quarz, Feldspat, Glimmer,
Carbonate, Chlorite, Tonminerale, Hornblenden etc.) und zum anderen sind diese ge-
steinsbildenden Minerale in der Regel niedrigsymmetrisch (trigonal, monoklin, triklin).
Aber auch im werkstoffkundlichen Bereich sind linienreiche Substanzen mit entsprechen-
den Reflex-Koinzidenzen keine Seltenheit. Besonders neue mehrphasige Werkstoffe zum
Beispiel aus intermetallischen Verbindungen gehéren in diese Kategorie. Ein Beispiel

ist in Abbildung 28 dargestellt.
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Abb. 28: Neutronendiffraktogramm einer Titan-Aluminid Probe

Es handelt sich um eine Probe, die aus vier Titan-Aluminiden besteht, die alle hexagonal
oder tetragonal kristallisieren. Zusétzlich ist noch eine geringe Menge von reinem a-
Titan in der Probe enthalten. Das Diffraktogramm, das am DI1B des Institut Laue-
Langevin aufgenommen worden ist, besteht aus 32 Bragg-Reflexen. Die vollstindige
Texturanalyse linienreicher Substanzen, wie sie in Abbildung 28 dargestellt ist, das heifit
die Texturbestimmung mehrerer oder aller Phasen, benétigt einen Texturmefplatz, der
mit einem linear ortsauflésenden Detektor ausgeriistet ist. Eine ausfiihrliche Diskussion

der Texturmessung, -analyse und -beschreibung der in Abbildung 28 dargestellten Titan-
Aluminid Probe ist in Kapitel 5.1 durchgefithrt worden.
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In Gesteinen mit den oben erwihnten gesteinsbildenden Mineralen ist die Reflexvielfalt
noch wesentlich héher. Das fithrt zum einen dazu, daB das Neutronendiffraktogramm
eine groBe Anzahl von Mehrfachiiberlagerungen zeigt und zum anderen ist auf Grund der
linienreichen Minerale beziiglich der ODF-Analyse eine Uberbestimmung festzustellen.
Das bedeutet, die Zahl der im Diffraktogramm enthaltenen Bragg-Reflexe ist unnétig
hoch. Deshalb sind, wie schon im Kapitel 3.2.2 kurz angedeutet, die Mefbedingungen
im Rahmen der vorhandenen Méglichkeiten so einzustellen, dafl eine hinreichend grofie
Anzahl von Polfiguren fiir die ODF- Analyse gemessen werden kann und daf andererseits
eine Uberbestimmung vermieden wird. Tabelle 7 gibt einen Vergleich der Linienhé&ufig-
keit fiir den MeBbereich von 0°-80° in 26 fiir verschiedene Substanzen in Abhéngigkeit

von der Wellenlinge.

Tabelle 7: Zahl der Bragg-Reflexe fiir verschiedene Wellenlangen
(<80° in 26)

Substanz A=0.12nm |A=0.16 nm |X=0.20nm |)=0.25 nm

Aluminium 6 3 2 2
Calcit 44 23 12 6
Al/Al, O3 , 40 18 10 8
TiAl-TizAl 33 21 13 10
Lherzolith 234 171 116 76

Wie am Beispiel des Calcits zu sehen ist, fiir den 6 Reflexe eine hinreichend grofle Anzahl
von Polfiguren fiir eine ODF-Analyse darstellen, liefert eine Wellenlinge von 1.2 A
Bragg-Reflexe. Das Diffraktogramm ist fiir eine Texturanalyse eindeutig {iberbestimmt,
so dafl im Falle von Koinzidenzen mit anderen Mineralen eine Wellenldnge von 2.5 A zu
bevorzugen ist, um das Diffraktogramm zu entzerren. Je linienreicher die Substanz und

Je gréfler die Anzahl der Phasen desto notwendiger kann eine Anpassung der Wellenldnge
werden.

Um die Textur von linienreichen Substanzen mit zahlreichen ﬁberlagerungen bestimmen
zu kdnnen, bieten sich neben den in Kapitel 3.2.2 (

Texturmessung mehrphasi
. . ete phasigerProben
mit wenig Koinzidenzen) ;

vorgestellten drei Lésungsmaglichkeiten zwei wejtere Wege an.

1. Geschickte Auswahl von mefibaren Reflexkombinationen

2. Anpassung der Wellenlinge und der Gerateauflésung
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3. Trennung von Uberlagerungen im Orientierungsraum

4. Steht ein linear ortsauflosender Detektor zur Verfiigung, so kann von jeder Proben-
orientierung I( e, 3) ein hinreichend grofler Bereich des Diffraktogrammes gemessen
werden, der die {iberlagerten Reflexe beinhaltet. Im Anschluff daran wird mittels
Profilanalyse eine Reflextrennung fiir jede Probenorientierung durchgefiihrt. Die
Reflexprofilanalyse ist von Jansen et al. (1986) in die Texturanalytik eingefiihrt
und von Will et al. (1989) ausfiihrlich beschrieben worden. Zur Untersuchung von
linienreichen Substanzen ist die Einbeziehung der Reflexprofilanalyse in die Tex-
turanalytik zu einem Standardverfahren geworden und an zahlreichen Beispielen
eingesetzt worden (Hamatiterze - Will et al. 1990; Titanaluminide - Brokmeier
et al. 1991; Eisenmeteorite - Hofler et al. 1988; Plagioklas - Wenk et al. 1986;
Chalkopyrite - Jansen et al. 1991; Paragneise - Heinicke et al. 1991; Granodiorite
- Wenk et al. 1990).

In Abbildung 29 ist ein Satz von 19 Diffraktogrammen einer Paragneisprobe dar-
gestellt, die im wesentlichen aus Glimmer, Chlorit, Feldspat und Quarz besteht.
Zum einen ist der Linienreichtum dieses Materials zu erkennen und zum anderen
ist ein Beispiel fiir totale Reflexkoinzidenz von Quarz 1011 und Glimmer (0006)
dargestellt. Totale Reflexkoinzidenzen sind mit Hilfe der Peakprofilanalyse nicht
zu trennen. Die in Abbildung 29 dargestellte Untersuchung ist am Diffraktometer
D1b des Institut Laue-Langevin in Grenoble durchgefithrt worden. Abbildung 30
zeigt den Ausschnitt von 28.30° - 35.50° aus dem Summendiffraktogramm dieser
Paragneisprobe. Das Summendiffraktogramm einer Probe ist das gemittelte Dif-
fraktogramm iiber alle gemessenen Probenorientierungen (Einzeldiffraktogramme).
In Abbildung 31 ist das Ergebnis der Profilanalyse fiir diesen Winkelbereich dar-
gestellt, in dem 8 Reflexe angepaBt worden sind. Die Profilanalyse ist mit dem
ABFfit-Programm von Filhol et al. (1988) durchgefiihrt worden. Von den 8 Re-
flexen der Profilanalyse konnten 6 eindeutig identifiziert werden (siehe Tabelle 8).
Mit den iiberlagerungsfreien Datensitzen kann nach konventioneller Methode die
ODF jeder Phase bzw. jedes Minerals getrennt berechnet werden. In der Pulverdif-

fraktometrie (Zweikreisdiffraktometrie) ist die Peakprofilanalyse seit lingerem ein

Standardverfahren.
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Abb.29: Darstellung eines Satzes
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228G-1z

mica (006) W= 200 90 = O°

quartz (IOTI)

von 19 Diffraktogrammen der Paragneisprobe 228G1z

file: 228g1z.sum 7
comment: 9+10.04.1988 BROKME RIT 228-G-1Z(2) omega=10,20,
w: 0.00 p: 0.00 x: 0.00 numor: 21829 time: 179.
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Abb.30: Ausschnitt aus dem Summendiffraktogramm der Paragneisprobe 228G1z
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Abb.31: Profilanalyse des in Abb. 30 gezeigten Summendiffraktogrammes

(die nummerierten Relexe konnten eindeutig zugeordnet werden siehe

Tabelle 8)
Tab.8: Ergebnis der Profilanalyse Abb. 29b
Nr. (26][°] |o(28)]] d [4] Indizierung
1 29.24 0.07 14.9993 Muskovit (004)
2 29.55 0.11 |4.9480 ?
3 30.76 0.08 [4.7578 Chlorit (003)
4 31.28 0.09 |4.6806 |Plagioklas (021)(?)
5 31.84 0.10 [4.6003 Chlorit (020)
6 32.67 0.05 [4.4865 Muskovit (110)
7 33.33 0.09 (4.4001 Plagioklas (201)
8 34.45 0.04 [4.2612 Quarz (100)
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Auf die oben dargestellte Weise kann aus einer mehrphasigen Probe umfangreiches
Informationsmaterial beziiglich der Orientierungsverteilung der einzelnen Minerale
eines Gesteins gewonnen werden. Am Beispiel der Paragneisprobe 71B5b aus der
Vorbohrung des Kontinentalen Tiefbohrprojekt (KTB) (siehe KTB-Reports) wird
ein Einblick in die vielfaltigen Moglichkeiten der neutronographischen Texturun-
tersuchung an komplexen Gesteinen gegeben (Heinicke 1991 et al., Heinicke und de

Wall 1992, Brokmeier 1992).

Die Probe 71B5b aus einer Teufe von 470 m reprasentiert den Disthen-fithrenden
Gneistyp (Emmermann et al. 1988). Der modale Mineralbestand der Hauptpha-
sen wurde mittels Réntgendiffraktionsanslyse im KTB-Feldlabor (Emmermann et
al. 1989) zu Quarz 34 Gew.%, Plagioklas 29 Gew.%, Biotit 21 Gew.%, Granat 12
Gew.% und Chlorit 4 Gew.% bestimmt. Das Gefiige (siche Abbildung 32) zeichnet
sich durch Feinkérnigkeit aus, so daf3 eine gute Kornstatistik bei der neutronogra-

phischen Texturanalyse gewihrleistet.

Abb. 32: Gefiige der Probe 71B5b

(Schnittlage senkrecht zur Lineation; lange Bildkante = 1.2 mm)

Die Texturmessung der Paragneisprobe 71B5b ist am D1B Diffraktometer des In-

stitut Laue-Langevin in Grenoble (Proposal 5-23-331 Brokmeier, Heinicke, Bunge)
durchgefithrt worden. In Abbildung 33 ist eine Auswahl

Glimmer- von Quarz-, Plagioklas-,

und Chloritpolfiguren der Paragneisprobe 71B5b dargestellt
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Quarz 1010

Quarz 1120

Po.=2.9

Abb. 33: Quarz Polfiguren der Paragneisprobe 71B5b
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Oligoklas 111

Glimmer 002

A
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Abb. 33: Plagioklas-, Glimmer- und Chloritpolfiguren der Probe 71B5b

maz=9.9
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Mit Hilfe der iterativen Reihenentwicklungssmethode ist die ODF des trigonalen
Quarzes berechnet worden. Sowohl durch die Messung als auch durch die sich
anschliefende Peakprofilanalyse sind Reflexe vom Typ (hkil) nicht von den Re-
flexen vom Typ (khil) zu trennen. Strukurell sind diese Reflexe verschieden (Young
und Post 1962, Schmid et al. 1981), so daf eine Trennung im Orientierungs-
raum moglich ist. Wie schon im Falle der Zweiphaseniiberlagerung Al(200) und
Cu(111) (siehe Kap. 3.2.2) konnte dieses Problem fiir die Berechnung der Quarz-
ODF gelost werden. Zur Polfigurinversion sind die gemessenen Polfiguren (1012),
(1120), (1012)+(0112), (1121), (2021)+(0221) und (1122) benutzt worden. Die
Uberlagerungsfaktoren der trigonalen Polfiguren sind mit den Kristallstrukturda-

ten der bekannten Quarzstruktur (P3;21) berechnet worden.

(1012) : (01T2) « 0.907 : 0.093

(2021) : (0221)  0.103 : 0.897

In Abbildung 34 ist die Orientierungsverteilung von Quarz dargestellt. Als Dar-
stellungsform sind ¢, Schnitte gewahlt worden (Helming et al. 1988, Bunge 1988b,
(Matthies et al. 1990). Als Ergénzung ist als Projektion der ODF die riickgerech-
nete Basispolfigur von Quarz (0001) angegeben, die nicht direkt meBbar ist. Die
Basispolfigur zeigt ein starkes Zentrumsmaximum sowie einen schwachen Giirtel.
Die ODF zeigt diese Aufspaltung in zwei Komponenten ganz deutlich mit dem
Zentrumsmaximum in 20=30° und dem Giirtel bei 20=105°. Die Berechnung der
Quarz-ODF erméglicht also die quantitative Trennung von zwei Texturkomponen-
ten, die geologisch als zwei Deformationstypen gedeutet werden konnen.

4.0 Beschreibung des Texturmefiplatzes TEX-2

TEX-2 ist der NeutronentexturmeBplatz am Geesthachter Forschungsreaktor FRG-1.
Nach einer mehrjihrigen Umbauphase des FRG-1 (Aufbau einer Kalten Quelle und ei-
ner neuen Versuchshalle sowie aller Experimente in der Versuchshalle) konnte TEX-2
am 19. Marz 1990 fiir Routinemessungen in Betrieb genommen werden. Abbildung
35 zeigt das Texturdiffraktometer TEX-2. Der Aufbau des Neutronentexturmefiplatzes
ist ein Projekt des Instituts fiir Metallkunde und Metallphysik der Technischen Uni-
versitit Clausthal, Aulenstelle am GKSS-Forschungszentrum Geesthacht GmbH (Ab-
teilung W-TUC). Dieses Projekt wird geférdert vom Verbund fiir nukleare Festkorper-
forschung des Bundesministeriums fiir Forschung und Technologie (BMFT) sowie dem
GKSS-Forschungszentrum Geesthacht GmbH. Unter Beriicksichtigung der Reaktorlei-
stung von 5 MW und dem breiten Spektrum unterschiedlicher polykristalliner Materia-
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Abb. 34a: Quarz ODF der Probe 71B5L
Abb. 34b: Aus der ODF berechnete (0006) Polfigur
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5. Im Falle von totalen aber auch von partiellen Reflexiiberlagerungen kann eine Tren-
nung im Polfigurraum durchgefiihrt werden (Helming und Eschner 1990, Eschner
1992, Dahms 1993). Eine beliebig ausgewihlte, gemessene Polfigur wird in einzelne
Komponenten (Fasern, ideale Lagen etc.) zerlegt. Diese interaktiv festgelegten
Komponenten werden in jeder gemessenen Polfigur interaktiv dargestellt und an-
gepaflit. Als Basis hierfiir dient die kristallographische Beziechung der einzelnen
Polfiguren untereinander. Dadurch wird sofort deutlich, dal Fremdanteile in einer
der gemessenen Polfiguren, die durch die Uberlagerung des Bragg-Reflexes einer
zweiten Substanz entstehen, erkennbar und fiir die weitere Analyse separiert und
ausgenutzt werden kénnen. Auf Grund der Zerlegung der Polfiguren in einzelne
Komponenten wird.diéses Verfahren als Komponentenmethode oder als Kompo-
nentenfit bezeichnet. Die Vorteile sind eine schnelle Erkennung der Hauptkom-
ponenten der Textur, die Reflextrennung von Mehrfachiiberlagerungen sowie die
Bestimmung der Volumenanteile der einzelnen Komponenten. Voraussetzung ist
wie in Punkt 3 (Trennung im ODF-Raum) eine eindeutige Indizierung der Polfigu-
ren. Die Nachteile sind oft hohe Komponentenzahlen zur Beschreibung komplexer
Texturen. Auflerdem ist dieses Verfahren noch nicht automatisiert. Erste Anwen-
dungen deuten an (Helming et al. 1992, Bermig et al. 1992), daf} sich die Kompo-
nentenmethode zu einer wertvollen Erginzung zu den etablierten Analysemethoden

entwickeln kann.
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4.0 Beschreibung des Texturmefiplatzes TEX-2

TEX-2 ist der Neutronentexturmefplatz am Geesthachter Forschungsreaktor FRG-1.
Nach einer mehrjahrigen Umbauphase des FRG-1 (Aufbau einer Kalten Quelle und ei-
ner neuen Versuchshalle sowie aller Experimente in der Versuchshalle) konnte TEX-2
am 19. Mirz 1990 fiir Routinemessungen in Betrieb genommen werden. Abbildung
35 zeigt das Texturdiffraktometer TEX-2. Der Aufbau des Neutronentexturmefplatzes
ist ein Projekt des Instituts fiir Metallkunde und Metallphysik der Technischen Uni-
versitit Clausthal, AuBenstelle am GKSS-Forschungszentrum Geesthacht GmbH (Ab-
teilung W-TUC). Dieses Projekt wird gefordert vom Verbund fiir nukleare Festkorper-
forschung des Bundesministeriums fiir Forschung und Technologie (BMFT) sowie dem
GKSS-Forschungszentrum Geesthacht GmbH. Unter Beriicksichtigung der Reaktorlei-
stung von 5 MW und dem breiten Spektrum unterschiedlicher polykristalliner Materia-
lien ist ein moglichst flexibler Mefiplatz entstanden. Im folgenden wird der Neutronen-
texturmefiplatz TEX-2 beschrieben, ein Ausblick auf eine Weiterentwicklung von TEX-2

aufgezeigt sowie ein Vergleich mit anderen Neutronentexturmefiplitzen erarbeitet.

Abb.35: Das N eutronentexturdiffraktometer TEX-2 am FRG-1

D:i,s Ge.sa.mtkonzept von TEX-2 besteht aus drei funktionalen Teilbereichen. Das Kern-
stlick eines TexturmeBplatzes ist das Diffraktometer.

: Bei TEX-2 h i
ein 2-Achsen-Vierkreisdiffraktometer. andelt es sich um

Aufbau und Funktionsweise werden in Kapitel
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4.1 ndher vorgestellt. Im Falle der Neutronenstreuung sind im Vergleich zur Rént-
genbeugung, bei der mit Vollschutzgeriten gearbeitet werden kann, besondere Sicher-
heitsanforderungen zu erfiillen. Eine besondere Bedeutung hat das ’Sicherheitspaket’,
insbesondere da an TEX-2 auch externe Gruppen experimentieren werden. Integriert
in das ’Sicherheitspaket’ ist ein 'Gerateeinstellpaket’, da die geritespezifischen Ein-
stellgroflen eng mit den Sicherheitsauflagen gekoppelt sind. Dieses ’Sicherheits- und
Gerateeinstellpaket’ wird im Detail in Kapitel 4.2 behandelt. Neben dem reinen Mes-
sen von Texturen kommt der anschlieBenden Datenbehandlung eine entscheidende Rolle
zu. Der vielfiltige Einsatz von TEX-2 wird durch den Einsatz einer hochwertigen Soft-
ware und einer Rechneranbindung an internationale Netzwerke vervollstindigt. Eine
Beschreibung dieses dritten Bausteines im Gesamtkonzept von TEX-2 wird in Kapitel

4.3 gegeben.
4.1 Das Texturdiffraktometer

Der Neutronentexturmefiplatz TEX-2 befindet sich am Strahlrohr 5 des FRG-1. Der
FRG-1 ist ein wassermoderierter Mittelflufforschungsreaktor mit 5 MW thermischer
Leistung, der seit Januar 1958 als Strahlenquelle fiir Strahlrohrexperimente genutzt
wird (Deutsches Atomforum 1991). In Abbildung 36 sind der schematische Aufbau
und der Strahlengang, von der Strahlquelle (Reaktorkern) bis zum Neutronendetektor,
dargestellt.

