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Kapitel 1

Einleitung

Materialversagen aufgrund wechselnder mechanischer Beanspruchung ist von
groflem technischen und volkswirtschaftlichem Interesse, da es die haufigste Aus-
fallursache von Bauteilen ist. Dieses Phanomen wird als Materialermidung be-
zeichnet.

Man versteht darunter, dafl Materialien einer gewissen abwechselnden Belastung
im Zug oder Druck scheinbar unverédndert widerstehen, jedoch bei derselben Be-
lastung brechen koénnen, wenn diese wiederholt abwechselnd in Zug und Druck
angelegt wird. Diese Wechselbelastungen kénnen dabei weit unterhalb der Zug-
und Druckfestigkeit des Materials liegen. Ein einfaches Beispiel dafiir ist das
Verhalten eines Kupferdrahtes, der nach mehrmaligem Verbiegen an einer Stelle
plotzlich bricht.

Das Phidnomen wird schon seit langer Zeit erforscht, und dennoch konnte es
bis heute nicht abschlielend geklédrt werden. Die ersten systematischen Ansitze
gehen auf WOHLER zuriick [1], der erstmals die Lebensdauer eines Bauteils in
Abhéangigkeit von der Belastungsamplitude ermittelte. Als Wohler-Kurve wird
das auf Abbildung 1.1 dargestellte Diagramm bezeichnet, in dem die angeleg-
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Abbildung 1.1: Wéhler-Kurve
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te Spannungsamplitude & gegen die Zyklenzahl N bis zum Bruch des Bauteils
aufgetragen ist. Aus ihr kann auf die Existenz einer Belastungsgrenze geschlos-
sen werden, die als Dauerschwingfestigkeitsgrenze bezeichnet wird, und unterhalb
derer keine Ausfélle auftreten.

Die Grundlagenforschung auf diesem Gebiet wurde in den 50er Jahren wieder-
belebt aufgrund einiger Ungliicksfélle mit dem ersten strahlgetriebenen Zivilflug-
zeug, der Comet, die auf Materialermiidung zuriickzufithren waren. Im selben
Zeitraum war auch die Technik der Elektronenmikroskopie soweit gediehen, daf}
man den mikroskopischen Ursachen der Ermiidungsschéddigung nachgehen konn-
te.

So gelang es erstmals die bereits seit 1934 postulierten [3] mikroskopischen
Trager der plastischen Verformung, die sogenannten Versetzungen, sichtbar zu
machen [5, 6]. In den 60er Jahren wurden dann erste Hinweise gefunden, daf die
Entstehung mesoskopischer geordneter Versetzungsstrukturen die Bildung von
Ermiidungsrissen verursacht. Die systematischen Arbeiten zu diesen Strukturbil-
dungsprozessen von BASINSKI et al. [8, 9], WINTER et al. [11] und MUGHRABI
[15] wurden vor allem an Kupfereinkristallen durchgefiihrt.

So untersuchte MUGHRABI [7] das Verhalten von Kupfereinkristallen unter zykli-
scher Belastung bei konstanten plastischen Abgleitungsamplituden 4, im Bereich
von 1,55-107° bis 2-1072. Dabei fand er heraus, daf} die Ursache der Ermiidung
eine im Laufe der Verformung auftretende Lokalisierung der plastischen Verfor-
mung in sogenannten persistenten Gleitbandern (PGB) ist.

Persistente Gleitbander bilden sich in Kupfer bei Raumtemperatur (RT) nur ober-
halb eines Schwellwertes von 4, > 6 - 107°. Sie zeichnen sich durch eine sehr
regelméBige Abfolge diinner versetzungsreicher Winde (ca. 0.1 gm) und viel brei-
terer versetzungsarmer Kandgle (in Kupfer bei RT ca. 1.4 um) aus, wie sie in der
Abbildung 1.2 zu erkennen sind [21].

Diese FErgebnisse zeigen, dafl sehr kleine mikroplastische Verformungsanteile fiir
die Materialermiidung verantwortlich sind. Konstruktiv kénnen sie nicht mit Si-
cherheit ausgeschlossen werden, wie man es z.B. in der Zivilluftfahrt versucht,
jedoch bei extrem beanspruchtem militdrischem Fluggerdt in Kauf nimmt. Der
Statistik des Phénomens wird bisher entweder durch berdimensionierung oder
dem frithzeitigen Austausch der geféhrdeten Bauteile begegnet. Jede Methode zur
zerstorungsfreien Fritherkennung einer beginnenden Ermiidungschadigung bedeu-
tet daher einen grofien Fortschritt.

Die Positronenannihilationsspektroskopie kann eine sinnvolle Ergénzung zu den
heute gangigen Verfahren (Ultraschall, Rontgenographie) darstellen. Sie besitzt
ein grofles Potential und wurde bereits erfolgreich eingesetzt, um mikrostruktu-
relle nderungen aufgrund mechanischer Ermiidung zu untersuchen [27, 28].
Positronen reagieren empfindlich auf Fehlstellen in der Kristallstruktur, die fiir
sie attraktive Potentiale darstellen. Sind diese Potentiale geniigend tief, kann das
Positron dort eingefangen werden. Treffen Elektron und Positron innerhalb eines
Festkorpers aufeinander, so annihilieren sie in der Regel unter Aussendung von



Abbildung 1.2: TEM-Aufnahme eines persistenten Gleitbandes in der umgeben-
den Matrixstruktur in einem zyklisch verformten Kupfereinkristall; Blickrichtung
entlang der priméiren Stufenversetzungen [121].

zwei y-Quanten. Aus Energie und Impuls dieser Quanten kénnen Riickschliisse
auf das Elektron gezogen werden, mit dem das Positron zerstrahlt ist. Charakteri-
stische Unterschiede zwischen Valenzelektronen und kernnahen Rumpfelektronen
werden dabei sichtbar.

Als weitere Mefgrofle bietet sich die Lebensdauer der Positronen 7.+ im
Festkorper an. Sie ist umgekehrt proportional zur mittleren Elektronendichte ent-
lang des Diffusionsweges des Positrons. Diese experimentell zuganglichen Gréfien
erlauben Riickschliisse auf den Zerstrahlungsort des Positrons, denn die Impuls-
und die Dichteverteilung der Elektronen in der Umgebung einer Fehlstelle unter-
scheidet sich prinzipiell von der im ungestérten Kristall.

Fiir eine zukiinftige technische Anwendung der Methode ist es von Interesse,
auf welche durch eine mechanische Belastung verursachten Strukturénderungen
die Positronen reagieren. Fine zu bestimmende Grofle ist die Ansprechschwelle,
ab der eine signifikante nderung der Positronenlebensdauer einsetzt. Eine wei-
tere ist die Grenze, ab der eine Sattigung des Signals eintritt. Die Idee, die am
Anfang dieser Arbeit stand, war es, den Zusammenhang zwischen den mechani-
schen Groflen der Verformung und den Observablen der Positronenspektroskopie
moglichst kontinuierlich zu messen.



Kapitel 2

Physikalische Grundlagen

Die fiir diese Arbeit relevanten physikalischen Grundlagen lassen sich in zwei Teile
gliedern. Im ersten Teil werden die zum Verstandnis der plastischen Verformung
von Metallen notwendigen Begriffe und Prozesse erklart, wobei der Schwerpunkt
auf der Wechselverformung liegt. Daran schliefit der zweite Teil an, in dem es um
Positronen als Sonden in der Materialforschung geht.

2.1 Mechanische Deformation

2.1.1 Elastisches und plastisches Verhalten

Zur Einfiihrung der grundlegenden Begriffe geniigt ein einfacher Versuchsaufbau:
Ein metallischer Stab der Lange L und Querschnittsfliche A ist auf der einen
Seite eingespannt. Auf der anderen Seite wird mit einer Kraft F' parallel zur
Stabachse gezogen. Makroskopisch kann die aufgewandte Kraft und die daraus
resultierende Langenédnderung AL gemessen werden.

Um unabhéngig von der Geometrie, das heifit der Querschnittsfliche und der
Lénge, der verwendeten Probe zu sein, definiert man die Zugspannung

F
o=—

A

und die relative Liangendnderung

AL
€= —"-:

L

Ein Zugversuch zeichnet sich dadurch aus, daf} ¢ kontinuierlich vergréfiert wird.
Die den Versuch beschreibende Darstellung von o gegen ¢ wird als Spannungs-
Dehnungs-Kurve bezeichnet (Abb. 2.1).
Im ersten Abschnitt der Kurve sind ¢ und ¢ proportional zueinander. Dieses
Verhalten wird durch das Hookesche Gesetz beschrieben

c=F-¢,

4
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Abbildung 2.1: Spannungs-Dehnungs-Kurve

durch das der elastische Modul K als Proportionalitdtskonstante definiert ist.
Die Verformung verlauft in diesem Bereich elastisch, da bei der Entlastung auf
Kraft Null die Probenlédnge wieder gleich der Ausgangslange ist. Die auftretenden
Forméanderungen sind somit reversibel.

Beim berschreiten einer kritischen Spannung oy, beginnt der Kurvenverlauf, vom
linearen Verhalten abzuweichen. Die Verformung geht aus dem elastischen in den
plastischen Bereich iiber.

Aus der externen Spannung o resultiert innerhalb des Kristalls eine Schubspan-
nung 7 parallel zu den Kristallebenen. Nimmt man an, daf} sich bei der plastischen
Verformung die Atomebenen in einem Kristall als Ganzes gegeneinander verschie-
ben, so fithrt eine einfache Abschatzung fiir die dazu notwendige Schubspannung
Tlrit 21 Werten, die um einen Faktor 10° bis 10* zu grof sind, um die experimen-
tellen Beobachtungen zu erkléren. Diese Modellvorstellung ist also grundséatzlich
nicht richtig. Die entscheidende Idee zur Lésung dieses Problems wurde in den
Jahren 1929-1935 in den Arbeiten von M.Polanyi, E.Orowan und G.I. Taylor ent-
wickelt [2, 3, 4]. Sie erkannten, dafl eine Art Liniendefekt, Versetzung genannt,
Tieit Selbst bei niedrigen Temperaturen drastisch herabsetzt und daher fir die
einfache plastische Verformbarkeit der Metalle verantwortlich ist.

Die Versetzungen stellen eine 1-dimensionale Stérung der Kristallstruktur dar,
von der es zwei unterschiedliche Arten gibt: Stufenversetzungen und Schrauben-
versetzungen (Abb. 2.2). Thren Verlauf beschreibt eine Linie entlang des Ver-
setzungskernes, die Versetzungslinie. Sie wird durch einen Richtungsvektor § ge-
kennzeichnet. Im Falle einer Stufenversetzung ist die Versetzungslinie die Begren-
zungslinie einer eingeschobenen kristallographischen Halbebene und steht damit
senkrecht zum Burgersvektor b wéhrend fiir die Schraubenversetzung § und b
parallel zueinander stehen. Weiterfithrende Betrachtungen zur mikroskopischen
Struktur der Versetzungen folgen im Kapitel 2.1.2, Fehlordnungen in Kristallen.

Die Bewegung einer Versetzung in der durch den Linienvektor § und den Bur-
gersvektor b aufgespannten Ebene wird Gleiten genannt. Die Ebene heifit ent-
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Burgersvektor
—

Versetzungslinie

Versetzungslinie

Abbildung 2.2: Schematische Darstellung einer Stufenversetzung (links) und einer
Schraubenversetzung (rechts) in einem kubisch primitiven Gitter

sprechend Gleitebene und die Richtung parallel zu b Gleitrichtung. Fiir eine Stu-
fenversetzung ist die Gleitebene wohldefiniert nicht aber fiir eine Schraubenver-
setzung. In Abbildung 2.3 ist das Gleiten einer Stufenversetzung aufgrund einer
anliegenden Schubspannung dargestellt. Es miissen sich jeweils nur wenige Ato-
me bewegen, damit die Versetzungslinie durch den Kristall wandert. Gelangt sie
schlieBlich an die Oberflache, so hat eine Abscherung der Kristallebenen um einen
Burgersvektor gstattgefunden. Die Summe iiber alle Abscherungen wird als die
Abgleitung v bezeichnet. Aufgrund dieses atomistischen Bildes der plastischen
Verformung lassen sich die experimentellen Werte fiir 7,4 verstehen.

Steigt o im plastischen Bereich der Spannungs-Dehnungs-Kurve mit zunehmen-
dem ¢ an, so wird dieses Verhalten als Verfestigung bezeichnet. Seine Ursache
liegt in der Wechselwirkung der Kristallfehler begriindet, die im Kapitel 2.1.3,
Versetzungsbewegung und Verfestigung, erlautert wird. Ist die maximale Zugfe-
stigkeit des Materials tiberschritten, féllt die aufzubringende Spannung mit weiter
zunehmendem ¢ ab, und es kommt schliellich zum Bruch.

Die plastische Verformung kristalliner Festkérper geschieht durch die Bewe-
gung von Versetzungen auf den dichtest gepackten kristallographischen Ebe-
nen. Fiir die kubischflachenzentrierte (kfz) Kristallstruktur des Kupfers sind die-
ses die {l11}-Ebenen. Auf jeder dieser vier dquivalenten Gleitebenen existie-
ren drei mégliche <110> Gleitrichtungen, so dafl insgesamt 12 Gleitsysteme zur
Verfiigung stehen [22].
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T >Schubspannung

Gleitebene » T

Abbildung 2.3: Abgleiten einer Stufenversetzung

In einkristallinen Proben kann durch eine geeignete Orientierung eine spezielle
{111}-Ebene und eine <110>-Richtung als das Hauptgleitsystem ausgewahlt wer-
den. Dadurch 1a8t sich die bei der plastischen Verformung auftretende Abgleitung,
auf dieses Gleitsystem beschranken, zumindest solange die Schubspannungen auf
anderen {111}-Ebenen nicht so groff werden, dafl sich auch dort Versetzungen
bewegen konnen. Die Beschrankung der Abgleitung auf ein Gleitsystem wird als
Finfachgleitung bezeichnet.

ber einen geometrischen Faktor, den Orientierungsfaktor p, kann fiir den Fall
einsinniger Belastung und FEinfachgleitung aus den makroskopischen Gréflen o
und ¢ auf die Schubspannung 7 und die Abgleitung v innerhalb der Gleitebe-
ne geschlossen werden. Mit Hilfe der Rontgenbeugung (Laue-Aufnahmen) wird
der Winkel A zwischen der Belastungsrichtung und der Gleitrichtung sowie der
Winkel x zwischen der Kristallachse und der Gleitebenennormalen ermittelt. Mit
diesen beiden Winkeln ergibt sich aufgrund der Geometrie in Abbildung 2.4 der
Orientierungsfaktor zu g = cos A cos k, so daf} sich 7 und v als

T=p-0 und v =—
i
schreiben lassen. Seinen maximalen Wert von 0.5 erreicht p fiir A = « = 45°.
In diesem Fall ist 7 = o/2. Das SCHMIDsche Schubspannungsgesetz 7 = puo
impliziert aulerdem, dafl die Spannung senkrecht zur Gleitebene den Gleitprozefl
nicht beeinflufit [20].
Bei Polykristallen ist die Umrechnung der makroskopischen Gréflen o und ¢ in
die entsprechenden Gréfien der Gleitebenen 7 und 4 nicht ohne weiteres moéglich,
da die einzelnen Ko6rner im allgemeinen eine unterschiedliche Orientierung be-
sitzen. Eine geeignete Mittelung tiber viele Kérner unter der Annahme, dafl in
jedem einzelnen Korn Einfachgleitung vorherrscht, fiihrt zu einem mittleren Ori-
entierungsfaktor, dem sogenannten Sachs-Faktor M = 2.24 [19]. Damit ist die
Umrechnung von ¢ und e in eine mittlere Schubspannung 7 = o/M und eine
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(o}

Zugspannung

Normalenvektor
der Gleitebene

Gleitebene

Gleitrichtung

Abbildung 2.4: Zur Berechnung des Orientierungsfaktors

mittlere Abgleitung v = M - ¢ moéglich, die einen Vergleich mit den Experimenten
an Einkristallen erlaubt.

Fiir die Experimente in dieser Arbeit wurden orientierte Kupfereinkristalle und
Kupferpolykristalle verwendet, da ihre Herstellung in der erforderlichen Rein-
heit beherrscht wird und die mikrostrukturellen Verdnderungen infolge plastischer
Verformung weitgehend bekannt sind [7, 8, 10].

2.1.2 Fehlordnungen in Kristallen

Die physikalischen Eigenschaften realer Festkérper werden, wie das Beispiel der
Versetzungen bereits zeigte, durch Fehler in der Kristallstruktur, das heifit Ab-
weichungen von der idealen Struktur, bestimmt. Neben den Versetzungen gibt es
eine Reihe weiterer Fehlerarten, die die plastischen Figenschaften von Metallen
bestimmen und/oder infolge plastischer Verformungsprozesse entstehen kénnen.
Entsprechend ihrer rdumlichen Ausdehnung unterscheidet man !:

0-dimensionale Fehler: Einfachleerstellen, Zwischengitteratome und Verunrei-
nigungen durch Fremdatome

1-dimensionale Fehler: Es gibt zwei Grundtypen von Versetzungen (Abb.
2.2), aus denen sich auch beliebige Mischzustdnde mit Schrauben- und Stu-
fencharakter bilden kénnen.

2-dimensionale Fehler: Stapelfehler und Korngrenzen

3-dimensionale Fehler: Leerstellenagglomerate

1Es sind nur die fiir die Wechselwirkung mit den Positronen bedeutenden Fehlerarten auf-
gefiihrt.
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Abbildung 2.5: Schematische Darstellung einer Kinke (links) in der Versetzungs-
linie einer Stufenversetzung und eines Sprunges von einer Gleitebene auf die
néchste (rechts)

f [110]-Richtung

|

Stapelfolge
>

{111}-Ebenen

Abbildung 2.6: Schematische Darstellung eines Stapelfehlers, der durch konden-
sierte Leerstellen entstanden ist.

Der Entstehung von FEinfachleerstellen infolge plastischer Verformung ist das
gleichnamige Kapitel 2.1.4 gewidmet.

Analog zu Wirbellinien in der Hydrodynamik kénnen Versetzungslinien nicht im
Kontinuum enden. Sie bilden daher entweder geschlossene Ringe, Knoten mit
anderen Versetzungen oder enden an Oberflichen.

Bewegt sich eine Versetzung auf ihrer Gleitebene durch den Kristall, so erfahrt sie
eine periodische nderung ihrer potentiellen Energie. Das zugehorige Potential wird
als Peierls-Potential bezeichnet, und die Gleichgewichtslagen der Versetzungslinie
entlang der Gittergeraden heiflen Peierls-Tdler [22].

Als Fehler im Fehler kénnen die Versetzungsspriinge verstanden werden. Davon
gibt es zwei verschiedene Typen. Fine Kinke ist das Stiick einer Versetzungslinie,
das Versetzungssegmente in benachbarten PEIERLS-Télern miteinander verbin-
det. Einen Sprung oder Jog nennt man den Wechsel einer Versetzung auf eine
benachbarte parallele Gleitebene. Der Sprung besitzt dabei eine andere Gleitebe-
ne als die Versetzung.

Die Abbildung 2.6 zeigt einen einfachen Stapelfehler. Die Stapelfolge
ABCABC...wird in diesem Beispiel durch ein Leerstellenagglomerat unterbro-
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chen, das aus kondensierten Einfachleerstellen gebildet wurde. hnliche Agglome-
rate entstehen auch durch die Zusammenlagerung von Zwischengitteratomen, die
dann lokal begrenzt eine zusdtzliche Ebene in die Stapelfolge einfiigen.
Stapelfehler werden auch durch Versetzungen gebildet. Betrachtet man das Ver-
zerrungsfeld um eine Versetzung innerhalb eines elastisch-isotropen Mediums, so
kann die elastische Energie pro Langeneinheit der Versetzungslinie berechnen wer-
den, die notig ist, um dieses Feld zu erzeugen. Das Resultat ist ein quadratischer
Zusammenhang zwischen dem Burgersvektor und der Energie: ' ~ b [13].
Diese Beziehung erklirt, warum Versetzungen nicht immer in vollsténdiger Form
vorliegen, sondern in sogenannte Partialversetzungen aufspalten konnen, die sich
durch Burgersvektoren bl und 62 auszeichnen, die kleiner als ein Glttertranslatl—
onsvektor sind: b = bl + bz. Die Aufspaltung in die Partialversetzungen bl und 62
ist genau dann mit einem Gewinn an Linienenergie verbunden, falls b > l_)? + l_)g
gilt [22].

