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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN 15305:2008) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 138 ,Zerstorungsfreie
Prufung® erarbeitet, dessen Sekretariat von AFNOR (Frankreich) gehalten wird. Das zustandige deutsche
Gremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-08-22 AA ,Durchstrahlungsprifung und Strahlenschutz® im
Normenausschuss Materialprifung (NMP).

Fir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 5725-1 siehe DIN ISO 5725-1
ISO 5725-2 siehe DINISO 5725-2

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise
DIN ISO 5725-1, Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) von Melverfahren und Messergebnissen — Teil 1:
Allgemeine Grundlagen und Begriffe
DIN ISO 5725-2, Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) von MeRverfahren und Messergebnissen — Teil 2:

Grundlegende Methode fiir die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprézision eines vereinheitlichten
MeRverfahrens
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Vorwort

Dieses Dokument (EN 15305:2008) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 138 ,Zerstorungsfreie
Prifung” erarbeitet, dessen Sekretariat vom AFNOR gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Februar 2009, und etwaige entgegenstehende
nationale Normen mussen bis Februar 2009 zurlickgezogen werden.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Texte dieses Dokuments Patentrechte berlihren kénnen.
CEN [und/oder CENELEC] sind nicht dafur verantwortlich, einige oder alle diesbezlglichen Patentrechte zu
identifizieren.

Diese Europaische Norm Zerstérungsfreie Priifung — Réntgendiffraktometrie an polykristallinen und amor-
phen Materialien basiert auf:

— EN 13925-1: Allgemeine Grundlagen;
— EN 13925-2: Verfahrensablaufe;
— EN 13925-3: Geriéte;

— EN1330-11, Zerstérungsfreie Priifung — Terminologie — Teil 11: Begriffe der Réntgendiffraktometrie
von polykristallinen und amorphen Materialien.

Um die Beziehungen der Inhalte der einzelnen Normen untereinander zu erlautern, werden in Anhang A in
einem Diagramm die typischen Arbeitsgange in Bezug auf die XRPD dargestellt.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europaische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland,
Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta,
Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Rumanien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien,
Spanien, Tschechische Republik, Ungarn, Vereinigtes Kdnigreich und Zypern.
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Einleitung

Dehnungen innerhalb kristalliner Materialien knnen mittels Rontgendiffraktometrie bestimmt werden. Die zu-
gehdrigen Eigenspannungen werden unter der Voraussetzung errechnet, dass lineare elastische Verfor-
mungen vorliegen.

In diesem Dokument werden die Grundlagen fiir die Mess- und Auswerteverfahren beschrieben.
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1 Anwendungsbereich

Diese Europaische Norm beschreibt ein zerstérungsfreies Verfahren, bei dem die Beugung von Roéntgen-
strahlen (Réntgendiffraktometrie) zur Bestimmung der makroskopischen Eigenspannungen oder der aufge-
brachten Spannungen im Oberflachenbereich vielkristalliner Praparate oder Bauteile angewendet wird.

Alle Materialien, die einen ausreichenden Grad an Kristallinitat haben, kénnen analysiert werden, wobei es
jedoch Einschrankungen geben kann (einige Hinweise dazu siehe Abschnitt 12), wenn folgende Merkmale fur
das Material zutreffen:

— Spannungsgradienten;

— Gradient eines Gitterparameters;

— Oberflachenrauheit;

— nicht ebene Oberflachen (siehe 5.1.2);

— stark texturierte Materialien;

— grobkdrniges Material (siehe 5.1.4);

— Materialien, die aus mehreren Phasen bestehen;
— Uberlappung von Beugungslinien;

— breite Beugungslinien.

Die fur die Bestimmung der Eigenspannungen in den oben aufgefuhrten Fallen entwickelten spezifischen Ver-
fahren werden in diesem Dokument nicht erfasst.

Das beschriebene Verfahren basiert auf der winkeldispersiven Rdéntgenbeugung unter Anwendung der
Reflexionsgeometrie nach der Definition in EN 13925-1.