Der Strahlengang in einem Zweiachsen Vierkreisdiffraktometer laft sich wie folgt be-

schreiben:

1. Reaktorkern als Strahlenquelle
Strahlrohr als Neutronenkanal durch die biologische Abschirmung des Forschungs-

[~

reaktors

Inpilebauteile im Neutronenkanal (Filter, Kollimator)

Bleitor als AbschluB der biologischen Abschirmung des Forschungsreaktors
Primarkollimator (als Inpilebauteil oder als Zusatzbauteil vor dem Monochromator)

Monochromator
Strahlfithrung zwischen Monochromator und Probe (z.B. Sekundérkollimator)

Vierkreisdiffraktometer mit Probenposition

Neutronendetektor und Strahlfinger

© ® NP o w

Ein Vergleich mit dem ersten Diffraktometer von Wollan und Shull (1948) zeigt, daB das

Aufbauprinzip unverandert ist. Die Bezeichnung Zweiachsengerét bekommen alle Gera-

te, bei denen der Neutronenstrahl im Laufe des Strahlenganges zweimal die Richtung
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Abb.36: Schematischer Aufbau des Texturdiffraktometers

dndert. Bei TEX-2 veriandert der vom Reaktor gelieferte Neutronenstrahl seine Rich-
tung einmal am Monochromator und zum zweiten Mal an der Probe (siehe Abbildung
36). Wie in Kapitel 2 beschrieben, wird bei der Texturmessung nur der kohirent elasti-
sche Streuanteil analysiert. Im Gegensatz dazu wird bei der Analyse der inelastischen

Streuanteile, um zum Beispiel Gitterschwingungen zu untersuchen, ein Dreiachsendif-

fraktometer bendtigt. Als zusitzliches Bauteil ist ein Analysatorkristall erforderlich,

der zwischen Probe und Detektor installiert ist.
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4.1.1 Der Primaéarstrahl

Die Neutronenstrahlquelle, der Forschungsreaktor, liefert ein weifles Spektrum von Neu-
tronen, welches fiir Strahlrohrexperimente genutzt werden kann. Die Spektralverteilung
der Neutronen entspricht einer Maxwellverteilung mit einem FluBmaximum das am
Strahlrohr 5 bei 1.1 A liegt. Der gesamte an TEX-2 nutzbare Wellenlangenbereich er-
streckt sich von 1.0 A - 2.5 A. Das Strahlrohr 5, an dem TEX-2 aufgebaut ist, ist ein
Radialstrahlrohr mit direkter Sicht auf den Reaktorkern. Das bedeutet, dafl zusitzlich
zu den ’thermischen Nutzneutronen’ weitere Strahlung mit zum Teil erheblichen Inten-
sititen zu erwarten ist, so dafl der Primérstrahl insbesondere schnelle Neutronen und
Gammastrahlung (Primér- oder Reaktorgammastrahlung) enthilt. Diese Tatsache wird
sowohl bei der Strahlfithrung als auch bei der Abschirmung des Diffraktometers, die sich
an die biologische Abschirmung des Reaktors anschlieft, beriicksichtigt. Innerhalb der
biologischen Abschirmung wird der Primérstrahl durch ein Strahlrohr geleitet. Das Ein-
trittsfenster ist 10.5 - 6.0 cm. Nach einer Linge von 317 cm verldfit der Primarstrahl
das Strahlrohr durch ein Austrittsfenster von 7.0 - 5.0 cm. Innerhalb des Strahlrohres
ist ein Silizium-Einkristall von 15 cm Lénge als Primérstrahlfilter eingebaut. Dieser
Filterkristall hat die Eigenschaften thermische Neutronen, die fiir die Texturmessung
bendtigt werden, nur relativ gering zu schwachen. Dafiir werden schnelle Neutronen
stark absorbiert (Brugger 1976, Mikula et al.(1983) und Freund et al. 1985). Am
Ausgang des Strahlrohres hat der Priméarstrahl Divergenzen von 0.99° horizontal sowie

1.58° vertikal. Diese Geometrie ist vom Experimentator nicht zu verédndern.

Im AnschluB an das Strahlaustrittsfenster an Strahlrohr 5 befindet sich ein Bleitor. Da-
mit kann der Strahlengang unterbrochen werden, so dal die vom Reaktorkern emittierte
Gammastrahlung abgeschirmt wird. Das Bleitor befindet sich, wie in Abbildung 36 zu
sehen ist, am Ende der biologischen Abschirmung. Abbildung 37 zeigt den Strahlaus-

gang an Strahlrohr 5 mit geschlossenem Bleitor.

Wihrend des MeBbetriebes ist das Bleitor sowie der gesamte Strahlengang gedfinet.
Deshalb ist eine Abschirmung des weiteren Strahlenganges notwendig. Eine speziell fiir
TEX-2 ausgelegte *Abschirmburg’ schliefit sich liickenlos an die biologische Abschirmung

des Forschungsreaktors an. Eine Detailbeschreibung zum Aufbau der ’Abschirmburg’

wird in Kapitel 4.2 (Sicherheitspaket) erfolgen.
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Abb.37: Strahlrohr 5 mit geschlossenem Bleitor

Innerhalb der Monochromatorabschirmburg befinden sich zwei Geritebauteile. Nach
dem Verlassen der biologischen Abschirmung (Passieren des offenen Bleitores)wird die
durch die Strahlrohrgeometrie (Eintritts- bzw. Austrittsfenster) vorgegebene Primérkol-
limation des Primérstrahles durch einen zweiten Kollimator weiter eingeschrankt (siehe
im Detail in Kapitel 4.1.2). Des weiteren sind in der Monochromatorabschirmburg zwei
Monochromatorpositionen vorgesehen. Die hohe Transmission des Neutronenstrahles
erlaubt den Parallelbetrieb von zwei Mefiplatzen. An Monochromator M1 wird ent-
sprechend der Bragg’schen Gleichung der polychromatische Primérstrahl monochroma-
tisiert. Das heifit, es wird eine Wellenlinge entsprechend dem Material und der Orien-
tierung des Monochromators M1 aus dem Primérstrahl reflektiert und dem Mefplatz
TEX-2a zugefiihrt. Der restliche Neutronenstrahl durchdringt den Monochromator M1
gering geschwiacht. Am Monochromator M2 wird eine zweite signifikant andere Wel-
lenlénge reflektiert, so dafl ein zweites Experiment TEX-2b mit Neutronen gespeist wer-
den kann. Der verbleibende Primérstrahl, der beide Monochromatoren durchdrungen
hat, wird in Geradeausrichtung innerhalb derMonochromatorabschirmburg vernichtet.
An TEX-2 ist zur Zeit nur die zweite Monochromatorposition besetzt (siehe Kapitel
4.1.3). Abbildung 38 zeigt schematisch die Funktionsweise von zwei Monochromato-

ren in einem Primérstrahl. Wahl und Giite der Monochromatormaterialien entscheiden

iiber die Ausbeute der refelktierten monochromatisierten Neutronen.
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4.1.2 Trommelkollimator von TEX-2

TEX-2 ist mit einem Trommelkollimator ausgeriistet, der wie in Abbildung 36 zu sehen
ist, zwischen dem Bleitor und dem Monochromator angeordnet ist. Der Trommelkolli-
mator besteht aus einem GuSkorper mit vier Einschiiben von je 40 cm Lénge. Durch
dieses Zusatzgerit besitzt der Experimentator die Moglichkeit zwischen vier Primérkol-

limationen zu wahlen. Zur Zeit sind folgende Einschiibe eingebaut und verfiigbar:

e Position A - Lochkollimator mit 42’ Horizontaldivergenz
e Position B - Sollerkollimator mit 30’ Horizontaldivergenz
e Position C - Lochkollimator mit 51’ Horizontaldivergenz

e Position D - Einschub aus Abschirmmaterial

Die gewiinschte Einstellung kann vor jeder Messung durchgefiihrt werden, wobei die
Verstellung direkt am Mosaikbild (siehe Kapitel 4.2 Geréteeinstellpaket) vorgenommen
wird. Bis auf die Position D, die aus sicherheitsrelevanten Griinden vorgeschrieben ist,
kénnen die einzelnen Einschiibe durch neue ersetzt werden. Die Priméarstrahlkollimation
des Neutronenstrahles, die mit a; bezeichnet wird, geht als eine der wesentlichen Gréfien

in die Aufldsungsfunktion des Diffraktometers ein ( Caglioti et al. 1958 und Dachs 1978).

(FWHM)? = af(1-2a)* + 49°(1 —a)® + a3 (12)
mit
_ tanOp
@= tan® (13)
FWHM -  Halbwertbreite von Reflexen
ay - Primérkollimation
az -  Sekundirkollimation
a3 -  Tertiarkollimation
n -  Mosaikbreite des Monochromators
Or - Bragg-Winkel Monochromator
©p -  Bragg-Winkel Probe

Da a.il TE?(-? wie an vielen anderen Neutronendiffraktometern kein zusitzlicher Se-
kunda.l"kolhmator eingebaut ist, ist a; in Gleichung 12 eliminiert worden. Fiir die Wahl
der Priméarkollimation sind zwei gegenldufige Effekte von Bedeutung. Eine relativ hohe

Primérstrahlkollimation (Position C) liefert breite Bragg-Reflexe bei einem relativ ho-

h N
en Neutronenflufl. Im Gegensatz dazu tragt ein kleines a1, bei einem reduzierten

Neutronenflu a ini
B, zu scharferen Bragg-Linien und somit zu einer besseren Linientrennung
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in linienreichen Substanzen bei. TEX-2 kann also entsprechend dem zu messenden Pro-
benmaterial eingestellt werden. Dies trigt im wesentlichen zur optimaleren Ausnutzung
der zur Verfiigung stehenden Neutronen bei, da bei hochsymmetrischen Probenmate-
rialien auf eine gute Auflésung verzichtet werden kann. Tabelle 9 zeigt den Einfluff der
Primérkollimation auf den Neutronenfluf und auf das Quadrat der Halbwertsbreite

(FWHM)?, gemessen mit einem Nickelstandardpulver.

Tab.9: Reflexbreiten FWHM? fiir Ni-Reflexe

a; FluB am Probe ort |FWHM?,;, |FWHM%,, [FWHMZ,, |FWHM?,,

300 |7.5-10ncm~2 ! 0.764 0.788 1.025 1.689
42 [83-10ncm 2! 0.773 0.808 1.277 2.123
51 [1.3-10° n cm~2 571 0.783 0.841 1.590 2.624

4.1.3 Monochromatoren von TEX-2

TEX-2 verfiigt iiber drei verschiedene ebene Monochromatoren, die in Tabelle 10 aufge-
listet sind. Der Aluminiummonochromator ist von TEX-1 iibernommen worden. Dieser
Monochromator ist bisher an TEX-2 nicht eingesetzt worden. Der Cu (200) Mono-
chromator ist ebenfalls ein Monochromator aus GKSS-Bestinden und wegen seiner Di-
mension in Transmissionsgeometrie eingestellt worden. Neben einigen Testmessungen

wurde der Cu (200) Monochromator (siehe Schroeder 1991) fiir Texturmessungen im

wesentlichen mit einer Wellenlinge von 1.160 A betrieben.

Tab.10: Monochromatoren von TEX-2

Monochromator Dimension Wellenlange
(in cm) | (bisher benutzt)

Al (111) 17.6 - 5.0 - 1.0 -
Cu (200) 10.0 - 5.6 - 0.9 1.160 A

) 1.344 A
Cu (111) 20.0 - 5.0 - 0.5 el
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Wie der Trommelkollimator befindet sich auch der Monochromator innerhalb der Mono-
chromatorabschirmburg. Ein Austauch des Monochromators wéhrend des Meflbetriebes
ist nicht moglich. Aber im Gegensatz zu den inpile Bauteilen kénnen sowohl der Mo-
nochromator als auch die Einschiibe des Trommelkollimators, unter Beachtung einiger
Sicherheitsauflagen, ausgetauscht werden. Eine Steigerung der Effizienz von TEX-2
wird durch die Erweiterungen der verfiigbaren Monochromatoren erreicht, zum Bei-
spiel neue Monochromatormaterialien (Graphit, Germanium, Nickel, Beryllium) (Riste
und Otnes 1969, Freund 1983, Freund und Jénsson 1983) und neue Monochromator-
geometrien (einfach und/oder doppelt gekriimmt). Abbildung 39 zeigt den Cu (200)
Monochromator montiert auf dem in der Abschirmburg befindlichen ’Monochromator-

turm’. Die Lineartische, sowie das Dreh- bzw. Kippmodul werden zum Justieren des

Monochromators benotigt.

Abb.39 Cu (200) Monochromator montiert auf einer J ustiereinrichtung

4.1.4 Der Sekundarstrahl

Im Rahmen der Sekundarstrahlfiihrung wird der vom Monochromator abgebeugte Neu-
tronenstrahl auf die Probe gefiihrt. TEX-2 besitzt eine fiir Neutronendiffraktome-
.ter dieser Kategorie besondere Anordnung, die es dem Experimentator erméglicht,
in kurzer Zeit die Wellenlénge zu #ndern, ohne einen Monochromatorwechsel vorneh-
men zu miissen. Um den Neutronenstrahl vom Monochromator zur Probe fithren zu

lfénnen, ist ein verschlieBbarer Kanal durch dje Monochroma,tora.bschirmburg erforder-
lich. TEX-2 verfiigt iiber fiinf derartige Kanile, von denen jeweils einer ausgewahlt
werden kann. Entsprechend der Bragg’schen Gleichung wird zu jedem Kanal der Mono-
chromator einjustiert (

Einstellen des Monochromator take off Winkels), so daf als Funk-
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tion des take off Winkels jeweils eine andere Wellenlinge aus dem Angebotsspektrum
des Primarstrahles gebeugt werden kann. Tabelle 11 zeigt die méglichen Wellenlingen
bei Benutzung der in Tabelle 10 aufgelisteten Monochromatoren sowie als Erganzung

dazu die eines Graphitmonochromators.

Tab.11: Monochromator take off Winkel und mégliche Wellenlingen an TEX-2

Monochromator |Pos.l |Pos.2 |Pos.3 |Pos.4 |Pos.5

Al (111) 0.72 | 1.12 | 1.51 | 1.89 | 2.26
Cu (200) 0.56 | 0.87 | 1.16 | 1.46 | 1.75
Cu (111) 0.65 | 1.00 | 1.3¢ | 1.69 | 2.01
C(002) 1.03 | 1.61 | 217 | 271 | 3.24

Es sind jedoch nicht alle theoretisch moglichen Wellenlangen fiir Texturmessungen ein-
setzbar, da auf Grund der Intensititsverteilung der vom Forschungsreaktor gelieferten
thermischen Neutronen nur Wellenldngen zwischen 0.8 - 2.7 A mit einem ausreichenden
NeutronenfluB zur Verfiigung stehen. Abbildung 40 zeigt den Einflufl der beiden Ex-
tremwellenldngen von A = 0.87 A und A = 2.71 A, die an TEX-2 fiir Texturmessungen
genutzt werden konnen, am Beispiel des Neutronendiffraktogramms von Aluminium.

Dargestellt ist jeweils der Winkelbereich bis 90° in 26.

Alle aufierhalb der Monochromatorburg befindlichen Bauteile (Vierkreisdiffraktometer,
Detektoreinheit und Strahlfinger) sind auf Schwebefiifle installiert. Dadurch kann mit
wenig Aufwand die Moglichkeit genutzt werden, den Monochromator take off Winkel
zu verindern. Nach Wahl einer Neutronenwellenléinge kann also das gesamte Textur-

diffraktometer auf den entsprechenden Abnahmewinkel (take off Winkel) eingefahren

werden.

Nach dem Verlassen der Monochromatorabschirmburg, siehe Abbildung 36, passiert der
monochromatische Neutronenstrahl einen Durchflufzahler, der als Monitor bezeichnet
wird. Mit Hilfe des Monitors wird aus einem geringen Anteil des Neutronenstrahles
die Primarstrahlintensitat als Funktion der MeBzeit ermittelt. Die so gewonnene Moni-
torzahlrate wird wihrend der Texturmessung als Korrekturgrofe benutzt (sieche Kapitel
4.1.7). Eingeschrinkt durch den Durchflufizéhler, der wie beschrieben am Strahlausgang

der Monochromatorburg installiert ist, kann der monochromatisierte Neutronenstrahl

auf maximal 45 - 45 mm? eingestellt werden. Fine Monitoraustrittsblende erlaubt die
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Abb. 40a: Neutronendiffraktogramm von Aluminium (A=0.87 A )
Abb. 40b: Neutronendiffraktogramm von Aluminium (A=2.71 A )

Reduzierung des Strahlenquerschnittes, um den Strahl optimal auf die Probengrofie ein-
stellen zu konnen, da ein zu grofier Strahl nur zum Streuuntergrund beitriagt und so das
Peak-Untergrund Verhiltnis negativ beeinflufit. Anschlieflend wird der Strahl auf die

Probe geleitet, die sich im Zentrum der Eulerwiege befindet.

4.1.5 Das Vierkreisdiffraktemeter

Das Vierkreisdiffraktometer stellt, wie in der Réntgentechnik, die wesentliche Kompo-
nente von TEX-2 als Texturdiffraktometer dar, um nach dem in Kapitel 3 eingehend be-

schriebenem Verfahren Polfiguren messen zu kénnen. In Abbildung 41 ist das Kernstiick
des Vierkreisdiffraktometers, die Eulerwiege, dargestellt.

TEX-2 verfiigt {iber eine azentrische Eulerwiege vom Typ Huber 512. Die Kombination
des groflen Innendurchmessers der Eulerwiege von 400 mm mit dem nach vorn versetzten
Probentisch (Azentrizitit) ermdglicht den Aufbau von Zusatzgeriten zur Einstellung
bestimmter Probenumgebungen. So sind die Voraussetzungen geschaffen worden, um
zum Beispiel lichtempfindliche Stoffe zu kapseln, bestimmte Probentemperaturen durch

den Einsatz von Ofen oder Kryostaten einstellen zu kénnen oder in-situ Zugversuche
durchfiihren zu kénnen.
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Abb.41 Eulerwiege mit Probe

In Tabelle 12 sind die aktuellen Winkelbereiche der vier Winkel des Vierkreisdiffrakto-
meters aufgelistet, die an TEX-2 ausgenutzt werden kénnen. Die Einschriankungen fiir
26 und w sind festgelegt durch die Monochromatorabschirmburg und die Strahlfiihrung.

