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Verfahren zur rdntgenographischen Bestimmung der Versetzungs-
dichte

Anwendungsgebiét der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur zerstérungsfreien
réntgenographischen Bestimmung der Versetzungsdichte in der
GriBenordnung 107 bis 101° cn™? in einkristallinen Volumina
ab 1 um Durchmesser in kompakten Proben, beispielsweise in
einzelnén Kristalliten oder Teilchen polykristalliner Proben,

PulverpreBlingen und Sinterkdérpern,

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Bekannt zur Versetzungsdichtebestimmung in einkristallinen
Volumina geringer Abmessungen z. B, < 50 pm Durchmesser kom=
pakter Proben sind die LANG- und die Atztechnik. Die rontge~
nographische LANG-Technik erzeugt eine direkte Abbildung des
Versetzungsnetzwerkes der Probe, Bei der Versetzungsétzung
werden die Orte der VersetzungsdurchstéBe auf der Oberfliche
bévorzugt elektrochemisch angegriffen und auf diese Weise
mikroskopisch sichtbare Atzgruben erzeugt.,

Der Nachteil dieser Verfahren besteht darin, daB sie, da die
Versetzungen direkt oder indirekt abgebildet werden, nur bis
zu noch auszéhlbaren Versetzungsdichten angewandt werden kén-
nen,deren obere Grenze bei ca 10’ Versetzungen pro cm? liegt,
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Andere bekannte Verfahren zur Bestimmung der Versetzungs-
dichte, wie z. B. die Transmissionselektronenmikroskopie,
| die Rdntgenprofilanalyse oder die Positronenannihilatzon,
sind entweder nicht zerstérungsfrei oder nur in einem grés-
seren Untersuchungsgebiet einsetzbar.
Bekannt ist weiterhin das rontgenographlsche KOSSEL-Verfah-
ren, bei dem mittels eines Elektronenstrahls von ca SO um
Durchmesser eine einkristalline Probe zur Emission von Ront-
genstrahlen angeregt wird, die sich am Probenkristallgitter
beugen. Zur Anregung der charakteristischen Riontgenstrahlen
findet seit etwa 1950 auch die Mikrosondentechnik Anwendung.
Die entstehenden Interferenzbilder (KOSSEL-Linien) kénnen
vollsténdig oder teilweise z. B. auf einem Film abgebildet
wefden. Aus der Lage der Kossellinien und ihrem Abstand zu-
einander werden Gitterkonstanten, Orientierungen und Symme=-
trielemente bestimmt. Es ist bisher nicht bekannt geworden,
die Kossellinien auch zur Bestimmung der Versetzungsdichte
auszuwerten.,

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung ist die zerstdrungsfreie Bestimmung
hoher Versetzungsdichten in kleinen Untersuchungsgebieten.

Daflegung des Wesens der Erfindung

Die Erfindung lést die Aufgabe, Versetzungsdichten in der
GréBe von 10’ bis 10?0 cm™2 in einkristallinen Volumina ab

1 um Durchmesser zu bestimmen.

ErfindungsgemiR® wird die Aufgabe dadurch geldst, daB die
Probe mit einem energiereichen Strahl angeregt wird, die
Kossel-Linien abgebildet werden und die‘Versetzungsdichte aus

der Breite der Kossel-Linien, vorzugsweise im Vergleich mit
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Aufnahmen von Proben bekannter Versetzungsdichte, bestimmt
wird. Der energiereiche Strahl ist vorzugsweise auf wenige
um Dufchmesser, 2. B. 1 bis 10/um, fokussiert.

Die Linienverbreiterung setzt bei einer Versetzungsdichte
von ca 107 cm‘2 ein. Wird diese grofer als ca 1010 cm’z,
so treten keine KOSSEL-Linien mehr auf. Damit ist eine Be-
stimmung der Versetzungsdichte im Bereich von ca 107 bis

1010 ¢n~2 mdglich.

Ausfihrungsbeispiel

Die Durchfihrung des erfindungsgemaBen Verfahrens wird am
Beispiel einer Anwendung zur Bestimmung der Versetzungsdich-
te und ihrer Verteilung beim Sintervorgang gezeigtz

Beim Sintern von Einkomponentensystemen tritt - wie von W,
Schatt und E. Friedrich erstmals nachgewiesen (W. Schatt u.
E. Friedrich: Versetzungsbildung wéhrend des Sinterns. Plan-
seeberichte fir Pulvermetallurgie 25 (1977) S. 145-156) un-
ter bestimmten Bedingungen auf grund der herrschenden Kapil-
larkrifte eine Selbstaktivierung, d. h. eine Versetzungs=-
bildung um die Sinterkontakte ein. Der Aktivierungsgrad ist
dabei von der entstehenden Versetzungsdichte sowie ihrer Ver-
teilung in den Bereichen erhohter Versetzungsdichte (Ver-
setzungsrosetten) und diese wiederum von den angewandten
Sinterbedingungen abhéangig.

Die Selbstaktivierung ist mit Hilfe eines Modells, bei dem
einkristalline Kugeln, z. B, vom Durchmesser 0,5 mm, auf ei-
ne einkristalline Platte, beide aus Cu 99,999% bei 1000 °c
angesintert werden, nachweisbar. Nach elektrolytischer Ent-
fernung der Kugeln werden die um die Sinterkontakte ent-
standenen Versefzungsrosetten durch Versetzungsétzung s;cht#
bar.,
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Zur Ermittlung der Versetzungsdichteverteilung werden aus-
gehend von der Versetzungsgrundstruktur quer iber die Ro-
setten hinweg punktweise Aufnahmen von Ausschnitten aus dem
Reflexsystem der Kosselinterferenzen mit dem erfindungsge-
méRen Verfahren angefertigt und ausgewertet. Jeder Punkt
wird mit einer Mikrosonde, deren Strahl auf 5 pum Durchmes-
ser fokussiert ist asusgestrahlt. Die Aufnahmen zeigen eine
deutliche Abhingigkeit der Linienverbreiterung von der Ver-
setzungsdichte in den Proben, .

Zur Auswertung der Linienbreite wurde eine Eichkurve ange-
fertigt. Es wurden einkristalline Kupferplatten (,99;999 % Cu)
von ca 20 mm Durchmesser und 2 mm Dicke stufenweise verformt
und die jeweiligen Linienbreiten in einem Diagramm tber der
Versetzungsdichte aufgetragen., Die Versetzungsdichte wurde
mit dem Verfahren der Positronenannihilation bestimmt,
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Erfinduﬁgsanspruch

1, Verfahren zur réntgenographischen Bestimmung von Ver=-
setzungsdichten, bei dem die Probe mit einem energie-
reichen Strahl, z. B. einem Elektronenstrahl, angefegt
wird und die Kossel-Linien abgebildet werden, gekenn-
zeichnet dadurch, daB die Versetzungsdichte aus der
Breite der Kossel-Linien bestimmt wird.

2, Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daBR die
Versetzungsdichte im Vergleich mit Aufnahmen von Proben
bekannter Versetzungsdichte bestimmt wird,

3. Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB der
energiereiche Strahl auf wenige um Durchmesser, z. B.
1 bis 10/um, fokussiert ist, '
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