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(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur réntgendiffraktometrischen Bestimmung des Reflexionswinkels fir
den dehnungsfreien Kristallgitterabstand an Priflingen aus Werkstoffen mit kristalliner oder teilkristalliner
Struktur, beztglich deren Oberfliche ein ebener Spannungszustand angenommen werden kann, wobei der einer
Art von Kristallgitterebanen zugeordnate Reflexionswinkel unter einem Kippwinkel, dsr eine dehnungsfreie
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Spannungsmessung sowie 2ur Prafung von Werkstoffzustanden und deren Verénderungen durch Prozesse.
Gem&B der Erfindung wird als Kippwinkel der dehnungsfreien Richtung ein mittlerer Kippwinkel tiber alle
Drehwinkel einer vollstandigen Umdrehung bestimmt, anschlisRend wird der Reflexionswinke! bei diesem
Kippwinkel tiber die Drehwinkel einer volisténdigen Umdrehung vermessen, weiterhin wird der Mittelwert iiber
alle Reflexionswinkel gebildet, welcher dem Reflexionswinkel fir den dehnungsfreien Kristallgitterabstand
entspricht.
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Patentanspi dche:

1. Verfahren zur réntgendiffraktometrischen Bestimmung des Reflexionswinkels fiir den
dehnungsfreien Kristallgitterabstand an Priflingen aus Werkstoffen mit kristalliner oder
teilkristalliner Struktur, beziiglich deren Overfiiche ein ebener Spannungszustand angenommen
werden kann, wobei der einer Art von Kristallgitterebenen zugeordnete Reflexionswinkel unter
einem Kippwinkel, der eine dehnungsfreie Richtung bestimmt, vermessen wird, dadurch
gekennzelchnet, daf als Kippwinkel der dehnungsfreien Richtung ein mittlerer Kippwinkel (),)
durch Mittelwertbildung der elastischen Kristallgitterdehnungen (g,,,) tiber alle Drehwinkel {¢p)
einer vollstindigen Umdrehung bestimm wird, anschlie3end der Reflexionswinkel (9) bei diesem
konstanten Kippwinkel (,) liber alle oder bastimmte Drehwinkel (@) einer vollstédndigen
Umdrehung vermessen wird und weiterhin der Mittelwert (iber alle gamessenen
Reflexionswinkel (9) gebildet wird, welcher dem Reflexionswinkel fiir den dehnungsfreien
Kristallgitterabstand (3,) entspricht.

2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet durch sine integrale Messung des Refiexionswinkels (9)
Gber alle Drehwinkel (9), indem der Mittelwert der Reflexionswinkel (8) wéhrerd einer stetigen
volistandigen Umdrehung des Priiflings um eine Drehachse, welche eine Oberflichennormale des
Priiflings in dem Auftreffpunkt des Réntgenprimérstrahls ist, bestimmt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dal die Reflexionswinkal (9) unter
Drehwinkel (), welche sich aus einer gleichen Teilung des Vollkreises des Drehwinkels (¢) in drei
oder vier Teile bestimmen, vermessen werden und der Refléxionswinkel fir den dehnungsfreien
Kristallgitterabstand (9,) durch Bildung des arithmetischen Mittels der gemessenen
Reflexionswinkel (9) ermittelt wird.

4, Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dal mehrere Mefireihen mit
unterschiedlichen Ausgangs-Drehwinkeln (¢,) durchgefiihrt werden.

Anwendungsyeablet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur rontgendiffraktometricchen Bestimmung des Reflexionswinksls fiir den dehnungsfreien
Kristallgitterabstand an Priiflingen aus Werkstoffen mit kristalliner oder teilkristalliner Struktur, beziiglich deren Oberfidche ein
ebener Spannungszustand angenommen werden kann, wobei der einer Art von Kristallgitterebenen zugeorcinete
Reflexionswinkel unter einem Kippwinnke!, der eine dehnungsfreie Richtung bestimmt, vermessen wird.