Gerinfiigige Anderungen sind méglich, da der Abstand Monochromator Probe verdndert

werden kann.

Tab.12: Benutzbare Winkelbereiche an TEX-2

Winkel Bereich
20 -75.0° - +123.0°
w -46.0° - + 46.0°
X 0° - 360°
r. 0° - 360°

Die Standardprobengrofien, die an TEX-2 untersucht werden, liegen bei 1-3 cm® mit
variabler Probengeometrie (Wiirfel, Zylinder, Kugel). Abbildung 42 zeigt drei Pro-

benbeispiele, die an TEX-2 untersucht worden sind.
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a b c

Abb.42a: Wiirfelprobe aus einem Flachprofilverbundwerkstoff (Al-Pb)
(Kantenlédnge 10mm)

Abb.42b: Zylinderprobe aus einem gewalztem Kupfer
(Durchmesser 13 mm)

Abb.42¢: Kugelprobe aus Steinsalz (NaCl)

(Durchmesser 20 mm)

Der NeutronenfluB am Probenort ist eine der wesentlichen Groflen zur Festlegung der
Mefzeiten pro Polfigur (neben der Reflektivitit des Probenmaterials, der Reflektivitét
des Bragg-Reflexes und dem Grad der Vorzugsorientierung). Wie in Kapitel 4.1.2 ge-
zeigt wurde, ist die Wahl der Primaérkollimation aber auch die Wahl der Wellenlange
(Angebotsspektrum des Primérstrahles) und die Wahl des Monochromatormaterials fiir
den zur Verfiigung stehenden Neutronenflu verantwortlich. Die bisher gemessenen Neu-

tronenfliisse am Probenort von TEX-2 lagen zwischen 5.8 - 10* — 2.4 - 10° ncm™2s™".
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4.1.6 Der Detektor

TEX-2 verfiigt zur Zeit iiber zwei 3He-Einzelzihler. Die Kenndaten der Detektoren sind
25 mm effektiver Durchmesser, 80 mm effektive Héhe und ein Gasfiilldruck von 8 atm.
Der Nachweis der Neutronen erfolgt nach folgender Gleichung (Convert und Forsyth
1983):

He + 'n — *H + 'p + 0.77 Mev (14)

Jeder Detektor ist mit einer Detektorabschirmung aus Polyéthylen und Cadmium um-
geben, um den Streuuntergrund zu minimieren. Aulerdem verfiigt jeder Detektor iiber
eine Detektorblende als Eintrittsfenster, so dafl die geratespezifische Auflésungsfunktion
(siehe Kapitel 4.1.2) dem aktuellen MeBproblem angepafit werden kann. Zur weiteren
Optimierung ist jeder Einzelzihler getrennt auf einen Lineartisch montiert. Auf diese
Weise kann der Abstand zwischen Probe und Detektor zwischen 86 - 116 cm eingestellt
werden. Zusammen mit der Einstellung der Detektorblende kann somit die experimen-
telle Reflextrennung im Diffraktogramm verbessert werden. Abbildung 43 zeigt einen

*He - Einzelzahler mit (a) und ohne (b) Detektorabschirmung.

Abb.43a: *He-Einzelzihler ohne Abschirmung (Durchmesser 25 mm)
Abb.43b: *He-Einzelzihler mit Abschirmung (Kantenlinge 400 mm)

Eine deutliche Steigerung der Effizienz von TEX-2 wird durch den Einbau eines lixtear
ortsauflésenden Detektors erreichbar sein. Fiir TEX-2ist der JULIOS-Detektor (Schéfer

et al. 1984) vorgesehen.
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4.1.7 Der Meflbetrieb

Zur Messung der Textur beziehungsweise der Polfiguren sind im wesentlichen zwei Auf-
gaben zu lésen. Zum einen mufl ein MefBprogramm zum Abtasten der Polfiguren er-
stellt werden und zum anderen muf dieses Mefiprogramm anschlieflend abgearbeitet
und die MeBdaten zur weiteren Bearbeitung zur Verfiigung gestellt werden. Die Organi-
sation des MeBbetriebes an TEX-2 wird mit Hilfe einer PDP 11/23 plus als Zentralein-
heit durchgefithrt. Als wesentliche Hardewarekomponenten sind neben dem Rechner
eine Phytron-Schrittmotorsteuerung als Experimentkopplung (Mefirechner - Vierkreis-
diffraktometer) zur Koordinierung der Mefroutinen sowie eine Timer/Zahler - Einheit
zur Datenerfassung (Kopplung Mefrechner - Detektoren) installiert. Zur Bearbeitung
der oben genannten Aufgaben sind an TEX-2 zwei Programmpakete vorhanden (Schroe-
der 1991).

Das Programmpaket EIN (EIN - Eingabe) gibt die Moglichkeit ein beliebiges Mefipro-
gramm mit beliebigen Winkelkombinationen, soweit die Winkel im Rahmen des erlaub-
ten Winkelbereiches liegen (Tabelle 12 in Kapitel 4.1.4), zu erstellen. Es besteht weiter
die Moglichkeit bestehende Mefiprogramme zu modifizieren, wie zum Beispiel eine An-
passung der MeBzeit oder eine Anderung der Reflexionswinkel 20 und w fiir die zu
messenden Polfiguren. So kénnen Standardmefroutinen fiir viele Materialien eingesetzt
werden. Bisher sind als Mefiprogramme der in Tabelle 13 zusammengefafiten Routi-
nen benutzt worden und damit als Standardroutinen verfiighar. TEX-2 arbeitet im
step-scan Betrieb, d.h. die Polfigurmessung erfolgt an diskreten Punkten bei stehender

Eulerwiege. Messungen wihrend der Bewegung der Eulerwiege sind nicht méglich.

Das Erstellen eines Meprogrammes geschieht in drei Schritten, die in den Abbildun-
gen 44a-c dargestellt sind. Zunéchst nach dem Start des Programmes EIN (Abb.44a)
muf} der Name des Mefprogrammes angegeben werden, dann mu# der Bearbeitungsmo-
dus ausgewahlt werden (SELEKT-Taste), um ein neues Mefiprogramm zu schreiben, ein
vorhandenes Mefiprogramm zu indern oder ein bestehendes Mefprogramm zu léschen.
Auflerdem besteht die Maoglichkeit die Messung kurz zu charakterisieren. Im zweiten
Bearbeitungsschritt (Abb.44b) wird die MeBzeit pro Mefpunkt festgelegt. Dazu kann
zwischen einer Zeitvorwahl und einer Monitorvorwahl gewihlt werden. Die Zeitvorwahl
besagt, dafl die Intensitat fiir jeden Mefipunkt der Polfigur mit einer an dieser Stelle des
Prog.ramrns festgelegten Zeit gemessen wird. Die Monitorvorwahl besagt, da die In-
tensitdt fiir jeden Mepunkt der Polfigur so lange gemessen wird, bis eine };ier gewahlte
In.lpulsrate im Monitorzdhler (Intensitit des Primirstrahles siehe Kapitel 4.1.4) erreicht
wird. Mit der zweiten Variante werden Schwankungen der Primérstrahlintensitit di-
rekt wihrend der Messung ausgeglichen. Der Schritt drei (Abb. 44c) beschreibt die



75

Tab.13: Bisher an TEX-2 benutzte PolfigurmeBroutinen

Mefiroutine Mefipunkte | Winkel Ergebnis
1. equal area 678 Ap = variabel

Ax = variabel |vollst. PDF
2. equal angular |1368 Ap =5.0°

Ax = 5.0° vollst. PDF
3. equal angular {1900 Ap = 3.6°

Ax = 5.0° vollst. PDF
4. equal angular |19 Ayp = beliebig

Ax = 5.0° chi - Scan
5. equal angular | 342 Ap =5.0°

Ax = 5.0° 1/4 PDF

Mefiroutine, die fiir die jeweilige Messung notwendig ist. Als Eingabe sind die vier Aus-
gangspositionen der Winkel 20, w, x und ¢ einzugeben. In dem angebenen Beispiel
ist 6 der doppelte Bragg-Winkel des Kupfer (111) Reflexes, w der Bragg-Winkel des
Kupfer (111) Reflexes, x und ¢ die Startwinkel zur Polfigurmessung (Zentrum der Pol-
figur). Als weitere Angaben benétigt das MeBprogramm die Zahl der Schritte und die
Verstellwinkel. Zeile 1 besagt, dafi 2 Schritte mit einem Verstellwinkel von Ap=120°
durchgefithrt werden sollen. Zeile 2 des MeBprogrammes gibt an, dal 1 Schritt mit
Ax=-5.4° und mit Ap=60° durchgefithrt wird. Dieser Aufbau des Mefprogrammes
erlaubt eine vielfslltige Struktur der MeBroutinen. Damit ist TEX-2 fiir diverse Neu-

tronenstreuexperimente einsetzbar.

Das P rogrammpaket TEX (TEX-Texturmessung) steuert die gesamte Messung, d.h.
es wird ein Mefiprogramm abgearbeitet. Nach dem Aufruf von TEX sind der. Name
des Mefiprogrammes sowie der Name des Mefidatenfiles einzugeben. Danach wird das
angegebene Mefiprogramm zugeladen, die Datei zur Aufnahme der Mefidaten angel.egt
und die Messung begonnen. Auf dem Rechnerterminal mit dem TEX-2 gest'artet wird,
wird der jeweils letzte MeBpunkt zur Ablaufkontrolle dargestellt (siehe Abblldlfng 45.).
Enthalten sind die vier Winkelpositionen des MeBpunktes, die benﬁti.gte. Mefizeit sowie
die Z&hlerstande (counter 1 und 2 sind installiert; counter 3 ist zur'Zelt f:m unb.enutzter
Reservekanal; counter 4 gibt die Monitorzéhlrate wieder; der Monitor liefert eine Kon-

trollangabe der Timer/Zahler-Einheit). Jeder MefSpunkt wird nach dem Abarbeiten

sofort abgespeichert und steht fiir eine erste Auswertung zur Verfiigung (siehe Kapitel

4.3)



76

Messprogramm Erstellung

Messprogramm Name : kupfer

Bearbeitungsmodus : AENDERN

Programm ID Erstellt:29-MAY-91 Geaendert:25-MAY-92

Equal area Netz mit 678 Punkten

3 Punkte im Zentrum; Aussenkreis nur halb
Probez Kupferzylinder

Reflex=111 l

Weiter PF1

Abb.44a: Programmpaket EIN

Messprogramm Erstellung

Messzeitbegrenzung durch :  MONTTOR

Vorwahl in [counts/sec] : 100000

Time - out Wert [sec] m

Abb.44b: Programmpaket EIN
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Programmname kupfer Erstellt

Ausgangs-
position

—

w

— 0N e O\ e b e e e 1 e D
O -~
OO0 o0DOooDoOooOocooco o

Abb.44c: Programmpaket EIN

COUNTER 1 4129
COUNTER 2 134
COUNTER 3 : 0
COUNTER 4 100001
MONITOR 665339

FAHREN

Abb.45: Mefprotokoll eines Polfigurpunktes

am ;. 25=-MAY-9Q

2-THETA
OMEGA :
CHI

PHI
2E110

36. 7995
18. 4000
89. 9999
0.0004
00:56. 19
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Im Rahmen des MeBbetriebes, der vom Steuerrechner organisiert wird, sind Verénde-
rungen der Me8bedingungen (Wellenlénge, Abstand zwischen Probe und Detektor, Kol-
limation etc. ) aus sicherheitsrelevanten Aspekten nicht moglich. Alle Einheiten
beziehungsweise Funktionen, die die Sicherheit an TEX-2 beeinflussen kénnten, sind
vom Steuerrechner nicht anzusprechen (keine Hardewarekopplung), so daB fehlerhafte
Mefprogramme keinen Einflu auf die Sicherheit an TEX-2 haben.

4.2 Das Sicherheits- und Geréteeinstellpaket

Fiir einen stérungsfreien und sicheren MeBbetrieb an TEX-2 ist ein vom reinen Mefibe-
trieb entkoppeltes Sicherheitspaket installiert worden. Um die notwendige Flexibilitét
zur Texturmessung sehr unterschiedlicher Probenmaterialien zu gewahrleisten, ist ein
Geriteeinstellpaket in das Sicherheitspaket integriert worden. Alle sicherheitsrelevan-
ten Bausteine von TEX-2 sind deshalb in das Sicherheitskonzept aufgenommen und

auf einem Schaltbild dargestellt. Das Schaltbild befindet sich direkt am Mefiplatz und
umfaflt folgende Bausteine:

o Stellung des Primérkollimators

o die Wahl des Monochromator take-off Winkles (Wellenlinge)
o die Stellung des Strahlfingers

e Zustand des Bleitores

e Zustand der Tiir in der Abschirmburg

e Verriegelung des Experimentierfeldes

Alle Funktionen werden mittels einer SPS-Steuerung (SPS - Speicher programmierbare
Steuerung) iiberwacht und nach sicherheitsrelevanten Gesichtspunkten gegeneinander
verriegelt. Die Bedienung erfolgt direkt am Schaltbild, auf eine Koppelung mit dem
Experimentrechner (PDP 11/23 plus) wurde verzichtet, um keine Hardwareschnittstelle
zwischen Geréteeinstellung und MeBbetrieb aufzubauen. Das Sicherheits- und Geréte-
einstellpaket ist Bestandteil der Versuchshallenordnung, die sichtbar am Texturmefplatz
TEX-2 ausgehiingt ist. Damit ist eine auch fir externe Benutzer einfache und sichere

Anlage aufgebaut worden. Abbildung 46 zeigt das Schaltbild, das zur (berwachung der
Geréateeinstellung dient.
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Abb.46: Schaltbild zur Strahlfiilhrung an TEX-2

Generell zeigen drei Lampen, die am oberen Kranz der Monochromatorabschirmburg
angebracht sind, den Zustand der Anlage: griin - nicht in Betrieb; rot - in Betrieb.
Der erste Teil der Strahlfiihrung (Trommelkollimator und Monochromator) ist nicht
zugéanglich. Diese gesamte Einheit ist von einer Abschirmung, die aus mit Schwerbeton
(Dichte=4.2 g cm™3) gefiillten Stahlkammern besteht, umgeben. Die Abschirmburg
ist so ausgelegt, daB bei laufendem Reaktor und gedfinetem Primirstrahl (Primirkol-
limator und Bleitor) der gesamte Strahl abgeschirmt wird. Das Experimentierfeld
umfaflt alle zuginglichen Bereiche des Diffraktometers (Eulerwiege mit Probe, Detek-
tor, Strahlfinger etc.). Das gesamte Experimentierfeld ist durch eine Umzédunung von

der Versuchshalle abgegrenzt. Das Experimentierfeld kann durch zwei Tiiren betre-
ten werden, zum Beispiel um eine Probe zu wechseln. Beim Offnen einer der beiden

Tiiren ertént ein akustisches Signal. Alle Funktionen wie das Bedienen des Schaltbil-

des zur Geré‘.teeinstellung oder das Durchfiihren einer Texturmessung werden an den

Bedienungseinheiten auferhalb des Experimentierfeldes betatigt.



80

4.3 Datenerfassung und Datenverarbeitung

Am Beispiel der Texturanalyse einer industriellen Al;O3; Keramik wird die Datenerfas-
sung und die Datenverarbeitung vorgestellt, wie sie zur Zeit am Texturmefiplatz TEX-2
installiert ist. Als ProzeBrechner fiir die Texturmessung (Steuerung des Vierkreisdif-
fraktometers und MeBdatenerfassung) wird eine DEC PDP 11/23 plus eingesetzt (siehe
auch Kapitel 4.1.7). Jeder im Rahmen des Mefiprogrammes abgearbeitete Mefipunkt der
Polfigur wird mit seinen charakteristischen Daten wie den Winkelpositionen des Vier-
kreisdiffraktometers (26, w, ¢ und x), den Intensitatsdaten der beiden Einzelzéhler, dem
Wert des Monitorzihlers und der bendtigten Mefzeit sofort nach der Abarbeitung in
eine Datei "Mess.dat’ abgespeichert. Mit Hilfe des Programmes PLP (PLP-Plott Points)
kann das Ergebnis der laufenden Messung graphisch als Lineardiagramm dargestellt wer-

den. Abbildung 47 zeigt das Lineardiagramm der Polfigurmessung des Al,03-Reflexes
(1014).

TEX2_DATA: boecker3.DAT 14-JUN-90 09: 37: 17
Monitor: 50000 Time/Point: 44s MAX: 283 MIN: 101
[ents.] 2-Theta_Range: 26.60_to_26.60 Record: 1_to_1368 Counter_1

280

240

200

160

120

.

Record: 400 800 1200

Abb.47: Linearplot der Polfigurmessung Al,0s (1014)
(Intensitit gegen die Mefpunkte)

W1e in .Abbildung 47 zu sehen ist, werden in diesem Linearplot die gemessenen Inten-
sitaten in Abhéngigkeit des jeweiligen MeBpunktes dargestellt. So lassen sich wahrend
der Messung Informationen zum Streuvermégen der Probe (

absolute Intensititen) und
zum Regelungsgrad (Imaz /Imin)

" gsgrad | erhalten, die fir die Vorbereitung der nachfolgenden
essungen wichtig sind. Aus dem Linearplot werden die folgenden Daten entnommen,
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die die Texturmessung einer Probe bzw. einer Probenserie charakterisieren und zu jeder
Messung angefertigt werden. Fiir die Al,03; Keramik sind diese Daten (Bragg-Reflex
(hkl), Zahl der Mefipunkte, Mefizeit pro MeBpunkt, maximale Reflexintensitit (1

minimale Reflexintensitat (I,nin), maximale Untergrundintensitit (BGaz) und mini-

maz )a
male Untergrundintensitét (BGumsn)) in Tabelle 14 wiedergegeben.