Im Bereich der Aufspaltung entsteht dann ein Stapelfehler, fiir dessen Ausbildung
wiederum Energie benétigt wird. Aus dem Gleichgewicht zwischen der Absto-
Bung der Partialversetzungen und der entgegenwirkenden Grenzflichenspannung
des Stapelfehlers ergibt sich die Aufspaltungsweite. Ist die Aufspaltung in der
gesamten Energiebilanz vorteilhaft, so bewirkt eine geringe Stapelfehlerenergie
eine weite Aufspaltung, wéhrend hohe Stapelfehlerenergien nur geringe Aufspal-
tungsweiten erlauben.

2.1.3 Versetzungsbewegung und Verfestigung

Da plastische Verformungsvorgénge die Bewegung von Versetzungen erfordern,
hangt das Verformungsverhalten empfindlich von der Beweglichkeit dieser linien-
artigen Kristallfehler ab.

Die Gleitbewegung einer Versetzung aufgrund einer externen Spannung geschieht
durch auseinanderlaufende Kinkpaare. Durch thermische Fluktuationen werden
bei geniigend hoher Temperatur stindig solche Paare gebildet. Fiir kfz-Metalle
liegt die Aktivierungsenergie dafiir im Bereich von meV, so daf} dieser Prozef} bis
zu tiefsten Temperaturen (<40 K) ungehindert ablauft [22]. Die duflere Spannung
fiihrt dazu, daf} die gebildeten Kinkpaare auseinander laufen kénnen, und die
Versetzungslinie dadurch ins nichste Peierlstal gelangt.

Versetzungen koénnen sich jedoch nicht véllig frei durch den Kristall bewegen,
denn zwischen ihnen besteht eine durch das innere Spannungsfeld vermittelte
weitreichende elastische Wechselwirkung. In zylindrischen Koordinaten r und ¢
1aBt sich das Spannungsfeld um die Versetzungslinie durch

f(9)

7

T = const -

beschreiben. Die Kréfte zwischen parallelen Versetzungen nehmen mit 1/r ab.
Sind die Burgersvektoren parallel zueinander, stoflen sich die Versetzungen ab,
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Abbildung 2.7: a) Aufstauung gleichartiger Stufenversetzungen vor einem Hin-
dernis, b) Versetzungsdipole ungleichartiger Stufenversetzungen, ¢) eine Wald-
versetzung durchstoft die Gleitebene einer Stufenversetzung

sind sie antiparallelen, so ziehen sie sich an.

Diese starke Wechselwirkung fiihrt dazu, dafl eine Versetzung, die auf ein uniiber-
windbares Hindernis st68t, hinter sich gleichartige Versetzungen aufstaut. Im vor-
liegenden Fall kommen Waldversetzungen und vor allem Anordnungen primérer
Versetzungen - z.B. Versetzungsdipole - als Hindernisse in Frage, die immobil in
der Gleitebene liegen (Abb. 2.7). Unter Waldversetzungen versteht man Verset-
zungen inaktiver Gleitsysteme, die die Hauptgleitebene durchstoflen.

Eine immobile Versetzungsanordnung bilden beispielsweise Stufenversetzungen
mit antiparallelem Burgersvektor. Sie bewegen sich zunachst aufgrund einer ex-
ternen Spannung entgegengesetzt durch den Kristall. Treffen sie dabei in einem
geringen Abstand aufeinander, bildet sich ein Versetzungsdipol, der beide Verset-
zungen am Weitergleiten hindert [14, 15]. Je geringer die Distanz, desto stabiler
ist die Anordnung. Unterschreitet der Abstand einen Grenzwert von 1.6nm in
Kupfer [16], dann annihilieren beide Stufenversetzungen, und das Kristallgitter
ist an dieser Stelle wieder ungestort.

Bei der Versetzungsbewegung kann es auch zu Schneidprozessen zwischen Ver-
setzungen unterschiedlicher Gleitebenen kommen, die zur Bildung von Spriingen
fiithren.

Mit zunehmender plastischer Verformung nimmt die Bewegungsféhigkeit der Ver-
setzungen stark ab, denn die Versetzungsdichte steigt durch sogenannte Verset-
zungsquellen, z.B. Frank-Read Quellen [12], enorm an. Die Versetzungsdichte
p = V/L ist definiert als die Liange L der Versetzungslinien, die sich in einem
Volumen V befindet. In Einkristallen liegt p bei ungefahr 10'°/m?, wihrend nach
Kaltverformung Werte von 10**/m? bis 10'°/m? erreicht werden [17, 18].

Das Phanomen, dal mit zunehmender plastischer Deformation die Schubspan-
nung 7 zur Aufrechterhaltung der Abgleitung ansteigt, wird als Verfestigung be-
zeichnet. Anhand der Spannungs-Dehnungs-Kurve (Abb. 2.1) wurde auf dieses
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Verhalten schon einmal hingewiesen, das aber erst im Zusammenhang der Wech-
selwirkung der Versetzungen untereinander verstandlich ist. In einer bereits 1934
aufgestellten Theorie der Verfestigung verkniipfte TAYLOR den mittleren Ab-
stand d zwischen den Hindernissen, die die Versetzungsbewegung behindern, mit
der Schubspannung 7: 7 ~ 1/d. Fiir eine statistische Versetzungsverteilung der

Dichte p ist d = 1/,/p. Damit ergibt sich [20]

LGb
« dG :oz-G'b‘\/,B7

wobei G das Schubmodul, b den Betrag des Burgersvektors und p die Verset-
zungsdichte bezeichnet. Die geometrische Konstante « liegt in einem Bereich
0.1 <a<0.5.

T =

2.1.4 Entstehung von Leerstellen infolge plastischer Ver-
formung

Die thermische FErzeugung von Einfachleerstellen in Kupfer kann bei Raumtem-
peratur aufgrund der Bildungsenergie von E{; = 1.3eV vernachldssigt werden
[22]. Infolge plastischer Verformung ist die Erzeugung aber sehr wohl moglich.
Bei der Annihilation von Stufenversetzungen kann gleich eine ganze “Perlenket-
te” an Einfachleerstellen gebildet werden, wenn die beiden Versetzungen nicht
in der selben sondern in eng (<1.6nm) benachbarten Gleitebenen liegen. Dabei
entsteht auf engem Raum eine hohe Konzentration von Leerstellen, die die Bil-
dung von Leerstellenagglomeraten erméglicht. Diese stellen ein Hindernis fiir die
Versetzungsbewegung dar und tragen dadurch zum Verfestigungsprozef} bei.

Die Bewegung der Versetzungsspriinge, die sich aufgrund von Schneidprozessen
bilden kénnen, ist ebenfalls eine Ursache fiir die Produktion von Leerstellen. Ein
Sprung kann sich unter dem Einflul einer Schubspannung entlang der Verset-
zungslinie durch den Kristall bewegen. Bei einer Versetzung mit Stufencharakter
fiihrt dies zu einem Kletterprozef. Die eingeschobene Halbebene wandert dabei
entweder weiter in den Kristall hinein oder heraus. Dies erfordert im ersten Fall
die Emission im zweiten die Anlagerung von Leerstellen an der Versetzungslinie.
Die Leerstellenanlagerung wird durch die Diffusion erméglicht und ist material-
und temperaturabhédngig. Beispielsweise ist die Leerstellendiffusion in Kupfer bei
Raumtemperatur moglich [24], wiahrend sie dann in Nickel noch stark unterdriickt
ist.

Ein Sprung in einer Schraubenversetzung entspricht einem Stiick Stufenverset-
zung von atomarer Lange, das nicht gleitfdhig in der Gleitebene der Schrauben-
versetzung ist. Soll sich dieser Sprung zusammen mit der Schraubenversetzung
bewegen, muf} das Stiick Stufenversetzung klettern. Dazu ist wiederum die Emis-
sion oder Kondensation von Finfachleerstellen erforderlich.

Die Energie fiir die FErzeugung von Leerstellen stammt in diesem Fall aus der
bei der Verformung geleisteten mechanischen Arbeit. Die der Anlagerung voran-
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Abbildung 2.8: Hystereseschleife mit Neukurve einer wechselverformten Probe

gehende Diffusion der Leerstellen an die Versetzung ist hingegen ein thermisch
aktivierter Prozef.

Zwischen Leerstellen und Versetzungen besteht eine elastische Wechselwirkung,
die dazu fithrt, dafl einzelne Leerstellen durch eine passierende Versetzung ein-
gesammelt werden kénnen. Entlang der Versetzung entstehen dadurch atomare
Spriinge, die die Beweglichkeit von Stufenversetzungen nicht beeinflussen.

Die Bildungs- und Wanderungsenergie von Einfachleerstellen ist aufgrund der ge-
ringeren Bindungsenergie der Atome entlang der Versetzungslinie im allgemeinen
kleiner als im ungestorten Kristall. Das lokale thermische Gleichgewicht fiithrt
daher im Dilatationsbereich um eine Versetzung zu einer groferen Konzentration
elastisch gebundener Leerstellen als im iibrigen Kristallgitter [22].

2.2 Zyklische Verformung

Unter dem Begriff zyklische Verformung soll hier die symmetrische Wechselverfor-
mung in Zug und Druck verstanden werden, bei der eine Probe um eine konstante
Abgleitungsamplitude verlangert bzw. verkiirzt wird. Diese Form der plastischen
Verformung fiithrt in der Spannungs-Dehnungs-Darstellung zu einer Hysterese-
schleife, wie sie in der Abbildung 2.8 zu sehen ist.

Die folgenden Abschnitte beschreiben das typische Verhalten eines kfz-
Einkristalls unter dieser besonderen Form der mechanischen Belastung.

2.2.1 Zyklische Spannungs-Dehnungs-Kurve

In einem Wechselverformungsexperiment mit konstanter Gesamtamplitude &
macht sich die Verfestigung auf zwei Arten bemerkbar. Zum einen steigt die
Kraft, die benétigt wird, um die Amplitude aufrecht zu erhalten. Zum anderen
verringert sich die finung der Hystereseschleife von Zyklus zu Zyklus. Im Extrem-
fall verschwindender plastischer Verformung schliefit sie sich wieder ganz.
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Abbildung 2.9: Zyklische Verfestigungskurven fiir Kupfer bei verschiedenen 4y

Die halbe flnung einer Hystereseschleife bei Spannung Null entspricht gerade der
plastischen Verformungsamplitude £, *. Bei é,; = 0 finden nur noch reversible
Prozesse statt, die die Mikrostruktur unverédndert lassen.
Die makroskopische Amplitude 4, steht fiir die Summe iiber alle mikroskopischen
Versetzungslaufwege innerhalb einer Viertelperiode des Verformungszyklus. Um
Aussagen iiber die Entwicklung der Dichte und Anordnung der Versetzungen
zu treffen, die sich in der Schubspannungsamplitude 7 ausdriickt, regelt man in
Wechselverformungsexperimenten wenn moglich auf eine konstante Abgleitungs-
amplitude .
Das typische Verhalten eines metallischen kfz-Finkristalls unter diesen Versuchs-
bedingungen, 4, = const, kann einer zyklischen Verfestigungskurve entnommen
werden (Abb. 2.9). In einem solchen Diagramm wird 7 gegen die kumulative
Abgleitung

Yeum = 4 N ’?pl

aufgetragen, wobei N fiir die Zyklenzahl steht.

Die Verfestigung fiithrt dazu, dafl 7 in den ersten Zyklen sehr schnell ansteigt und
dann mit zunehmendem 4cum und kontinuierlich abnehmender Steigung weiter
anwichst ?, bis ein Sattigungszustand erreicht ist. Innerhalb der Sittigung sind
die Hystereseschleifen in sich geschlossen und &ndern ihre Form praktisch nicht
mehr.

Werden die jeweiligen Sattigungsspannungen fiir verschiedene Abgleitungsampli-
tuden 4, aufgetragen, so ergibt sich die zyklische Spannungs-Dehnungs-Kurve

2Zur Erinnerung: Bei einkristallinen Proben kann iiber den Orientierungsfaktor u die Ab-
gleitungsamplitude 4, = é,1/p und die Schubspannugsamplitude 7 = po berechnet werden.

3Bei Legierungen oder vorverformten Kristallen kann es auch zu einer Entfestigung im Laufe
der zyklischen Verformung kommen. Dabel nimmt 7 mit zunehmendem ~eum ab.
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Abbildung 2.10: Zyklische Spannungs-Dehnungskurve nach Mughrabi

in Abbildung 2.10. Sie weifit fiir kfz-Metalle drei charakteristische Bereiche auf.
Im Bereich 1 und 3 nimmt 7 monoton mit zunehmender Abgleitungsamplitude
Apl zu. Dagegen erstreckt sich im Bereich 2 ein Plateau iiber ein grofies Intervall
plastischer Amplituden, in dem die Spannungsamplitude 7 in der Sattigung prak-
tisch konstant bleibt. Fiir Kupfer erstreckt sich bei Raumtemperatur der Bereich
2 von Ay = 6 - 107 bis 4, = 9 - 1072 bei 7* ~28 MPa.

SchlieBlich setzt im Bereich 3 der Kurve die Vielfachgleitung ein. Weitere Gleitsy-
steme werden mit ansteigendem 4, aktiviert und die Verfestigung nimmt wieder
stark zu.

2.2.2 Mikrostrukturbildung durch Wechselverformung

Mit den drei Bereichen der zyklischen Spannungs-Dehnungs-Kurve lassen sich
aufgrund zahlreicher elektronenmikroskopischer Untersuchungen jeweils spezifi-
sche Mikrostrukturen in Verbindung bringen. Im folgenden Abschnitt wird in
chronologischer Reihenfolge der Aufbau der fiir die Wechselverformung typischen
Mikrostruktur beschrieben.

Ausgehend von einem Einkristall mit sehr geringer Versetzungsdichte und stati-
stischer Versetzungsverteilung kann innerhalb der ersten Verformungszyklen fast
jede Versetzung grofie Laufwege zurlicklegen ohne auf Hindernisse zu stoflen, so
dafl die Abgleitung schon bei geringer Spannung erfolgt. Die vor Hindernissen
aufgehaltenen Versetzungen kénnen zu der durch 4, = const geforderten Abglei-
tung nicht beitragen, wodurch eine Versetzungsvervielfachung durch Quellmecha-
nismen eintritt.

Aufgrund der Erhohung der Versetzungsdichte steigt die Wahrscheinlichkeit, daf
es zur Wechselwirkung der Versetzungen untereinander kommt. Durch die her-
abgesetzte Beweglichkeit der Versetzungen steigt die FlieBspannung. Das ist jene
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Abbildung 2.11: TEM-Aufnahme der Venen und Kanéle in der Matrixstruktur
in einem bei Raumtemperatur ermiideten Kupfereinkristall; Blick auf die Haupt-
gleitebene

Spannung, die benétigt wird, um die Verformung aufrecht zu erhalten; die Ver-
festigung setzt ein. Die Laufwege der Versetzungen werden kiirzer, da immer
mehr Hindernisse produziert werden. Dieses erfordert wiederum noch mehr Ver-
setzungen, um der geforderten Abgleitung zu geniigen. So kommt es zu einem
monotonen Ansteigen von 7 mit wachsender Zyklenzahl.

Die Wechselwirkung der Versetzungen fithrt zu einer Reihe von Versetzungsre-
aktionen. Es kommt zur Bildung von Versetzungsdipolen aus Stufenversetzun-
gen mit antiparallelen Burgersvektoren in benachbarten, parallelen Gleitebenen.
Stauen sich Versetzungen vor einem Hindernis, kénnen sie iiber Quergleitprozesse,
die durch das erhdhte Spannungsfeld ausgelost werden, die Gleitebene wechseln
und so Hindernisse umgehen. Des weiteren bilden sich durch Schneidprozesse
Versetzungsspriinge, die ebenfalls die Beweglichkeit der Versetzungen behindern
kénnen.

Im Verlauf der Verformung annihilieren Schraubenversetzungen mit antiparal-
lelem Burgersvektor aufgrund der eintretenden Quergleitung, wiahrend sich die
Stufenversetzungen akkumulieren. Mit zunehmender Zyklenzahl bildet sich eine
regelrechte Struktur aus Versetzungsdipolen (Abb. 2.11). Diese besteht aus Berei-
chen sehr hoher Versetzungsdichte, den sogenannte Venen, und dazwischenliegen-
den Bereichen mit niedriger Versetzungsdichte, Kandle genannt. In der Sattigung
besteht zwischen beiden Bereichen ein dynamisches Gleichgewicht, das zu einem
quasi stationdren Zustand fiithrt, der als Matrizstruktur bezeichnet wird.

In bei Raumtemperatur zyklisch verformten Kupfer liegt die Dichte der Verset-
zungen in den Venen bei ungefihr 10'° m™2, wihrend sie in den Kanélen um
drei Zehnerpotenzen geringer ist. Innerhalb der Kanéle befinden sich Schrauben-
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versetzungen, die sich mit der alternierenden Spannung hin und her bewegen.
Aufgrund der geringeren Versetzungsdichte kénnen sie wesentlich gréfiere Lauf-
wege zuriicklegen als die Stufenversetzungen in den Venen.

Die Bildung von Versetzungsdipolen in den Venen schirmt die Spannungsfelder
um die Versetzungen ab, so dafl keine weitreichenden Spannungen entstehen. Dies
gilt aber nur fiir kleine plastische Amplituden.

Der starke Anstieg der Sattigungsspannung mit zunehmendem 4, im Bereich
1 der Spannungs-Dehnungs-Kurve geht auf die Ausbildung der Matrixstruktur
zurlick. Sie behindert die Bewegung der Versetzungen nachhaltig. Im Laufe der
zyklischen Verformung nehmen die Venen und Kanile einen Volumenanteil von
jeweils ca. 50% ein.

berschreitet die plastische Amplitude einen gewissen Wert, der bei Kupfer bei
Yp1 > 6 - 1075 liegt [7], dann wird die Matrixstruktur instabil. Die Matrix bricht
lokal an den Stellen zusammen, wo eine besonders grofle Abgleitung einsetzt.
Hier beginnt sich die plastische Verformung in gewissen Bandern zu konzentrie-
ren, und auf der Oberflaiche der Probe werden charakteristische Linien sichtbar
[10]. Diese Bereiche werden als persistente Gleitbinder® (PGB) bezeichnet. Die
Oberflicheneffekte sind ein Anzeichen fiir eine irreversible Strukturdnderung im
Volumen.

Die PGB (Abb. 1.2) weisen in Richtung des Burgersvektors eine regelméaBige Lei-
terstruktur auf, die aus Sprossen bzw. Wéanden mit einer hohen Versetzungsdichte
von 10'°-10'® m~2 gebildet wird. Getrennt werden die Winde von versetzungsar-
men Kanélen, in denen die Versetzungsdichte um 2-3 Zehnerpotenzen geringer
ist. Diese Wande bestehen gleich den Venen in der Matrixstruktur aus engen
Dipolen aus Stufenversetzungen.

In bei Raumtemperatur ermiidetem Kupfer betriagt der mittlere Wandabstand in
einem PGB 1.4 um. Es zeigt sich, daf} dieser Abstand in bei geringeren Tempe-
raturen ermiideten Kristallen systematisch kleiner wird.

