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Prifungsmethoden der
Materialstruktur

@d“ Ebenen der Strukturprifungen

» Untersuchung der atomare Aufbau
(Rontgendiffraktion, Transmissions
Elektronenmikroskopie, Atomkraftmikroskopie)

» Untersuchung der Mikrostruktur (Raster
Elektronenmikroskopie, Rontgenspektroskopie)

» Untersuchung der Makrostruktur (klassische
Metallographie, Lichtmikroskopie)




@Cﬂl Strukturprufungsmethoden AT

MUEGYETEM 1782

Diffraktionspriifungen:
» Rontgen,
» Elektron,

> Neutron

Rontgendiffraktion, Rontgenbeugung
Gitterparameter: 107 mm,

Rontgenwellenlangen: 107 - 10719 mm

@d“ Erzeugung der Rontgenstrahlen

MUEGYETEM 1782

Rontgenstrahlen

Rontgenrohre
Anode Kathode
- -/
Vakuum U
10> Pa

+ .
:JUc

Elektronquelle mit gliihenden Katode (-) thermische Emission

Gekuhlte Anode i

Richardson-Dushman Gleichung: j = AT e 7

@: Ausgangsenergie J: Elektronendichte

Hochspannung: 20-40 kV




@Cﬂl Rontgenstrahlung

MUEGYETEM 1782

» Bremsstrahlung (Kontinuierliches Spektrum, Weil)

> Charakteristische Kennzeichnen:
Charakteristische Strahlung

E=elU =hv = h£ _ lmvz o / I(Linienlspektrlum)
/ Anode: Mo
1,24 £ T |
A(nm) = ——— z ‘ continuerlich
4 ontinuierliches
U(kv) -g N /251;\\—;\\ Spektrum
c=3-10% (m/s) g —~
< 20
h = 6,626-104 (Js) s |/
e=1,6 10719 (C) g’ / TN
H 2 1 { // o \\&‘\\\h—
Anode: Elementen mit hohen . / / / 107 \TE
Ordnungszahlen (W, Mo, Cu) oL A  E—

@d“ Rontgenstrahlung

Energien der Elektronschalen Rekombination

>K KB'
K
> Ly Lg, Ly i a
)
>Mg, Mg M, i
5 N~ Charakteristische
oLk b7y _#  Strahlung
':'r i Q:J Moy~ {Linienspekirum)
| Le, "E
K -
] F L m
{ {u m
! <
=)
—
Mo, .g -Bremssirahlung
HI ' - [Konlinurerliches
I::i;r l 'l‘;; Spekirum )
K | O | -
Energiestufen A Wellenlange




u Absorptionsfaktor

K Absorptions-
kannte

[=1,e"

L Absorptionskannten

>

0,5

1 ,IO A Wellenléinge

[=1e"™
U=kpzZ> X

Durchdringfahigkeit: harte / weiche Strahlung

L: linearer Absorptionsfaktor
Z: Ordnungszahl

p: Dichte

A: Wellenlange

Absorbtionsfaktor

107 mn

Intenzitat

1.2 1.4
2,

1.6

107" mm

1.8

1.2

1.4
A

1.6

107" mm

1.8

Absorbtionskontante

Filter = monokromatisch

Anode: Co (Z=27)
Filter: Ni (Z=28)

Z:+/-1-2
Mo-Zr, Cu-Ni, Co-Fe



@atl Beugung der Rdntgenstrahlen
Diffraktion

Bragg, Laue nA=2dsin®

a
I+ k2 + 1

d =

@q“ Hohe Anzahl von .
reflektierende Ebene

n=100 =— n=4 == pn=2




MUEGYETEM 1782

@Cﬂl Diffraktionsverfahren

ZnS fluoresziert

AgBr Emulsion, Photo

Emkrisluﬂ Vielkristall Glos
& & / /ﬂ( K / l Laue
Cas L ‘:‘/ / s Debye-Scherrer (Pulver)
- ; = o Diffraktometrie
/. 1.//(@)// 1 /Fiim