Tab.14: TexturmeBdaten einer Al,O;-Keramik

Reflex Mefzeit | Punkte Imaz | Imin | BGmaz |BGmin

1014 361 sec. 1368 183 101 109 99
1014 44 sec. 19 1972|1024 1161 1057
0112 44 sec. 19 2383 |1288 1161 1057
1120 88 sec. 19 2262 (1924 1912 1638
0006 44 sec. 19 19315 |1007 990 811
1123 44 sec. 19 113502 |2039 990 811
0224 44 sec. 19 2364 996 950 795
1126 44 sec. 19 7669 | 1312 950 795

Neben der Méglichkeit, den Linearplot als Diagramm Reflexintensitdt gegen die MeB-
punkte darzustellen, besteht die Méglichkeit als Ordinate die MefBzeit oder die Mo-
nitorzihlrate pro Mefipunkt zu wahlen. Abbildung 48 zeigt einen Linearplot mit der
MeBzeit als Absizze. Diese Darstellung ermébglicht eine Kontrolle der Reaktorleistung,
die besonders wichtig ist, wenn der Reaktor kurzfristig ausfillt. In Abbildung 48 ist der
EinfluBl der Reaktorleistung auf die Mefzeit der einzelnen Polfigurmefipunkte als Sprung
in der Graphik zu erkennen. Wie oben erwihnt, wird die Polfigurmessung in der Regel
mit einer vorgegebenen Monitorzihlrate durchgefiihrt, so daf8 geringfiigige Schwankun-
gen beziehungsweise Anderungen in der Reaktorleistung wie sie in Abbildung 48 zu
sehen sind, tolleriert werden kénnen. Der Einflul auf das Ergebnis der Texturmessung
ist nur unwesentlich. Bei starken Schwankungen zum Beispiel bei einem kurzfristigen

Abschalten des Reaktors muf} die Texturmessung unterbrochen werden.
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~-MAY-82 10: 52: 08
TEX2_PATA: pdal111.DAT 0B-MAY
_ o Mionit;r:y—aiogoo Time/Point: 48.90s MAX: 51.03 MIN: 45.47
2-Theta_Range: 33.04_to_37.04 Record: 1_to_i1320 Time

(s]

g i e

St

~

48

45

.

T T -
Record: 400 800 4200

Abb.48: Linearplot der Polfigurmessung (Probe Al-Al3Ni)
(Mefizeit gegen die MeBpunkte)

Die Philosophie an TEX-2 besagt, dafl der Prozefirechner im wesentlichen fiir die Steue-
rung des Mefbetriebes eingesetzt werden soll. Deshalb sind weitergehende Auswerte-
routinen und notwendige Hilfsprogramme auf einem zweiten Rechner, einer xVAX-2000
als Auswerterechner, installiert. Sowohl die PDP 11/23 plus als auch die pVAX-2000

sind an das GKSS VAX-Cluster angeschlossen, so dafl ein problemloser Datentransfer
zwischen beiden Rechnern gewihrleistet ist.

Auf der pVAX-2000 sind zur Zeit folgende Auswerte- und Hilfsprogramme installiert:

PPF Darstellung gemessener Polfiguren

Rotation gemessener Polfiguren
LAZY PULVERIX Berechnung theoretischer Spektren

ABFfit Analyse von Pulverspektren zur Bestimmung von
integralen Intensititen {iberlagerter Reflexe
ODFumform Umsetzen von TEX-2 Mefdaten ins ODF-Format
vollst. PDF, 1/4 PDF, chi-scan
TEX2umform Umsetzen von TEX-2 MeBdaten ins D1B-Format
PLOT-NUMOR Darstellen von Diffraktogrammen
Rietveld Verfeinerung aus Pulverdaten

Abbildung 49 zeigt die Polfigur des Al,O, (10T4), dargestellt aus den Mefdaten des
Linearplots (sieche Abbildung 47) und der entsprechenden Untergrundkorrektur. Das in
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Menuetechnik aufgebaute Programmpaket PPF (PPF-Plot Pole Figure)(Heinicke 1991)
ermdéglicht die Polfigurdarstellung sowohl in der winkelgetreuen stereographischen Pro-
jektion (Wulff’sches Netz) als auch in der flichengetreuen Lambert’schen Projektion
(Schmidt’sches Netz), die in der Geologie bevorzugt wird. Neben der reinen Polfi-
gurdarstellung sind unter anderem Rotationsroutinen eingebaut, die das Wilzen der
Polfigur erméglicht. Alle weitergehenden Auswertungen, die die Polfigurebene verlas-
sen, werden zur Zeit auf dem GKSS-Grofirechner durchgefithrt. Die pVAX-2000 und
der GKSS-Grofirechner sind iiber das GKSS VAX-Cluster miteinander verbunden, so

daB ein direkter Datentransfer zwischen beiden Rechnern méglich ist.

Abb.49: Polfigur von Al;O; (1014)

Die Software-Pakete zur quantitativen Texturanalyse, wie sie am GKSS-Forschungs-
zentrum im FEinsatz sind, basieren auf der Berechnung der Orientierungsverteilungs-
funktion (ODF-orientation distribution function) nach der Reihenentwicklungsmethode
von Bunge (1969, 1982c). Detailbeschreibungen, der am GKSS-Forschungszentrum in-
stallierten und weiterentwickelten ODF-Versionen, sind von Dahms und Bunge (1988,
1989) und von Dahms (1992) ausfiihrlich dargestellt worden. Zur Berechnung der quan-
titativen Textur der Al,O; Keramik sind die in Tabelle 14 enthaltenen Reflexe (1012),
(1014),(0006), (1120), (1123) und (2022) benutzt worden. TEX-2 konnte so eingestellt
werden, daf es keine Reflexkoinzidenzen gibt. Die ODF wurde mit einem Reihenent-
wicklungsgrad von Lyq,=22 berechnet. Abbildung 50 zeigt zwei inverse Polfigur dieser
Al,0;-Keramikprobe, die wie schon aus der vollstindigen Polfigur des (1014) Reflexes
zu erkennen war, (siehe Abbildung 19) eine Fasertextur aufweist. Die Faserachse, die
parallel zur Flichennormalen des Basisreflexes (0006) verlduft, ist mit einem Orientie-

rungsgrad von 24.8 mrd (mrd-multiple random) sehr ausgepragt.
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P,...=24.80 Prma:=38.76

normal direction substrate plane

Abb.50: Inverse Polfigur der Al O3 Keramik

Wie aus den Poldichteverteilungen der einzelnen Reflexe zu entnehmen ist, ist diese
starke Textur nur direkt im Basisreflex oder in der ODF zu erkennen. Tabelle 15 gibt die
maximale bzw. die minimale Poldichte der einzelnen Reflexe wieder (Pmaz, Pmin). Da
der (0006) Reflex von Al; O3 aus Intensititsgriinden rontgenographisch (siehe JCPDS
10-173) nicht mefibar ist, kann diese starke Textur réntgenographisch nicht direkt fest-

gestellt werden. Erst die Berechnung der ODF liefert das vergleichbare Resultat (Bocker
et al. 1991).

Tab.15: Maximale und Minimale Poldichte der gemessenen Al;O3-Reflexe

Reflex Praz Prin

012 1.9 0.3
104 3.5 0.0
110 1.7 0.4
006 24.8 0.0
113 2.2 0.2
024 2.3 0.2
116 2.9 0.2

Mit der Berechnung der Orientierungsverteilungsfunktion sind alle Voraussetzungen ge-
schaffen, um die Textur des untersuchten Materials direkt am Meflplatz qualitativ (Dar-

stellung gemessener Polfiguren) und quantitativ (ODF-Darstellung, Darstellung riick-

gerechneter Polfiguren und Darstellung inverser Polfiguren) auswerten zu konen.
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Fiir externe Benutzer von TEX-2 kann der Datentransfer auf verschiedenen Wegen

angeboten werden:

Direkter Datentransfer {iber E-Mail
Disketten im VAX-VMS Format

Disketten im MS-DOS Format

DEC Wechselplatten (RLO2) unter RSX11M
VAX-Magnetbéander

oLk Wb



86

4.4 Ubersicht bisheriger Arbeiten an TEX-2

TEX-2 wurde am 19. Marz 1990 in Betrieb genommen und entsprechend den Reak-

torbetriebszeiten intensiv zur Texturmessung genutzt. Die einzelnen Projekte gliedern

sich in vier Gruppen:

1. Projekt Zusammenarbeit mit externen Gruppen

2. Projekt Zusammenarbeit mit Gruppen des Instituts fiir
Metallkunde und Metallphysik, TU Clausthal

3. Projekt Zusammenarbeit mit dem GKSS-Forschungszentrum

4. Projekt eigene Arbeiten von W-TUC

Sowoh! die Streuung der Projekte (Spannbreite der diversen polykristallinen Materia-
lien) als auch die Streuung der bisherigen Kooperationspartner ist sehr vielseitig und
zeigt, dal TEX-2 als universell einsetzbarer MeBplatz akzeptiert worden ist. Abbildung
51 zeigt die geographische Verteilung der bisherigen Kooperationspartner. In Tabelle
16 (Aktivititen 1990), Tabelle 17 (Aktivititen 1991) und Tabelle 18 (Aktivititen 1992)
sind die einzelnen Projekte mit Angabe des Kooperationspartners und des Projektum-

fanges (Zahl der Proben und Zahl der gemessenen Polfiguren) zusammengestellt.

Wie aus den Tabellen 16, 17 und 18 zu erkennen ist, sind im wesentlichen Polfigurmes-
sungen sowie Testmessungen zur Vorbereitung spiterer Texturuntersuchungen durch-
gefithrt worden. Das Probenspektrum variierte von einphasigen kubischen Metallen
bis zu mehrphasigen Proben mit niedriger Kristallsymmetrie (Al;Ni; ODP-Chlorit).
Entsprechend den vorhandenen Freiheitsgraden von TEX-2 (Einstellung der Diver-
genzen, Wahl der Wellenlédnge, Wahl des Abstandes Probe - Detektor etc.) wurden auch
Einkristallorientierungsexperimente (Willmer - Miinster, Zeiske - Berlin, Kampmann-

GKSS(WN)) sowie Pulverdiffraktogramme (Maayouf - Kairo, Seibig - Litbeck, Ostwaldt
- W-TUC) durchgefiihrt.

Von besonderer Bedeutung fiir Texturuntersuchungen ist die Méglichkeit Probenserien
untersuchen zu kénnen. Damit kénnen diverse Probenparameter wie zum Beispiel die
Probenzusammensetzung, der Verformungsgrad, die Verformungsgeometrie, Tempera-
turbehandlungen (Erholung, Rekristallisation, Phasenumwandlungen) und so weiter in
die Texturanalytik einbezogen werden. Die hohe Verfiigbarkeit von TEX-2 erméglichte
es Experimente unter diesem Gesichtspunkt durchfiihren zu kénnen (Al-Cu Verbund-

werkstoffe - Gertel, Kupferkieserze - J ansen, Fe-Cu Verbundwerkstoffe - Opoku).
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Kooperationen 1990-1992
Pittsburg (USA) é,
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Abb.51; Kooperationspartner
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Tab.16: Liste der 1990 an TEX-2 bearbeiteten Projekte

Probe Zusammenarbeit Messung Auswertung
Al Kugel Liu Yushu 1 Probe ODF
IMM-TU Clausthal |6 Polfiguren
Al-Cu Kugel Liu Yushu 1 Probe ODF
IMM-TU Clausthal |3 Polfiguren
Al,O4 A. Bocker 1 Probe ODF
IMM-TU Clausthal |6 Polfiguren
Paragneis Heinicke 1 Probe PDF
W-TUC 1 Polfigur
Al-Cu Gertel 29 Proben ODF
W-TUC 173 Polfiguren
Al-A 3Ni Barzcy Testmessungen | DIFF
Miskolic (H)
ODP-Sedimente |Ratschbacher Testmessungen | DIFF
Univ. Tiibingen
RbAg,ls Wilmer 4 Proben PDF
Univ. Miinster XX-orientierung
Al-Pb W-TUC 8 Proben ODF
27 Polfiguren
Al-C W-TUC Testmessungen DIFF
SiC Fa. Dorney/Seibig | Testmessungen |DIFF
Libeck
Ba;YCu3O5_, Zeiske 3 Proben RDAT
HMI-Berlin XX-orientierung
Fe (GuB) Dépp Testmessungen | DIFF
EHK-TU Clausthal
Fe-Zn W-TUC 1 Probe ODF
8 Polfiguren
ODF - Berechnung der Orientierungsverteilungsfunktion
PDF - Darstellung der Polfiguren
DIFF - Darstellung des Diffraktogrammes
RDAT - Rohdaten ohne weitere Auswertung
ABFfit -

Pulverdatenauswertung
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Tab.17: Liste der 1991 an TEX-2 bearbeiteten Projekte

Probe Projekt Messung Auswertung
Aluminium Fischer 2 Proben ODF
Alu-Ranshofen 6 Polfiguren
Titanlegierungen |Gregory 12 Proben PDF
GKSS-WD 14 Polfiguren ODF
Calcit Ratschbacher 8 Proben
Univ. Tibingen 9 Polfiguren PDF
ODP-Proben Ratschbacher 8 Proben
Univ. Tibingen Testmessungen |DIFF
8 Polfiguren PDF
ODP-Proben Meschede 8 Proben
Univ. Tiibingen Testmessungen |DIFF
2 Polfiguren PDF
Graphit Brokmeier 1 Probe ODF
W-TUC 8 Polfiguren
Halit Brokmeier 1 Probe PDF
W-TUC 1 Polfigur
Al-Cu Gertel 2 Proben ODF
W-TUC 6 Polfiguren
Cu Ostwaldt 9 Proben ODF
W-TUC 54 Polfiguren
27 Diffraktog. | ABFfit
Fe-Cu Opoku-Adusei 52 Proben ODF
IMM-TUC 243 Polfiguren
TiAl-gestaucht Brokmeier 6 Proben ODF
W-TUC/GKSS-W 26 Polfiguren
Al-Al;Ni Barczy 6 Proben ODF
Miskolic/Ungarn 20 Polfiguren
Ti-Aluminide Dahms 1 Probe PDF
GKSS-WM 1 Polfigur
ZnFeGa0,4 Maayouf/Kairo Pulverdiffrak. ABFfit
NiFeGal, Maayouf/Kairo Pulverdiffrak. | ABFfit
TizAl Kumpfert 3 Proben ODF
DLR-Kaéln 11 Polfiguren
v/a Fe Keuter 1 Probe ODF
GKSS-WN 5 Polfiguren
Erze Bankwitz/Feldmann |6 Proben ODF
Potsdam/Rossendorf |13 Polfiguren
Cu-Einkristall Kampmann 1 Probe PDF

GKSS-WN

2 Polfiguren
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Tabelle 18a: Liste der 1992 an TEX-2 bearbeiteten Projekte

Probe Projekt Messung Auswertung

Tiz Al Kumpfert 10 Proben ODF
DLR-Kéln 52 Polfiguren

Titanlegierungen |Gregory 9 Proben PDF
GKSS-WD 9 Polfiguren

Al-Ni Gertel 3 Proben ODF
W-TUC 16 Polfiguren

Al-Sn W-TUC 5 Proben ODF

45 Polfiguren
Al-Pb W-TUC 7 Proben ODF
14 Polfiguren

CuFeS, Jansen 27 Proben ODF
RWTH-Aachen |61 Polfiguren

Fe Schneider 11 Proben ODF
BA Freiberg 33 Polfiguren

Cu Schneider 9 Proben ODF
BA Freiberg 27 Polfiguren

Al Weiland 5 Proben ODF
ALCOA 11 Polfiguren

CdTe Carsughi 1 Probe
Uni. Ancona Transmission

superconductor Carsughi 1 Probe PDF
Uni. Ancona 2 Polfiguren

GaAs Carsughi 1 Probe
Uni. Ancona Mosaikstruktur

CuZn20 Schneider 9 Proben ODF
BA Freiberg 27 Polfiguren

Al Schneider 9 Probe ODF
BA Freiberg 27 Polfiguren

X8CrNiTi18.1 Schneider 6 Probe ODF
BA Freiberg 18 Polfiguren

Fe Dépp 4 Proben
TUC 8 Polfiguren

Fe-Ni Draugelates 2 Proben
TUC 11 Polfiguren

Fe Zink 1 Probe
W-TUC Testmessungen

Kf)rund W-TUC Testmessungen

Ni-Pulver W-TUC

Testmessungen
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Tabelle 18b: Liste der 1992 an TEX-2 bearbeiteten Projekte
(Fortsetzung von Tabelle 18a)

Probe Projekt Messung Auswertung

Ni-Basis Schréder 2 Proben ODF
GKSS-WN 4 Polfiguren

Magnetkies | Niederschlag 17 Proben ODF
RWTH-Aachen 35 Polfiguren

AgBr-AgCl | W. Bocker 1 Probe ODF
IMM - TU Clausthal |4 Polfiguren

Fe-TMCP Keuter 1 Probe ODF
GKSS-WN 2 Polfiguren

Al O; Siemes 1 Probe ODF
RWTH-Aachen 4 Polfiguren
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4.5 TEX-2 im Vergleich mit anderen Texturmef3pldtzen

Wie in Kapitel 3 beschrieben, kann die Textur von einer Vielzahl der auftretenden po-
lykristallinen Materialien mit Hilfe eines Vierkreisdiffraktometers gemessen werden. In
seinem jetzigen Ausbauzustand ist TEX-2 in die Gruppe der Standardvierkreisdiffrakto-
meter einzugliedern. Als Standardvierkreisdiffraktometer gilt ein Gerét mit Einzelzahler
und Eulerwiege, das in der Regel zur hochauflsenden Einkristalldiffraktometrie ein-
gesetzt wird. Deshalb sind an TEX-2 wesentliche Randbedingungen zur Texturmes-
sung wie die Einstellung bestimmter (gréferer) Strahldivergenzen und die Méglichkeit
zur ungenaueren Positionierung beriicksichtigt worden. Im Vergleich zur Einkristall-
diffraktometrie kann die Positionierung in der Texturdiffraktometrie ungenauer sein,
da die Probennahme der Texturprobe hiufig schon Ungenauigkeiten von 1° beziiglich
der Probenorientierung beinhaltet. Es ist an TEX-2 méglich, eine zufriedenstellende
Abstimmung zwischen Polfigurfenster, siche Welch und Graf (1986), und dem notwen-
digen Mefraster, siche Brokmeier und Graf (1988), einzustellen und gleichzeitig eine
MeBzeitoptimierung bei einer hohen Mefipunktdichte zu erreichen. An TEX-2 werden
seit dem Meflbeginn im Méarz 1990 pro Woche zwischen 5000 und 50000 Positionierun-

gen ohne einen Ausfall der Schrittmotore beziehungsweise der Schrittmotorsteuerung

durchgefiihrt.

Zu diesem standartisierten Meflaufbau, der an jedem Forschungsreaktor mit Strahlrohr-
experimenten realisiert ist (siehe Tabelle 1 in Kapitel 2.0 ), gibt es zwei Alternativen,
wenn die Benutzung der winkeldispersiven Mefitechnik betrachtet wird. Typ 1 ist ein
Meflaufbau, bei dem das Vierkreisdiffraktometer mit einem linear ortsauflésenden De-
tektor in horizontaler Geometrie kombiniert wird (HLPSD - horizontal linear position
sensitive detector). Im Gegensatz dazu wird beim Typ 2 der linear ortsauflésende De-

tektor in vertikaler Geometrie angeordnet (VLPSD - vertical linear position sensitive
detector).