Die Empfehlungen in diesem Dokument gelten fir Spannungsanalysen, bei denen lediglich die Verschiebung
der Beugungslinien bestimmt wird.

Diese Europaische Norm erfasst keine Verfahren zur Analyse der Eigenspannungen, die auf Synchrotron-
strahlung basieren; es wird auch keine eingehende Darstellung fur alle potentiellen Anwendungsbereiche des
Verfahrens gegeben.

Strahlenschutz: Das Aussetzen eines jeglichen Teils des menschlichen Korpers durch Réntgenstrahlen kann
gesundheitsschadigend sein. Es ist daher wichtig, immer dann wenn Gerate mit Rontgenstrahlung verwendet
werden, entspreche Vorsichtsmallnahmen zum Schutz des Bedieners und jeder anderen Person in der
Umgebung zu schiitzen. Die empfohlenen Strahlenschutzmaflinahmen ebenso wie die einzuhaltenden Grenz-
werte fur die Strahlenbelastung sind die per Gesetz in jedem Land vorgegebenen. Wenn es in einem Land
keine offiziellen Regelungen oder Empfehlungen gibt, sollten die neuesten Empfehlungen der Internationalen
Kommission fur Strahlenschutz angewendet werden.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fiir die Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlief3lich aller Anderungen).

EN 13925-1:2003, Zerstérungsfreie Priifung — Réntgendiffraktometrie von polykristallinen und amorphen
Materialien — Teil 1: Allgemeine Grundlagen

EN 13925-2:2003, Zerstérungsfreie Priifung — R&ntgendiffraktometrie von polykristallinen und amorphen
Materialien — Teil 2: Verfahrensabléufe
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EN 13925-3:2005, Zerstérungsfreie Priifung — Réntgendiffraktometrie von polykristallinen und amorphen
Materialien — Teil 3: Geréte

ISO 5725-1, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 1: General
principles and definitions

ISO 5725-2, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results — Part 2: Basic method
for the determination of repeatability and reproducibility of a standard measurement method

3 Begriffe, Definitionen und Symbole

Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten folgende Begriffe, Definitionen und Symbole.

3.1 Begriffe und Definitionen

311

Eigenspannungen

Restspannungen

in einem freien Korper vorhandene innere Spannungen, die sich selbst kompensieren, wenn auf die Grenz-
flachen des Korpers keine auReren Krafte oder Dehnungsbehinderungen wirken

3.2 Symbole und Abkiirzungen

— 20 Beugungswinkel, d. h. der Winkel zwischen einfallendem und gebeugtem Rdntgenstrahl;

— 0 Bragg’sche Winkel (Braggwinkel), d. h. der Winkel zwischen den beugenden Netzebenen
und dem einfallenden Strahl;

— o Winkel zwischen dem einfallenden Rontgenstrahl und der Oberflache der Probe bei y = 0;

— ¢ Winkel zwischen einer festen Richtung in der Ebene der Probe und der Projektion der
Normalen zu den Beugungsebenen in dieser Netzebene;

-y Winkel zwischen der Normalen der Probenoberflache und der Normalen der beugenden
Netzebenen;

— X Winkel y Uberstreicht die Ebene rechtwinklig zu der Ebene die @ und 26 enthalt. Die
Drehachse von y ist rechtwinklig sowohl zur @-Achse als auch zur g-Achse ausgerichtet;

— {hki} Netzebenenschar von Kristallen, die durch die Indizes h, k und | definiert werden;

— &y Dehnung in der durch die Winkel ¢ und w definierten Richtung gemessen wird;

— dp Netzebenenabstand (4-Wert) in einer dehnungsfreien Probe;

- dq»y Netzebenenabstand (d-Wert) in einem dehnungsbehafteten Material in die Messrichtung,

die durch die Winkel ¢ und i festgelegt ist;
— (S1, 82, S3) Koordinatensystem fir die Probe;

— (L1, Lo, Ly) Laborkoordinatensystem;

— 152{th} S1{hkl} Elastizitatskonstanten fir die Netzebenenschar {hkl};