Der Volumenanteil der PGB steigt im idealisierten Fall mit 4, linear von 0%
auf 100%, bis der gesamte Kristall durch die PGB-Struktur ausgefiillt ist. Da
die Gleitbéander wesentlich weicher sind als die sie umgebende Matrixstruktur,
konzentriert sich die gesamte plastische Verformung auf diese Bereiche.

Bei Amplitude iiber 9 - 107® werden sekundire Gleitsysteme aktiv, und die
Séattigungsspannung 7 steigt wieder monoton mit 4 an. Dieses lafit sich auf
die Wechselwirkung zwischen dem priméaren und den sekundiren Gleitsystemen
zurlickfithren.

4Persistent heiflen sie deshalb, weil die Binder an genau derselben Stelle wieder entstehen,
wenn die zyklische Verformung nach Polieren der Oberflache fortgesetzt wird.
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2.3 Positronen in der Materialuntersuchung

2.3.1 Kennzeichen der Positron-Elektron-Annihilation

Das Positron ist ein besonderes Elementarteilchen. Als Antiteilchen zum Elek-
tron stellt es eine empfindliche Sonde gerade fiir die Teilchen dar, die die Bin-
dung zwischen den Atomen realisieren und dadurch die Struktur der Festkorper
bestimmen.

Die Wechselwirkung zwischen einem freien Elektron und einem freien Positron,
die sich im Vakuum aufeinander zu bewegen, kann drei mogliche Resultate haben,
namlich

e die Streuung (Bhabha-Streuung),
o die Bildung eines gebundenen Zustandes oder
e die direkte Annihilation in et 4+ e~ — n-y mit n> 2.

Die Bildung eines gebundenen Zustands, Positronium genannt, endet ebenfalls
mit der Annihilation. Die Lebensdauer des Positroniums hangt davon ab, mit
welcher Spinorientierung Positron und Elektron miteinander gebunden sind. Der
Singulett-Zustand mit antiparallelen Spins besitzt eine Lebensdauer von 125 ps
und kann nur in eine gerade Anzahl von Photonen zerfallen [29], wahrend der
Triplett-Zustand in eine ungerade Anzahl von Photonen zerfallen muf} (Spiner-
haltung), was zu einer ~1000-fach ldngeren Lebensdauer von 140ns fiithrt [30].
Die Besetzungswahrscheinlichkeit von Triplett- zu Singulett-Zustand betrégt auf-
grund der Multiplizitat der Zustande 3:1.

Dringt ein hochenergetisches Positron in ein Material wie Kupfer ein, so findet
eine Folge von Prozessen statt, die auf der Wechselwirkung mit einer grofien Zahl
von Elektronen und den Atomkernen beruht, und an deren Ende die Annihilation
mit einem Elektron steht. Diese Prozesse werden in dem Abschnitt 2.3.3, Ther-
malisierung, Diffusion und Fehlstelleneinfang, im Detail vorgestellt.

Der eigentliche Vorgang, der somit beobachtet werden kann, ist die Annihilati-
on von Elektron und Positron. Die dabei emittierten y-Quanten werden in der
Positronenspektroskopie genutzt, um Informationen iiber den Ort der Zerstrah-
lung zu gewinnen. Im Kontext der Materialermiidung bedeutet dieses, einen Zu-
sammenhang zwischen den nderungen der Mikrostruktur, d.h. der Art und der
Verteilung der Fehler in der Kristallstruktur, und den y-Quanten der Positrone-
nannihilation herzustellen.

Im folgenden Kapitel werden die in dieser Arbeit eingesetzten Positronenquellen
vorgestellt. Anschlieffend geht es um die prinzipiellen Wechselwirkungen eines Po-
sitrons mit den Atomkernen und Elektronen innerhalb eines Kristalls. Der Einflufl
von Kristallfehlern auf die Observablen Lebensdauer 7.+ und Dopplerverbreite-
rung wird diskutiert.
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Abbildung 2.12: 8*-Spektrum ohne Coulomb-Korrektur fiir Energien nahe Null

2.3.2 Positronenquellen

Positronenquellen, die fiir die Untersuchung von Materialien eingesetzt werden,
sind kiinstlich erzeugte, neutronenarme Kerne, die in einem bergang ihres Zer-
fallsschemas Positronen (3%) emittieren. Im Kern wird dabei ein Proton in ein
Neutron umgewandelt, wobei ein Positron und ein Neutrino emittiert werden:

p—>n—|—ﬁ+—|—1/e

Das Energiespektrum der Positronen ist wie das S7-Spektrum kontinuierlich
(Abb.2.12). Fiir geringe Energien ergeben sich aber Unterschiede, die auf die
CoulombabstoBung zwischen Positron und Kern zuriickzufithren sind.

Die Erzeugung monoenergetischer Positronenstrahlen ist technischen sehr auf-
wendig. Einfacher ist es, mit dem gesamten natiirlichen 3*-Spektrum eines Po-
sitronen emittierenden Praparates zu arbeiten. Die meisten Positronen werden
dabei mit einer Energie von 1/3 der maximalen Energie emittiert.

Die Eignung eines S*-Strahlers zu Positronen-Annihilations-Messungen wird im
wesentlichen durch drei Parameter entschieden:

1. die maximale Energie F,,., der emittierten 8%, welche die Eindringtiefe in
das Material bestimmt;

2. die Halbwertszeit t;/,, welche die Einsatzdauer der Quelle begrenzt;

3. die Emission von v-Quanten quasi gleichzeitig mit der ST-Emission, die als
Startsignal in Lebensdauermessungen genutzt werden kénnen.

Aus den maximalen Positronen-Energien lassen sich die Findringtiefen berechnen.
Dies geschieht nach einem empirischen Gesetz, das fiir aus radioaktiven Quellen
emittierte, hochenergetische Positronen giiltig ist [31]. Unter der Annahme, daf}
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Abbildung 2.13: Zerfallschemata von ?*Na und "2Se
die Positronenintensitat /(z) exponentiell mit der Tiefe z abnimmt, gilt,
I(z) = lpexp(—a4z) mit op & 17

wobei 1/ay jene Lange bezeichnet, nach der die Intensitit auf 1/e gefallen ist.
Sie ist daher ein Maf fiir die mittlere Eindringtiefe. Fiir Kupfer mit einer Dichte
p=8.9g/cm? und Aluminium mit p=2.7 g/cm? ergeben sich in Abhéngigkeit von
FEax die in der Tabelle angegebenen Werte.

In dieser Arbeit wurden zwei verschiedene Positronenquellen eingesetzt, deren
Eigenschaften hier zusammengefafit sind.

‘ Quelle ‘ *2Na, ‘ 2Se-"As ‘
t1 2.6 a 8.4d
Frmas 544 keV | 2.5 und 3.3 MeV
Prompt/Start v | 1275 keV 835 keV
- (Cu) 30um | 245 bzw. 364 ym
i(Al) 98 um | 807 bzw. 1200 um

Die beiden markantesten Unterschiede zwischen ?2Na und "?As bestehen in der
Halbwertszeit und den maximalen Positronenenergien. Der Einsatz des zweiten
Préparates ist aufgrund des relativ kurzen ¢/, von 8.4 Tagen auf wenige Wochen
beschrénkt, wihrend das ?Na mehrere Jahre genutzt werden kann.

22Na zerfallt iiber 8- und 4-Emission in den Grundzustand ??Ne, wie das Zer-
fallsschema 2.13 zeigt. Beim Isotopengenerator ?Se-"2As zerfillt der Mutterkern
"Se iiber Elektroneneinfang in ?As, das wiederum iiber 3*- und y-Emission in
Qe iibergeht. Die Halbwertszeit des gesamten Systems von 8.4 Tagen wird dabei
durch das “Se bestimmt, nachdem sich das radioaktive Gleichgewicht nach ca.
drei Tagen eingestellt hat.

Die wesentlich hthere Emissionsenergie der Positronen aus der “?As-Quelle fiihrt
zu einem tiefen Eindringen in die Probe, wodurch der Einfluff der Oberfliche
reduziert wird und Volumeneffekte zugidnglich werden.
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2.3.3 Thermalisierung, Diffusion und Fehlstelleneinfang

Die Positronen geben beim Eindringen in das Probenmaterial sehr schnell ihre
kinetische Energie an die Umgebung ab. Dieser Prozel wird Thermalisierung
genannt, da sich das Positron anschliefend im thermischen Gleichgewicht mit
dem umgebenden Kristall befindet. Seine kinetische Energie liegt dann in der
Grofenordnung von 2kgT & 1/25€V.

Die fiir den Energieverlust dominanten Prozesse lassen sich nach einer Zeitskala
einordnen, die mit der Energie des Positrons korreliert ist, und mit dem Eindrin-
gen in den Festkorper beginnt (nach [31, 33]):

0-0.1 ps, MeV - eV: Fiir Energien im Bereich von einigen MeV dominiert der
Energieverlust durch Bremsstrahlung im Coulombfeld der Atomkerne. An-
schlielend verliert das Positron weiter Energie durch Streuung an Elektro-
nen, und es entsteht eine zuféllige Impulsorientierung durch Mottstreuung.
Der Energieiibertrag bei der Streuung an den Elektronen fithrt anfangs
iiberwiegend zur Anregung kernnaher Elektronen, so dafl die zugehérigen
Atome ionisiert werden. Mit abnehmender Energie spielt die Anregung von
Valenzelektronen eine wichtigere Rolle. Dadurch reduziert sich die anféangli-
che Positronenenergie innerhalb von 0.1 ps auf die GréBenordnung weniger

eV.

0.1-10 ps, eV - meV: Inelastische Streuung an Leitungselektronen unter Bil-
dung von Elektron-Loch-Paaren sowie die Plasmonenanregung dominieren
den Thermalisierungsprozefl in Metallen fiir Positronenergien nahe der Fer-
mienergie B °. SchlieBlich ist die inelastische Streuung an Phononen in der
letzten Stufe des Abbremsvorganges fiir Energien unterhalb Ep vorherr-

schend.

10-100 ps, thermische Energie: Nach dem Erreichen des thermischen Gleich-
gewichtes diffundiert das Positron durch den Kristall. Dabei tiberwiegt die
quasi-elastische Streuung an Phononen, d.h. die Absorption und Emission
von Phononen durch das Positron ist im zeitlichen Mittel ausgeglichen.

Die Streuung an Elektronen spielt eine untergeordnete Rolle. In einem klas-
sischen Bild entspricht die Bewegung des Positrons durch den ungestérten
Kristall einem beinahe isotropen "random walk” ¢. In dieser Phase kann es
zur Bindung des Positrons an eine Haftstelle kommen.

Die Annihilation des Positrons mit einem Elektron kann in jeder der aufgefiihr-
ten Phasen erfolgen. Allerdings zeigt die mittlere Lebensdauer von ca. 100 ps in

> Er bezeichnet die Fermienergie der Elektronen.
Die Streuzentren (Atomkerne) sind aufgrund der Anistropie des Gitters nur niherungsweise
isotrop verteilt.



22 KAPITEL 2. PHYSIKALISCHE GRUNDLAGEN

Metallen, dafl der Grofiteil der Positronen tatséchlich bis auf thermische Energien
abgebremst wird.

Die Aktivitat der verwendeten Quellstérken von < 30uCi gewéhrleistet, dafl sich
zu jedem Zeitpunkt hochstens ein einzelnes Positron in der Probe befindet. Im
Gegensatz zu den Elektronen unterliegt es daher nicht dem Pauliprinzip und kann
immer den Grundzustand einnehmen.

An die Phase der Thermalisierung schlieft sich die Diffusion des Positrons durch
den Kristall an. Im semi-klassischen Bild des "random walk” kann die mittlere

L+:\/6‘D+‘Teﬂ‘

bis zur Annihilation des Positrons durch den Diffusionskoeffizienten D, und die

Diffusionslédnge

effektive Lebensdauer 7.4 ausgedriickt werden.

D wird durch die mittlere thermische Energie des Positrons sowie der mittleren
freien Weglédnge zwischen den Streuereignissen bestimmt. Experimentell wurde
in einkristallinem Kupfer Dy = 0.9 cm?/s gefunden [33]. Daraus ergibt sich bei
einer theoretischen Lebensdauer des Positrons in einem ungestérten Kupferkri-
stallgitter von & 110 ps [32, 31] eine mittlere Diffusionslange von L, = 240 nm.
Die effektive Lebensdauer ist mit der effektiven Annihilationsrate A.g tiber

Te_ﬂl = )\eﬂ‘ = )\b + /i(F)

verkniipft. Ay ist die Annihilationsrate im ungestorten Kristall und somit kon-
stant fiir ein gegebenes Material. Die Einfangrate x(7) ist proportional zu der
Defektdichte und abhéngig von den Defektarten. Durch die Ortsabhangigkeit
wird beriicksichtigt, dafl die Defektkonzentration lokal variieren kann.

Eine quantenmechanische Gréfle, die den delokalisierten Zustand des therma-
lisierten Positrons durch seinen Wellencharakter beschreibt, ist die de-Broglie-

Wellenlénge
h .
A = ————=~50-1/300 K/T A.
T \BeksT /

Bei einer Temperatur des Kristallgitters von 300K betrigt Ay ~ 50 A. Das Po-
sitron befindet sich wahrend der Diffusion im Kristall in einem delokalisiertem
Zustand, der sich in Kupfer bei Raumtemperatur iiber ca. 14 Gitterkonstanten
(a=3.6 A) erstreckt, und damit eine deutlich gréflere Ausdehnung besitzt als eine
Leerstelle.

An Fehlordnungen im Kristall, wo die Atomabstédnde aufgeweitet sind oder ganze
Atome fehlen, ist das abstoflende Coulombpotential der Kerne erniedrigt. Da-
durch entsteht ein attraktives Potential fiir die Positronen. So kann es dazu
kommen, dafl ein lokalisierter Zustand an einem Kristallfehler einen niedrige-
ren Energieeigenwert besitzt als der delokalisierte Zustand. In einem solchen Fall
kann das Positron von der Fehlstelle eingefangen werden. Die dabei freiwerden-
de Energie wird an das Kristallgitter abgefiihrt. Mehr zur Wechselwirkung mit
Kristallfehlern findet sich im gleichnamigen Kapitel 2.3.5.
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Detektor
A

Abbildung 2.14: Impulserhaltung in der 2-v-Annihilation

2.3.4 Observablen der Positronenspektroskopie

In der Positronenspektroskopie gibt es im wesentlichen zwei physikalische Effek-
te, die experimentell zuginglich sind. Zum einen ist dies die Lebensdauer des
Positrons, in der zu untersuchenden Probe, zum anderen die Impulsverteilung
der Annihilationsquanten im Laborsystem, die in longitudinaler Richtung durch
energieauflosende, in transversaler Richtung durch winkelauflésende Messungen
erfafit werden kann.

Die Ursache fiir die Doppler-Verbreiterung der 511 keV-Annihilationslinie liegt
im Impuls des an der Annihilation beteiligten Elektrons. Betrachtet man die 2-
~-Annihilation von Elektron und Positron im Schwerpunktsystem, dann besitzen
beide y-Quanten jeweils eine Energie von 511 keV und werden unter 180° zu-
einander emittiert. Die gemeinsame Ruhemasse von Elektron und Positron von
2m,c? = 1022 keV ist dann symmetrisch auf beide y-Quanten verteilt. Der Ge-
samtimpuls des Systems betragt Null.

Im Laborsystem hingegen besitzt zwar das Positron im thermalisierten Zustand
einen vernachldssigbar kleinen Impuls nicht aber das Elektron (Abb. 2.14). Der
Gesamtimpuls Pyesame des Systems ist daher ungeféhr gleich jenem des Elektrons.
Dieser mufl nach der Annihilation erhalten bleiben. Daraus ergibt sich die be-
obachtbare Dopplerverschiebung in der Energie der Annihilationsquanten. Die
gemessene Energie der y-Quanten dndert sich dabei um —I—%ch bzw. —%ch, wo-
bei ¢ die Lichtgeschwindigkeit und p; die longitudinale Impulskomponente des
Elektrons bezogen auf die Achse Detektor-Zerstrahlungsort bezeichnet.

Auf der anderen Seite bewirkt die transversale Impulskomponente, daf} die ~-
Quanten nicht mehr antiparallel sondern unter einem kleinen Winkel  zueinan-
der emittiert werden. Der transversale Anteil der Impulsverschiebung wird durch
Winkelkorrelationsexperimente gemessen.

Die Annihilation des Positrons mit einem Elektron von 10eV kinetischer Ener-
gie dndert beispielsweise die Energie eines y-Quants um 1.6 keV, was mit einem
Germanium-Detektor, wie er in dieser Arbeit eingesetzt wurde, nachgewiesen
werden kann.
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N(E) N

Abbildung 2.15: Definition des S-Parameters

Die Messung der Doppler-Verbreiterung gewahrt daher Zugang zu einer Grofle,
die empfindlich auf die Impulse der Elektronen ist, mit denen die Positronen
zerstrahlen.

Valenzelektronen besitzen nur eine geringe Bindungsenergie und somit auch einen
kleinen Impuls, wahrend die kernnah gebundenen Elektronen einen deutlich
groferen Impuls aufweisen. ndern sich die Anteile dieser Elektronentypen, mit
denen die Positronen zerstrahlen, dann folgt daraus eine mefibare Forménderung
der Annihilationslinie.

Um einen empfindlichen Parameter fiir eine Forménderung der 511keV-
Annihilations-Linie zu erhalten, hat es sich bewéhrt, das Flachenverhaltnis eines
schmalen zentralen Bereiches dieser Linie zur Gesamtflache zu bilden [35]. Dieser
Parameter heifit S-Parameter (shape-parameter, sieche Abb. 2.15).

Nach der Thermalisierung, d.h. bei geringer Relativgeschwindigkeit v zu den Elek-
tronen, hidngt die Annihilationsrate

I' = ogvn. = const - n,

des Positrons zum einen vom Wirkungsquerschnitt der 2-Photonen-Annihilation
oy ab, der proportional zu 1/v ist, zum anderen von der Elektronendichte n,.
Die mittlere Lebensdauer 7.+ ~ 1/I" ist somit proportional zur Elektronendichte
und unabhéngig von der Geschwindigkeit v. Typische Werte in Metallen liegen
zwischen 80 und 200ps [31]. Die Bildung von Positronium wurde in Metallen
nicht beobachtet, abgesehen von der Zerstrahlung in Hohlraumen, in denen sie
denkbar ist.

Die experimentelle Bestimmung der Positronenlebensdauer erfolgt {iber
zeitauflosende Messungen mit einem Lebensdauerspektrometer, wie es im Ka-
pitel 4.1, Messung der Positronenlebensdauer, beschrieben wird.

2.3.5 Wechselwirkung von Positronen mit Kristallfehlern

Die Wechselwirkung zwischen einem Positron und den verschiedenen Fehlord-
nungen des Kristallgitters bildet die Grundlage der Positronenspektroskopie. Im
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folgenden Abschnitt werden daher die fiir die plastische Verformung wichtigsten
Fehlstellentypen und ihre Wechselwirkung mit den Positronen diskutiert.

Die Lebensdauer der Positronen im ungestorten Gitter der wichtigsten Elemente
kann heute in befriedigender bereinstimmung mit den experimentellen Werten
berechnet werden [31]. Die Aussagen {iber den Einflufi der unterschiedlichen Kri-
stallfehler auf die Annihilationscharakteristik sind bis auf die Rolle der Leerstellen
weniger eindeutig.

Leerstellen bilden fiir die Positronen attraktive Potentiale, die in der Gréflenord-
nung von 1-2eV tief sind [32]. Ein thermisch aktiviertes Entkommen ist daher
ausgeschlossen, so daf sie effektive Einfangzentren darstellen.

Separate Leerstellen in der Kristallstruktur stellen dabei die tiefsten Potentiale
fiir den Positroneneinfang dar, wihrend Leerstellen, die sich an Versetzungslinien
oder Stapelfehlern anlagern, etwas flacher sind. In der Tabelle 2.1 sind einige be-
rechnete Werte fiir die Bindungsenergie Fj}, und die daraus resultierende Lebens-
dauer 7¢, der Positronen an verschiedenen Leerstellentypen in Kupfer angegeben

32].