Die Erfindung ist insbesondere anwendbar als Hilfsmittel bei der réntgencgraphischen Spannungsmessung, da es die sichere
Bestimmung des Reflexionswinksls fir den dchnungsfreien Kristallgitterabstand auch in den Féllen erméglicht, in denen kein
spannungsfreier Vergleichszustand vorliegt.

Dariiber hinaus ist das Verfahren vorteilhaft anwendbar zur Priifung von Werkstoffzustinden mit grobkristalliner baw. stark
gestbrter kristalliner Struktur und/oder deren Vernderungen durch technologlsche Prozesse mit liohem Energiesintrag, wie
Elektronenstrahl-, Laserstrahl- oder Plasmastrahlbehandlung oder nach Aufschweif-, Aufschmelz- und Anschmelzvorgéngen
von Oberflachen.

Charakterlstik des bekannten Standes der Technik

Bekanntlich ist die weitgehend fehlerfreie rontgendiffraktometrische Bestimmung des Reflexionswinkels fiir den
dehnungsfreien Kristallgitterahstand bzw., daraus abgeleitet, der dehnungsfreie Abstand der Kristallgitterebenen fiir
rontgendiffraktometrische Messtingen bzw. entsprechende Auswertungen von groer Bedeutung.

Die tiblichen Verfahren unter Vervzendung von spannurigsfreien Vergleichspriiflingen bzw. von pulverisierten und
spannungsfrei gegiihten Probenwerkstoffen besitzen allerdings den Nachteil der Ungenauigkeit bzw. der Verfélschung der
realen Verhiltnisse an den Kristalliten des Priiflings durch den Pulverisierungs- und auch Gliihprozef.

im Zusammenharig mit der Ermittlung réntgenographischer Elastizitdtskonstanten von Werkstoffen existiert ein bekanntes
Verfahren zur Bestimmung der Gitterkonstante des spannungsfreien Zustandes (V.Hauk ,Rontgenographische
Elastizitatskonstanten [REK]”, HTM-Beiheft 1982, S.49-57, insb S.50/51). Dabei wird mittels einer Belastungseinrichtung in der
Oberfliichenschicht des Priiflings eine definierte einachsige Beanspruchung erzeugt, welche variiert wird. Die nach dem sin?y-
Verfahren aufgenommenen MeBwertgeraden, deren Anstiege den gewéhiten Belastungsstufen entsprecher, besitzen einen
gemeinsamen Schnittpunlst, welcher den Reflexionswinkel fiir den dehnungsfreien Kristallgitterabstand bzw. diesen selbst
markiert,

Bei diesem Verfahren ist es nachteilig, daft im allgemeinen von einem weitgehend eigenspannungsfreien Priiflingszustand bzw.
einer linearen Superposition der aufgebrachten Lastspannungen zu den vorliegenden Eigenspannungen ausgegangen wird.
Dariiber hinaus ist die Bestimmung mehrerer Megeraden aufwendig und das verwendete Rontgendiffraktometer muR Gber
eine angepafite Belastungseinrichtung verfiigen.

Es ist weiterhin bekannt (E.Paulat, P.Lenk, G.Wieghardt ,Réntgenographische Bestimmung von Gitterparameter und
Querkontraktionszahl an spannungsbehafteten Karbidschichten auf Werkzeugstahl mit Hilfe der dehnungstreien Richtungen”,
Neue Hiitte 28 [1983] 3, S.113-115), den Reflexionswinkel fiir den dehnungsfreien Kristallgitterabstand in der deshnungsfreien
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Richtung zu bestimmen. Dabei wird in Richtung der Winkelhalbierenden zwischen den Hauptspannungsrichtungen bei einem
Kippwinkel, der nur noch von der Querkontraktionszahl bestimmt wird, der Reflexionswinkel bei unterschiedtichen zusitzlichen
Belastungen gemessen. Der gemeinsama Schnittpunkt der aufgenommenen 9-sin?y-Funktionen bestimmt den dehnungsfreien
Kristallgitterabstand. Nachteilig bei diesem bekannten Verfahren ist es, daB ein einfacher Eigenspannungszustand mit zwsi
Hauptspannungsachsen in der Prilflingsoburftéche vorausgesetat wird, der durchaus nicht dem auf réntgendifiraktometrischen
Wage erfaBBten oberflichennahen Eigenspannungszustand entsprechen muB. AuBerdem muf die Lage der Hauptachsen dieses
Eigenspannungszustandes bekannt sein. Der MeB- und Auswerteaufwand it hoch; die Aufnahme der MeBwertgeraden bei
variablem Kippwinksl verursacht weitere Fehler infolge der unterschiedlich angeregten Priiflingstiefen.