— Gi Normalspannungskomponenten (i = 1, 2, 3);
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Scherspannungskomponenten (i #j; i, =1, 2, 3);
Abstand zur Oberflache der Probe;

Eindringtiefe der Rdntgenstrahlen;

Lorentz-Polarisationsfaktor;
Absorptionsfaktor;

durch mehrere Laboratorien in einem Ringversuch qualifiziert (verwendet im Zusammen-
hang mit einer spannungsbehafteten Referenzprobe);

durch ein Laboratorium qualifiziert (verwendet im Zusammenhang mit einer spannungsbe-
hafteten Referenzprobe);

zertifizierter Wert fur die Normalspannung in einer spannungsbehafteten ILQ-Referenz-
probe;
die einer

zertifizierter  Wert  fir

ILQ-Referenzprobe;

Scherspannung in spannungsbehafteten

Normalspannung in einer LQ-Probe;

Scherspannung in einer LQ-Probe;

mittlere Breite der Beugungslinien in einer LQ-Probe;

ermittelte Normalspannung in einer spannungsbehafteten Referenzprobe;

ermittelte Scherspannung in einer spannungsbehafteten Referenzprobe;

ermittelte mittlere Breite der Beugungslinie in einer spannungsbehafteten Referenzprobe;
Standardabweichung fir die Normalspannung;

Standardabweichung fir die Scherspannung;

Wiederholpréazision fur Normalspannung, Scherspannung bzw. Linienbreite in einer r .
zertifizierten, spannungsbehafteten ILQ-Referenzprobe;

Wiederholprazision fir Normalspannung, Scherspannung bzw. Linienbreite in einer r| ¢
spannungsbehafteten LQ-Referenzprobe;

Reproduzierbarkeit fiir Normalspannung und Scherspannung;

Wellenlange der verwendeten Rontgenstrahlen;
Spur des Spannungstensors: Tr (o) = Z o;;
Netto-Integralintensitat (nach Subtraktion des Untergrunds) der Beugungslinie {hkl};

rontgenographische Elastizitatskonstanten;

Standardabweichungen fur Wiederholprazision und Reproduzierbarkeit;
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— B integrale (Linien-)Breite;
— % Normalspannung in der durch den Winkel ¢ festgelegten Richtung;
— % Scherspannung in der durch den Winkel ¢ festgelegten Richtung;

ANMERKUNG Elastizitdtskonstanten werden auch als elastische Konstante bezeichnet.

4 Grundlagen

4.1 Alilgemeine Messgrundlagen

Legende
S5, Achsen in der Ebene der Probe; S, wird vom Prifer festgelegt
S3 Achse senkrecht zur Oberflache der Probe

Ly, Ly, Ly Labor-Koordinatensystem; L, ist die Normale auf den beugenden Netzebenen {hkl} und stellt die
Winkelhalbierende zwischen einfallendem und dem gebeugten Strahl dar

1) Winkel zwischen einer festen Richtung in der Oberflache der Probe und der Projektion der
Normalen der Beugungsebenen in diese Ebene

74 Winkel zwischen der Normalen der Probenoberflache und der Normalen zu den Beugungs-
ebenen

S¢ Richtung, in der die Spannungen % und 7 gemessen werden

Bild 1 — Orthogonale Koordinatensysteme bezogen auf rontgendiffraktometrische
Eigenspannungsvermittiung

Basierend auf der Elastizitatstheorie gilt flir makroskopisch isotropes kristallines Material fir die Dehnung in
der durch die Winkel ¢ und y festgelegten Richtung (siehe Bild 1) die folgende Gleichung:

1 1 . . .
8({;\3{1} = S1{hkl} [0'11 + 090 + 0'33]+ 5 Séhkl}0'33 0032 v+ E Séhkl} 011 0032 @+ 090 sm2 @ + 1712 Sin 2¢ S|n2 174

+ % S {745 cos ¢ + 753 sing] sin 2

(1a)
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Die Spannungskomponenten e und % werden als Normalspannung bzw. Scherspannung in der Richtung S¢
definiert (siehe Bild 1):