‘ Defekttyp H perf.Kristall ‘ Leerstelle ‘ L.+Versetzung ‘ L.+Stapelfehler ‘

r [eV] - 1.6 0.8 1.2
Teh [PS] 113 185 166 177

Tabelle 2.1: Theoretische Werte fiir die Bindungsenergie und die Lebensdauer
von Positronen an unterschiedlichen Leerstellentypen. (L.=Leerstelle)

Bilden mehrere Leerstellen ein Leerstellenagglomerat, dann erwartet man eine
Abhéangigkeit der Positronenlebensdauer von dessen Gréfle. Mit zunehmender
Grofle steigt der Theorie zu Folge auch die Lebensdauer der Positronen innerhalb
dieser Haftstelle bis zu einem Wert von ca. 450 ps an, bei dem das Agglomerat
eine Grofle von 50 Gitterplatzen umfaBt [31, 34]. Experimentelle Ergebnisse dazu
weisen groflie Unsicherheiten in den bestimmten Lebensdauern auf, da in den
durch Warmebehandlung praparierten Proben ein Spektrum unterschiedlicher
Agglomeratgrofen vorliegt [36].

Die experimentelle Beobachtung, dafl plastische Verformung insbesondere die
Wechselverformung von Metallen die mittlere Positronenlebensdauer deutlich ver-
grofert [39], legt die Frage nach der Bedeutung der Versetzungen nahe. Thre Dich-
te steigt wahrend der plastischen Verformung drastisch an.

Aus Restwiderstandsmessungen ist bekannt, dafl besonders in Aluminium [45]
aber auch in Kupfer [24] die Einfachleerstellen bei Raumtemperatur beweglich
sind und an Versetzungen annihilieren oder elastisch gebunden werden. Sie stehen
dann nicht mehr in grofler Zahl als separate Einfangpotentiale fiir die Positronen
zur Verfligung.
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Die Frage, ob der Versetzungskern an sich eine Haftstelle bildet, oder ob es viel-
mehr mit der Versetzung assoziierte atomare Fehlstellen sind, die den Positro-
neneinfang verursachen, hat sich bisher nicht eindeutig kléren lassen.

Der Versetzungskern ist nach heutiger Meinung ein eher flaches Potential [31], das
erst bei niedrigen Temperaturen <100 K als Einfangzentrum in Erscheinung tritt
[46]. Neuere Berechnungen fithren zu Potentialtiefen von <60-80 meV, aus de-
nen die thermische Anregung der Positronen bei Raumtemperatur ohne weiteres
moglich ist [32, 40]. Bei so flachen Potentialen unterscheidet sich die Positronen-
lebensdauer aber nicht wesentlich von jener im ungestérten Kristall.

Eine mogliche Einfangstelle fiir die Positronen bilden die an eine Versetzung
elastisch gebundenen Leerstellen oder einzelne Versetzungsspriinge. Fin Verset-
zungssprung (Jog) bildet Rechnungen zu folge ein attraktives Potential fiir Po-
sitronen, das etwas flacher aber vergleichbar den separaten Einfachleerstellen ist
[40].

Dafl die Annihilation in der Tat aus einem leerstellenartig lokalisierten Zustand
erfolgt, wird auch durch Winkelkorrelationsmessungen nahegelegt, die ein isotro-
pes Verhalten des Elektronenimpulses am Zerstrahlungsort zeigen [47].

Diesen theoretischen berlegungen und Rechnungen stehen insbesondere beim
Einsatz der Positronenspektroskopie auf dem Gebiet der plastischen Verfor-
mung nur wenige systematische Experimente gegeniiber. Daher stand in die-
ser Arbeit die Schaffung der experimentellen Voraussetzungen fir die in-situ-
Positronenspektroskopie an plastisch verformten Metallen im Vordergrund, die
eine eindeutige Zuordnung der Positronenmefigréfien zum Verformungsgrad der
untersuchten Probe gestattet. Die dazu entwickelte Verformungsapparatur wird
im anschliefenden Kapitel vorgestellt.



Kapitel 3

Aufbau einer
Verformungsapparatur

Fiir die kontrollierte Verformung standardisierter Proben im Mikrometerbereich
wurde eine Apparatur entwickelt, deren Antrieb auf einem Piezotranslator ba-
siert.

Die Proben besaflen eine zylindrische Form. Bei einer Gesamtlange von ca. 5cm
und einem Durchmesser von 5 mm waren sie in der Mitte auf einer Lange von ca.

Abbildung 3.1: Schema der Verformungsapparatur: 1) Kraftmefidose, 2) kapa-
zitive Wegsensoren, 3) Probe, 4) Piezotranslator, 5) bewegliches Mitteljoch, 6)
Federn fiir Vorspannung, 7)+8) oberes und unteres Joch

27
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10 mm verjiingt. Die Verjiingung sorgt dafiir, daf} sich die Proben nur in einem
wohldefinierten Gebiet mit dem geringsten Querschnitt und somit der hochsten
Zugspannung verformen.

Bei der mechanischen Konstruktion wurde besonderer Wert auf die Steifigkeit des
Rahmens und der belasteten Teile gelegt, damit der Verlust an effektivem Stellweg
aufgrund der elastischen Verformung der belasteten Apparatur moglichst gering
ausféllt. Auf Abbildung 3.1 befindet sich eine Schemazeichnung der realisierten
Apparatur.

Um eine kontrollierte Verformung durchfithren zu kénnen, miissen die auf die
Probe einwirkende Kraft und die Lingendnderung gemessen werden. Dazu werden
zwei MefigroBenaufnehmer bendtigt, die in den folgenden Abschnitten zusammen
mit den Eigenschaften des Piezotranslators im Detail vorgestellt werden. Daran
schliet sich eine kurze Beschreibung der selbstentwickelten Software an, die die
Steuerung der Apparatur und die MeBwerterfassung ausfiihrt.

3.1 Komponenten

3.1.1 Kraftmef3ldose

Eine Methode, um Krafte zu messen, basiert auf der Empfindlichkeit von
Dehnmefstreifen (DMS) gegeniiber kleinen Langendnderungen. Der in der Ab-
bildung 3.2 dargestellte Aufbau beruht auf diesem Prinzip. Die Léngenénde-
rung eines Rohres wird dabei mit Hilfe von vier DMS gemessen, die zu einer
Wheatstoneschen-Briicke verschaltet sind.

Durch eine geeignete Dimensionierung des Rohres wurde ein Kompromifl zwi-
schen hoher Auflésung und geringer elastischer Verformung gefunden. Die Aus-
legung der Kraftmefdose erfolgte fiir einen Belastungsbereich von +2kN. Dazu
wurde ein zylindrisches Bronze-Vollmaterial (E-Modul=116 GPa [56]) auf einer
Lénge von 15 mm auf eine Wandstarke von 0.5 mm bei einem Innendurchmesser
von 19 mm abgedreht. Daraus ergibt sich ein belasteter Querschnitt von 30.6 mm?.
In dem abgediinnten Bereich maximaler Verformung wurden die DMS aufgeklebt.
Die eingesetzten DMS sind ohmsche Widerstande von R = 350(2, die auf
Léngendnderungen mit einer nderung ihres Widerstandes reagieren. Sie werden
durch einen dimensionslosen Proportionalitdtsfaktor k& charakterisiert, der durch

die Beziehung

AR AL
R L

zwischen der relativen Langen- und Widerstandsénderung definiert wird. Fir die
eingesetzten DMS! betragt k& = 2.0. Bei der Auswahl spielt die GroBe und das
Temperaturverhalten eine wichtige Rolle. Der Temperaturausdehnungskoeffizient
a sollte auf das Basismaterial, auf das die Dehnmefstreifen aufgeklebt werden,

'LK-11 der Serie K von Hottinger und Baldwin
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@ Wheatstonesche Briicke

Abbildung 3.2: Kraftmeidose - die DMS, D1 bis D4, sind zu einer

Wheatstoneschen-Briicke verschaltet.

abgestimmt sein. Es wurden DMS mit einem auf Stahl abgestimmten o« = 10.8 -
107° gewéhlt.

Welche Léangenédnderungen mefibar sind, liegt an der Empfindlichkeit, mit der
die Widerstandsanderung der DMS erfafit wird. Eine bewerte Methode, um sehr
empfindlich zu messen, ist die Anwendung einer Wheatstoneschen-Briicke. Dazu
werden zwei DMS parallel zur Kraftachse und die anderen beiden senkrecht dazu
angeordnet (Abb. 3.2). Mit Hilfe dieser Ausrichtung und der Briickenschaltung
wird der Effekt der Querdehnung bzw. Querkontraktion automatisch kompen-
siert. Diese Schaltung ermoglicht es, relative Langenanderungen der Dehnmef-
streifen von ¢ = 107% zu messen.

Die Briicke wird durch eine Wechselspannung von 2.5V und 4.5 kHz gespeist, die
der MefBverstarker zur Verfiigung stellt. Die Gréfle der Amplitude stellt dabei
einen Kompromify zwischen Meflempfindlichkeit und den auftretenden Warme-
verlusten dar, die die Messung beeinflussen kénnen. Die Verwendung einer ho-
hen Trégerfrequenz von 4.5 kHz erméglicht einerseits eine einfache und effektive
Unterdriickung von Stérsignalen durch den Mefiverstarker und andererseits eine
grofle bertragungsbandbreite. Deshalb eignet sich der Verstarker auch fiir schnelle
Kraftwechsel bei hohen Verformungsfrequenzen.

Befindet sich die DMS-Briicke fiir das unbelastete Rohr im ausgeglichenen Zu-
stand, das bedeutet, der Mittelabgriff ist spannungsfrei, dann fiihrt eine einwir-
kende Kraft zu einer Lingenédnderung des Rohres, die wiederum eine Verstim-
mung der Briicke verursacht. Diese elektrische Spannung ist fiir kleine Dehnun-
gen, die hier {iber den gesamten Einsatzbereich auftreten, linear zur Kraft [60].
Die Proportionalitdtskonstante zwischen der Ausgangsspannung AU des
Verstarkers und der einwirkenden Kraft F' wurde experimentell mittels bekannter
Gewichte in einem Bereich von +£1370 N bestimmt. Die Fichgerade ist in Abbil-
dung 3.3 dargestellt. Die ermittelte Eichkonstante betragt 470 N/V.

Die absolute Genauigkeit der Kraftmessung wurde bei der Eichung durch die Re-
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Abbildung 3.3: Eichung der Kraftmefldose - mit folgenden Parametern: Briicken-
spannung 2.5V, Empfindlichkeitbereich 2mV/V. Die Regression lieferte F'[N]=
—1.5(2) N4+0.4705(2) N/mV-AU [mV].

produzierbarkeit verschiedener Belastungen ermittelt. Sie belauft sich auf +2 N.
Die Kraftmefldose kann nur dann zuverlassig arbeiten, wenn ihre Belastung axial
erfolgt und Biegemomente vermieden werden. Sie wurde daher entlang der Ver-
formungsachse in die Apparatur integriert und der freie, verbiegungsanfallige Teil
moglichst kurz gehalten.

3.1.2 Wegaufnehmer

Als zweite Mefgrofle wird die Léngenédnderung der Probe wihrend der Verfor-
mung durch ein kapazitives Verfahren gemessen.

Zweil polierte, parallele Platten aus Aluminium bilden einen Kondensator mit
einem Luftspalt. Bei einem Nominalabstand der Platten von 300 ym besitzt dieser
Kondensator eine Kapazitat von 3.3 pF. Der zugehérige Ladungs-MefBverstérker
verfligt intern {iber einen Referenzkondensator der gleichen Kapazitat. ndert sich
der Abstand zwischen den Platten, so bewirkt dies eine Kapazitdtsénderung, die
der Verstérker in eine der Abstandsanderung proportionale Ausgangsspannung
umwandelt 2.

Die mechanische Justierung der Platten auf den Nominalabstand geschieht iiber
eine Mimik, die aus einem in zwei Richtungen verkippbaren oberen Plattenhalter
und einem verschiebbaren unteren Plattenhalter besteht. Bei der Ausrichtung ist
besonders auf die Parallelitdt der Platten zu achten, damit die lineare Beziehung
zwischen Ausgangsspannung und Abstandsénderung erhalten bleibt.

2Die nderung der Kapazitit C' eines Plattenkondensators verlduft eigentlich C' ~ 1/d, wobei
d der Plattenabstand ist. Nimmt man an, daf} die Ladung ) auf den Platten konstant ist, ergibt
sich aber aus U = @/C, daB sich die Spannung an den Platten mit U ~ d &ndert.
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Abbildung 3.4: Kapazitive Wegaufnehmer

Die ebenfalls auf einer Trégerfrequenz basierende Mefelektronik kann Ab-
standsénderungen der Platten von ca. 0.1 um auflésen bei einer bertragungs-
bandbreite von 1.5 kHz. Der nutzbare MeBbereich betragt symmetrisch um den
Nominalabstand +150 gm. Die Langenanderungen in diesem Bereich werden in
Ausgangsspannungen von £5V abgebildet, wobei der Nullpunkt variabel ist. Die
bauartbedingte Proportionalitidtskonstante betragt 30 um/V.

3.1.3 Piezotranslator

Ein Piezotranslator® dient als Antrieb fiir die Verformungsapparatur. Er besteht
aus einem Stapel diinner Piezokeramiken, die elektrisch parallel geschaltet sind.
Der inverse piezoelektrische Effekt bewirkt, dafl eine angelegte Spannung zu einer
mikroskopischen Ausdehnung der Keramikscheibchen fiihrt. Fiir den eingesetzten
Translator betragt die maximale Langendnderung im unbelasteten Zustand [y =
180 pm bei einer angelegten Spannung von —1000 V. Die maximale Kraft, die er
dabei aufzubringen vermag, ist mit 4.5 kN angegeben.

Piezoelemente zeigen ein Hystereseverhalten, das 10-15% des maximalen Hubes
ausmacht. So bleibt fiir einen Spannungsverlauf von 0 Volt auf Maximalspannung
und zuriick auf 0 Volt eine remanente Polarisierung zuriick, die durch Anlegen
eines umgekehrt polarisierten Koerzitivfeldes beseitigt werden kann. Der Zusam-
menhang zwischen angelegter Spannung und resultierender Ausdehnung ist daher
nicht linear. In einem gewissen Rahmen ist es sinnvoll einen Piezo bipolar zu be-
treiben, um Spannungsspitzen, die in den Bereich der Maximalspannung kommen,
zu vermeiden. Auf bis zu ca. 30% Gegenspannung reagiert die Keramik ndmlich
mit Zusammenziehen, so daf} sich der nutzbare Stellbereich durch die reduzierte
Spitzenspannung nicht &ndert.

Der in der Verformungsapparatur eingesetzte Piezotranslator wurde in einem

3Stapeltranslator P-239.180 von PI
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Spannungsbereich von -750 bis +250 V betrieben. Der Punkt der mittleren Aus-
dehnung, das ist der Nullpunkt fiir die Wechselverformung, liegt somit bei -250 V.
Der durch die Hysterese verursachte nichtlineare Zusammenhang zwischen an-
gelegter Spannung und Stellweg erfordert fiir die absolute Positionierung eine
Regelung, die dieses Verhalten ausgleicht. Die Details zur Regelung werden im
Abschnitt 3.2, Steuerung und Datenverarbeitung, erlautert.
Das Verhalten der maximal erreichbaren Ausdehnung des Piezos unter konstan-
ter oder federnder Belastung entscheidet tiber die effektiven Stellwege, die die
Verformungsapparatur ausfithren kann.
Grundsétzlich begrenzt eine konstante Kraft I, die der Bewegung des Transla-
tors entgegenwirkt, nicht seine Ausdehnungsfahigkeit. Die Kraft driickt den Piezo
entsprechend seiner Steifigkeit von er = 40 N/gm [55] um die Lange

ll - E
T
zusammen. Eine federnde Belastung, bei der die aufzuwendende Kraft proportio-

nal zur Ausdehnung steigt, F' = —cpAl, reduziert den effektive Stellweg Al des
Translators vom Leerlauthub /; auf

(&)
cr + cp

Al =l -

Theoretisch ergibt sich bei der verwendeten Probenform?® fiir Kupfer (E-
Modul=125 GPa [56]) eine Federkonstante der Probe von ep= 156 N/um. Unter
der Annahme, daf} sich die Probe rein elastisch verformt, betrégt der effektive
Stellweg des Piezos dann nur noch 37 ym. Bezogen auf eine Linge von 10 mm
entspricht dieses einer relativen Verformung der Probe um tiber 3%. Kupferein-
kristalle verformen sich bereits bei viel geringeren Dehnungen von ¢ ~ 107*
plastisch, so dafl der effektive Stellbereich doch deutlich gréfler ist. Bei Wech-
selverformungen wurden mit Kupfereinkristallen Amplituden von bis zu 35 pm
realisiert.

Fiir eine Wechselverformung miissen sowohl Druck- als auch Zugkréfte auf die
Probe wirken. Der Piezotranslator kann aber nur Druckkrafte aufbringen. Dieses
Problem wurde durch Federn gel6st, die mit einer konstanten Kraft von ma-
ximal 2kN den Translator zusammendriicken. Der Stellweg wird dadurch nicht
beeintréchtigt, da die Langenédnderungen des Piezos bezogen auf die Ausdehnung
der Federn vernachlassigbar gering ist. Verlegt man die Nullstellung in den halb-
ausgedehnten Zustand des Piezos, dann ist um diesen Punkt eine symmetrische
Wechselverformung méglich. Die Federn realisieren die Zugverformung, wahrend
der Piezo die Druckkrifte iibernimmt. Die Federvorspannung mufl ausreichen,
um die maximal auftretenden Zugkréfte zu bewéltigen.

4Verformungslinge = 10 mm und Querschnittsfliche = 12.5 mm?
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Die mechanische Konstruktion gewéhrleistet eine rein axiale Belastung des Pie-
zotranslators. Dazu dienen Kugelgelenke an beiden Enden des Piezos und eine
Linearfithrung des mittleren Jochs, das durch den Translator bewegt wird.

Fiir den dynamischen Einsatz mufl man die Resonanzfrequenz des bewegten Teils
der Apparatur kennen. Sie wird durch die Masse der bewegten Teile, das sind der

Piezo (m;) und das mittlere Joch (M), festgelegt [55].

fr = 5y | —22
ST on mp, + M

Groflenordnungsmafig liegt die Resonanzfrequenz unserer Verformungsapparatur
bei fies ~500Hz, bei einer bewegten Masse von ca. 4kg. Durch die Reduktion
dieser Masse kann die Resonanzfrequenz weiter erhéht werden.

Die schnellen Langendnderungen im dynamischen Betrieb erfordern eine aus-
reichende Leistung vom Hochspannungsverstarker, der die zur Umladung des
Piezos notwendige Ladung hinreichend schnell bewegen muf}. Elektrisch kénnen
Piezotranslatoren als eine Kapazitdt mit sehr hohem Innenwiderstand beschrie-
ben werden. Fiir eine sinusférmige Ansteuerung mit der maximalen Amplitude
U=500V und einer Frequenz f=50Hz ergibt sich der Spitzenstrom [, und die
Leistung P aus

Inax =7 f-C-U bzw. P=rn-f-C-U%.

Die Kapazitat des eingesetzten Piezotranslators betragt C' = 3 uF [55], so dafl sich
Ihax=0.24 A und P=118 W ergibt. Fiir Experimente mit geringeren Amplituden
und hohen Frequenzen reicht die Leistung des eingesetzten Verstarkers von 100 W
voll aus.