Ziel der Erfindung

En ist Ziel der Erfindung, ain Verfahren zur Bestimmung des Reflexionswinkals fiir den dehnungsfreien Kristallgitterabstand
mittels R6ntgendiffraktion anzugeben, wobel in einem einfachen, leicht 2u automatisiarenden und auszuwartenden MeRzyklus
bei Vermeidung von Ungenauigkeiten und MeBfehlern auf zusitzliche Belastungen des Priiflings verzichtet werden kann.

Darlegung des Wesens der Erfindung

DarErfindung liegt die Aufgabs 2ugrunde, ein Verfahren zur réntgendiffraktometrischcn Bestimmung des Reflexionswinkels fiir
den dehnungsfreien Kristallgitterabstand an Priiflingen aus Werkstoffen mit kristalliner oder teilknistalliner Struktur, beziiglich
deren Oberfléche ein ebener Spannungszustand angenommen werden kann, wobei der einer Art von Kristallgitterebenen
zugeordnete Reflexionswinkel unter einem Kippwinkel, der eine dehnungsfreie Richtung bestimmt, vern essenwird, zu schaffen,
wobei ein in der Oberfliche des Priiflings vorhandener weitgehend beliebiger Spannungszustand sowoh! hinsichtlich der GroRe
als auch der Richtung der Hauptspannungen nicht bekannt sein mug.

ErfindungsgemB wird das dadurch erreicht, daB als Kippwinke!l der dehnungsfreien Richtung ein mittlerer Kippwinkel durch
Mittelwertbildung der slastischen Kristallgitterdehnungen iiber alle Drehwinkel einer vollsténdigen Umdrehung bestimmt wird,
anschlieBend der Reflexionswinkel bei diesem konstanten Kippwinkel tiber alle oder bestimmte Drehwinke! einer vollstandigen
Uindrehung vermessen wird und weiterhin der Mittelwert (iber alle gemessenen Reflexionswinkel gebildet wird, welcher dem
Reflexionswinkel fiir den dehnungsfreien Kristallgitterabstand eiitspricht.

In einer bescnders vo 1aften Variante erfolgt eina integrale Messung des Reflexionswinkels (iber alle Drehwinkel, indem der
Mittelwert der Reflex  swinkel wahrend einer stetigen volisténdigen Umdrehung des Priiflings um eine Drehachse, welche
eine Oberflichennormale des Priiflings in dem Auftreffpunkt des Réntgenprimérstrahis ist, bestimmt wird.

Eine andere zweckmiéRige Variante ist dadurch gekennzeichnet, daR die Reflexionswinkel unter Drehwinkeln, welche sich aus einer
gleichen Teilung des Vollkreises des Drehwinkels in drei oder vier Teile bestimmen, vermessen werden und der Reflexionswinkel fir
den dehnungsfreien Kristallgitterabstand durch Bildung des arithmetischen Mittels der ggmessenen Reflexionswinkel ermittelt wird.
Dabeiist es inshesondere an Priiflingen mit grobkristallinen Oberflichenschichten zur Bestimmung statistisch gosicherter Werte
vorteilhaft, daB mehrere MeRreihen mit unterschiedlichen Ausgangs-Drehwinkeln durchgefiihrt werden.