Laue-Methode

Kollimator Probe

Rontgenstrahl IE

Weile Strahlung
Durchstrahlungsaufnahmen it
Rickstrahlungsaufnahmen 2
Primarstrahl =Fim
Einkristallprobe
Kristalltyp, Orientation |

=
77 Kristall

YVVVVYVYVY




| ~ Jatt Orientation S Vs A

MUEGYETEM 1782




1
J

monochrome Rontgenstrahlung
Pulverprobe

Analyse von Phasen
0, Abstand der diffraktierenden

YV V VYV V

il
\

T S Ebenen

=t ” i e > Gitterparameter
\.”2‘"“;“}\)
\Z[/

Monochromalische
Rontgenstrahlung

strahl

Rontgen- /

Probe




@Cﬂl Diffraktometrisches Verfahren

Diffraktometer
0-0: Probe steht, Quelle und Detektor
dreht sich mit gleichen
Winkelgeschwindigkeit
0-20: Quelle steht, Probe dreht sich mit 9,
Detektor dreht sich mit 2 0
»Spektrum: O - Intensitat
»fur Pulverprobe

Folie: 17

@d“ Diffraktometrisches Verfahren

Anwendungen:

» Analyse der Phasen (qualitativ und quantitativ)
» Orientationsbestimmung

» Konzentration und Typen der Kristallbaufehler
»Bestimmen der KorngroRe

» Priifung der inneren Spannungen

» JCPDS Karteisystem (Daten von mehr
Hunderttausenden Kristallphasen)

Folie: 18




5 Prinzip des
5 a t t p g‘" """"'-‘ ""‘"-"";':':"

Rdnt endiffraktometers MUEGYETEM 1782

MeBkreis

polykristallines Praparat

monochromatische
Réntgenstrahlung

“Blende

MUEGYETEM 1782

8 Glancing angle
26 Diffraction angle

w  Apertire angle




@att Prinzip des

Rontgendiffraktometers

G’ ...............
b
{077}
g {772}
oo
=
@
=
<
- {022}
(004}
20° 0° 40°

Reflexionswinkel 8

A\

ASTM (JCPDS) Kartensystem
Daten fir 250 000 kristalline Phasen

A\

Die Datenkarte beinhaltet die
Eigenschaften der Phase die Indizes der
gemessenen Peaks und deren Intensitat
zueinander

Y

» ldentifizierung erfolgt
computerunterstutzt




@Cﬂl Elektronenmikroskopie

R
MUEGYETEM 1782

» Raster-Elektronenmikroskop (SEM)

» Durchstrahlungs-Elektronenmikroskop (TEM)

sichtbares Licht: A = 360-820 nm
Elektronen: A = 3-10 pm
Auflosungsfahigkeit: D

Numerische Apertur: NA = n sino

2NA 2nsino

@att Thermische

Elektonenemissionsquele

Filament Heating Supply

Filament

Grid Cap
{cylinder)

~ Bias

Resistor

High

Yoltage

Supply
_D

S
Equipotentials

Anode

I
Sy
i Beam Current
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» Oberflachenuntersuchungen

X)X, e > Untersuchung leitender
Proben
I__,?K“'"“"'“" > Digitale Bildabbildung
XX pe—— \ > VergoRerung < 2000:1
| T nn » Auflosungsfahigkeit: > 0.2 um

generator

> Tiefscharfe: 3-5 mm !!

Signal - 3
verstarker
~Kollektor und

Detektor

T~Probe




@att Elektron-Material

Wechselwirkung
e- Strahl
5-50 nm Oberflache

J R Sekundare Elektronen (SE)

Ruckstreu Elektronen (BSE)
R, | —— E=E¢
- Char. Rontgenstrahlen

[ Cont. Réntgenstrahlen

Roéntgenfluoreszez

BSE
Auflésung

Réntg.aufl.