Der Unterschied zwischen TEX-2 und einem HLPSD-Gerit (Typ 1) besteht darin,
daB mit einem HLPSD ein definierter Winkelbereich des Neutronendiffraktogrammes

erfafit wird, so dafl mehrere Polfiguren simultan gemessen werden kénnen. Die Zahl der

gleichzeitig erfafiten Polfiguren hingt von der Substany (linienreich oder linenarm), von

der benutzten Wellenlénge (eine kleine Wellenlénge liefert bei gleicher Substanz mehr
P(jlﬁguren als eine grofle Wellenlange) und von der DetektorgroBe ab (10°, 40° oder 80°)-
Fiir Texturmessungen stehen zur Zeit HLPSD - Gerite am Hochflufireaktor des Institut

Laue-Langevin (ILL) in Grenoble 'D1B und D20’ (Blank und Maier 1988) sowie an der

KFA-Jilich *Vierkreisdiffraktometer NANCY’ (Springer 1986)zur Verfiigung. Erstmals
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wurde diese Technik von Bunge et al. (1982) zur Texturbestimmung einer Anortho-
sitprobe eingesetzt. Abbildung 52 zeigt das Diffraktometer D1B mit einem HLPSD
(Ritter 1989). Der Vorteil mehrere Polfiguren simultan zu erfassen, wirkt sich ganz
besonders bei linienreichen Substanzen (niedrigsymmetrische Materialien, mehrphasige
Werkstoffe, und bei Gesteinen) aus. Aber auch bei hochsymmetrischen kubisch einpha-
sigen Metallen ist die Verkiirzung der Mefzeit ein wesentlicher Vorteil gegeniiber TEX-2.
In Kapitel 5.1 wird der Einsatz des D1B zur Texturbestimmung von Titan-Aluminiden

vorgestellt.
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b f:monitor
-,
Dol ‘
P g:adjustable
Lt window
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£ h:sample
e \
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detector shielding: 0.7mm Cd, 3mm By C epoxy

Abb.52: Schema des D1B Diffraktometers am ILL

Beim Typ 2 ist mit dem Aufbau eines VLPSD eine ganz andere Geometrie gewihlt
worden. Die vertikale Anordnung des ortsauflésenden Detektors bewirkt, dafl ein Be-
reich der zu messenden Polfigur simultan ortsauflésend erfafit wird. Der Vorteil ist,
daf die MeBzeit pro Polfigur deutlich reduziert wird. Auf diese Weise ist es moglich,
in ausgesuchten Materialien die zeitliche Anderung der Textur zum Beispiel wahrend
eines Temperungsexperimentes in situ zu bestimmen (Juul Jensen 1992). Wie im Falle
von TEX-2, einem Standarddiffraktometer, miissen beim VLPSD-Gerit die einzelnen
Polfiguren getrennt und nacheinander gemessen werden. Wird eine grofiere Anzahl von

Polfiguren zur Texturanalyse bendtigt wie bei linienreichen oder mehrphasigen Materia-
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lien so steigt die GesamtmeBzeit deutlich an, so dafi der besondere Vorteil, zeitabhéngige
Texturinderungen erfassen zu kénnen, nicht mehr gegeben ist. Der Schwerpunkt dieses
Geritetyps liegt deshalb bei Texturbestimmungen von Metallen (kubisch bis hexago-
nale Kristallstruktur), um zum Beispiel in situ die Texturentwicklung ausgehend von
der Deformationstextur iiber den Einflufl der Erholung bis zu den einzelnen Stadien
der Rekristallisationtexturen verfolgen zu konnen. Ein derartiges Gerdt ist am For-
schungsreaktor DR3 des Risg National Laboratory in Roskilde (Dénemark) (Lebech
und Sgnderbeg Petersen 1989) installiert. Abbildung 53 zeigt den schematischen Auf-
bau dieses Gerites, mit dem zum Beispiel Mefizeiten von 45 Minuten zur vollstdndigen
ODF-Analyse von gewalztem Kupfer benétigt werden (Juul Jensen und Kjems 1983).
Die Tatsache, dafl der ortsauflésende Detektor vertikal angeordnet ist, bedingt, da8 der
Detektor bei 90° in 26 fixiert ist. Unterschiedliche Reflexe werden mit unterschied-
lichen Wellenlangen gemessen. Dazu ist es erforderlich den Monochromator drehbar
anzuordnen und den Monochromatorabnahmewinkel kontinuierlich indern zu kénnen,
was eine Spezialkonstruktion der Monochromatorabschirmung erforderlich macht. Da-
mit ist eine einfache Ubertragbarkeit dieser MeBtechnik an ein Standarddiffraktometer
nicht méglich. Abbildung 54a zeigt die erfaBten Polfigurpunkte mit einer Messung und
Abbildung 54b zeigt das Mefraster fiir eine 1/4 Polfigur. Abbildung 55 zeigt die Auf-
nahme einer 1/4 Polfigur von stranggepreftem Zink (Reflex 0002). Die Messung ist

wihrend eines Gastaufenthaltes am Risg National Laboratory in Roskilde durchgefiihrt
worden.

Euler - goniometer

Sample

Position

©
L sensitive

Soller \/ detect
. Neutron - i elector
‘r?:d?r%w_ e - a collimator Shielding
beam 0.
from DR 3 ™ Monochromator

crystal

Abb.53: Schema des VLPSD-Gerites am Risg National Laboratory
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a) b)

Abb.54a: MeBpunkte fiir eine Probenposition
Abb.54b: MeBraster fiir eine 1/4 Polfigur

Abb.55. Rohdatenpolﬁgur von Zn (0002) gemessen mit 57 Probenpositionen
(siehe MeBraster Abb. 54b)

Wie schon in Kapitel 2 kurz dargestellt, werden Neutronenstrahlen nicht nur I:tlt(t;lf
Winkeldispersiver Meftechnik zur Texturbestimmung eingesetzt, der'n Schwe.rp "m '1e
ser Zusammenfassenden Arbeit, sondern auch energiedispersiv. Die energledlspefxl:islllw-s
"leutronographische Texturanalyse, wie sie zum Beispiel von Feldmi.mn (1989) Ia;llx)sss Rr)
lich beschrieben und am Joint Institute for Nuclear Research JINR in Dubna (
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durchgefithrt worden ist, 1at sich vom Ergebnis mit der winkeldispersiven Neutronen-
texturanalyse bei Benutzung eines HLPSD-Gerétes vergleichen. Beide Methoden liefern
bei simultaner Messung eine Vielzahl von Polfiguren. Die energiedispersive Diffrakto-
metrie basiert ebenso wie die winkeldispersive Diffraktometrie auf der Bragg’schen Glei-
chung, nur wird die strukturbedingte GroBe dpri, der Netzebenenabstand der kristallo-
graphischen Ebenen (hkl), als Funktion der Wellenldnge bei fixiertem Bragg-Winkel 26
betrachtet.

2dhk13in0hkl = n)\ (15)

Im Falle der energiedispersiven Diffraktometrie wird also der gesamte polychromatische
Neutronenstrahl ausgenutzt. Eine Trennung in einzelne definierte Wellenldngen erfolgt
iiber die Flugstrecke der Neutronen, da die Wellenldnge der Neutronen umgekehrt pro-

portional der Geschwindigkeit der Neutronen ist.

A=h/mv (16)

Da die Flugstrecke und damit die Flugzeit der Neutronen die Bestimmungsgrofie in

der energiedispersiven Neutronendiffraktometrie ist, wird diese Methode als Flugzeit-
methode (TOF- time of flight) bezeichnet.

- Flugzeit

- Flugweg

Planck’sche Konstante
- Neutronenmasse

- Wellenlange

YB =l e S
¥

Mit dem NSVR am JINR in Dubna ist eine Weiterentwicklung der Flugzeittechnik zur
Texturmesung im Einsatz (Betzl et al. 1984, Belushkin 1991). Das NSVR stellt mit
einer Fluglénge von 103 m und 7 Einzelzihlern eine Kombination der beiden Geometrien
in der winkeldispersiven MeBtechnik dar (HLPSD und VLPSD). Die Flugzeittechnik
liefert viele simultan gemessene Polfiguren wie ein HLPSD-Gerit und die Zahl von

Einzeldetektoren erfafit jeweils einen Bereich aus der Polfigur wie ein VLPSD-Gerit.
Abbildung 56 zeigt ein Schema dieses Mefiplatzes
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Abb.56: Schema des Flugzeitdiffraktometers NSVR in Dubna

- Reaktorkern

- Moderator

- innere Abschirmung

- Strahlschieber

Chopper

- Biologische Abschirmung
- Neutronenleiter (Ar gefiillt)
- Neutronenleiter (Vakuum)
- Detektor

10 -  Texturgoniometer

11 -  drehbare Platform

12 -  Spektrometerbasis

13 - Beam Stop

© 00 ~T D U W R
]

Mit dieser neuen Geritekonfiguration ist die Effizienz dieses Mefiplatzes erheblich gestei-
gert worden (Walther 1991). Neben den vielen Vorteilen bleibt als wesentlicher Nachteil
dieses Gerites der geringe Neutronenfluf (1-10° nem~2s~! bei A = 0.8 - 7.6 A | siehe
Belushkin 1991) und damit verbunden héhere MeBzeiten. Deshalb ist die Flugzeitme-
thode und insbesondere auch das NSVR bevorzugt bei linienreichen Substanzen mit

zahlreichen Reflexkoinzidenzen (Gesteine, mehrphasige intermetallische Verbindungen,

mehrphasige linienreiche Keramiken) einzusetzen.
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5.0 Anwendungsbeispiele zur Texturanalytik mittels winkeldispersiver Neu-

tronenbeugung

Im Zuge der apparativ experimentellen und der auswertetechnischen Weiterentwicklung
der neutronographischen Texturanalytik hat sich die Benutzung von Neutronenstrahlen
zur Messung von Polfiguren zu einem Standardverfahren entwickelt. Deshalb ist beson-
ders in jiingerer Zeit eine starke Zunahme an Neutronentexturprojekten festzustellen.
Die nachfolgende Auswahl an Beispielen aus den eigenen Forschungsschwerpunkten kann
deshalb nicht vollstindig sein. Es ist jedoch Wert auf eine moglichst vielfaltige Zusam-
menstellung gelegt worden, um an Hand der dargestellten Beispiele den Einsatz der

Neutronentexturanalytik fiir ein breites Projektspektrum zu untermauern.

1. Texturbestimmung einer bei 800°C 1h getemperten Ti-Al Verbundwerkstoffprobe
(Brokmeier et al. 1991).

2. Quantitative Phasenanalyse stark texturierter Materialien (Brokmeier 1991b).

3. Texturbestimmung einer elektrolytischen Zinkschicht (Brokmeier 1993a,b).

Zusammen mit den bisher dargestellten Texturuntersuchungen (Calcittextur Kap. 3.1;
Al-Pb Verbundwerkstoffe Kap. 3.2.1; Al-Cu Verbundwerkstoffe Kap. 3.2.2; Paragneis
Kap. 3.2.3 und Korund Kap. 4.3) geben diese 3 Beispiele einen guten Uberblick iiber

den momentanen Stand der neutronographischen Texturanalytik.

Zukiinftige Forschungsgebiete, die bisher nur vereinzelt bearbeitet worden sind, wer-

den sich verstirkt mit der Bestimmung der magnetischen Textur und mit der in situ

Bestimmung der Hochtemperaturtextur beschéftigen.
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5.1 Texturbestimmung einer bei 800°C 1h getemperten Ti-Al Verbundwerk-
stoffprobe

Die beiden metallischen Werkstoffe Titan und Aluminium bilden zahlreiche intermetalli-
sche Verbindungen (Murray 1988, Mc Cullough et al. 1989, Kaltenbach et al. 1989), die
tiber verschiedene Herstellungsprozesse erzeugt werden kénnen (Schechtmann, Black-
burn und Lipsitt 1974; Lipsitt, Schechtmann und Shafrik 1975, Sastry und Lipsitt 1975;
Schafrik 1976; Ibe und Penkava 1985; Huang, Hall und Gigliotti 1987; Pfullmann 1989,
Dahms 1989, Beaven et al. 1990). Bei dem Ausgangsmaterial dieser Untersuchungen
handelt es sich um einen Verbundwerkstoff aus 50 Vol.% (37.1 Gew.%) Titan und 50
Vol.% (62.9 Gew.%) Aluminium. Ziel dieses Experimentes ist es, die Texturvererbung
der beiden Ausgangstexturen (Ti bzw. Al) auf die Texturen der beim Tempern neu
gebildeten intermetallischen Verbindungen zu beschreiben. Dazu sind die Texturen des
Verbundwerkstoffes sowie die Texturen der neu gebildeten intermetallischen Verbindun-

gen bestimmt worden.
5.1.1 Probenherstellung

Die Herstellung des Verbundwerkstoffes erfolgte aus den elementaren Pulvern, siche auch

Seifert und Wassermann (1981) und Bécker (1992), nach folgenden Verfahrensschritten.

1. Siebtrennung der elementaren Pulver in definierte Kornfraktionen
2. Entnahme des gewiinschten Volumenanteils der Kornfraktion 50-100 pm
3. Erstellen einer homogenen Pulvermischung
4. Herstellung eines VorpreBlings (Griinling)
Prefitemperatur: RT
Prefidruck: 140 N/mm?
Probendurchmesser: 30 mm
5. Kaltstrangpressen des Griinlings zu einem Rundstab
Prefitemperatur: RT
Prefidruck: 1400 N/mm?
Probendurchmesser: 8 mm

Verformungsgrad: 93%

Aus dem so hergestellten Verbundwerkstoff sind Probenzylinder von 8 mm Durchmes-
ser (Durchmesser des Rundstabes) und 8 mm Héhe prapariert worden. Diese Proben
wurden zunichst auf Zusammensetzung (Phasenanalyse) und Textur untersucht. An-
schlieBend wurde eine der zylinderformigen Proben einer Temperaturbehandlung unter-
zogen. Dazu wurde der Verbundstoff mit einer Zirkonfolie als Sauerstoffgetter umge-

ben; danach wurde die Probe in eine evakuierte und mit Argon gefiillte Quarzampulle
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eingeschlossen und 1h bei 800°C getempert. Die so behandelte Probe zeigt eine Volu-
menzunahme von 12%. Diese Probe wurde ebenfalls auf Zusammensetzung und Textur

untersucht.
5.1.2 Untersuchung des Verbundwerkstoffes (Ausgangsprobe)

Die Phasenzusammensetzung des Ti-Al Verbundwerkstoffes ist rontgenographisch mit
einem Seifert-Pulverdiffraktometer und neutronographisch mit dem KARL-Diffraktome-
ter des FMRB der Physikalisch Technischen Bundesanstalt in Braunschweig bestimmt
worden. Fiir die rontgenographische Untersuchung ist aus dem stranggeprefiten Rund-
stab eine Querschnittprobe mit 8 mm Durchmesser und eine Langschnittprobe mit einer
Kantenlinge von 8 mm pripariert worden. Abbildung 57 zeigt die beiden Rontgendif-
fraktogramme. Die Intensititen der Ti (0110) Reflexe in beiden Diffraktogrammen
zeigen deutliche Unterschiede, die auf eine Textur dieser Probe hinweisen. Fiir die Neu-

tronenbeugung wurde ein Zylinder von 8 mm Durchmesser und 8 mm Héhe verwendet.

Beide Untersuchungen, sowohl die réntgenographische als auch die neutronographische
Phasenanalyse liefern einen reinen Zweiphasenwerkstoff. Verunreinigungen, zum Bei-

spiel von Metalloxiden oder ersten Bildungen intermetallischer Verbindungen, konnten

nicht nachgewiesen werden.

Die Texturanalyse des Ti-Al Verbundwerkstoffes ist neutronographisch am KARL-Dif-
fraktometer des FMRB in Braunschweig (Gertel et al. 1988) durchgefithrt worden. Die

Spezifikationen des Diffraktometers sind in Tabelle 19 zusammengefafit.

Tab.19: Spezifikationen des KARL-Diffraktometers

Monochromator Cu (220)
Wellenléange 0.982 A

Take off Winkel 45.19°

max. Flufl am Probenort 5-10%*ncm™2? 57!
max. Strahlquerschnitt 3 -5 cm?

meflbarer Winkelbereich -30° - 120°
Detektorsystem 14 *He-Einzelzihler

Zur Texturbestimmung der beiden Phasen des Verbundwerkstoffes, Titan und Alumi-

nium, sind folgende Polfiguren der Ti-Reflexe (0110), (0002), (0111), (0112), (1120),

(1013) sowie die Al-Reflexe (111), (200), und (220) gemessen worden. Die Annahme,

daB sich durch das oben beschriebene Herstellungsverfahren eine rotationssymmetrische
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Textur, also eine Fasertextur ausgebildet hat, konnte am Beispiel der Messung einer
vollstindigen Polfigur bestitigt werden. Deshalb wurde aus Griinden der Mefzeitopti-
mierung jeweils ein Schnitt durch die Polfigur gemessen (chi-scan), der die volle Infor-
mation der Poldichteverteilung der jeweiligen Reflexe enthalt. Wie in Abbildung 57 zu
sehen ist, sind der Ti (0002) und der Al (111) total iiberlagert, so daf fiir die quan-
titative Texturanalyse des Titans fiinf separate und eine iiberlagerte Polfigur und fiir
Aluminium zwei separate und eine iiberlagerte Polfigur zur Verfiigung standen. Nach
dem von Dahms et al. (1987) beschriebenen Verfahren, siehe auch Kap. 3, wurde die
quantitative Textur sowohl von Titan als auch von Aluminium mit Hilfe aller Reflexe
simultan in einem Rechenschritt bestimmt. Das Ergebnis ist in Form der inversen Pol-
figuren beider Phasen mit der Probenorientierung parallel zur Faserachse in Abbildung
58 dargestellt.