Oy = la11cosz¢+0'22 sin2¢+z'12 sin2¢J (1b)
Ty = lz'13 cos? @+ 73 Sin ¢J (1c)
Dabei bedeuten die Symbole in den Gleichungen (1a), (1b) und (1c)

e die Dehnung in der fiir die durch die Winkel ¢ und  festgelegten Richtung fiir die
Netzebenenschar {hkl};

S1{hkl} und %Séhkl} die Elastizitatskonstanten fiir die Netzebenenschar {hkl} bei Rontgenstrahlung;

044, 09, 033 die Komponenten der Normalspannung in den Richtungen S;, S, und S; (siehe
dazu Bild 1);

Tyo die Scherspannung in der durch S, und S, festgelegten Ebene;

73 die Scherspannung in der durch S, und S, festgelegten Ebene;

T3 die Scherspannung in der durch S, und S; festgelegten Ebene;

1 der Winkel zwischen einer festen Richtung in der Oberflache der Probe und der

Projektion der Normalen der beugenden Netzebenen in diese Ebene;

174 der Winkel zwischen der Normalen der Probenoberfliche und der Normalen zu
den beugenden Netzebenen;

o die Normalspannung in der durch den Winkel ¢ definierten Richtung;
011, 0o die Komponenten der Normalspannung in Richtungen S, und S,;
T die Scherspannung in der durch den Winkel ¢ definierten Richtung.

Die Dehnung Epy kann mit Hilfe der Netzebenenabsténde nach der folgenden Gleichung ausgedriickt werden:
, d i
gt _pp| Cov || S 6 (2a)
d, sin 6,

oder alternativ ndherungsweise:

Epu'” s(—d"’"’ _dOJ (2b)
dy

oder

eéﬁ,kl} =—cot (6,) A6y, (2¢c)
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Dabei ist
d¢\v der Abstand fur die Netzebenenschar {hkl} mit der Normalen in der durch die Winkel ¢ und
festgelegten Richtung;
dy der Abstand (d-Wert) fur dieselbe Netzebenenschar {hkl} einer dehnungsfreien Probe;
& der Bragg'sche Winkel, der dj zuzuordnen ist;
94)\1! der zu dw gehdrige Bragg’'sche Winkel.

Die Gleichung (2c) ist eine ungenaue Naherung und sollte folglich nicht angewendet werden. Fir die Berech-
nung nach (2b) kann der Wert fiir 4, durch Interpolation aus der angepassten Kurve d Gber sin’ v abgeschatzt

werden (Einzelheiten siehe Anhang C). Bei Anwendung der Gleichung (2a) brauchen die Werte fiir dyund 6,
nicht exakt bekannt zu sein.

Weil die Eindringtiefe der Rontgenstrahlen in den meisten Materialien in einer GroRenordnung von einigen
zehn Mikrometern liegt, kann oft davon ausgegangen werden, dass o35 = 0 ist. Bei grofien Eindringtiefen oder

mehrphasigen Materialien (siehe Abschnitt 12) sollte sorgfaltiger vorgegangen werden.

Gleichung (1) kann damit vereinfacht werden:

el = S 611 + o]+ % it [0'11 cos? ¢+ oy SN2 ¢ + 74, SiN 20|siN? Y

+ %Séhkl} [743 cOS @ + 753 Sing] sin 2y

Erlauterungen der Symbole, siehe Gleichungen (1a), (1b), (1c).

Bei den Ublichen Verfahren (@ und p-Verfahren, siehe 6.2) stellt der Winkel ¢ die Drehung dar, die auf die
Probe um die Normale zu seiner Oberflache angewendet wird. Es gibt weitere Verfahren, bei denen
kompliziertere Beziehungen zwischen den Winkeln ¢ und w und den Drehungen der Probe bestehen (siehe
Anhang F).

Es ist anzumerken, dass sich die Elastizitdtskonstanten der {hkl}-Netzebenen betrachtlich von den Elastizi-
tatskonstanten fir makroskopische Volumenwerte unterscheiden kénnen (siehe Abschnitt 10).