3.2 Steuerung und Datenverarbeitung

Kennzeichen einer universellen Verformungsapparatur ist es, dal der Benutzer
eine Verformungsvorschrift vorgibt, und die Apparatur diese geregelt auf die
Probe anwendet. Die Schnittstelle zwischen Maschine und Benutzer, die dieses
ermoglicht, bildet eine selbstentwickelte Software, die auf einem PC installiert
ist. Thre wichtigsten Aufgaben gliedern sich in

o Definition der Versuchsparameter,
e Steuerung der Piezobewegung,

e Steuerung der Verformung mit simultaner Mefwerterfassung und graphi-
scher Darstellung.

Bevor diese Punkte im Detail erlautert werden, mufl auf eine notwendige Erwei-
terung des eingesetzten Rechners hingewiesen werden. Die Kommunikation zwi-
schen der Software und der Hardware auflerhalb des Computers erfolgt iiber eine
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AD-DA-Wandlerkarte®. Sie wandelt die von den beiden Mefverstiarkern fiir die
Weg- und die Kraftmessung generierten analogen Spannungssignale in digitale
12-Bit-Zahlen um (AD-Wandlung), die dann von der Software weiterverarbei-
tet werden kénnen. Auf der anderen Seite kann sie Steuerwerte, die intern als
12-Bit-Zahlen vorliegen, extern als Spannungen ausgeben (DA-Wandlung) und
damit den Analogeingang des Hochspannungsverstarker fiir den Piezotranslator
ansteuern.

3.2.1 Versuchsparameter

Bei einer geregelten Verformung wird eine der beiden Groflen Kraft /' oder Weg
x einer Sollfunktion nachgefiihrt, die zu jedem Zeitpunkt ¢ einen Sollwert x(t)
oder F'(t) definiert.

In der aktuellen Version erlaubt die Verformungsapparatur, die gesamte
Léngenédnderung x als Regelgréfie vorzugeben.

Die Definition der Sollfunktion erfolgt in zwei Schritten. Dazu gehort zunachst
die Festlegung, ob es sich um eine einsinnige Verformung oder eine Wechselverfor-
mung handelt. Im Falle der einsinnigen Verformung, d.h. Zug- oder Druckversuch,
besteht die Sollfunktion aus einer Rampe mit positiver oder negativer Steigung.
Diese wird durch Angabe der Steigung 2 sowie eines Grenzwertes x ., festgelegt.
Fiir symmetrische Wechselverformungen stehen zwei Funktionstypen zur Aus-
wahl. Die Sinus- und die Dreieckfunktion werden durch eine Frequenz f und ei-
ne Amplitude z,,x definiert. Das Versuchsende wird bei zyklischen Belastungen
durch die Anzahl der zu durchlaufenden Zyklen bestimmt.

3.2.2 Steuerung der Piezoausdehnung

Die Steuerung des Piezotranslators erfolgt durch den DA-Wandler auf der Rech-
nerkarte, der einen Sollwert an den Analogeingang des Hochspannungsverstérkers
gibt (Abb. 3.5).

Die Spannungssignale des Wandlers im Bereich von 0 bis -10 V werden durch die
Regeleinheit des Piezos, das Piezo-Control-Modul, in Hochspannungen fiir die
Ausdehnung des Translators umgesetzt. Dazu besitzt diese Einheit zwei Fingange
und einen Ausgang. Die kapazitiven Abstandssensoren liefern das eine Fingangssi-
gnal, wihrend der DA-Wandler das andere vorgibt. Der Ausgang fithrt zum Hoch-
spannungsverstarker. Wie das Sollsignal des DA-Wandlers sich auf den Hochspan-
nungsausgang und dadurch auf den Translator auswirkt, bestimmt der Modus,
in dem das Modul betrieben wird.

Befindet sich das Piezo-Control-Modul im VC-Mode (Voltage Control), dann wird
der Sollwert direkt in eine dazu proportionale Ausgangsspannung des Hochspan-
nungsverstarkers umgewandelt. Der Verstarkungsfaktor betragt 100, so dafl eine

’LabCard PCL-812G von Messcomp Datentechnik
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Abbildung 3.5: Schema der Steuerung des Piezotranslators

DA-Wandlerspannung von -10 V zu einer Ausgangsspannung von -1000 V am Pie-
zo fithrt. Die Bewegung des Piezos erfolgt also spannungsgeregelt.

Im anderen Fall befindet sich die Regeleinheit im FC-Mode (Expansion Control).
In diesem Modus wird der durch den Rechner vorgegebene Sollwert auf die Stel-
lung der Wegsensoren (Ist-Wert) bezogen, und die Hochspannungsversorgung des
Piezos so nachgeregelt, daff die Abweichung zwischen Ist- und Sollwert minimiert
wird. Es handelt sich dabei um einen geschlossenen Regelkreis, da Léngenénde-
rungen des Piezos {iber die Wegsensoren zuriickgekoppelt werden.

Eine durch den Rechner vorgegebene Langendnderung wird im EC-Mode des
Piezo-Control-Moduls direkt auf die Probe iibertragen, da die Léngenmessung
an der Probe selbst und nicht am Piezo erfolgt. Elastische Anteile der Apparatur
werden dadurch automatisch kompensiert.

Die relative Genauigkeit, mit der die Langenanderung einer Probe ausgefiihrt
wird, 148t sich aus der Auflésung der Wandlerkarte berechnen, da die kleinste
darstellbare nderung durch das letzte Bit gegeben wird. 12-Bit, auf ein Span-
nungsintervall der Sollwerte von 0 bis 10V bezogen, entsprechen einer Schritt-
weite von 2.4mV. Im VC-Mode fithrt dies zu einer Stellgenauigkeit von 0.24V
oder 0.04 pm, wenn der Leerlaufhub des Piezos von 180 pm beriicksichtigt wird.
Im EC-Mode bezieht sich das Steuersignal auf den Abstand der kapazitiven Sen-
soren. Der Stellbereich, in dem diese arbeiten, betrdagt 300 pm. Daraus ergibt
sich eine Stellgenauigkeit von 0.07 ym. Aus dieser Abschétzung erkennt man, daf
die 12-Bit Auflosung des DA-Wandlers geeignet ist, einen quasi kontinuierlichen
Kurvenverlauf vorzugeben.
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3.2.3 Steuerung der Verformung mit paralleler Meflwer-
terfassung

Um die Eingaben des Benutzers in den Einheiten [N] oder [¢m] und die Span-
nungen der Mefiverstarker in einander umrechnen zu kénnen, benétigt das Steu-
erprogramm die Angabe der Proportionalitdtsfaktoren fiir die Kraft- und die
Wegmessung. Diese wurden im Fall der KraftmeBdose ermittelt zu 470 N/V. Fir
die Wegsensoren ergibt sich bauartbedingt 30 pm/V.

Startet der Benutzer nach der Festlegung der Versuchsparameter das Experiment,
dann fiihrt das Programm zunéchst eine zeitliche Diskretisierung der Sollfunktion
durch. Dazu zerlegt es das gewiinschte x(¢) in zeitlich diskrete Blocke konstanter
Breite At. Ein Zeitschritt besitzt die Linge 2.5ms, was einer Abtastfrequenz
von 400 Hz entspricht. Das Programm né&hrt die Sollfunktion an, in dem es pro
Sekunde 400 Sollwerte berechnet. Fiir die Wechselverformung werden diese fiir
einen gesamten Zyklus in einem Puffer gespeichert. Wéahrend der Verformung
kann dann aus diesem Puffer jeweils der nachste Werte ausgelesen werden, ohne
daf} jedesmal Rechenzeit fiir die sich wiederholende Sequenz gebraucht wird.
Aus der endlichen Gréfle des Puffers ergibt sich eine Grenze fiir sehr geringe Ver-
formungsfrequenzen. Bei einer Frequenz von 0.05 Hz dauert ein Zyklus 20s, und
es werden dafiir 8000 Sollwerte berechnet. In der jetzigen Version der Software
ist damit der Puffer erschopft.

Natiirlich entspricht der Funktionsverlauf nach der Diskretisierung nicht mehr ei-
ner glatten Kurve, aber die Approximation ist aufgrund der 12-Bit Auflésung des
Wandlers ausreichend gut. Allerdings wird die Ungenauigkeit durch die konstante
Abtastrate mit zunehmender Frequenz der Sollfunktion grofer. Im Bereich von
f <4 Hz betragt die Anzahl der Punkte, mit der x(?) dargestellt wird, aber min-
destens noch 100 und ist daher hinreichend genau. Sollen spéiter einmal héhere
Frequenzen realisiert werden, mufl die Abtastrate ebenso erhoht werden.

Im Falle einer Zug- oder Druckverformung ist die Berechnung der Sollwerte im
voraus nicht sinnvoll, da es keine periodische Wiederholung gibt. Durch die meist
geringen Verformungsraten geniigt es, den jeweils nachsten Sollwert fiir ()
wahrend des Versuches zu berechnen, wodurch die Versuchsdauer unabhéangig
von der Puffergrofle ist.

Die Umsetzung der benutzerdefinierten Funktion x(?) in eine Bewegung des Pie-
zos erfolgt durch die Ausgabe der berechneten Sollwerte als Spannungen iiber
den DA-Wandler. Das Programm steuert dabei lediglich die Verformung durch
die Vorgabe der Sollfunktion, wihrend die Regelung das Piezo-Control-Modul im
EC-Mode tibernimmt.

Aus der Abtastfrequenz der Sollfunktion von 400 Hz ergibt sich, daf} die Sollwer-
te ebenfalls mit dieser Frequenz ausgegeben werden miissen, um die definierte
Funktion als Langendnderung der Probe zeitlich korrekt zu realisieren.

An dieser Stelle kommt die Mefiwerterfassung parallel zur Verformung ins Spiel.
Die auf die Probe ausgeiibte Kraft und die ausgefithrte Verformung werden iiber
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Abbildung 3.6: Prinzip der Meflwertspeicherung und Sollwertausgabe

zwel AD-Eingénge ebenfalls mit einer konstanten Frequenz von 400 Hz in den
Rechner eingelesen. Der Karte kann dabei softwareméafig die Frequenz und An-
zahl der einzulesenden Wertepaare Weg/Kraft vorgegeben werden, die sie dann in
einen zuvor festgelegten Puffer schreibt. Der Status dieses Puffers generiert dabei
gleichzeitig den Takt fiir die Sollwert-Ausgabe. Sobald ein neues Wertepaar ein-
getroffen ist, wird der néchste Sollwert ausgegeben. Dadurch ergibt sich eine mit
konstanter Frequenz ablaufende Prozedur, die aus dem Einlesen der Mefwerte
und der Ausgabe des Steuerwertes besteht (Abb.3.6).

Der Puffer fiir die Wertepaare Weg/Kraft ist so dimensioniert, daf jeweils ein gan-
zer Zyklus bei der Wechselverformung und eine konstante Anzahl von Mefiwerten
bei der einsinnigen Verformung abgespeichert werden kann, bevor er wieder tiber-
schrieben wird.

Parallel zu dieser zyklisch ablaufenden Prozedur erfolgt die graphische Darstel-
lung der aktuellen MeBwerte auf dem Bildschirm. So kann das Aussehen der
Hystereseschleife bzw. das Verfestigungsverhalten direkt wahrend des Versuchs
beurteilt werden.

Um weitere on-line Informationen iiber den Status der Probe zu erhalten, erfolgt
im Zug- oder Druckversuch die Angabe der aktuellen Mefiwerte fiir Kraft und
Léngendnderung. Bei Wechselverformungen werden die minimale [, und die
maximale [}, Kraftamplitude zusammen mit der finung der Hystereseschleife
bei Kraft Null ermittelt und ausgegeben. Aus den Kraftamplituden kann man
mittels der Probenparameter ¢ und A die Schubspannungsamplitude 7 berechnen:

~ H Fmax - Fmin

TTATTT 2

Die flnung der Hystereseschleife im i-ten Zyklus Azp—g; entspricht der doppelten
plastischen Verformungsamplitude und wird von der Software wahrend der Ver-
formung bestimmt. Durch Summation tiber alle N Zyklen erhédlt man einen Wert,
der unter Kenntnis der Probenparameter 4 und L in die kumulative Abgleitung
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Abbildung 3.7: Hysteresschleife gespeichert mit 200 Punkten - Versuchsparame-
ter: f = 1Hz, Amplitude=9 um
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Abbildung 3.8: Zugversuch an einem vorverformten Kupfereinkristall - Versuch-
sparameter: & = 1 um/s, Tyax = 140 pm

Yeum Uumgerechnet werden kann:

1 N
Yeum = —7 2. AxF:O,i

pl ;
Dabei bezeichnet L die Mefllange auf der die Verformung stattfindet. Die beiden
mechanischen Groflen 7 und veum werden spater zur Beschreibung der Verformung

in der Auswertung der Experimente benotigt.
Gespeichert werden bei Wechselverformungen nicht alle Zyklen, sondern nach
einem quasi logarithmischen Verfahren nur jeweils der 1, 2,...,10, 20....,100,
150,...,1000, 1100,...,10000, 10500,. .. Zyklus zusammen mit dem aktuellen Wert

VON Yeym- Dadurch kénnen die mechanischen Daten nach dem Versuch schnell aus-
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gewertet werden, und der Fehler bei der Bestimmung von v, ist kleiner, da {iber
die flnung aller Hystereseschleifen summiert wird. Aus Griinden der Datenreduk-
tion werden nur 200 der insgesamt 400 Meflwerte pro Sekunde abgespeichert, da
bei niedrigen Verformungsfrequenzen diese Zahl voll ausreicht, um eine Hystere-
seschleife wie in Abbildung 3.7 zu beschreiben. Die Speicherung der Meflwerte
einer einsinnigen Verformung geschieht dagegen kontinuierlich mit 10 Werten pro
Sekunde. Ein Beispiel sieht man in Abbildung 3.8.

Die mechanischen Mefwerte liegen nach Versuchsende in einer kompakten Datei
vor, die mittels eines kleinen Hilfsprogramms in das ASCII-Format iiberfiihrt
werden kann. Die Versuchsparameter werden ebenfalls in einer Datei abgelegt.

3.3 Leistungsmerkmale

Die vorgestellte Verformungsapparatur wurde fiir die dehnungsgeregelte Verfor-
mung von Standardproben entwickelt. Grundsédtzlich sind sowohl einsinnige als
auch zyklische Verformungen durchfiithrbar.

Der Leerlaufthub von 180 pm des Piezotranslators begrenzt die maximale Ampli-
tude in Wechselverformungsexperimenten auf die Gréfienordnung von e = 1072
bei einer Verformungslange der Probe von 10 mm. Fiir Experimente mit geringer
plastischer Verformung ist dieser Bereich aber ausreichend.

Mit der aktuellen Version der Software konnen Frequenzen der Sollfunktion zwi-
schen 0.05 und 4 Hz realisiert werden, wobei die Datennahme mit einer konstanten
Frequenz von 400 Hz fiir die Wertepaare Kraft/Weg ablauft. Als Sollfunktionen
stehen bei Wechselverformungen nullpunktsymmetrische Sinus- und Dreieckfunk-
tionen zur Verfiigung.

Einsinnige Verformungen lassen sich aufgrund des geringen Stellweges des Pie-
zotranslators nur in begrenztem Rahmen durchfithren. Zugversuche unterliegen
dabei geringeren Beschrankungen als Druckversuche, da die Federn im Zugver-
such die Kraft aufbringen und nicht der Piezo. Die Verkiirzung des Stellweges
aufgrund einer federnden Belastung durch die Probe entfillt somit. Anders ist
dies im Druckversuch, wo die elastische Verformung der Probe zu einer ansteigen-
den Kraft fiihrt, die der Ausdehnung des Translators entgegenwirkt. Der effektive
Stellweg wird daher im Druckversuch mit zunehmender Verfestigung der Probe
verringert.

Durch den Antrieb mit einem Piezotranslator besitzt die Apparatur ein bis-
lang noch nicht umgesetztes Potential. Er erméoglicht Verformungsfrequenzen, die
deutlich hoher sind, als die mit Standardverformungsmaschinen erreichbaren. Die
Dauer von Ermiidungsexperimenten kann dadurch stark verkiirzt werden. Aller-
dings erfordert die Ausnutzung dieser Féahigkeit neben mechanischen Anpassun-
gen eine schnellere Mefiwerterfassung und gegebenenfalls eine davon getrennte
Steuerung der Apparatur.



Kapitel 4

MeBmethoden der

Positronenspektroskopie

Im Rahmen dieser Arbeit wurden sowohl Messungen der Positronenlebensdauer
als auch Messungen des S-Parameters durchgefithrt. Beide Methoden werden in
diesem Kapitel im Hinblick auf ihre experimentelle Realisierung vorgestellt.

4.1 Messung der Positronenlebensdauer

Zunéchst werden die Grundlagen der Positronen-Lebensdauerspektroskopie
erlautert. Anschliefend wird ein neu entwickeltes Spektrometer vorgestellt, das
fiir die in-situ-Messungen eingesetzt wurde.

4.1.1 Prinzip der 7-7y und ~-v-Koinzidenz

Das Prinzip jeder Positronen Lebensdauermessung besteht aus der Messung der
Zeitdifferenz At zwischen einem Startsignal (Emission) und einem Stoppsignal
(Annihilation). Die Haufigkeitsverteilung der von vielen Positronen ermittelten
At bezeichnet man als Lebensdauerspektrum.

In einigen radioaktiven Préparaten folgt der Emission eines Positrons aus dem
Kern unmittelbar (< 10ps) ein y-Quant, welches sich als Startsignal fiir die
Lebensdauer dieses Positrons verwenden lafit. Das Stoppsignal, das das Ende
der Lebensdauer markiert, liefern die bei der Annihilation mit einem Elektron
emittierten y-Quanten.

Die Mefimethode, die auf der Detektierung der zusammengehérenden Start- und
Stopp-v-Quanten beruht, wird als v-7y-Koinzidenz bezeichnet. Die Signalverar-
beitung kann tiber eine Fast-Slow-Koinzidenz erfolgen, wie sie in Abbildung 4.1
dargestellt ist.

Fiir den Nachweis der y-Quanten werden Detektoren benétigt, die eine gute
Energie und Zeitauflésung zulassen. Ein Szintillationsdetektor bestehend aus ei-

40
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Abbildung 4.1:

Fast-Slow-Koinzidenz - Bezeichnungen: Amp=Amplifier, CFD=Constant Fracti-
on Discriminator, MCA=Multichannel Analyser, SCA=Single Channel Analyser,
TAC=Time to Amplitude Converter

nem BaF-Kristall und einem Photomultiplier (PMT) erfiillt diese Anforderun-
gen. Die Signale zur Zeitmessung werden an der Dynode des PMT ausgekoppelt,
um eine steile Anstiegsflanke der Spannungspulse (<1ns) und damit eine gute
Zeitauflésung zu erhalten.

Im Fast-Kreis erzeugt ein Constant-Fraction-Diskriminator (CFD) ausgeldst
durch das Startsignal einen Rechteckpuls, der die Zeitmessung des Time-to-
Amplitude-Converter (TAC) startet. Das analog erzeugte Stoppsignal mufl an-
schliefend innerhalb einer gewissen Zeitspanne eintreffen, um die Zeitmessung zu
beenden, da ansonsten das Ereignis verworfen wird. Um {iberhaupt Zeitmessun-
gen im 100 Picosekunden Bereich zu erméglichen, wird das Stoppsignal um einen
konstanten Wert von einigen Nanosekunden verzogert (Delay).

Der Slow-Kreis fithrt eine Energieselektion der y-Quanten durch. Je ein Einka-
nalanalysator (SCA) ist dazu auf die Energie des Start- bzw. Stoppquants abge-
stimmt. Fiir ein ?2Na Priparat sind das 1275 keV fiir das Startquant und 511 keV
fiir das Stoppquant. Vor den SCA ist ein Integrationsverstarker geschaltet, der
das Anodensignal des Photomultipliers integriert und verstarkt.

Werden ein Start- und ein Stoppsignal koinzident detektiert, dann gibt der TAC
das gemessene At an einen Vielkanalanalysator (MCA) weiter, der eine Haufig-
keitsverteilung mit einer Auflosung von 8192 Kanilen erstellt.