Ti Al
max= 5.77 max= 4.24
min= (.10 min= (.32

Abb.58a: Inverse Polfigur von Titan
Abb.58b: Inverse Polfigur von Aluminium

Das Ergebnis zeigt fiir Aluminium die bekannte Doppelfasertextur von < 111 > und
< 200 > mit einem starken Ubergewicht der < 111 > Komponente. Der maximale
Regelungsgrad P,,,, mit 4.24 ist um den Faktor 3.5 geringer als im Falle des reinen

Aluminiums (Brokmeier et al. 1988). Titan zeigt eine deutliche < 1010 > Deformati-
onstextur, wie sie aus dem reinen Titan bekannt ist.
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5.1.3 Untersuchung der getemperten Probe

Das Phasendiagramm von Titan-Aluminium zeigt zahlreiche intermetallische Verbin-
dungen, wie in Abbildung 59 zu sehen ist. Bei der gewihlten Probenzusammensetzung
(37.1 Gew.% Ti und 62.9 Gew.% Al) liegt das Phasengleichgewicht im Grenzbereich
zwischen einphasig ¥-TiAl und zweiphasig v-TiAl und a;-TizAl. Aus umfangreichen
Untersuchungen ist bekannt, daB das Einstellen der Gleichgewichtskonzentration lange
Temperungszeiten erfordert (Chen 1988; Ibe und Penkava 1983), so daB die vorliegende

Probe nicht im Gleichgewichtszustand vorliegen kann.

1800

1670°C

1600

1400

1200

1000

Temperatur °C

800
J660.452°C

600

Konzentration Aluminium, At.%

Abb.59: Phasendiagramm von Ti-Al

Sowohl die Phasenanalyse als auch die Texturanalyse ist am Neutronendiffraktome-
ter D1B des Grenobler Hochflufireaktors durchgefithrt worden. Die Spezifikationen des
D1B, wie sie fiir diese Messungen eingesetzt worden sind, sind in Tabelle 20 zusammen-
gefaBt. Die Besonderheit dieses Diffraktometers ist die Kombination des hohen Neutro-
nenfluBes mit einem linear ortsauflésendem Detektor von 80° und der Wellenlinge von
A = 2.523 A. Der relativ hohe Neutronenflul erméglicht die Untersuchung von kom-
Plexen Mehrphasensystemen mit relativ kurzen Mefizeiten (Intensitatsproblem). Der
ortsauflssende Detektor erlaubt die simultane Messung mehrerer Polfiguren und die

hohe Wellenlinge sorgt fiir eine Entzerrung des Neutronendiffraktogrammes und fiir

eine Reduzierung der Reflexkoinzidenzen.
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Tab.20: Spezifikationen des Diffraktometers D1B

Monochromator
Wellenldnge
Take off Winkel

Detektorsystem

max. Flufl am Probenort
max. Strahlquerschnitt

meflbarer Winkelbereich

Graphit (0002)
2.523 A

44.22°
6-10°ncm™?s™?
5 -2 cm?

-60° - 144°
3He-ortsauflésend
Winkelbereich 80°
Auflésung 0.2°

Die Bestimmung der Phasenzusammensetzung und der Textur ist mit dem gleichen
Mefldatensatz durchgefithrt worden. Als Mefiroutine sind 667 Einzeldiffraktogramme,
die nach einem ’equal area’ Netz iiber die vollstindige Polfigur verteilt worden sind,
nacheinander gemessen worden. Die Mefizeit pro Diffraktogramm betrug 59 sec. Fiir die
Phasenanalyse ist aus allen Einzeldiffraktogammen ein Summendiffraktogramm berech-
net worden. Das Summendiffraktogramm, das in Abbildung 60 dargestellt ist, enthalt

alle mefibaren Bragg-Reflexe der einzelnen Phasen unabhingig von der vorhandenen

Textur der einzelnen Phasen.
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Mit Hilfe des ABFfit-Programmes wurde das Summendiffraktogramm analysiert. Die
Profilanalyse ergab 39 Reflexe die separiert und eindeutig indiziert werden konnten.

Daraus hat sich die in Tabelle 21 zusammengefafite Probenzusammensetzung ergeben.

Tab.21: Phasenzusammensetzung der getemperten Probe

Phase Struktur a(4) c(A)
Ti hexagonal 2.951 4.679
Tiz Al hexagonal 5.789 4.669
TiAl tetragonal 3.998 4.076
Al Ti tetragonal 3.976 24.360
Al;Ti tetragonal 3.850 8.596

Das Problem sowohl bei der Phasenanalyse als auch bei der anschlieBenden Texturana-
lyse besteht in der engen Strukturverwandtschaft der einzelnen Phasen, so daffi zum
Beispiel nur ein Titanreflex eindeutig bestimmt werden konnte, da zum einen der Rest-
titangehalt sehr gering ist und zum anderen eine Vielzahl von Koinzidenzen festgestellt
werden konnte. Damit sind alle wesentlichen Titanaluminide in der Probe enthalten.
Die Bildung der einzelnen intermetallischen Verbindungen erfolgt iiber Stufen, indem
sich das Aluminium umsetzt. Zunéchst bildet sich die Aluminium reichen Phase Al;Ti
und anschlieffend die weiteren intermetallischen Verbindungen in Richtung fallender
Aluminiumgehalte, siehe Klatt (1989) und Brokmeier et al. (1991). Nach den Untersu-
chungen von Klatt bildet sich kein Ti(Al) Mischkristall sondern direkt die intermetalli-

schen Verbindungen.

Ziel der Texturanalyse ist es, die Texturvererbung der beiden Ausgangstexturen des
Verbundwerkstoffes (Titan und Aluminium) auf die sich beim Tempern neu bildenden
Phasen zu verfolgen. Dazu ist es notwendig, die Texturen méglichst aller neu gebilde-
ten intermetallischen Verbindungen zu bestimmen. Die Auswertung, der im Rahmen
der Phasenanalyse indizierten 39 Reflexe, ergab, daf 16 Polfiguren zur Texturanalyse
geeignet waren. Die Einschrinkung von 39 Bragg-Reflexen auf 16 Polfiguren wurde im
wesentlichen aus zwei Griinden vorgenommen. Zum einen wurden alle Reflexe hoéherer
Ordnung unberiicksichtigt gelassen, zum Beispiel TizAl (0110) und (0220) oder Al,Ti
(004) und (008). Zum zweiten konnten Reflexe mit geringen Intensitaten und damit
sehr hohen statistischen Fehlern nicht in die Texturanalyse einbezogen werden, wie zum
Beispiel der Reflex Al,Ti (105). In Tabelle 22 sind alle Reflexe der einzelnen Phasen
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aufgelistet, die zur Texturanalyse benutzt wurden. Zum Vergleich sind auch die Reflexe
der beiden Ausgangsphasen, die zur Texturanalyse des Verbundwerkstoffes verwendet

worden sind, angegeben.

Tab.22: Liste der zur Texturbeschreibung benutzten Polfiguren

Phase Probe Polfiguren
Zahl Typ

Ti;Al | getempert 6 (01T0), (10T1),(1120),
(0002), (2021),(2130)

Al Ti getempert 5 (002),(101),(110),
(112)/(103)

TiAl getempert 3 (001),(110),(201)

AL Ti getempert (004),(101)

Ti getempert 1 (0110)

Ti unbehandelt 6 (0110), 0002),(0111),
(0112), (1120),(1013)

Al unbehandelt 3 (111),(200),(220)

Abbildung 61 zeigt eine Auswahl der gemessenen Polfiguren. Es kann sofort festgestellt
werden, dafl die Texturschirfe gegeniiber den Ausgangstexturen abgenommen hat. Die
Textursymmetrie, die durch den StrangpreBvorgang von Rundstangen im Ausgangsma-
terial erzeugt worden ist, bleibt auch nach den Phasenumwandlungen erhalten. Die
quantitative Texturanalyse ist mit den in Tabelle 22 angegebenen Polfiguren fiir alle
Phasen, bis auf das Resttitan in der getemperten Probe, durchgefiihrt worden. Limaz
als maximaler Reihenentwicklungsgrad wurde zwischen 22 fiir das hexagonale TizAl, 16

fiir die beiden tetragonalen Verbindungen TiAl und Al;Ti sowie 8 fiir das tetragonale
Al Ti gewahlt.
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Ti (1010
H ) ALTi (110)

AL Ti (210) TiAl (001)

TiAl (110) Ti;Al (1010)

Abb.61: Auswahl einiger Polfiguren der Titanaluminide
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5.1.4 Texturvererbung

Wie schon aus den gemessenen Polfiguren deutlich gemacht wurde, haben die Orientie-
rungsgrade der einzelnen intermetallischen Verbindungen gegeniiber den Orientierungs-
graden im Ausgangsmaterial zum Teil stark abgenommen. Es sind jedoch Unterschiede
zwischen den einzelnen neu gebildeten Verbindungen festzustellen. So zeigt das he-
xagonale TizAl eine ausgeprigte (1010) Fasertextur, wie sie auch im Titan des Aus-
gangsmaterials bestimmt worden ist. Wie aus Tabelle 21 zu ersehen ist, ist Tiz Al eine
Uberstruktur des Titans mit einer Verdoppelung der a-Achse des hexagonalen Titan-
gitters. Die Texturbeziehung zwischen Ti und TizAl ist also auf die Strukturverwandt-
schaft zuriickzufithren und sehr deutlich an den (1010) Polfiguren des Ausgangstitans
im Verbundwerkstoff, des Resttitans in der getemperten Probe und des neu gebilde-
ten TizAl darzustellen. Abbildung 62 zeigt die drei (1010) Polfiguren. Die Textur des
Titans wird also auf die geordnete Verbindung Ti; Al iibertragen.

Ein Vergleich der Titantextur im Ausgangszustand (Abb. 62a) mit der Textur im
Resttitan (Abb. 62b) zeigt einen deutlichen Unterschied in der Texturschirfe. Die

Texturbestimmung ist an unterschiedlichen Diffraktometern und mit unterschiedlichen
Mefitechniken durchgefithrt worden.

Ausgangstitan: Karl-Diffraktometer am 1 MW Reaktor mit Einzelzihler

Resttitan: Diffraktometer D1B am 57 MW Reaktor mit linear ortsauflésendem
Detektor

Wie von Wenk et al. (1988) in einem Ringversuch gezeigt werden konnte, sind die
Texturergebnisse, die an einer Probe aber mit verschiedenen Mefitechniken gemessen
worden sind, gut vergleichbar. Der hier vorliegende Unterschied liegt auBlerhalb des
von Wenk et al. beschriebenen Fehlerbereiches. Mit der Wahl der Mefitechnik ist die
deutliche Texturdifferenz nicht zu erkliren. Eine weitere Quelle fiir eine experimentelle
Erklarung der bestimmten Texturdifferenzen ist der Volumenanteil des Titans im Aus-
gangsmaterial und im getemperten Material. Bedingt durch das Analysieren grofivolu-
miger Proben eignet sich die Neutronenbeugung fiir die Texturbestimmung von Phasen
mit geringem Volumenanteil, so dafl als experimentelle Fehlerquelle nur die Separie-
rung von Reflexiiberlagerungen zu der unterschiedlichen Textur in deutlichem Mafe
beigetragen haben konnte. Nach Will et al. (1989) sind Profilanalysen, wie sie in der
Pulverdiffraktometrie seit langem eingesetzt werden, mit sehr hoher Genauigkeit durch-
zufithren. Der Unterschied in der Texturschirfe ist allein mit experimentellen Fehler-
quellen nicht zu erklaren. Ein dhnliches Verhalten hat Liu (1991) fiir Restaustenit nach

einer martensitischen Phasentransformation beschrieben. Bedingt durch eine selektive
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Ti (1070)

Ausgangstitan

Ti (1010)

Resttitan

TizAl (1010)

neue intermetallische Phase

Abb.62a: (1010) Polfigur des Ausgangstitans
Abb.62b: (1010) Polfigur des Resttitans
Abb.62c: (1070) Polfigur des TizAl

Phasenumwandlung, die abhingig von der Textur des Primaraustenits ist, wird die Tex-
tur des Restaustenits beeinflufit. Deshalb werden Texturunterschiede zwischen Primar-
und Restaustenit beobachtet. Inwieweit die Ergebnisse der Austenituntersuchungen auf
Titan iibertragen werden kénnen und um den EinfluB der Temperaturbehandlung vor
der Pha.senumwandlung a-Ti — a»-TizAl auf die Titantextur quantitative beschrei-
ben zu kénnen, sind weitere Untersuchungen notwendig. Vorteilhaft wire eine in-situ

Hochtemperaturtexturbestimmung von Titan im Temperaturbereich bis zu 600°C.

Die Textur des Resttitans (Abb. 62b) und des TizAl (Abb. 62c) ist in einer Messung
ermittelt worden. Wie schon bei der Erklirung zum Texturverhalten von Ausgangsti-
tan und Resttitan sind experimentelle Fehlerquellen nicht geeignet, um die aufgetretene
Differenz der Texturschirfe zu beschreiben. Der Einbau des Aluminium in das hexa-
gonale Gitter des Titans beeinflufit demnach die auftretende Textur und fithrt zu einer

grofleren Streuung und somit zu einer Abnahme der Texturschirfe. Fiir eine weiterge-
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hende Erklirung sind Zusatzuntersuchungen notwendig. Insbesondere ist eine Reduzie-
rung der Textursymmetrie von rotationssymmetrisch auf orthorhombisch hilfreich. Die
vorliegende Studie zeigt, dal Neutronentexturmessungen geeignet sind Fragestellungen

der Texturvererbung bei der Bildung neuer Verbindugen zu beschreiben.

TiAl ist eine weitere intermetallische Verbindung mit einer Struktur, die eine enge struk-
turelle Beziehung zum Ti3Al beziehungsweise zum Titan hat. TiAl kristallisiert in einer
leicht verzerrten kubischen Kugelpackung (Einbau von Al) wahrend TizAl in einer he-
xagonalen Kugelpackung kristallisiert. Ein Vergleich der inversen Polfiguren von TizAl
und TiAl (siehe Abbildung 63) zeigt im Falle des Ti3 Al die schon beschriebene Fasertex-
tur wihrend beim TiAl nur noch eine sehr geringe Orientierung zu beobachten ist. Der
Trend einer Reduzierung des Orientierungsgrades mit zunehmendem Al-Gehalt wird
in den Al-reichen intermetallischen Verbindungen bestétigt. Al3Ti, die intermetallische
Verbindung die sich als erste neue Phase bei 600°C bildet (siehe Klatt 1990), ist regellos.
Es kann festgestellt werden, dal die Textur des Aluminiums in dem Verbundwerkstoff

an keine der neuen intermetallischen Verbindungen iibertragen wird.

Tiz Al TiAl
max= 1,98 max= 1.38
min= 0.14 min= 0.48

N //_t—\ 1 fm

Axialrichtung Axialrichtung

a Quernichtung b Querrichtung

Abb. 63a: Inverse Polfiguren von Tiz Al
Abb. 63b: Inverse Polfiguren von TiAl
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5.2 Quantitative Phasenanalyse stark texturierter Materialien
5.2.1 Quantitative Phasenanalyse

Die Phasenanalyse, also die Bestimmung der Zusammensetzung einer aus mehreren
Phasen bestehenden polykristallinen Probe, gehdrt zu den Basisuntersuchungen in der
Pulver- und Polykristalldiffraktometrie. Beugungsmethoden mit Hilfe der Réntgen-
oder der Neutronendiffraktometrie liefern umfangreiche Informationen von dem zu un-
tersuchenden Material. Dazu gehéren zum Beispiel die Zusammensetzung in Art und
Menge der einzelnen Phasen, Korngréfien, Texturen und Gitterverzerrungen. Zur Be-
stimmung dieser fiir einen Polykristall und seine Eigenschaften bedeutenden Kenndaten
werden die Reflexlagen, die Reflexprofile und die Reflexintensititen der im Beugungsbild
gemessenen Bragg-Reflexe ausgewertet. Dabei wird die qualitative Phasenanalyse, also
die Bestimmung der Art der Phasen, mit Hilfe der Reflexlagen durchgefiihrt. Jeder Sub-
stanz kann ein charakteristischer Satz von Reflexlagen zugeordnet werden, der von der
Kristallstruktur abhéngig ist, und als ’Fingerabdruck’ der kristallinen Phase bezeichnet
werden kann. Dieser Datensatz wird auch d-Wert Liste genannt, der zum einen aus den
Strukturdaten berechnet werden kann oder aus dem sehr umfangreichen Tabellenwerk,
der JCPDS-Datei (JCPDS - Joint Commitee for Powder Diffraction Standard), entnom-
men werden kann. Die qualitative Phasenanalyse ist also eine vergleichende Analyse.
Die quantitative Phasenanalyse, also die Bestimmung der Mengenanteile der einzelnen
Phasen, wird mit Hilfe der integralen Reflexintensititen durchgefiihrt. Die Reflexinten-
sitit ist direkt proportional dem streuenden Volumen, so daB sich nach Alexander und

Klug (1948) folgende Proportionalitdtsbeziehung ergibt:

i = I Kiy -A -V (18)
Io - Primérstrahlintensitit
I;; kl - integrale Intensitat des Reflexes hkl der Phase 1
K};H - Konstante, die von der Struktur und den experimentellen
Bedingungen abhéngig ist
A - Absorptionsfaktor der Gesamtprobe
& - Volumenanteil der Phase i

Zur Lésung der Gleichung 18 kénnen verschiedene Methoden eingesetzt werden, siehe

zum Beispiel Neff (1962) oder Klug und Alexander (1974). Alle Methoden zur Be-

stimmung von Volumenanteilen, die auf Gleichung 18 basieren, benutzen jeweils einen
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Bragg-Reflex. Die Auswahl dieses Bragg-Reflexes wird nach diffraktometrischen Ge-
sichtspunkten vorgenommen (keine Reflexiiberlagerungen, gute Mefistatistik, Standar-
disierung in unterschiedlichen Probengemischen etc.). Dabei wird vorausgesetzt, daf die

Proben beziehungsweise die einzelnen Phasen keine V. orzugsorientierungen aufweisen.

Es ist jedoch bekannt, daff die Texturen der einzelnen Phasen einen signifikanten Ein-
fluB auf das Diffraktogramm haben. Abbildung 64 zeigt zum Beispiel das Neutronendif-
fraktogramm von Muskovitpulver fiir eine definierte Probenorientierung. Die Messung
ist am TEX-1 Diffraktometer des GKSS-Forschungszentrums durchgefithrt worden. Auf
Grund der vorhandenen Textur, die eine Kornformregelung der blittchenférmigen Kri-
stalle beim Einfiillen des Pulvers in den Probenzylinder (20 mm Hohe und 20 mm
Durchmesser) widergibt, sind in dem Diffraktogramm nur die Basisreflexe des Musko-
vits enthalten.

Int. in Counts

LI LA AL S B S S B B e e e B e e e SRR

LA M B S e T

O 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60
Winkel 249 in Grad

Abb.64: Pulverdiffraktogramm von Muskowit (Baumann 1987)

Am Beispiel des Biotits zeigt sich, daB im Falle von starken Vorzugsorientierungen die
d-Wert Liste, also der 'Fingerabdruck’ einer Substanz, verfilscht wird und so die quali-
tative Phasenanalyse beeinflufit. Noch stirker ist der Textureinflufl auf die quantitative
Phasenanalyse. Die integrale Intensitit eines Bragg-Reflexes, wie sie in Gleichung 18

dargestellt ist, ist abhéngig von der Textur, so daB ein weiterer Korrekturparameter

(TP) eingefithrt werden muf}, um den vorhandenen Textureinflul zu eliminieren.