4.2 Biaxiale Spannungsanalyse

Bei rontgendiffraktometrischen Messungen an vielkristallinen Werkstoffen werden Werte fir Epy bei unter-
schiedlichen Winkeln y und ¢ ermittelt. Falls ein biaxialer Spannungszustand vorliegt (7,5 = 7,3 = 033 = 0),
folgt aus Gleichung (3), dass eine lineare Abhangigkeit zwischen Egy und sinzy/ vorliegt:

1 .
g&‘,k'} =3 Séhkl} O sin? y + thkl} -Tr(o) (4a)
Dabei ist

Tr(o)= (041 +022)
In Gleichung (4a) gelten die gleichen Symbole wie in Gleichung (3).

Falls ein biaxialer Spannungszustand vorliegt, sollte bei der Messung eine Gerade erhalten werden (siehe
Bild 2).
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Die Spannung in ¢-Richtung, Oy wird aus der Steigung der Geraden errechnet:

agq)w{hkl}
dsin? U

% T (40)
2 2

e, (x10)
b 500

-500

-1000

-1500

-2000

-2500 : : : : -
0 0.2 04 06 08 1

Legende
Epy Dehnung in der durch die Winkel ¢ und w definierten Richtung

v Winkel zwischen der Normalen zur Probenoberflache und der Normalen zu den beugenden Netzebenen

Bild 2 — Beispiel fiir eine Kurve Epy tiber sin’ v fur biaxiale Spannungszustidnde bei konstantem ¢

Bild 2 gilt fir Material, dessen Spannungszustand durch Oy =— 400 MPa, T = 0 gekennzeichnet ist. Die Elas-
tizitatskonstante des Materials unter Einwirkung eines Rontgenstrahls ist

%Sz hki}=68107"° MPa™ (4c)

Die a¢-Werte fur die negativen und positiven y-Werte werden uberlagert und durch kleine Quadrate gekenn-

zeichnet. Die Linien entsprechen der Anpassung nach der Methode der kleinsten Fehlerquadrate nach
Gleichung (4a).

Wegen der nicht ausreichenden Genauigkeit von d; sollten die aus Tp(O') ermittelten Spannungen nicht fir
weitere Berechnungen angewendet werden.

Documents
Document Sharinpj—iub

Full document details: DIN EN 15305:2009-01


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-15305-2009-01
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-15305-2009-01

DIN EN 15305:2009-01
EN 15305:2008 (D)

4.3 Triaxiale Spannungsanalyse

Falls Scherspannungen in den Ebenen rechtwinklig zur Probenoberflache vorhanden sind (73 # 0 und/oder
73 # 0), ergibt sich fur die Kurve &, Uber sin’y eine Ellipse, die fiir w>0 und <0 (siehe Bild 3) die so
genannte , y~Aufspaltung” zeigt. Bei o35 ungleich null ist die Steigung von sin®y proportional zu Oy— 033. In
diesen Fallen kann Gleichung (4a) folgendermafen formuliert werden:

1 . L opmy o o 1o
£y = 5 S (0, — 053 )sin® p + 3 Sz, sindy 42 S0+ 51 Ti(0) (5)

Dabei ist

Tr(o) = (014 + Opp + 033)

£y (X10)
1000

-500

-1000

-1500

-2000

-2500

-3000 : : : : -
0

Legende
Egy Dehnung in der durch die Winkel ¢und iy definierten Richtung

v Winkel zwischen der Normalen zur Probenoberfladche und der Normalen zu den beugenden Netzebenen
+  positive y-Werte
A negative y-Werte

Bild 3 — Beispiel fiir eine Kurve Egy tiber sinzy/mit y~Aufspaltung fir triaxiale Spannungszustéande bei
konstantem ¢

Bild 3 gilt fur Material, dessen Spannungszustand durch Oy =~ 400 MPa, Ty =— 50 MPa gekennzeichnet ist.