Folie: 27

MUEGYETEM 1782

@att Tiefenscharfe T

Electron Beam
Sample surface

| Plane of Best
Focus

¥

Depth of
Field

7

-
/ 1
Region in Effective Focus

Folie: 28




@Cﬂl Rolle des Vakuums

» Abdampfen der Kohlenhydrogene
» lonisation der Gasatome

» Kathodenspriihen

@d“ Aufladung, Metallbeschichtung

> Elektrisch nichtleitende Atome
werden aufgeladen

» Metallbeschichtung mit einer
Dinnschicht (Au, Ag, Pd, Pt)

» Karbonbeschichtung mit
aufdampfen (flash-Dampfen)
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@att Kharakteristische

Rontgen-
foton L-
vonalak
Kiilso
héj
elektron M-
vonalak

Belso heéj
elektron

Primer
elektron

lonisation der inneren e~ Schale

Nach der Rekombination Rontgenfotonemission

@att Kharakteristische
Rontgenstrahlen

0 Sem leges atom
Vegyertek elektron
N eltivolitisa
E 1 MN=héjrol elekiron
‘N P
M Nm“ eltavolitiza
. ¥ & M-héjrol elektron
"" 5 eltavolitasa
E
- ”
3= 2 L
oy 5 [}
=l =0
3 -
il ¥ L-héjrol elektron
g E 4 oolith
g eltiavolitisa
N
.-‘_:
= K, K, kibocsatis
£
=
o
=
g
¥ K-héjrel elektron
Ee -

eltavolitisa




(Z)att

Energiedispersion beim
Rontgenspektrogramm

ETEM1782
-

A
S
-
Suny
w
o
b
<
—
FeKb
NiK
/Fﬁl'a SiKa Mola o
CKa _ v NiKb
L ETTaC . s . onndiite.. i -
1.00 2.00 3.00 4.00 7.00 8.00 9.00 10.00
Energie (KeV)

(Z)att




Transmissions-
Elektronenmikroskopie

fj att ] .
Elektronenmikroskopie (TEM
Verg6Rerung < 20000:1 e

mikroskop (TEM)

Auflésungsfahigkeit: > 0.02 um

Betriebsarten:
»VergrolRertes Bild
» Elektronendiffraktion

Probevorbereitung:
Dinnschliff (elektrolitisch, vergast) < 100nm (Metall)

Abdruck (100-400 um Lack-, Kohlendampf oder
Oxidfilm, als Relief.) Probenentnahmenstelle unsicher

Anwendung:
» Bilder mit groRen Auflosung
» Ausweis der Kristallfehler

> Elektronenbeugung
Folie: 38




@Cﬂl TEM Betriebsarten

Bildabbildung:

. GOeG6O06
»Korner, ‘4 Probe
»Korngrenzen,
»Kristallbaufehler,
»Versetzungsstrukturen,
» Ausscheidungen Diffraktionsebene

y

€ > Objektivlinse

Elektronenbeugung:
> Kristallsystem 4 Bild
» Orientation

TEM Aufnahmen von

Folie: 40




TEM Aufnahmen von

~ Jatt




. Transistoremitter auf der

_ © Oberflache einer Monolit IC:

A\ Mechanische Einwirkung
R _ Entstehen einer Mikrorisse

N Durch mechanische Spannung
entstehen Versetzungen

Folie: 44



@att Lichtmikroskopische

Untersuchungen
Auflésung: d > 0.5 um
n - Brechungsindex des Mediums zwischen Objekt und Objektiv
o. - Halber Offnungswinkel der Frontlinse (Max: 0.95)
VergroRerung: (10-800):1
Tiefenscharfe: 2-10 um

SN D
SO
S R

Probeabnahme

Schliffherstellung

Schliffhalter (Einbetten in Kunstharz) d= A _ A
2NA 2nsina

Polieren

Atzen (Kornflichenanitzung, Korngrenzenanatzung)

@att Lichtmikroskopische
Untersuchungen

> Unterscheiden zwischen der einzelhen
Phasen

»GroRe, Form und Verteilung der Koérner
» Fehler (Risse, Locher, Korrosion usw.)