Ly = Kipy -A .V . TP (19)

In der Praxis sind verschiedene Methoden vorgeschlagen worden, um Mengenbestim-

mungen in texturierten Materialien durchfiihren zu kénnen. In vielen Fillen der Pul-



113

verdiffraktometrie sind Préparationstechniken entwickelt worden, um Vorzugsorientie-
rungen zu unterdriicken. Zum einen sind diese Techniken nicht universell anwendbar
und zum anderen sind derartige Priparationstechniken auf Pulver beschrinkt. Das
grofie Gebiet der Polykristalldiffraktometrie, bei der das polykristalline Material im un-
pulverisierten Zustand charakterisiert werden muf}, wird nicht erfat (Werkstoffpriifung,
metallische und nichtmetallische Materialkunde etc.). In Abhingigkeit von dem Grad
der Vorzugsorientierung sind von verschiedenen Autoren verschiedene Methoden zur Be-
arbeitung und Auswertung von Diffraktogrammen texturierter Probenmaterialien be-
schrieben worden. Zu diesen Methoden gehéren die Benutzung von Einzelreflexen wie
es von Klug und Alexander (1974) fiir regelloses Material und von Brokmeier (1991b)
fiir stark geregeltes Material vorgeschlagen wurde; die Benutzung einer ausgewihlten
Gruppe von Reflexen, wie es zum Beispiel von Dickson (1969) fiir metallische Werkstoffe
und von Brokmeier und Brehler (1986) fiir Anhydrit und Halit beschrieben wurde; die
Benutzung des gesamten gemessenen Diffraktogrammes mit allen im Diffraktogramm
enthaltenen Bragg-Reflexen, wie es zum Beispiel von Smith et al. (1987) oder von Hill
und Howard (1987) vorgeschlagen wurde. Die zu untersuchenden Materialien kénnen
mit Hilfe der jeweils gemessenen Diffraktogramme in drei Gruppen eingeteilt werden,

um eine geeignete Auswahl der notwendigen Analysemethode treffen zu kénnen:

1. Das Diffraktogramm einer Probe mit regelloser Verteilung
— das bedeutet, dafl alle theoretisch moglichen Bragg-Reflexe im Diffraktogramm

enthalten sind,
— das bedeutet, daf} jeder einzelne Bragg-Reflex mit jeder beliebigen Probenorien-

tierung fiir die quantitative Phasenanalyse benutzt werden kann.

I(a,ﬂ)/Irandom =1 (20)

2. Das Diffraktogramm einer Probe mit geringem Textureinflu
— das bedeutet, daBl alle theoretisch moglichen Bragg-Reflexe im Diffraktogramm

enthalten sind,
— das bedeutet, daB die Intensititen der Bragg-Reflexe durch die Textur geringfiigig

beeinflufit werden,

I(aaﬂ)/Irandom # 1 (21)

— das bedeutet, daff das gesamte Diffraktogramm oder eine geeignete Auswahl einer

Gruppe von Bragg-Reflexen zur quantitativen Phasenanalyse benutzt werden

kann.
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3. Das Diffraktogramm einer Probe mit starkem Textureinflu
—» das bedeutet, daB nur einige der theoretisch méglichen Bragg-Reflexe im Diffrak-
togramm enthalten sind,
—+ das bedeutet, daf die Intensititen der Bragg-Reflexe durch die Textur stark

beeinflult werden,

I(aaﬂ)/Irandom # 1 (22)

—» das bedeutet, daB die Poldichteverteilung eines ausgesuchten Bragg-Reflexes zur

quantitativen Phasenanalyse benutzt werden kann.

Technologisch interessante Materialien weisen oft ausgepragt starke Texturen auf, wie
zum Beipiel hochverformte Werkstiicke (Bleche, Drihte etc.), Materialien mit Faser-
komponenten (Graphit, Siliziumkarbidwisker etc.) oder Materialien mit lamellaren
GufBstrukturen. Ziel der Texturanalyse im Rahmen der quantitativen Phasenanalyse
derartiger Materialien ist es, den Textureinflufl zu erkennen und bei der Bestimmung

der Mengenanteile der einzelnen Phasen eines Mehrphasensystems zu beriicksichtigen.

5.2.2 Beriicksichtigung starker Texturen

Die Textur eines Materials ist definiert als die Orientierungsverteilungsfunktion aller
in einem bestimmten Volumen erfafiten Kristalle in Bezug zu einer festen Probenori-
entierung, wie zum Beispiel einer Drahtachse. Im Gegensatz zur quantitativen Tex-
turanalyse, die als Ziel die Bestimmung der Orientierungsverteilung hat, wird bei der
quantitativen Phasenanalyse die Einbeziehung oder die Beseitigung der Textur gefordert
(Bunge et al. 1989). Deshalb ist die Kenntnis der vorliegenden Textur hilfreich aber
nicht notwendige Bedingung. Wie von Wassermann und Grewen (1962) gezeigt wurde,
kann aus der vollstandigen Polfigur eines Bragg-Reflexes hkl die Intensitit im Falle einer
regellosen Probe berechnet werden. Dazu ist iiber die gesamte Polfigur zu integrieren.

In Formel 23 ist der Spezialfall fiir fasertexturierte Proben, wie er im weiteren bendtigt
wird, dargestellt.

fsina /I(a)sin(a)da (23)

Irandom =

Damit kann iiber Gleichung 23 ein Intensititswert mit regelloser Kristallitverteilung
berechnet werden, so dafl die Standardmethode von Klug und Alexander, die fiir Mate-
rialien mit regelloser Verteilung entwickelt worden ist, wieder Anwendung finden kann.

In Abhingigkeit von der benutzten MeBmethode (Rontgen- oder Neutronenbeugung)
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oder der bevorzugten Analysentechnik (interner Standard, externer Standard, Absorp-
tionsbestimmung) sind die jeweils notwendigen Korrekturen durchzufithren (Klug und

Alexander 1974).

Einer der Vorteile der Neutronenbeugung zur Messung von Polfiguren ist, wie schon
in Kapitel 2.1.1.2 dargestellt, die direkte Bestimmung der vollstindigen Polfigur mit
einer Messung. Auflerdem ist die Transmission im Falle der Neutronenbeugung rela-
tiv grof}, so dafl das Auftreten von anisotroper Absorption in Mehrphasenwerkstoffen
zu vernachldssigen ist. Die beiden genannten Eigenschaften von Neutronenstreuexperi-
menten lassen im Rahmen der quantitativen Phasenanalyse eine Methode mit geringen
Korrekturen und einer vergleichsweise hohen Genauigkeit erwarten, was fiir die Untersu-
chung stark texturierter Werkstoffe notwendig ist. Die quantitative Phasenanalyse von
zwei Probenserien, die anschlielend beschrieben wird, ist nach den folgenden Schritten
durchgefithrt worden:

1. Messung der vollstindigen Polfigur
Im Falle von Fasertexturen ist die vollstindige Polfigur durch einen eindimensio-
nalen Schnitt durch die zweidimensionale Polfigur eindeutig bestimmt. Die Faser-
textur kann durch das Herstellungs- oder Préparationsverfahren vorgegeben sein.
Eine Fasertextur kann aber auch durch eine Probenrotation um eine vorgegebene
Faserachse wihrend des Experimentes erzeugt werden. Die Messung von Fasertex-

turen erfordert wesentlich weniger MeBzeit und wird deshalb fiir die quantitative

Phasenanalyse bevorzugt.

2. Untergrundkorrektur
Zus#tzlich zur Polfigurmessung (Punkt 1) wird zu jedem Polfigurpunkt der Unter-

grund, links und rechts neben dem Bragg-Reflex, gemessen. Anschlieflend wird eine

Untergrundkorrektur der Polfigurmefwerte durchgefiihrt.

3. Korrektur konstanter Meflbedingungen

Die quantitative Phasenanalyse ist eine vergleichende Messung

zen), so daB wihrend der Experimente darauf zu achten ist, dafl die einzelnen
Messungen mit definierten und konstanten Mefbedingungen durchgefiihrt werden.
Nach Abschitzung des unbekannten Mengenanteils (Testmessungen oder andere
begleitende Untersuchungen) ist die Mefzeit fiir die jeweilige Messung anzupassen,
um eine gute Mefstatistik bei moglichst kurzer MeBzeit zu erreichen. Im Falle

der Neutronenbeugung sind derartige Optimierungen fiir einen moglichst effekti-
g. Entsprechend wird eine Mefzeitkorrektur

(Standardsubstan-

ven Einsatz der Neutronen notwendi

durchgefiihrt.
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4. Absorptionskorrektur
7ur Korrektur der Absorption ist die Formel von Rousse et al. (1970), siehe Glei-
chung 24 benutzt worden, die die Schwichung einer zylindrischen Probe beschreibt,

die vollstindig vom Neutronenstrahl umspiilt wird.

Anir = exp(—a +bsin®O)uR (24)

a = +1.4523

b = -0.2252

© = Bragg-Winkel

p = linearer Absorptionskoeffizient

R = Probenradius

Ak, bekannt als Absorptionsfaktor, ist nicht nur von der reinen Absorption abhén-
gig, sondern auch von diversen Streuprozessen. Diese Streuprozesse (siche Kapitel
2.1.2) liefern im Falle der Neutronenbeugung zum Teil sehr starke Beitrdge zur
Gesamtschwichung des Neutronenstrahles. Deshalb wurde der lineare Absorpti-
onskoeffizient p mit Hilfe der totalen Wirkungsquerschnitte 04,4, fiir die einzelnen
Elemente berechnet (Gleichung 25). Die Werte fiir o101 sind aus Hughes und
Schwartz (1958) entnommen. N ist die Zahl der Atome pro cm®

BH = Z(ai,total : Nz) (25)

5. Standard

Als Bezugsgréfle wird ein externer Standard benutzt, der ebenfalls nach den Punk-
ten 1-4 behandelt wird.

5.2.3 Anwendungsbeispiel Al-Cu Verbundwerkstoff

Die Al-Cu Verbundwerkstoffe sind pulvermetallurgisch aus den reinen Phasen, Alu-
minium- bzw. Kupferpulver, hergestellt worden. Nach dem Kaltstrangpressen wei-
sen die Proben starke Fasertexturen auf, wie begleitende Texturuntersuchungen gezeigt
haben (Brokmeier et al. 1988). Intermetallische Verbindungen, wie sie beim Warm-
strangpressen gebildet werden (Gertel 1992), sind bei kaltstranggepreBtem Material
nicht festgestellt worden. Die Bildung von intermetallischen Verbindungen setzt erst
beim anschlieflenden Tempern ein. Ziel dieses Experimentes ist es, die quantitative Zu-
sammensetzung von hochverformten Verbundwerkstoffen, die entsprechend ausgepragte
Texturen entwickelt haben, zu bestimmen. Fiir diese Versuchsserie sind die Zusammen-

setzungen auf Grund der Probenherstellung (Einwaage) bekannt. Dieses Experiment
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dient der Methodenentwicklung, da starke Texturen und kompakte Materialien, wie
zum Beispiel Verbundwerkstoffe, mit den bekannten Methoden nur ungeniigend behan-

delt werden kénnen.

Die Neutronenbeugungsexperimente sind am Vierkreisdiffraktometer TEX-1 des GKSS-
Forschungszentrums (Brokmeier et al. 1987) durchgefiihrt worden. Die Spezifikationen

der Messungen sind in Tabelle 23 zusammengefaft.

Tab.23: Spezifikation der quantitativen Phasenanalyse der
Al-Cu Verbundwerkstoffe

Proben Al-Cu Verbundwerkstoff verschiedener
Zusammensetzung (10 - 60 Vol.% Cu)
Probenherstellung pulvermetallurgisch
mischen, vorverdichten, kaltstrangpressen
Probengrofle Zylinder: 8 mm Durchmesser, 8 mm Hoéhe
Standardmaterial reines Aluminium
Diffraktometer TEX-1 am GKSS-Forschungszentrum
Wellenldnge 1.618 A
Strahlquerschnitt 16 mm
MeBmethode umspiilend
Bragg-Reflexe Al (111), Cu (111)
Polfigurmessung a-scan (19 Mefpunkte) mit Aa = 5.0°
MeBzeiten Funktion der Zusammensetzung

Auf Grund der hohen Symmetrie der Fasertextur wird die Al (111) Polfigur, die zur
quantitativen Phasenanalyse des Aluminiums herangezogen wird, durch einen a-scan
vollstindig beschrieben. Wie in Abbildung 65a fiir die Probe Al50-Cu50 dargestellt,
besteht ein a-scan aus 19 MeBpunkten. Die aus den 19 Mefpunkten dargestellte
vollstandige Polfigur (Abbildung 65b) zeigt ein starkes Intensitdtsmaximum im Zen-
trum der Polfigur. Sowohl aus dem a-scan (Maxima bei a=0° und a=70°) als auch
aus der vollstindigen Polfigur (Maximum im Polfigurzentrum und Intensitatsring bei
@=170°) ist die < 111 > Fasertextur herzuleiten. Diese Textur wird sowohl in den Ver-
bundwerkstoffproben als auch im reinen Aluminium gefunden. Die notwendige Mefzeit
pro Mefipunkt (a-scan) ist abhingig von der Zusammensetzung und variierte fiir die

Messung des Al (111) zwischen 120 - 364 sec.
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Abb.65a: a-scan des Al (111) Reflexes der Probe A150-Cu50
Abb.65b: Polfigur des Al (111) Reflexes der Probe Al150-Cu50

Die Datenauswertung erfolgte nach den oben beschriebenen Einzelschritten (Kapitel
5.2.2): Untergrundkorrektur, Berechnung der regellosen Intensitt, Mefzeitkorrektur,
Absorptionskorrektur. In Tabelle 24 sind die einzelnen Schritte zusammengefaft und
als Lrgndom in Spalte 4 aufgelistet. Als Vergleich ist der jeweilige Mefwert Inaa, der In-
tensititswert im Zentrum der Polfigur, in Spalte 3 angegeben (Werte sind texturbehaftet

und ohne jede Korrektur).

Tab.24: Intensititsdaten I, und Irgndom fiir Al (111)

Probe Meflzeit | I Lrandom
(pro Punkt)
Al 120 sec. 8400 3271
Al90 120 sec. 4745 2798
Al80 168 sec. 4117 2537
Al70 248 sec. 3869 2065
Al60 306 sec. 5026 1797
Al50 306 sec. 5805 1567
Al40 364 sec. 4330 1125

Nach dem gleichen Prinzip sind zur Bestimmung der Kupfergehalte fiir jede der 6 Pro-
benzusammensetzungen der Cu (111) Reflex sowie die notwendigen Untergrundmessun-

gen durchgefiihrt worden. Angepafit an die Reflektivitit von Kupfer variiert die MeBzeit
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pro Meflpunkt von 100 sec. fiir die Probe mit 60 Vol.% Cu und 480 sec. fiir die Probe
mit 10 Vol.% Cu. Die Préparationstechnik eines reinen Kupferstandards war aus ver-
fahrenstechnischen Griinden nicht méglich, so daf$ die Probe Al40-Cu60 als Standard
fiir die Kupferauswertung benutzt worden ist. In den Abbildungen 66a und 66b sind die
Ergebnisse der Auswertungen fiir beide Phasen dargestellt. Die Eichgeraden verbinden
den jeweiligen Standardwert (reines Aluminium bzw. Al140-Cu60 fiir Kupfer) mit dem
Nullpunkt. Die korrigierten Intensititswerte zeigen eine sehr gute Ubereinstimmung

mit der Eichgeraden.
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Abb.66a: Quantitative Phasenanalyse von Aluminium

Abb.66b: Quantitative Phasenanalyse von Kupfer

Eine bessere Abschitzung der Genauigkeit ist aus Tabelle 25 moglich. Neben den be-
rechneten Volumenanteilen fiir Aluminium (mit A1100 als Standardprobe) bzw. Kupfer
(mit Al40-Cu60 als Standardprobe) wird ein Vergleich der Al/Cu Verhéltnisse der Ein-
waage (Spalte 1) und der neutronographischen Bestimmung (Spalte 4) durchgefiihrt.
Unter Beriicksichtigung der sehr unterschiedlichen Regelungsgrade der einzelnen f’ro-
ben, die bis zu 15 mrd (mrd = multiple random) gehen, kann eine sehr gute Ube-

reinstimmung zwischen der Einwaage und den bestimmten Mengenanteilen festgestellt

werden.
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Tab.25: Quantitative Phasenanalyse der Al-Cu Verbundwerkstoffe

Al/Cu Al Vol.% Cu Vol.% Al/Cu
(Einwaage) (berechnet) (berechnet) (berechnet)
100/00 100 - 100.0/00.0
90/10 86 10 89.5/09.5
80,20 78 2 78.0/22.0
70/30 63 33 65.6/34.4
60/40 55 39 58.5/41.5
50/50 48 56 46.1/53.2
40/60 35 60 36.8/63.2

5.2.4 Anwendungsbeispiel Graphit-Siliziumkarbid

Es ist bekannt, daf§ Minerale mit Schichtstrukiuren und pléttchenfésrmigen Kristallfor-
men schon im Vorstadium einer Deformation, also beim Pulverkompaktieren oder beim
Sedimentieren, zu starken Vorzugsregelungen nach der Kristallform neigen. Beispiele
sind insbesondere Ton- und Glimmerminerale sowie Graphit, bei denen der Effekt der
Vorzugsregelung ausgenutzt werden kann, um in der qualitativen Phasenanalyse den ex-
perimentell noch nachweisbaren Mindesanteil zu senken. Durch die vorhandene starke
Textur werden bestimmte Reflexe bevorzugt und deshalb auch bei geringen Volumen-
anteilen mit ausreichendem Peak/Untergrund-Verhiltnis noch mefibar. Demgegeniiber
fithrt die starke Textur in der quantitativen Phasenanalyse zu erheblichen Problemen.
Ziel dieses Experimentes ist es, die oben beschriebene Methode der quantitativen Pha-

senanalyse mit Hilfe einer vollstindig gemessenen Polfigur auf stark geregelte Pulver
anzuwenden.