Typische Zeitauflosungen eines solchen Systems liegen im Bereich von 300 ps 1.
Eine andere Methode der Lebensdauermessung beruht auf der sogenannten 37-
v-Koinzidenz, wie sie in [41, 42] vorgeschlagen wurde. Dabei wird das Startsignal

!Messung der Halbwertsbreite der 511-511keV Koinzidenz
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nicht durch ein promptes v-Quant erzeugt, sondern das Positron fliegt, bevor es
in die Probe gelangt, durch einen diinnen Plastik-Szintillator, der das Startsignal
liefert. So kann es mit einer Wahrscheinlichkeit nahe 100% nachgewiesen werden,
wo hingegen die Nachweiswahrscheinlichkeit in einem Bal,-Szintillator unter 10%
liegt. Dadurch erreicht man wesentlich hohere Koinzidenzraten (kHz) bei gleicher
Quellenstarke.

Die Positronen erleiden beim Durchdringen eines 1mm dicken Plastik-
Szintillators im Schnitt einen Energieverlufit von ca. 150 keV. Der Einsatz hoch-
energetischer Positronenstrahler wie ™As erlaubt es, diesen Verlust in Kauf zu
nehmen.

Zusétzlich zur hoheren Nachweiswahrscheinlichkeit hat diese Methode den Vor-
teil, dafl vornehmlich nur die Positronen durch ein Startsignal erfait werden, die
auch tatsdchlich in der Probe zerstrahlen. Der Untergrund an Positronen, der
in der Quelle oder anderen Teilen annihiliert, wird dadurch deutlich unter 50%
reduziert.

Lediglich die niederenergetischen Positronen, die direkt im Plastik-Szintillator
zerstrahlen, verursachen einen zusétzlichen Untergrund, der aber elektronisch re-
duziert werden kann.

Das Stoppsignal erzeugt bei der %-y-Koinzidenz weiterhin ein 511keV Anni-
hilationsquant, das in einem Bal';-Detektor nachgewiesen wird. Fiir die Signal-
verarbeitung bietet es sich an, eine modifizierte Elektronik zu verwenden, um
die hoheren Zahlraten effizienter zu verarbeiten. Diese wird im nun folgenden
Abschnitt vorgestellt.

4.1.2 Mobiles sT-v-Lebensdauerspektrometer

Fiir die in-situ-Messung der Positronenlebensdauer wurde ein Spektrometer ent-
wickelt, dafl nicht auf der konventionellen Sandwich Anordnung beruht. Fiir die
Sandwich-Anordnung wird die Positronenquelle von zwei identischen Proben um-
geben, so daf} nur ein geringer Untergrundanteil auftritt. Das Problem dieser Me-
thode besteht darin, dafl entweder identische Proben benétigt werden, oder eine
zerschnitten werden muf}, um diese Anordnung zu realisieren. Eine zerstorungs-
freie Untersuchung an beliebigen Bauteilen ist daher auf diese Art nicht méglich.
Mit dem im folgenden vorgestellten Spektrometer kann dagegen eine einzelne
in die Verformungsapparatur eingespannte Standardprobe untersucht werden,
wahrend sie plastisch verformt wird.

Das Lebensdauerspektrometer basiert auf der 3%-v-Koinzidenztechnik und be-
steht aus drei Komponenten, von denen die erste schon beschrieben wurde:

1. dem BaFs-Detektor zur Registrierung der y-Quanten,
2. dem Startzdhler mit integrierter Positronenquelle und

3. der modifizierten Signalverarbeitung.
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Abbildung 4.2: Diskriminator-Schwellen zur Selektion der 511keV Ereignisse am
Spektrum des v-Detektors. Dargestellt sind die zeitlichen Signalverlaufe fiir ein
detektiertes 511 keV und ein 835 keV y-Quant

Die Schliisselkomponente des Lebensdauerspektrometers bildet der Startzéhler
mit der integrierten “?As-Positronenquelle, wie er auf Abbildung ?? schematisch
dargestellt ist. Die Quelle wurde in einen kleinen Goldtiegel eingedampft, der
bei einem Auflendurchmesser von 2mm mit einer inneren Bohrung von 0.6 mm
Durchmesser versehen ist 2. Dieser Tiegel fungiert als Kollimator, aus dem nur
die Positronen, die in Richtung der ffnung fliegen, ungehindert austreten kénnen.
Die anderen werden aufgrund der hohen Dichte von Gold stark abgebremst oder
annihilieren in der Tiegelwand. Der Tiegel befindet sich in einer Bohrung an der
Spitze eines Plexiglaskonus. Direkt tiber der filnung des Tiegels klebt der schnelle,
1 mm dicke Plastik-Szintillator® auf dem Konus, der das Startsignal generiert.
Der Plexiglaskonus dient als Lichtleiter zu einem schnellen Photomultiplier®. Die
optische Verbindung zwischen diesen beiden Teilen gewéhrleistet eine diinne
Schicht Silikonél. Das Ganze befindet sich in einem lichtdichten Aluminium-
gehduse, wobei das Austrittsfenster fiir die Positronen aus einer 20 gm dicken
Aluminiumfolie besteht.

Die hoheren Zihlraten, die mit der 3*-y-Koinzidenz Methode moglich sind, er-
fordern eine schnellere Signalverarbeitung als durch die oben beschriebene Fast-
Slow-Koinzidenz. Dazu wird die Energieselektion nicht mehr mit einem SCA son-
dern mittels zweier Diskriminatoren durchgefiihrt, die jeweils die untere und die
obere Grenze des gewlinschten Energiebereiches festlegen.

Den Bereich der 511keV Linie, die der v-Detektor erfaft, definieren dann zwei
Schwellen, wie in Abbildung 4.2 dargestellt. Analog dazu begrenzen zwei weitere
Schwellen das kontinuierliche Spektrum des 3%-Startzahlers.

’Die Herstellung der “?As-Quelle und das Aufdampfverfahren sind in [44] beschrieben.
3B(C-418 von Bicron
4Philips XP 2020
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Durch die obere Schwelle im S-Spektrum kann der hochenergetische Teil des
Startzahlerspektrums gezielt abgeschnitten werden. Dies kommt einer elektroni-
schen Fokussierung und Untergrundreduktion gleich. Denn die Positronen, die
nicht auf dem kiirzesten Weg zur Probe durch den Plastik-Szintillator fliegen,
erleiden den gréfiten Energieverlust und bilden daher den hochenergetischen Teil
des Startziahlerspektrums. Ein Untergrundanteil von ~30% kann dadurch erreicht
werden.

Die Ausgénge der Diskriminatoren, die die Schwellen definieren, werden als logi-
sche Signale weiterverarbeitet. Ein FEreignis wird genau dann gezahlt, wenn die
unteren Schwellen im #%- und im ~-Spektrum iiberschritten wurden, die obe-
ren aber nicht. Vom Prinzip arbeiten dann zwei Diskriminatoren in Verbindung
mit einer logischen Einheit wie zuvor ein SCA, nur eben schneller. Allerdings
nimmt dabei die Energieauflosung infolge kiirzerer Integrationszeiten ab, da aus
dem Szintillationslicht des BaF3-Detektors nur die kurzlebige, intensitatsschwa-
che Komponente genutzt wird.

Mit Hilfe dieser Technik ist es einfach neben dem Lebensdauerspektrum gleichzei-
tig ein Promptspektrum aufzunehmen, das iiber die Zeitauflésung und Stabilitét
des Systems wahrend der Messung Auskunft gibt.

4.1.3 Simultane Promptkurve als Monitor

Das prompte 835keV ~-Quant der "?As-Quelle wird beim Einsatz der St-v-
Koinzidenztechnik nicht mehr genutzt, obwohl der BaF,-Detektor es auch weiter-
hin detektiert. Es kann dennoch genutzt werden, indem die logische Verkniipfung
der energieselektiven Diskriminatoren dahingehend modifiziert wird, daf§ die obe-
re Schwelle der 511 keV-Linie einen Schalter triggert, der die anfallenden At Werte
in zwei getrennte Spektren sortiert. Ist diese Schwelle iiberschritten, dann wird
das detektierte v-Quant als 835 keV-Quant behandelt und in das Promptspek-
trum gezéhlt. Im anderen Fall war es ein 511 keV Ereignis, das zum Lebensdau-
erspektrum gehort. Das Schema der vorgestellten Schaltung befindet sich in der
Abbildung 4.3.

Da die Flugstrecke des Positrons zwischen Emissionsort und Startzéhler nur 3-
4mm betragt, wird die durch das Startsignal und das 835 keV-Stoppsignal gege-
bene Verteilung der At tiberwiegend durch die zeitliche Auflésung des Spektro-
meters bestimmt.

Die obere Schwelle der 511 keV-Linie eignet sich als eindeutige Trennung zwischen
den Annihilationsquanten und den Promptquanten, da keine weiteren stérenden
y-Quanten im Energiebereich >511keV von der “?As-Quelle emittiert werden.
Der Vorteil der simultanen Aufzeichnung des Promptspektrums liegt auf der
Hand. Man erhalt dadurch einen Anhaltspunkt fiir die Stabilitat und Auflésung
der Elektronik wéahrend der Messung. Dieses ist eine der wesentlichen Vorausset-
zungen, die an ein mobil einsetzbares Spektrometer gestellt werden miissen, um
vergleichbare Ergebnisse auch auflerhalb der Laborumgebung zu erzielen.



4.1. MESSUNG DER POSITRONENLEBENSDAUER

*‘Anode
pumr | Dynode . |CFD
Sl Stop
Propes i SAnlater Zeitmessung TAC > ADC
[BaF2 ] Start _Strobe
pur | Dynode — | CFD Q Inspect MCA
Schalter —»
Anode “
Diskriminatoren
Integrator ’\+ @—‘
Y v B y
I ey | L.
L L= Koinzidenz
B —
{} hX >+ NIM TTL ) Veto
CFD
Integrator
Smgnalselektic

Abbildung 4.3: Schaltplan des ST-y-Spektrometers
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Abbildung 4.4: Simultan aufgenommenes Lebensdauer- und Promptspektrum.
Die Zeitachse verlduft entgegen der Konvention von rechts nach links.

Die Abbildung 4.4 zeigt ein Beispiel fiir ein gleichzeitig aufgenommenes
Lebensdauer- und Promptspektrum.
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Abbildung 4.5: Schaltskizze zur Messungen der Dopplerverbreiterung

4.2 Messung der Dopplerverbreiterung

Die Messung der Dopplerverbreiterung erfordert einen y-Quantendetektor mit
einer sehr guten Energieauflésung, da die Energieinderung der ~-Quanten auf-
grund der Dopplerverschiebung im Bereich 1keV liegt. Halbleiterdetektoren, wie
der eingesetzte Germanium-Detektor, verfiigen tiber typische Energieauflosungen
von 1.2-1.3keV im Bereich der 482 keV Linie des Hafnium 181. Dieses Isotop wird
als Monitor verwendet, um die Stabilitdt des Meflsystems zu iiberwachen. Der an
der Hafnium-Linie bestimmte S-Parameter sollte im Idealfall konstant sein.

Das Signal des Ge-Detektors wird entsprechend der Schaltung auf Abbildung 4.5
zuerst verstarkt und dann von einem Analog-Digital-Wandler digitalisiert. Den
gewonnenen Zahlenwert speichert ein Vielkanalanalysator (MCA) und erstellt
daraus eine Haufigkeitsverteilung, die dem Energiespektrum der detektierten ~-
Quanten entspricht. Die Verstarkung wird dabei so gewahlt, daff die 511 keV Linie
durch moglichst viele Kanéle aufgelost wird.

Da sich eine geringe Drift der Elektronik nie ganz vermeiden 1483t, ist der Einsatz
eines Stabilisators eine Voraussetzung, um ,erfolgreich® zu messen. Unter der An-
nahme, dafl die beobachtete Linie symmetrisch zu ithrem Schwerpunkt ist, regelt
er die Verstarkung in engen Grenzen nach, um die Position des Schwerpunktes
konstant zu halten.

Die integrale Z&hlrate, das sind alle Ereignisse pro Zeiteinheit, die der Ge-
Detektor erfafit, darf nicht zu grofl werden, um zahlratenabhéngige Mefeffekte zu
vermeiden. Die 30 uCi ™As-Positronenquelle eignete sich nicht fiir die Messung
der Dopplerverbreiterung, da beim Herstellungsprozefl auch Selenisotope produ-
ziert wurden, die zwei intensive y-Linien im Bereich < 300keV besitzen. Eine
3mm Bleiabschirmung reduzierte den unerwiinschten Teil des Spektrums zwar
um iiber 80%, fithrte aber gleichzeitig zu einer Absorption der 511 keV Ereignisse
von ca. 50%. Ein groferer Abstand des Detektors zur “?As-Quelle édndert dage-
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gen nicht das Signal-Untergrund-Verhédltnis. Die integrale Zahlrate lag weit iiber
20kHz, und es wurde auf den gleichzeitigen Einsatz des Ge-Detektors und der
"2 As-Quelle verzichtet. Mit einer 1.5 uCi 2Na-Quelle konnte allerdings erfolgreich
eine Messung durchgefithrt werden.



Kapitel 5

Experimente

Nach der Art der Proben sind die durchgefiithrten Experimente in zwei Abschnitte
unterteilt, von denen der erste die Untersuchungen an mittelorientierten Kupfer-
einkristallen zusammenfaft. Der zweite Abschnitt stellt die Messungen an Kup-
ferpolykristallen vor.

Zunéachst werden die Methoden erlautert, mit denen die mechanischen Daten und
die Lebensdauerspektren analysiert wurden.

5.1 Auswertung der Messungen

In allen Experimenten wurden die Proben bei Raumtemperatur durch eine sym-
metrische Wechselverformung ermiidet. Die Verformungsfrequenzen lagen in ei-
nem Bereich von 0.05 bis 2Hz, in dem sich kein Einflul der Frequenz auf das
Verfestigungsverhalten der Kupferproben zeigt. Das Verfestigungsverhalten wird
somit allein durch die angelegte Abgleitungsamplitude 4, bestimmt.

Da die Verformungsapparatur zur Zeit nur eine Regelung auf die Gesamtampli-
tude erlaubt, mufite 4, manuell auf einen gegebenen Wert nachgeregelt werden.
Der aktuelle Wert von 4, wurde wéhrend der Verformung aus der flnung der Hy-
stereseschleifen bei Kraft Null bestimmt. Die kumulierte Abgleitung ~cum konnte
somit durch fortlaufende Addition der plastischen Verformungsamplitude berech-
net werden.

Um eine ausreichende Statistik in den Positronen-Lebensdauerspektren zu er-
reichen, wurde die MeBdauer so gewihlt, dai ca. 10° Ereignisse pro Spektrum
erfaflt wurden. In Abhéngigkeit der Aktivitat der eingesetzten Quellen variierten
die Mefldauern daher zwischen 15 min und 1 h. Bei laufender Verformung erfolgte
eine kontinuierliche Aufzeichnung der Spektren. Dabei nimmt man in Kauf, daf}
sich die Mikrostruktur der Probe wéhrend der Aufnahme eines Spektrums leicht
andert.

Bei geringen Verformungsfrequenzen (< 2Hz) und kleinen plastischen Amplitu-
den (< 107*) veréndert sich die Mikrostruktur jedoch langsamer, als bei den
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gegebenen Positronenmefldauern aufgelost werden kann.
Die Auswertung der Lebensdauerspektren erfolgte in zwei Schritten:

1. Subtraktion des Untergrundes vom gemessenen Spektrum
2. gewichtete, lineare Regression zur Bestimmung von 7.+.

Dazu wird vor einem Versuch ein Untergrund-Lebensdauerspektrum aufgenom-
men, bei dem anstelle der Kupferprobe eine Plexiglasprobe in die Apparatur
eingesetzt wird. Denn Plexiglas und das den Untergrund verursachende Szintil-
latormaterial zeigen eine identische Spektrenform. Zusatzlich befand sich um die
Proben ein Plexiglasmantel, in dem jene Positronen annihilieren, die die Probe
verfehlen.

Auf diese Art erhdlt man ein reines Untergrundspektrum, das eine sehr lange
Lebensdauerkomponente von 7.+ ~ 1200 ps besitzt. Diese Komponente geht auf
die Pick-Off-Zerstrahlung! des Positroniums im Plexiglas zuriick und unterschei-
det sich deutlich von den in Metallen zu erwartenden Lebensdauern von wenigen
100 ps.

Die Pick-Off-Komponente bleibt in allen Spektren, in denen Kupferproben ge-
messen werden, prominent vorhanden und eignet sich daher zur Bestimmung
des Gewichtungsfaktors fiir die Untergrundsubtraktion. Dazu wird die integrale
Zéhlrate in einem Bereich bestimmt, der eindeutig nur in der langlebigen Kom-
ponente liegt, einmal im Untergrundspektrum und einmal an gleicher Stelle im
auszuwertenden Spektrum. Der Quotient beider Zahlen ist der Gewichtungsfak-
tor, mit dem der Untergrund multipliziert und vom Kupferspektrum abgezogen
werden muf}. In Abbildung 5.1 sind ein typisches Untergrundspektrum und ein
korrigiertes Kupferspektrum dargestellt.

Der Anteil des Untergrundes lag bei den meisten Experimenten bei 70%, da
die Moglichkeit der elektronischen Fokussierung anfangs nicht ausreichend aus-
geschopft wurde. Fiir die Auswertung stellte dies jedoch kein Problem dar, da der
Untergrund wie oben beschrieben aus den gemessenen Spektren entfernt werden
konnte.

Die mittlere Positronenlebensdauer wurde aus den untergrundkorrigierten Spek-
tren durch eine gewichtete, lineare Regression berechnet [59]. Dazu wird in der
logarithmierten Darstellung des Spekrums ein Bereich definiert, in dem sich der
lineare Zusammenhang aus dem Zerfallsgesetz

m(%):_i.t

!Fiir den Fall, da Elektron und Positron zu Positronium gebunden sind und parallelen
Spin besitzen, kann die Annihilation des Positrons in einem Festkérper mit einem Elektron
der Umgebung stattfinden, das einen antiparallelen Spin aufweist. Dieses bezeichnet man als

Pick-Off-Prozef [30].
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Abbildung 5.1: Lebensdauerspektren des Untergrundes (links) und ein Kupfer-
spektrum (rechts), bei dem der Untergrund gewichtet abgezogen wurde.

deutlich zeigt. Die Steigung der Geraden —1/7.+ liefert dann die mittlere Positro-
nenlebensdauer.

Die so ermittelten Werte sind vollsténdig ausreichend, um relative nderungen
aufzuzeigen; fiir absolute Lebensdauern ist eine Entfaltung mit der Auflésungs-
funktion durchzufithren.

Da die apparativen Schwankungen gréfer sind als die Standardabweichung der li-
nearen Regression, wird die experimentell bestimmte Streuung der Lebensdauern
als Fehler angenommen. Die mehrmals wiederholte Messung einer unverdander-
ten Kupferprobe ergab eine mittlere Streuung der Lebensdauern von +2ps, die
vor allem auf die temperaturbedingten Schwankungen in der Ausgangsspannung
von TAC, Photomultiplier und ADC zuriickgeht. Dieser Wert wurde pauschal als
Fehler aller spater ermittelten 7.+ angesehen.

Die Zuordnung der mechanischen Daten zu den Lebensdauerspektren erfolgte
iiber die gemeinsame Zeitskala. Anhand der bekannten Verformungsfrequenz und
der Mefldauer je Spektrum wurden ~yeum, 7 und 7.+ zueinander synchronisiert.
Neben den Lebensdauermessungen wurde auch eine S-Parameter-Messung
(Dopplerverbreiterung) durchgefiihrt. Die Energiespektren wurden ebenfalls kon-
tinuierlich wihrend der Verformung aufgenommen mit einer Statistik von 2 - 10°
Ereignissen in der 511 keV-Annihilationlinie.