Ausfihrungsbelspiela

Die Erfindung wird nachfolgend an zwei Ausfihrungsbeispielen niéher erldutert. Beiden Beispielen istzunichst gemeinsam, daR
die Untersuchung an einem Prii’ting aus Stahl 50 Cr V4 mit einem Z5hlrohrdiffraktometer unter Verwendung von Cr K-
Strahlung bei Beugung an den (211)-Kristallgitterebenen durchgefiihrt wird.

Der Priifling unterliegt eirem unbekannten Spannungszustand, welcher beziiglich seiner Oherfléche als eben ang~nommen
werden kann. DemgeméR kann dis elastische Kristallgitterdehnung €, in der Richtung, die durch einen bestimmten
Drehwinkel ¢ und durch einen Kippwinkel  bestimmt ist, wie folgt geschrieben werden:

Eop = %s;(o,.sin’w - €08 + a3in?Y - sin%e

+ 0y38in%§ - Sin2¢ + 0y38in 2y - cosP
+ 0,35In 29 - sing) + s,(0yy + 033) (1)

Dabei sind:

o1, 022 = Normalspannungen
0y2... = Schubspannungen

%sz, sy = rontgenographische Elastizitdtskonstanten

Bildet man von dieser Funktion den Mittelwert iiber alle Drehwinkel ¢ einer volistindigen {Jmdrehung und setzt den erhaltenen
Ausdruck = 0, so erhdlt man einen mittleren Kippwinkel , fiir den Kippwinkel ¢ der dehnungsfreien Richtung

~2.
Y, = arcsin(+ —1—51-) 2
. 552

wofir bei genauer Kenntnis der Querkontraktionszahl vauch ¢eschrieben werden kann:
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Yo = arcsin(+ '\/1—2:\7) , (3)

Mit den Werten .

$1 = -1,25- 10" mm¥N
Y= 67610 mm¥/N

kann der Kippwinkel , = 41,21° berechne® werden.

Nun werden die Reflexionawinkel 9 auf dem Diffraktometer bestimmt. Dabei wird der Priifling aus der tiblichen symmetrischen
Reflexionsstellung um den Kippwinkel y, = 41,21° verkippt,

Im 1.Beispiel erfolgt diese Bestimmung als integrale Messung des Raflexionswinkel 9 einer vollstindigen Umdrehung, d.h., es
wird gemaR

1 2n
8 = n £ Sy de ' (4)
der Mittelwert des Reflexionswinkels 8 wihrend einer stetigen vollstindigen Umdrehung des Priflings um eine Drehachse,
welche eine Oberfiichennormale des Prilflings in dem-Auftreffpunkt des Réntgenprimérstrahls ist, bastimmt. Dieser Mittelwert
entspricht dem Reflaxionswinkel fir den dehnungsfreien Kristallgitterabstand 9. Er wurde im 1. Beispiel mit

9, = 78,205°

bestimmt.

Im 2. Beispisl werden Reflexionswinkel & bei bestimmten Drehwinkeln ¢ siner vollsténdigen Umdrehung des Priiflings
vermussen. Diese bastimmten Crehwinkel ¢ ergeben sich im Baispiel aus einsr gleichen Teilung des Vollkreises des
Drehwinkels @ in drei Teile. Bei einem Ausgangs-Drehwinkel ¢, = 0 wird in den Drehwinkelstellungen ¢, = 0°, ¢, + 120°,
P, + 240° gemessen:

%, = 78,276°
8y, + 120° = 78,234°
9y, + 240° = 78,102°

Aus diesen gemessenen Werten wird das arithmetische Mittet gebildet, welches dem Reflexionswinkel fiir den dehnungsfreien
Kristallgitterabstand 9, entspricht.

Dieser Wert wird mit 9, = 78,204° bestimmt.

An Priiflingen mit grobkristallinen Oberfléct anschichten kann zur Bestimmung statistisch gesicherter Werte dieser MeBvorgang
zwecks Mittelwertbildung unter veréinderten Ausgangs-Drehwinkeln ¢, wiedernolt werden.
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