Aus den Pulvern von Graphit und Siliziumkarbid sind homogene Zylinder von 20 mm
Durchmesser und 20 mm Héhe hergestellt worden. Das uniaxiale Kompaktieren ist mit
einer Laborhandpresse bei einmaligem kurzzeitigem Aufbringen eines Prefidruckes von
10 MPa durchgefithrt worden. Dabei sind Dichten von 98% erreicht worden. Bedingt
durch die uniaxiale Beanspruchung stellt sich im Graphit eine rotationssymmetrische
Vorzugsorientierung mit den Basisflichen (0001) senkrecht zur Prefrichtung ein. Silizi-
umkarbid als harte Phase in dieser zweiphasigen Probe ist ungeregelt. Die Fasertextur
nach der Basisfliche fithrt dazu, daB im Neutronendiffraktogramm nur (0001) Reflexe
gemessen werden. Erst die gleichzeitige Benutzung einer Eulerwiege erméglicht andere

Prob ienti ;
enorientierungen einzustellen und so Ncutronendiffraktogramme mit einer anderen
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Reflexschar zu messen. Die Neutronenbeugungsexperimente sind am D1S Diffraktome-
ter des Hahn-Meitner-Instituts in Berlin (Graf 1980) durchgefithrt worden. In Tabelle

26 sind die Spezifikationen dieser Experimente zusammengestellt.

Tab.26: Spezifikation der quantitativen Phasenanalyse der
Graphit-Siliziumkarbid PulverpreBlinge

Proben Graphit-SiC Pulverprefilinge
Zusammensetzung (20 - 90 Vol.% SiC)

Probenherstellung Pulver mischen, uniaxial Kompaktieren

Probengrofle Zylinder: 20 mm Durchmesser, 20 mm Hohe

Standardmaterial reines Graphit

Diffraktometer D1S am HMI in Berlin

Wellenlange 1.118 A

Strahlquerschnitt 30 mm

Mefimethode umspiilend

Bragg-Reflexe Graphit (0002)

Polfigurmessung a-scan (19 Mefipunkte) mit Aa = 5.0°

Mefzeiten Funktion der Zusammensetzung

Wie schon im Beispiel 1, den Al-Cu Verbundwerkstoffen, dargestellt, wird die voll-
stindige Polfigur einer fasertexturierten Probe durch einen a-scan beschrieben. In Ab-
bildung 67a ist der a-scan der Probe C60-SiC40 dargestellt. Die starke Basisflichentex-
tur ist deutlich an dem Maximum bei o=0° zu erkennen. Der maximale Regelungsgrad
des Graphits wurde in der Standardprobe (reiner Graphit) mit 20 mrd gefunden. Die
Orientierungsdichte nimmt mit steigendem SiC-Gehalt ab. Die Medaten wurden nach
dem oben beschriebenen Verfahren ausgewertet (Untergrundkorrektur, Mefzeitkorrek-
tur, Absorptionskorrektur). In Abbildung 67b sind die korrigierten Intensititsdaten
gegen den Volumenanteil der Einwaage aufgetragen. Die Eichgerade ist mit Hilfe des
reinen Graphits ermittelt worden. Die Giite der Anpassung der experimentell ermittel-
ten Intensititsdaten spiegelt die Genauigkeit wieder, die bei der quantitativen Phasen-

analyse erzielt werden kann, wenn vollstindige Polfiguren verwendet werden.
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Abb.67a: a-scan von Graphit (0002) von C60-51C40
Abb.67b: Quantitative Phasenanalyse von Graphit
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5.3 Texturbestimmung von Zink auf Eisen

Dieses Anwendungsbeispiel der neutronographischen Texturbestimmung beschreibt die
Untersuchung einer elektrolytischen Zinkschicht aufgetragen auf einer Stahlunterlage.
Zur Angabe von Eigenschaftsparametern, zur Einstellung optimaler Schichtdicken, zur
Beurteilung der Haftung zwischen Schicht und Substrat sowie zur Optimierung des
Herstellungsprozesses ist es vorteilhaft, sowohl die Textur des Substrates als auch die
Textur der aufgetragenen Schicht zu kennen. Deshalb sind Untersuchungsmethoden

anzuwenden, die es erméglichen, beide Texturen zu bestimmen.

Der Einsatzbereich der neutronographischen Texturbestimmung liegt im Allgemeinen
beim Messen von Globaltexturen, also von Texturen, die einem groBen Volumenbereich
zugeordnet werden. Deshalb werden Texturuntersuchungen von diinnen Schichten mit-
tels Réntgenbeugung durchgefiihrt. Im Falle von Diinnschichtpraparaten ist jedoch das
Standardverfahren von Schulz (1949), das nach der Bragg-Brentano Geometrie und dem
Reflexionsverfahren arbeitet, stark eingeschrinkt. Bei dem Schultz’schen Reflexionsver-
fahren werden sowohl die Oberfliche als auch das Substrat simultan erfait. Dadurch
kénnen sich zum einen Probleme mit sich iiberlagernden Reflexen von Schicht- und Sub-
stratmaterial ergeben. Zum anderen aber wird das Meflergebnis der Schicht durch den
geringen Mengenanteil erschwert und das Ergebnis des Substrates durch die Absorption
der Schicht stark beeinflufit. Deshalb wird fiir réntgenographische Texturanalysen eine
Technik mit parallelem Strahlenbiindel unter Kleinwinkelbedingungen bevorzugt. Die
Methode, die wegen des kleinen Einstrahlwinkels nur die Schicht erfafit, wird ausfiihr-
lich bei Segmiiller und Murakami (1985) oder Segmiiller (1991) beschrieben und dient
allgemein zur Charakterisierung von diinnen Schichten und Filmen. Zur Texturanalyse
ist diese Methode von Heizmann et al. (1989) eingesetzt worden, um die Textur eines
0.6 pm Aluminiumfilms auf Kupfer zu untersuchen. Aber auch fiir diese Methode ist
in der Regel eine Oberflichenbehandlung notwendig, um die Textur des Substrates zu
bestimmen. Auf Grund der hohen Absorption der Réntgenstrahlung muf} die zunichst

untersuchte Oberflichenschicht abgetragen werden, damit zufriedenstellende Meflergeb-

nisse des Substrates erzielt werden kénnen.

Als Ergéinzung zur Rontgenbeugung kénnen Neutronen eingesetzt werden. Von Neu-
tronen ist bekannt, daB Texturbestimmungen von kleinen Mengenanteilen einer zweiten
Phase in einer Probenmatrix durchgefiihrt werden kénnen (Brokmeier und Bunge 1988).
Im Falle von Diinnschichtproben wird das Substrat als Probenmatrix und die diinne
Schicht als begleitende Phase mit geringem Volumenanteil betrachtet, so daB die Tex-

tur sowohl von dem Substrat als auch von der diinnen Schicht zerstorungsfrei bestimmt

werden kann.
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5.3.1 Texturmessung

Bei dem Probenmaterial handelt es sich um ein Stahlblech von 0.7 mm Dicke, das mit
einer elektrolytisch aufgetragenen Zinkschicht von 8-10 ym vergiitet wurde. Aus diesem
Blech sind quadratische Segmente von 12 - 12 mm? pripariert worden, die alle mit
den Orientierungsmarken der Blechprobe versehen wurden. Anschlieflend wurde eine
'Neutronenprobe’ durch Stapelung der einzelnen Blechsegmente zu einem Wiirfel von
12 - 12 - 12 mm?® hergestellt. Dabei wurde darauf geachtet, dafl die Orientierung der
einzelnen Teilbleche auf die Neutronenprobe’ iibertragen wurde. In Abbildung 68 ist

der Probenwiirfel dargestellt, der ein Probenvolumen von 1728 mm? hat.

Abb. 68: Probenwiirfel des mit Zink beschichteten Stahlbleches

Auf Grund der bekannt hohen Transmission der Neutronen sowie des grofien Strahlquer-
schnittes wurde der Probenwiirfel wihrend der gesamten Messung vom Neutronenstrahl
umspiilt. Auf diese Weise wird eine Texturprobe untersucht, die einen lamellaren Auf-
bau hat, bei der sich Eisen- und Zinklamellen abwechseln. Somit erméglicht die Kom-
bination einer aus mehreren Teilsegmenten kompaktierten grofivolumigen Probe mit
einem grofivolumigen Neutronenstrahl die Globaltexturbestimmung von Eisen-Zink mit
einem Volumenverhéltnis von 98.6 Vol.% Fe zu 1.4 Vol.% Zn, ohne auf die spezifischen
Besonderheiten des Ausgangsmaterials eingehen zu miissen.

Die Neutronenbeugungsexperimente sind am Diffraktometer TEX-2 des GKSS-For-
schungszentrums durchgefiihrt worden. Mit einer Primarkollimation von 50’ und einem

Cu (111) Monochromator wurde ein NeutronenfluB von 1.5 - 105 n cm~—2 sec™! der
Wellenlinge von 1.338 A erzielt.
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Fir die Auswahl der Polfiguren, die fiir die Texturanalyse benutzt werden kénnen,
sind die theoretischen Diffraktogramme von Zink und Eisen sowie das mit Neutronen
gemessene experimentelle Diffraktogramm herangezogen worden. Tabelle 27 gibt die re-
lativen Intensitéten fiir Eisen und Zink wieder, wie sie die Berechnung mit dem LAZY
PULVERIX Programm (Yvon et al. 1977) ergeben haben. In Abbildung 69 ist ein Aus-
schnitt aus dem gemessenen Neutronendiffraktogramm dargestellt. Trotz des geringen
Volumenanteils von nur 1.4% Zink sind drei Zink-Reflexe deutlich zu erkennen. Der Zn
(0002) und der Zn (1011) sind separat und demzufolge fiir die Texturmessung, bis auf
die relativ geringe Intensitat, gut geeignet. Der stirkste Zinkreflex, der Zn (1011), zeigt
eine partielle Uberlagerung mit dem Fe (110). Da Eisen die stark dominante Phase ist,

wird die Trennung der beiden Reflexe problematisch.

Tab.27: Relative Intensitaten fiir Eisen und Zink
(Berechnung fiir 1.338 A Neutronen)

hkl Fe hkl Zn
110 100 0002 46
200 27 1010 20
211 7 1011 100
222 31 1012 34
1013 67
1120 44
0004 13

Im Falle des Eisens sind die vollstandigen Polfiguren der Reflexe (110), (200) und (211)
gemessen worden, wahrend fiir Zink die Reflexe (0002), (1010), (1011), (1013) und
(1120) gemessen wurden. Da TEX-2 mit einem 3He-FEinzelzihler ausgestattet ist, wer-
den alle Polfiguren sowie die notwendigen Untergrundmessungen nacheinander durch-
gefiihrt (Brokmeier 1989). Dadurch werden sehr lange Mefzeiten fiir die gesamte Probe
benstigt. Trotzdem ist mit einem Standardmefiraster von Ap=>5° und Ax=5° eine
'equal angular’ Messung mit 1368 Mefpunkten pro Polfigur durchgefithrt worden. Der
Nachteil der geringen Intensitit fiir die Zinkphase wird durch die hohe Mepunktdichte

gemildert, so daB auch die Polfiguren mit sehr geringen absoluten Intensitiaten fiir die

weitere Auswertung benutzt werden kénnen. Tabelle 28 gibt die charakteristischen Da-

ten der Messungen wieder, wie zum Beispiel die Zahl der MeBpunkte, die Mefizeit pro
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Abb. 69: Neutronendiffraktogramm mit den Zinkreflexen (0002),(1010) und (1011)

MeBpunkt, maximale und minimale Intensitit in der Polfigur (Imaz, Imin) sowie der

maximale und minimale Untergrundwert (BGmaz, BGrin).

Tab.28: Daten der Texturmessung Zn-Schicht auf Eisen

{
Phase hkl | Punkte Zeit Imez |Imin |BGmez |BGmin
(pro Pkt)
Zn 0002 1368 80 sec. 966 | 494 557 506
1010 1368 120 sec. 1210 | 750 809 768
1011 1368 85 sec. 2381 495 551 475
1013/1120 1368 85 sec. 799 527 552 502
Fe 110 1368 6 sec. 4848 105 50 36
200 1368 8 sec. 1606 55 75 44
211 1368 10 sec. 2687 296 107 61

37.20
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5.3.2 Datenauswertung

Die Datenauswertung beider Phasen, Zink und Eisen, wurde mittels der iterativen Rei-
henentwicklungsmethode durchgefiihrt. In Abbildung 70 ist die gemessene (110) Polfi-

gur von Eisen der riickgerechneten gegeniibergestellt.

Fe (110) measured Fe (110) recalculated

P,ree = 3.29

Abb. 70a: Eisen Polfigur (110) gemessen
Abb. 70b: Eisen Polfigur (110) riickgerechnet

Die vollstindige ODF wurde mit den in Tabelle 28 enthaltenen Fe-Reflexen und einem
Reihenentwicklungsgrad von L., =23 berechnet. Wie Abbildung 70 zeigt, gibt es eine
sehr hohe Ubereinstimmung zwischen der gemessenen und der berechneten Fe (110)
Polfigur. Dies trifft auch auf die anderen gemessenen Fe Polfiguren zu. Das bedeutet,
daf die Zinkschichten dieser lamellaren Probe keinen Einflu8 auf die Texturmessung des
Eisens also des Substrates haben. Dies hingt im wesentlichen mit der hohen Transmis-
sion der Neutronen zusammen, so daB anisotrope Absorption, wie im Falle der Rontgen-

beugung bei solchen Probenstrukturen beobachtet (Bunge 1986), vernachléssigt werden

kann.

Im Falle der Berechnung der Zinktextur sind die zwei separaten Reflexe (0002.) und
(10T0) sowie die iiberlappenden Reflexe (1013) und (1120) benutzt worden. Zufnﬂeder.l-
stellende Ergebnisse konnten mit einem Reihenentwicklungsgrad von L., =17 fiir die
vollstindige ODF-Analyse sowie einem regellosen Anteil von RTC.:O..50 (R.TC - random
texture component sieche Dahms 1992b) erzielt werden. Als Beispiel sind die (0002) P(?L
figuren der Zinkschicht, gemessen und berechnet, in Abbildung 71 dargestellt. Auch in

diesem Fall kann eine hohe Ubereinstimmung der beiden Polfiguren festgestellt werden.
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Zn (0002) measured Zn (0002) recalculated

Abb. 71la: Zink Polfigur (0002) gemessen
Abb. 71b: Zink polfigur (0002) riickgerechnet

Die Orientierungsverteilungen f(g) fiir beide Phasen, dem Eisensubstrat und der elek-
trolytischen Zinkschicht, sind in Abbildung 72 dargestellt. Ein Vergleich der erzielten
Ergebnisse mit friiheren Untersuchungen von Vlad et al. (1988) zeigen sehr gute Ube-
reinstimmungen. Die Eisentextur besteht im wesentlichen aus einer unvollstandigen
< 111 > Fasertextur. Dies kann sehr deutlich an der nicht mefibaren (111) Polfigur so-
wie an der inversen Polfigur in Normalenrichtung erkannt werden. In Abbildung 73a ist
die riickgerechnete (111) Polfigur des Eisens und in Abbildung 73b ist die entsprechende
inverse Polfigur dargestellt. Die Textur der Zinkschicht kann mittels zwei Komponenten
erklirt werden. Komponente 1 zeigt eine < 1120 >. Diese Komponente reprasentiert die
erste Bildung von Zink auf Eisen welche von Vlad et al. als Legierungsschicht bezeichnet

wird. Die zweite Komponente ist die erwiinschte Fasertextur nach der Basisflache.

Zusammenfassend zu diesem Beispiel der Texturanalyse mittels Neutronenbeugung 1aBt
sich festhalten, dal die Neutronendiffraktometrie die quantitative Texturbestimmung
von Zinkschichten auf Eisensubstraten erméglicht. Die Methode ist bedingt zerstérungs-
frei. Das heiflt konkret, daB die Zinkschicht nicht abgetragen werden mufi um das
Substrat zu untersuchen. Eine Abschitzung der Mindesdicke der diinnen Schicht, die
mit dieser Methode untersucht werden kann, kann nicht gegeben werden. Die Min-
destdicke ist sehr stark von der Textur der Schicht und von Reflektivitit des Schicht-
materials abhingig. Sowohl die Textur als auch die Reflektivitit beeinflussen das
Peak/Untergrund-Verhiltnis stark. Deshalb kann abschliefend festgehalten werden,
dafl bei einer scharfen Textur die Mindesdicke der Schicht kleiner sein kann als bei einer

relativ schwachen Textur. Die untersuchte Probe ist vergleichsweise schwach geregelt.
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Abb. 72a: ODF von Eisen
Abb. 72b: ODF von Zink

Fe (111) recalculated

Fe - inverse pole figure
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Abb. 73a: Eisen Polfigur (111) riickgerechnet
Abb. 73b: Inverse Polfigur von Eisen
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6.0 Zusammenfassung

Die Textur ist eine der wesentlichen KenngroBen zur Beschreibung von polykristallinen
Materialien aus den unterschiedlichsten Bereichen (Material- und Werkstoffkunde, Kera-
mik, Geowissenschaften, Biologie und Polymerchemie). Im Rahmen der experimentellen
Texturanalytik hat die neutronographische Polfigurmessung einen festen Platz fiir viele
Fragestellungen gewonnen und wird als Erganzung zu anderen Texturbestimmungs-
methoden insbesondere aber als Erginzung zur réntgenographischen Polfigurmessung
eingesetzt. Die Vorteile der Neutronenstrahlung sind im wesentlichen durch die hohe
Transmisson gegeben, so daB eine Reihe von Texturprojekten bevorzugt oder nur mit

Neutronen durchgefithrt werden konnen.

e Bestimmung der Globaltextur grovolumiger Proben

e Texturbestimmung von grobkérnigen Materialien

o Texturbestimmung von Mehrphasensystemen

¢ Texturbestimmung von Komponenten mit geringem Volumenanteil
o Texturbestimmung von niedrigsymmetrischen linienreichen Substanzen
o Textur- und Gefiigeuntersuchung an identischem Probenmaterial

e Texturbestimmung von Substrat und Oberfliche an einer Probe

e Messung vollstandiger Polfiguren

¢ Texturmessung mit geringen Korrekturen und hoher Genauigkeit

o Texturbestimmung von gekapseltem Probenmaterial

o Texturbestimmung von Proben mit unebenen Oberflichen

e Lokale Texturbestimmung in kompakten Proben

o Texturbestimmung von extrem schwach geregelten Materialien

¢ In situ Untersuchung von Texturkinetik

o Magnetische Texturbestimmung

e Hochtemperaturtexturbestimmung

o Tieftemperaturtexturbestimmung

Seit der ersten neutronographischen Texturbestimmung 1953 durch Brockhouse sind
zahlreiche Verdffentlichungen erschienen, die die Vorteile der neutronographischen Tex-
turbestimmung beschreiben. Die in dieser Arbeit dargestellten Besonderheiten der Neu-
tronenstrahlung sowie die apparativen, experimentellen und mathematischen Weiterent-
wicklungen in der neutronographischen Texturanalytik haben zu einer stetig steigenden
Nachfrage nach NeutronentexturmeBzeit gefiihrt. Neutronentexturmessungen werden
an vielen Forschungszentren der Welt durchgefiihrt.
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