5.2 Mittelorientierte Kupfereinkristalle

Alle Einkristalle waren zylindrisch geformt mit einer Lange von ca. 50 mm und
einem Durchmesser von 5mm. In der Mitte wurden die Proben auf einer Linge
L auf einen Querschnitt A abpoliert 2. Die genauen Wert fiir L, A und den
Orientierungsfaktor p sind in der nachfolgenden Tabelle angegeben.

2Der Durchmesser wurde von 5 auf 4.5 mm durch Funkenerosion abgediinnt und anschliefiend

elektrolytisch auf 4 mm poliert.
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Bezeichnung L A 1
[mm] | [mm?] | []
Cu-79 13 12.5 | 0.451
Cu-157 13 12.5 0.40
Cu-137 10 12.5 | 0.455
Cu-130 10 12.5 | 0.482

Tabelle 5.1: Probendaten der Kupfereinkristalle

Bezeichnung | Cu-79 | Cu-130 | Cu-137 | Cu-157
Tiax 34 30.7 29.5 -

Tabelle 5.2: Maximale Spannungsamplituden wiahrend der Ermiidung. Der Kri-
stall Cu-157 wurde nicht so lange bei grofler Amplitude verformt, daf} er die
Grenze von 28 MPa {iberschritt. Daher ist kein Wert fiir 7, angegeben.

Die zyklische Verformung der Kupfereinkristalle erfolgte in mehreren Phasen.
Bei kleinen Amplituden 4, zwischen 1.7 - 107° und 2 - 107* wurde zuerst die
Matrixstruktur der Versetzungen eingestellt.

Die erreichten Spannungsamplituden waren nicht im Bereich der Séttigung und
lagen durchweg unterhalb von 28 MPa. Es bildeten sich noch keine PGB. An-
schlielend wurde die Verformung mit einer erhéhten Amplitude fortgesetzt, die
zwischen 5-107% und 4-1072 lag. Nach einigen hundert Zyklen bei grofier Ampli-
tude verfestigten die Proben nicht weiter, sondern 7 blieb nach dem berschreiten
eines Spitzenwertes T auf leicht verringertem Niveau konstant. Diese Entfesti-
gung ist ein Zeichen fiir die Bildung der persisten Gleitbédnder. In den drei in der
Tabelle 5.2 angegebenen Féllen befanden sich auf der Oberfliche des polierten
Bereiches deutlich sichtbare Gleitbander.

In Abbildung 5.2 ist die Spannungsamplitude 7 zusammen mit der Positronen-
lebensdauer 7.+ als Funktion von ~eum im Verlauf des Experimentes Cu-79 dar-
gestellt. Die Punkte, an denen ein Wechsel der Verformungsamplitude stattfand,
sind mit den entsprechenden Werten von 4, markiert.

Der Verlauf der mittleren Positronenlebensdauer weist drei charakteristische Be-
reiche auf. Im ersten bleibt 7.+ weitgehend konstant, obwohl der Kristall schon
eine leichte Verfestigung auf 4.5 MPa zeigt. Der Grofiteil der Positronen anni-
hiliert im noch ungestorten Kristallgitter nach einer mittleren Lebensdauer von
132 ps.

Ab einer gewissen unteren Spannungsamplitude 7, beginnt im Bereich zwei die
Positronenlebensdauer zu steigen. Sie verlauft dabei nahezu parallel zur anstei-
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Abbildung 5.3: Die Abhéngigkeit zwischen 7.+ und 7 (bei Cu-79)

genden Spannungsamplitude, bevor im dritten Bereich eine Sattigung einsetzt.
In diesem Bereich ist die Defektkonzentration so grofl geworden, dafl nahezu alle
Positronen in Fehlstellen eingefangen werden und dort zerstrahlen. Die mittlere
Lebensdauer ist bei einer Spannung von 7, = 24.54+0.5 MPa auf einen Sattigungs-
wert von 172 ps gestiegen. Dies entspricht einer relativen nderung von +30%.
Einem weiteren Spannungsanstieg folgt 7.+ nicht mehr in signifikanter Weise. Die
Beobachtung, daf} 7.+ und 7 im mittleren Bereich miteinander korreliert sind, legt
eine Darstellung von 7.+ als Funktion von 7 nahe, wie sie Abbildung 5.3 zeigt.
Die untere Schwelle, ab der sich die Positronenlebensdauer signifikant andert,
kann aus dieser Darstellung zu 7, = 8.5 + 0.5 MPa ermittelt werden. Dariiber
hinaus zeigt sich ein linearer Zusammenhang zwischen der mittleren Lebensdau-
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Abbildung 5.4: Experiment Cu-130

er der Positronen und der Spannungsamplitude, die zur Aufrechterhaltung der
Abgleitungsamplitude aufgebracht werden muf.

Da der Anstieg der Spannungsamplitude auf die zunehmende Zahl der Verset-
zungen zuriickgeht, kann aus dieser Messung geschlossen werden, dafl ein Zusam-
menhang zwischen der Versetzungsdichte und der Positronenlebensdauer besteht.
Ein Experiment mit grofleren Verformungsamplituden wurde mit dem Kristall
Cu-130 durchgefiihrt. Der Kristall wurde mit einer Amplitude von 4, = 2-107*
bis zu einer Spannungsamplitude von 7 = 21 MPa verformt, bevor ein Amplitu-
denwechsel auf 4, = 4 - 1072 stattfand, der die Bildung persistenter Gleithander
ermoglichte.

Die untere Schwelle, ab der 7.+ zu steigen beginnt, konnte in diesem Experiment
zu 7, ~ 10.0 £ 2MPa bestimmt werden. Aufgrund der groflen Verformungsam-
plitude erfolgten die mikrostrukturellen Verédnderungen sehr rasch, so daf} nur
wenige Spektren im bergangsbereich lagen. Die Séttigung erreichte 7.+ bei einer
oberen Schwelle von 7, = 21 + 0.5 MPa.

Auffallig in Abbildung 5.4 ist die grofie Streuung der Positronenlebensdauern nach
dem Amplitudenwechsel bei Yeyn = 50. Dabei weicht 7.+ von der eingezeichneten
Séattigungslebensdauer von 170ps in diesem Bereich {iberwiegend zu grofleren
Werten hin ab. Bei einer rein statistischen Streuung wéren Abweichungen in
beide Richtungen gleichermafBlen zu erwarten.

Nimmt man an, dafl wahrend der Bildung der persistenten Gleitbander Fehl-
ordnungen in der Kristallstruktur erzeugt werden, an denen die Positronen mit
deutlich ldngeren Lebensdauern zerstrahlen, dann sind diese Beobachtungen er-
klarbar. Denn eine FErhéhung der mittleren Positronenlebensdauer ist fiir den
Fall, daf} bereits alle Positronen an Fehlstellen eingefangen werden, nur mit einer
nderung des Fehlstellentyps vereinbar. Ein dafiir in Frage kommender Fehlertyp
sind Leerstellenagglomerate.
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Abbildung 5.5: Experiment Cu-137

Mit zunehmendem 7., pendelt sich die mittlere Lebensdauer nach dem Ampli-
tudenwechsel dann bei einem Wert von 170 ps ein. Wenn es sich bei dem neuen
Fehlstellentyp tatsachlich um Agglomerate handelt, dann werden diese im Laufe
der Verformung durch Versetzungen zerschnitten und verschwinden schliefllich
wieder.

Die Abbildungen 5.5 und 5.6 zeigen das Experiment Cu-137. Die untere Schwel-
le, ab der sich 7.+ zu &dndern beginnt, wurde wieder bei 7, = 8.5 + 0.5 MPa
gefunden, wiahrend die Séttigung bei 7, = 18 + 1 MPa mit einer mittleren Le-
bensdauer von 170 ps einsetzte. Nach dem Amplitudenwechsel bei Yoy = 110
zeigt sich ein leichter Anstieg der Positronenlebensdauer, der im weiteren Ver-
lauf der Wechselverformung wieder zuriickgeht. Dieses Verhalten wurde auch bei
Cu-130 beobachtet.

Die lineare Zunahme von 7.+ mit ansteigendem 7 im Bereich zwischen 7,, und 7,
zeigt sich wiederum deutlich in der Abbildung 5.6.

Eine etwas abgewandelte Versuchsfithrung erfolgte mit dem Kristall Cu-157. Er
wurde bei einer Amplitude von 4, = 5-107° so lange ermiidet, bis die mittlere Po-
sitronenlebensdauer um die Hélfte des Gesamthubes, das sind ca. 15%, gestiegen
war. Dann wurde die Probe fiir 200 Zyklen mit einer Amplitude von 4, = 3-107?
verformt. Nach dem 5,10,20,50. .. Zyklus wurde jeweils die Verformung gestoppt,
und ein Lebensdauerspektrum aufgezeichnet. Anschliefend wurde die Ermiidung
mit 4,1 = 5 - 1077 fortgesetzt. In diesem Fall ist bekannt, daf sich die mesosko-
pische Versetzungsanordnung nicht weiter d&ndert [25]. Der resultierende Span-
nungsverlauf und das Positronensignal sind in Abbildung 5.7 wiedergegeben.
Auf den Spannungsanstieg nach dem Amplitudenwechsel reagiert 7.+ praktisch
verzogerungsfrei. Die zuvor gefundene Séttigungslebensdauer von ca. 170 ps wird
jedoch nicht erreicht. Die verstirkte Bildung von Haftzentren reicht folglich
wahrend der wenigen Zyklen nicht aus, um alle Positronen einzufangen.
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Abbildung 5.6: Abhéngigkeit zwischen 7.+ und 7 bei Cu-137
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Abbildung 5.7: Experiment Cu-157

Die Reduzierung der Amplitude bewirkt keine weitere nderung von 7.+. Die fiir
den Positroneneinfang verantwortlichen Fehlordnungen in der Kristallstruktur
bleiben bei dieser Versuchsfithrung offensichtlich erhalten. Sie bilden eine Art
Gedéchtnis der Verformungsgeschichte, welches durch die Positronenlebensdauer
abgebildet wird.

Nach der Wechselverformung des Kristalls Cu-79 wurde ein Anlafiversuch durch-
gefiithrt, der im Anhang beschrieben wird.
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Abbildung 5.8: Abhéngigkeit zwischen 7.+ und 7 bei Cu-157

5.3 Kupferpolykristalle

Polykristalline Kupfer-Réhrchen wurden aus CuQO, freiem Kupfer gefertigt. Sie
besaflen bei einer Lange von 5cm einen Auflendurchmesser von 5mm und eine
Wandstarke von 0.95mm. Die Rohrchen wurden bei einer Temperatur von ca.
900° C iiber zwei Stunden lang im Vakuum (p < 107*mbar) geglitht, um die
Versetzungen ausheilen zu lassen. Anschliefend wurden die Proben {iber mehrere
Stunden auf Raumtemperatur abgekiihlt, damit keine iiberhéhte Leerstellenkon-
zentration eingeschreckt wird. Auf der Oberflaiche waren nach dieser Behandlung
einzelne Korner mit dem Auge auszumachen, die sich durch die Rekristallisation
gebildet hatten. Ihre Grofle lag im Bereich von 1 mm.

In der Tabelle 5.3 sind die Probendaten der beiden untersuchten polykristallinen
Kupferréhrchen zusammengefafit. Dabei bezeichnet L die Verformungslénge, A
den belasteten Querschnitt und M den Sachs-Faktor.

Bezeichnung | L A M
[mm] | [mm?] | []

Cu-ptf-1 20 12.1 | 2.24

Cu-ptf-3 20 12.1 | 2.24

Tabelle 5.3: Probendaten der polykristallinen Kupferréhrchen

Eine zyklische Verformung mit 4, = 2-107° wurde mit dem Rohrchen Cu-ptF-3
durchgefithrt, und die mittlere Positronenlebensdauer simultan dazu gemessen.
Auf den Abbildungen 5.9 und 5.10 sind die Ergebnisse dieses FExperimentes dar-
gestellt.
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Abbildung 5.9: Experiment Cu-ptF-3
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Abbildung 5.10: Abhéngigkeit zwischen 7.+ und 7 bei Cu-ptF-3

Die anfangliche Positronenlebensdauer von 132 ps entspricht sehr gut den an Ein-
kristallen gemessenen Werten. Aufgrund der Korngroflen, die wesentlich grofier
sind als die mittlere Diffusionslénge eines Positrons, war dies auch zu erwarten.
Weiterhin zeigen die Lebensdauermessungen an den Polykristallen ein &hnli-
ches Verhalten wie zuvor an den Einkristalle. Die mittlere Positronenlebensdauer
steigt auch hier mit zunehmender Spannungsamplitude.

Die nderung der mittleren Positronenlebensdauer setzt jedoch schon bei einem
deutlich geringeren Spannungswert ein als bei den Einkristallen. Die untere
Schwelle lag bei 7, = 6.5 + 0.5 MPa.

Die obere Schwelle 7, konnte nicht ermittelt werden, da bis zu einer Spannung
von 12 MPa noch keine Sattigung des Positronensignals erreicht war.
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Abbildung 5.11: Abhéngigkeit zwischen S-Parameter und 7 bei Cu-ptF-1.
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Tabelle 5.4: Cu-ptF-1: Verformungsamplituden & und zugehérige Zyklenzahlen

Mit dem Réhrchen Cu-ptF-1 wurde ein Experiment zur Bestimmung der Doppler-
verbreiterung wéhrend der zyklischen Verformung gemacht. Dabei kam eine 2 uCi
#2Na-Quelle zum Einsatz, die auf einer 2 ym dicken Mylar-Folie als Tragermateri-
al innerhalb des R6hrchens angebracht wurde. Durch diese besondere Anordnung
annihilieren fast alle Positronen im Kupfer und nur wenige in der Tragerfolie, so
daf} eine nahezu untergrundfreie Messung moglich ist.

Die Verformung erfolgte in diesem Fall nicht mit einer konstanten plastischen
Amplitude, sondern € wurde nach einer festen Zyklenzahl sukzessive erhéht. Si-
multan dazu wurden die Energiespektren aufgenommen.

Die Resultate dieses Experimentes sind in der Abbildungen 5.11 dargestellt. Der
Kurvenverlauf unterscheidet sich von den vorstehenden Lebensdauermessungen.
Die ersten Mefipunkte zeigen einen konstanten S-Parameter. Der Anstieg des S-
Parameters bei ¢ = 1.25 - 10~* kann in Verbindung gebracht werden mit der bei
dieser Amplitude einsetzenden plastischen Verformung.

Der steile Anstieg setzt sich bis zu einer Amplitude von é = 4.5 - 10™* fort.
Der anschlieffende flachere Verlauf der Kurve zeigt einen linearen Zusammen-
hang zwischen dem S-Parameter und 7. Das Abknicken des Kurvenverlaufs er-
folgte koinzident mit der Reduzierung der durchschnittlichen Zyklenzahl ab einer
Gesamtamplitude von é = 6-107* (Tabelle 5.4). ber die moglichen Ursachen kann
derzeit nur spekuliert werden. Eindeutige Aussagen beziiglich des Verhaltens des
S-Parameters erfordern dagegen weitere Experimente.



Kapitel 6

Ergebnisse und Diskussion

In den vorangegangenen Experimenten wurden Kupfereinkristalle bei konstanten
Abgleitungsamplituden ermiidet. Es zeigt sich ein Bereich, in dem die mittle-
re Positronenlebensdauer linear zur Spannungsamplitude der Wechselverformung
zunimmt.

Die untere Schwelle 7, (Ansprechschwelle) und die obere Schwelle 7, (Sattigungs-
schwelle) grenzen diesen Empfindlichkeitsbereich ein, in dem die nderung der
Positronenlebensdauer von einem Anfangswert von 133 + 2ps auf einen Satti-
gungswert von 171 £+ 2ps stattfindet. Die Tabelle 6.1 enthélt die ermittelten
Spannungswerte.

| Bezeichnung || 7, [MPa] | 7, [MPa] | MeBgrofe |

Cu-79 8.5+0.5 | 24.5£0.5 Te+
Cu-130 (104+2) | 21.0+0.5 Tt
Cu-137 8.5+0.5 | 18.0£0.5 Te+
Cu-157 8.0+0.5 - Te+
Cu-ptF-3 6.5£0.5 - Te+
Cu-ptF-1 3.54+0.5 - S-Parameter

Tabelle 6.1: Experimentelle Werte der unteren (7,) und oberen (7,) Schwelle des
Empfindlichkeitsbereiches

Die nderung der Spannungsamplitude im Verlauf der Ermiidung geht in erster Li-
nie auf eine Zunahme der Versetzungsdichte zuriick. Die Messungen zeigen daher
eindeutig, daf} die Positronen an Fehlstellen in der Kristallstruktur zerstrahlen,
die mit den Versetzungen assoziiert sind.

Bei geringen plastischen Amplituden (%, < 1-107*) besteht die Versetzungs-
anordnung in der ersten Phase der Frmiidung aus Flecken, in denen sich die
Stufenversetzungsdipole anhdufen [8, 10]. Betrachtet man diese Anordnung be-
zogen auf ein groferes Volumen (mm?) als weitgehend homogen, dann lafit sich

59
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Versetzungslinien

Abbildung 6.1: Zur Abschéatzung der unteren (links) und oberen (rechts) Grenze
des Empfindlichkeitsbereich - L, ist die mittlere Diffusionsldnge eines Positrons
und d der mittlere Abstand zwischen den Versetzungen

ein mittlerer Abstand d zwischen den Versetzungen definieren, der im Laufe der
Verformung kontinuierlich abnimmt. Eine Abschédtzung der theoretisch zu erwar-
tenden unteren Spannungsschwelle 7, ist mit der in Kapitel 2.1.3 eingefiihrten
Beziehung
a-G-b
d

moglich. Die mittlere Positronenlebensdauer beginnt sich deutlich zu &ndern,

(6.1)

T =

wenn jedes Positron bei giinstiger Diffusionsrichtung die Moéglichkeit hat in einer
Fehlstelle eingefangen zu werden. Dies ist genau dann der Fall, wenn der mitt-
lere Versetzungsabstand d dem doppelten der mittleren Diffusionldnge L, der
Positronen entspricht (Abb. 6.1 - links). Daraus 148t sich fiir die untere Grenze

der Ausdruck
a-G-b

2- Ly

ableiten. Dabei wurden die bekannten Konstanten fiir Kupfer bei Raumtempe-
ratur (o &~ 0.4, G = 42.7GPa, b = 2.58 - 107'%m [57, 58], L4 = 240nm [Kap.
2.3.3]) eingesetzt. Der aus der Theorie abgeschéatzte Wert stimmt sehr gut mit

den experimentell ermittelten Werten iiberein.
Welcher Art die Fehlstellen sind, an denen die Positronen zerstrahlen, kann an-

= 9MPa

Tu,th =

hand dieses Ergebnisses nicht gesagt werden. Allerdings miissen sie entlang der
Versetzungslinien lokalisiert sein, da die obige Abschétzung sonst nicht zutreffen
wiirde.