»Untersuchbare Grol3e von 0,5 um und
groller

Folie: 46




@q“ Lichtmikroskopische
Untersuchun

» Mikroskopische Schliffuntersuchung

» Feldbeleuchtung
_—Zum Okular—___
(NN T
||
A
Planglas e
™~ i Ringspiegel
1!
. Objektiv.__

| / -
1y 7
) o

. Schlift__

- "
= e ——————— ——————
- )
S

Hellfeld- (links) wund Dunkelfeldbeleuchtung
(rechts), schematisch

Folie: 48




@att Lichtmikroskopische

Untersuchungen
» Kornflachenatzung

Kristall erscheint im Schiliffbild . . .
hell dunkel dunkel hell

[

\‘/

oy

\ V/
o

I Hellfeld 1 Dunkelfeld i

(Z)att

Homogen, richtungunabhingiges Atzmittel




@d“ Wirkung der Atzen

MUEGYETEM 1782

Heterogenes Atzmittel




Belsplele EGYETEM 1782

> Schichtaufbau
> Schichtdicke

2 > MaR der deformier-
barheit, Weichglihen

MUEGYETEM 1782

Ferritisches Stahl

N s \ P = C
[(> ) X NS e DAY
A Kol 23 \" \‘ -
L3 Congdd Ve - 5] (v, P
A\ S LN S
{ 1 | 4 ’__" & ¥ ;\,:“.v.'
i k; \" ‘ X % \: I :/"\:‘ l}'_\
3 2 P boo >3
\“ "_& . V3 /‘ & “);5. i
- - 4 I3
: V Ao 0% AV ’:"“\- ey r i >
¢ : BN RN I D TR r . £4 100mm
y— N\ o —
LN AN -
3% Nital 4% Pikral Beraha

Farbt die Kornflachen
abhangig von der
Korneinstellung

Hebt die Feritkorngrenzen Hebt Zementit hervor
und Zementit hervor




Der schweilBnaht wurde
zuerst mit 3% Nital geatzt
(oben), war nicht gut,
Dann mit Klemml Atzmittel
(unten) gibt gute Kontrast
zwischen Basismaterial
und WarmeeinfluBzone

*Warmeeinfusszone

@q H Andere mikroskopische
Verfahren MOEGYETEM 1782

Scanning Tunneling Micr. (STM) Raster-Tunnelmikroskopie
Atomic Force Microscopy (AFM) Atomkraft-Mikroskopie
Electrostatic Force Microscpy (EFM) elektrostatische Kraft
Magnetic Force Microscopy (MFM) magnetische Kraft
Scanning Capacitance Microscopy (SCM) Raster-Kapazitat

Scanning Resistance Microscopy (SRM) Raster-Widerstand




(Z)att

control voltages for piezotube

pil

Nadel 1.
a gg
Tunneleffekt N e
. . . . : §% tunneling
Auflosung in Atomdimension EE current  distance control
o3z
=

amplifier

and scanning unit

Oberflachenmorphologiebild
Rauheit, | /Y
Oberflachenfehler

data processing
and display

. tunneling P
Nur leitende oder ;L voltage ==

halbleitende Proben

Folie: 57

Atomic force microscopy Wechselseitige StoR- und

Two segment Zugeffekten zwischen Atome
photodetector .
Bewegungsmessung mit Laserstahl

Atomare Auflésung (10 pm)

Folie: 58




Atomic level construction with
UHYV Atomic Force Microscope

« Sllicon surface

Steven Prawer, University of Melbourne Line width is 2 nm and depth is 0.2nm

Sclence at the Shine Dome 2004

(Prafungsmethoden der Material$

7, ST
MUEGYETEM

Danke fir die Aufmerksamkeit!