Aus Zugexperimenten wurde eine untere Schwelle von 10 MPa ermittelt [44], al-
so etwas hoher als bei Wechselverformungen. Die lineare Zunahme von 7.+ mit
steigendem 7 fand sich auch dort, wenngleich die Lebensdauerdnderung bei ein-
ander entsprechenden Spannungswerten (7 = 7) deutlich kleiner war. Daraus
kann geschlossen werden, dafl die Versetzungsdichte nicht die einzige Grofle ist,
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die die Wahrscheinlichkeit des Positroneneinfangs beschreibt. Ein weiterer Para-
meter, der die Struktur der Versetzungslinien in bezug auf ihre Effektivitat fir
den Positroneneinfang beschreibt, spielt hier eine Rolle.
Ein Defekttyp, der bei Wechselverformungen in wesentlich gréerem Umfang ent-
steht als bei einsinnigen Verformungen, sind die Einfachleerstellen [8]. Sie kénnen
entlang der Versetzungslinie annihilieren und dadurch monoatomare Spriinge bil-
den. Versetzungen sind zugleich Quellen und Senken fiir Einfachleerstellen. Dies
fiihrt aufgrund eines lokalen Quasigleichgewichtes zu einer Leerstellenkonzentra-
tion um die Versetzungslinie, die hoher ist, als das thermische Gleichgewicht im
ungestorten Gitter zwischen den Versetzungen fordert [22].
Sowohl Spriinge als auch elastisch gebundene Leerstellen stellen fiir die Positro-
nen effektive Einfangzentren dar, die als ,mit der Versetzungslinie assoziiert®
bezeichnet werden kénnen.
Die hier prasentierten Experimente in Verbindung mit den in [44] gefundenen
Ergebnissen legen den Schluff nahe, dafl diese Haftstellen fiir den Grofiteil der
nderungen in der mittleren Positronenlebensdauer verantwortlich sind.
Die Ausbildung einer inhomogenen Mikrostruktur (Matrix, PGB) im Zuge der
Ermiidung wurde bislang nicht beriicksichtigt. Die geringe Ortsauflésung der Po-
sitronenmessungen mit einer makroskopischen 3*T-Quelle bewirkt eine Integrati-
on iiber alle Fehlstellentypen in einem Volumen von einigen mm?®. Die Bereiche
der Mikrostruktur erstrecken sich dagegen in der GréBenordnung < pum?®. Eine
Abschéatzung der oberen Schwelle, ab der fast jedes Positron in einer Fehlstelle
annihiliert, ist schwierig. Der Abstand d in der Beziehung 6.1 bezeichnet fiir eine
inhomogene Versetzungsverteilung nicht mehr den mittleren Abstand zwischen
den Versetzungen sondern einen mittleren Abstand zwischen den Hindernissen in
der Gleitebene. Dieses konnen zum Beispiel immobile Versetzungsanordnungen
sein. Als untere Abschéatzung fiir 7, mag die Beziehung 6.1 dennoch ausreichen.
Im ungiinstigsten Fall beginnt ein Positron nach der Thermalisierung von einer
Versetzung in seiner unmittelbaren Nahe weg zu diffundieren (Abb.6.1 rechts).
Die néachste Versetzung kann es dann gerade noch im Abstand L4 erreichen.
In diesem Fall gelangt fast jedes Positron zu einer Versetzung bzw. den mit ihr
assoziierten Einfangzentren. Fiir die obere Schwelle ergibt sich
f e UG P

: L.
unter der Annahme, daf} alle Positronen in der Nahe einer Versetzung eingefangen
werden. Die theoretische Schwelle ist etwas niedriger, als die in den Ermiidungs-
experimenten gefundenen.
In der Nahe einer Versetzung werden demnach tatsdchlich fast alle Positronen an
Haftstellen gebunden und zwar wesentlich mehr als in zugverformten Proben, in
denen selbst bei Spannungen von 40-50 MPa noch keine Sattigung von 7.+ erreicht
war [44]. Die Zahl der mit einer Versetzung assoziierten Fehler muf} bei einer Zug-
verformung also wesentlich geringer sein. Die Konzentration der elastisch an eine
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Versetzung gebundenen Leerstellen ist fiir eine gegebene Temperatur konstant.
Ein entscheidender Unterschied in der Struktur der Versetzungen zwischen den
beiden Verformungsarten kann aber die Zahl der monoatomaren Spriinge sein.
Die obere Schwelle kann experimentell nicht so genau bestimmt werden wie die
untere. Denn bei welcher Spannungsamplitude die Sattigung von 7.+ einsetzt, ist
prinzipiell nur dann eindeutig festgelegt, wenn sich die Art der Fehler, an denen
die Positronen zerstrahlen, nicht d&ndert. Die mittlere Positronenlebensdauer kann
sowohl durch einen grofleren Anteil eingefangener Positronen als auch durch eine
langere Lebensdauerkomponente aus einem neuen Haftstellentyp steigen.
Gerade die Umwandlung der Matrixstruktur in die persisten Gleitbédnder erzeugt
eine Vielzahl zusétzlicher Fehlstellen wie z.B. Leerstellenagglomerate, in denen die
Positronen eine deutlich ldngere Lebensdauer besitzen als in Einfachleerstellen.
Die obere Schwelle 7, hangt daher vermutlich stark von der Verformungsgeschich-
te der Probe ab. Dadurch wird die grofle Schwankung in den gemessenen Werten
(18-24.5 MPa) erklarbar.

Die Experimente mit Kupfer Polykristallen zeigen, dafl auch hier die Korrelation
zwischen 7 und 7.+ besteht. Eine signifikante nderung der mittleren Lebensdauer
setzte bereits bei einer Spannung von 6.5 + 0.5 MPa ein. Die Positronenlebens-
dauer war vor der Verformung identisch zu der in den Einkristallen. Eine Ursache
fiir das frithe Ansteigen von 7.+ mag die Rolle der Korngrenzen spielen, die als
zusitzliche Quelle und Senke fiir Versetzungen und Leerstellen wirken [22].

Der S-Parameter zeigte in dem ermiideten Polykristall Cu-ptF-1 bereits bei
3.5 MPa einen Anstieg. Systematische Versuche zur Messung der Korrelation zwi-
schen 7 und der Dopplerverbreiterung wurden bisher nicht durchgefiihrt. Mit der
internen ??Na-Quelle versprechen sie aber aufgrund des sehr geringen Untergrun-
des noch préziser als die Lebensdauermessungen zu sein . Ob sich der S-Parameter
und 7.+ analog zu 7 verhalten, ist dabei eine offene Frage.

Der lineare Zusammenhang zwischen 7.+ und 7 in dem durch die Schwellen 7,
und 7, gekennzeichneten Bereich, der zu Beginn dieses Kapitels aufgestellt wurde,
1aBt sich durch die Geradensteigung

OTo+
or

beschreiben, die aus den Mefpunkten durch eine lineare Regression ermittelt wur-
de. Der Kristall Cu-79 pafit nicht aufgrund seiner abweichenden Verformungsge-
schichte zu den Werten in Tabelle 6.2. Er wurde bei einer kleineren Amplitude
vorverformt, bevor der lineare Bereich einsetzte.

cF = = const

Eine grafische Darstellung zeigt die Systematik, die in den ¢gp Werten als Funktion
der plastischen Amplitude 4, steckt (Abb. 6.2).

Mit zunehmender Amplitude 4, nimmt die Geradensteigung cp ab, wobei Ab-
bildung 6.2 in dem dargestellten Bereich eine lineare Beziehung nahelegt. Im
Grenzwert einer extrem groflen plastischen Amplitude ndhert man sich einem
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Probe Cu-157 | Cu-137 | Cu-130 | Cu-ptF-3
Ypr [1077] 5 8.5 20 2
cr [ps/MPa] 3.8 3.5 2.8 2.9

Tabelle 6.2: Die Steigung ¢p im Empfindlichkeitsbereich in Abhédngigkeit von der
plastischen Amplitude 4y

4
Cu-157
Cu-137

— 3
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Abbildung 6.2: Die Steigung cp als Funktion der plastischen Amplitude 4. Fiir
Apl — oo erfolgt der bergang von der Wechselverformung zu einem Zugversuch.

Zugversuch, wo in der Tat sehr geringe Steigungen (& 0.8 ps/MPa [44]) beobach-
tet werden.

Nehmen wir an, dafl bei kleinen Abgleitungsamplituden die Konzentration der
Spriinge auf der Versetzungslinie hoher ist als bei grolen Amplituden. Die Zahl
der Einfangzentren fiir die Positronen steigt dann mit zunehmender Versetzungs-
dichte schneller an. Die Grofie 7.+ /07 wire demnach eine Art Strukturparameter,
der von der Konzentration der Spriinge auf der Versetzungslinie abhangt. Anders
gesagt scheint fiir kleinere 4, die Reversibilitat der Versetzungsbewegungen héher
und damit das Aufsammeln der erzeugten Leerstellen effektiver zu sein.

In der Literatur wurden schon oft Messungen der Positronenlebensdauer an Ver-
setzungen vorgestellt und spezifische Einfangraten dafiir berechnet [49, 51, 52].
Die Proben wurden dazu durch Kaltverformung, Ermiidung oder Zugversuche
plastisch verformt und anschliefend warmebehandelt, so dafl die Einfachleerstel-
len ausgeheilt sind, bevor Positronenmessungen durchgefithrt werden. Der Begriff
Ausheilen bezieht sich dabei auf Erfahrungen aus Restwiderstandsmessungen,
bei denen sich in einem gewissen Temperaturbereich die Zahl der Streuzentren
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deutlich verringert [24, 45]. Diese Streuzentren sind Einfachleerstellen!, die agglo-
merieren oder an Versetzungen annihilieren. Fiir die Leitungselektronen verrin-
gert sich durch die Zusammenlagerung der Kristallfehler der effektive Streuquer-
schnitt und damit auch der elektrische Widerstand. Allerdings sind diese Fehler
als Spriinge in der Versetzungslinie, elastisch gebundene Einfachleerstellen oder
als Agglomerate immer noch effektive Haftstellen fiir die Positronen. Diese mit
den Versetzungslinien assoziierte Mikrostruktur korreliert mit der Verformungsge-
schichte, wie der Vergleich zwischen Ermiidungsexperimenten und Zugversuchen
nahe legt.

Eine spezifische Positroneneinfangrate oder Lebensdauer im Umfeld einer Verset-
zung besitzt demzufolge auch eine Abhéngigkeit von der Verformungsgeschichte
und ist daher kein universeller Wert.

Ausheilexperimente kombiniert mit Positronenmessungen [48, 53, 54] kénnen als
Test fiir diese Vorstellung dienen. Interessant ist, daf in [53] auf einen deutlichen
Unterschied zwischen zugverformten und ermiideten Proben hingewiesen wird.
Demzufolge heilen zugverformte Kupferproben bereits bei niedrigeren Tempera-
turen aus als ermiidete Proben desselben Materials.

Dies spricht dafiir, dafl die Positronenzerstrahlung in zugverformten Proben zu
einem groflen Teil in freien Einfach- oder Doppelleerstellen erfolgt, da diese leicht
durch thermische Energie zum ausheilen gebracht werden kénnen.

Bei ermiideten und kaltverformten Proben beobachtet man hingegen, dafl in dem
Temperaturbereich, in dem der Restwiderstand durch Anlagerung der Einfach-
leerstellen an Versetzungen deutlich sinkt, die Positronenlebensdauer weitgehend
konstant bleibt [48, 54].

Erst wenn die Temperatur iiber > 500 A" erhoht wird, beginnen die Versetzungen
durch Klettern auszuheilen, so daf} die Versetzungsdichte abnimmt. Dabei kommt
es auch zur Annihilation der Spriinge. Gleichzeitig wird eine kontinuierliche Ab-
nahme der Positronenlebensdauer auf Werte festgestellt, die in unverformten Kri-
stallen gefunden werden [48].

Die zitierten Anlaflexperimente zeigen, daf in ermiideten Kupferproben der Grof3-
teil der Einfangzentren fiir die Positronen mit den Versetzungen assoziiert ist. Fiir
zugverformte Proben ist dieser Anteil geringer.

Die Interpretation der cp-Werte als ein Ma$ fiir die Dichte der Spriinge auf den
Versetzungslinien ist mit den geschilderten Beobachtungen ohne weiteres verein-

bar.

!..und Zwischengitteratome, die aber nur einen geringen Einflufl auf die Positronenlebens-

dauer besitzen.



Kapitel 7

Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Positronenannihilationsspektroskopie einge-
setzt, um in-situ-Messungen an Kupferkristallen wahrend plastischer Wechselver-
formung durchzufiihren.

Als Voraussetzung fiir diese Messungen wurde eine Verformungsapparatur und
ein mobil einsetzbares Positronen-Lebensdauerspektrometer entwickelt. Die Ver-
formungsapparatur basiert auf einem Piezotranslator als Antrieb.

Das Lebensdauerspektrometer enthilt eine ?Se-"?As Positronenquelle, die sich
aufgrund der hohen Energie der emittierten Positronen, F.x=2.5 und 3.3 MeV,
insbesondere zur Messung von Volumeneigenschaften weit von der Oberflache der
Probe eignet. Die eingesetzte 37-y-Koinzidenz-Technik fithrt zu hohen Zahlraten
und kurzen Mefzeiten. Diese Technik erlaubt eine effiziente Untergrundunter-
driickung der nicht in Richtung der Probe fliegenden Positronen, so daf} eine
Standardprobenform fiir die Verformungsexperimente verwendet werden konnte,
die nicht fiir diese Messungen optimiert war.

Durch die geschaffenen Voraussetzungen war es moglich eine kontrollierte mecha-
nische Ermiidung bei gleichzeitiger Messung der Positronenlebensdauer durch-
zufithren. ber den gesamten Ablauf der Verformung wurden kontinuierlich Le-
bensdauerspektren aufgezeichnet. So konnten die mechanischen Daten wie die
kumulative Abgleitung veum, die Abgleitungsamplitude 4, und die Spannungs-
amplitude 7 mit der mittleren Positronenlebensdauer 7.+ korreliert werden.

Es wurde der Empfindlichkeitsbereich, in dem die Positronenlebensdauer ei-
ner nderung der Spannungsamplitude folgt, experimentell durch zwei Schwel-
len ermittelt. Fiir die Einkristalle lag die untere Ansprechschwelle bei 7, =
8.0 £ 0.5 MPa, wihrend die Sattigungsschwelle zwischen 7, = 18 MPa und
24.5 MPa schwankte. Fine theoretische Abschatzung der unteren Schwelle ergab
einen Wert von 9 MPa. Dazu wurde eine homogene Verteilung der Versetzungen
angenommen, und der Fall betrachtet, ab dem jedes Positron die Moglichkeit hat
eine Versetzungslinie zu erreichen. Dies fithrt zu einem mittleren Versetzungsab-
stand von 2- Ly, wobei L, die mittlere Diffusionslange der Positronen bezeichnet.
Durch die Beziehung 6.1 ist dann der Riickschluff auf die zu erwartende untere
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Schwelle moglich. Experimente an Polykristallen zeigen dagegen eine niedrigere
Ansprechschwelle bei 6.5 + 0.5 MPa.

Die obere Schwelle, ab der jedes Positron an eine Versetzungslinie gelangt, konn-
te nach unten mit 18 MPa nur grob abgeschéatzt werden, da hier die Néherung
einer homogenen Versetzungsverteilung nicht mehr zutrifft. In den Experimen-
ten zeigte sich auflerdem eine starke Abhangigkeit der oberen Schwelle von der
Verformungsgeschichte.

Der Empfindlichkeitsbereich 148t sich durch einen linearen Zusammenhang zwi-
schen 7.+ und 7 beschreiben. Als Ursache wurde die Positronenannihilation an
mit den Versetzungslinien assoziierten Fehlern vorgeschlagen. Dazu gehoren ela-
stisch gebundene Leerstellen sowie Spriinge. Die sehr gute bereinstimmung der
theoretischen Ansprechschwelle mit den experimentellen Werten weifit auf eine
Lokalisierung der Einfangzentren in unmittelbarer Ndhe der Versetzungslinien.
Die Zahl der mit einer Versetzungslinie pro Léngeneinheit assoziierten Fehler
setzt sich aus zwei Teilen zusammen. Die Konzentration der elastisch gebundenen
Leerstellen ist fiir eine gegebene Temperatur konstant, wéhrend die Zahl der
Spriinge pro Léngeneinheit variieren kann. Die Steigung

OTo+
CF = —(—
or’

die sich aus der linearen Beziehung zwischen 7.+ und 7 ergibt, kann ein Maf fiir
die Struktur der Versetzungslinien sein. Sie zeigt eine systematische Abhangig-
keit von der Abgleitungsamplitude 4,: Mit zunehmender Abgleitungsamplitude
nimmt ¢g ab. Durch 4, — oo kann auflerdem der bergang zu Zugversuchen
hergestellt werden. Das dort beobachtete cp & 0.8 ps/MPa [44] pait zu der in
den Ermiidungsexperimenten gefundenen Tendenz.

Eine abnehmende Reversibilitdt in der Versetzungsbewegung fiir zunehmende 4,
kann dafiir als Erklarung dienen. Das Aufsammeln der erzeugten Leerstellen ist
dann weniger effizient und die Dichte der Spriinge entlang einer Versetzungslinie
wird somit geringer.

Auf der Grundlage der gewonnenen Erfahrung sind weitere Untersuchungen so-
wohl an Kupferpolykristallen als auch an anderen Materialien wiinschenswert.
Eine Verformung der Proben bei unterschiedlichen Temperaturen wiirde aufler-
dem eine weitergehende Variation der Mikrostruktur erlauben.

Daneben sind auch umfangreichere Messungen der Dopplerverbreiterung wéhrend
der Ermiidung interessant, um einen Vergleich zu den vorgestellten Lebensdau-
ermessungen zu ermoglichen. Schlieflich wiirde die Kombination von Ausheil-
experimenten mit den Positronenmessungen weiterfithrende Hinweise tiber die
Leerstellenbildung infolge plastischer Verformung und iiber die Wechselwirkung
von Positronen mit Spriingen in der Versetzungslinie bringen.



Anhang A

Anlalexperiment mit dem Kristall Cu-79

Vor der Wéarmebehandlung erfolgte die erneute Bestimmung von 7.+, da der Kri-
stall bereits mehrere Wochen bei Raumtemperatur gelagert worden war. Es ergab
sich kein signifikanter Unterschied zu den am Ende der zyklischen Verformung
gemessenen Werten von 172 4 2 ps.

Der Kristall wurde isochron fiir 1h bei 450 K und 550 K in einem evakuier-
ten Quarzglasrohr bei p < 107* mbar angelassen, wobei die Temperatur durch
ein Thermoelement direkt am Probenort gemessen wurde. Nach jedem Anlaf-
schritt erfolgte eine Positronenlebensdauermessung. Die Ergebnisse des Anlaflex-
periments sind in der Abbildung A.1 zusammengefafit.

Die beiden Temperaturen waren so gewihlt, um zwischen freien Leerstellen! und
Versetzungen als Finfangzentren fiir die Positronen zu unterscheiden. Einfach-
leerstellen besitzen in Kupfer bei Raumtemperatur eine Mobilitét, die ihnen un-

!Das ,freie* soll abgrenzen gegeniiber Leerstellen, die an Versetzungen oder Stapelfehler
elastisch gebunden und daher weniger frei beweglich sind.

vor der nach der 1h 1h
Ermudung Ermudung bei 450 K bei 550 K

170 4 E

160 < E

©
150 —

T [ps]

140 4

130
Abbildung A.1: Anlalexperiment mit Cu-79
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abhéngig von der zugrunde liegenden Modellvorstellung die Diffusion erméglicht
[26], wahrend Versetzungen erst ab 550 K thermisch aktiviert zu klettern begin-
nen [48].

Die Interpretation dieses Experimentes kann nur im Zusammenhang mit anderen
Ergebnissen aus der Literatur erfolgen [43, 48, 53]. Die geringe Abnahme der
mittleren Positronenlebensdauer nach dem ersten Anlafischritt zeigt, dafl freie
Leerstellen nur einen kleinen Teil der Zerstrahlungszentren fiir die Positronen in
bei Raumtemperatur ermiideten Kupfereinkristallen darstellen.

Der zweite Anlafischritt fithrte zu einer weiteren Reduzierung der Lebensdauer.
Aus anderen Experimenten ist bekannt, dafl der Grofteil des Erholungsvorgan-
ges in ermildeten Proben erst bei Temperaturen von > 500 K einsetzt [53]. Das
Ausheilen der Versetzungen fithrt zur Annihilation von Spriingen auf den Ver-
setzungslinien und reduziert aufgrund der abnehmenden Versetzungsdichte auch
die Zahl der elastisch gebundenen Leerstellen. Die Reduzierung der mit den Ver-
setzungen assoziierten Fehler kann daher eine Erkldarung fiir die Abnahme der
Positronenlebensdauer liefern.
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