Die rontgenographische Elastizitatskonstante des Materials ist %Sz{hkl}=6,8 10° MPa™". Die Linien ent-

sprechen der Anpassung nach der Methode der kleinsten Fehlerquadrate nach Gleichung (5).
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Fur einen festen Winkel ¢ werden die Werte fur e und T durch die Methode der kleinsten Fehlerquadrate an-

gepasst an die Dehnungsdaten mit Gleichung (5) ermittelt. Durch Messung in mindestens drei unterschied-
liche ¢-Richtungen und mindestens drei y~Winkel kann der Spannungstensor (siehe 7.4) bestimmt werden.

5 Proben
5.1 MaterialkenngrofRen

5.1.1 Allgemeines

Zum Messen und Berechnen der Eigenspannung sind folgende Parameter erforderlich:
— die kristallographischen Daten des Materials;

— die rontgenographischen Elastizitdtskonstanten des Materials.

Wenn die Werte fUr die rontgenographischen Elastizitdtskonstanten nicht experimentell bestimmt wurden
(siehe Abschnitt 10), wird die Verwendung von Elastizitatskonstanten empfohlen, die nach Modellen errechnet
werden, bei denen die elastische Anisotropie des Einkristalls und die Kopplungsbedingungen zwischen den
Kristalliten bericksichtigt werden (siehe 8.3.1.2). Falsche Werte fiir die rontgenographischen Elastizitats-

konstanten (%Sz{hk'} und 5, kénnen signifikante systematische Fehler bei den Spannungsberechnungen

verursachen.

Wenn Vorbehandlung und Mikrostruktur der Probe bekannt sind, kénnen sich Hinweise auf die im Abschnitt 1
aufgefiihrten moglichen Probleme ergeben (siehe Abschnitt 12).

5.1.2 Form, MaBe und Masse

Zur Eigenspannungsmessung sollte fur jede Probe ein entsprechend ebener Bereich ausgewahlt werden.
Form und Grof3e der Probe sind nicht kritisch; es ist jedoch zu beachten, dass die Probe auf den Probenhalter
passt, wenn das gefordert ist.

Die Probe wird wahrend der Messung den unterschiedlichsten Kippungen unterzogen und muss folglich
sicher auf dem Probenhalter befestigt sein. Fir das Goniometer ist eine Beschrankung fir die maximal
zulassige Masse der Probe zu beachten. Die Art der Anbringung und Befestigung der Probe im Goniometer
ist ebenfalls zu beachten. Eine Einspannung der Probe auf dem Probenhalter darf nur dann vorgenommen
werden, wenn dadurch keine zusatzlichen Spannungen in die Probe eingebracht werden.

Die notwendige Ebenheit der Probe hangt von der bestrahlten Flache ab. Der lokale Krimmungsradius der
Probe muss ausreichend grol3 sein (siehe Abschnitt 12) um eine ausreichende Bestrahlung sicherzustellen.

5.1.3 Zusammensetzung/Homogenitét der Probe

Es muss ein bestrahltes Volumen mit — wenn maéglich — homogener Zusammensetzung gewahlt werden. Da
die Eindringtiefe der Rontgenstrahlen und auch die bestrahlte Flache von der y~Kippung abhangen, missen
Anderungen der Zusammensetzung berlicksichtigt werden, die innerhalb der Oberflache und Uber die Tiefe
der Probe vorhanden sein kdnnen (siehe 6.3).

Fir mehrphasige Materialien wird die Eigenspannung, d. h. die gesamte Eigenspannung, aus den Anteilen
der vorhandenen Spannungen in allen bestimmten Phasen unter Verwendung der folgenden Gleichung
bestimmt:

O_insgesamt - in o; (6)
Phasen
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Dabei ist
gnsgesamt die Eigenspannung der Probe;
X der Volumenanteil der i-ten Phase;
o die Spannung in der i-ten Phase, erhalten aus den {hkl}-Netzebenen dieser Phase.

Folglich missen die Phasen, von der die Beugungslinie stammt, bekannt sein.

5.1.4 KorngréRe und beugende Doméanen

Die KorngroRe im Bereich des bestrahlten Volumens kann den fir die Eigenspannung ermittelten Wert
beeinflussen. Die Korngrdle vieler kristalliner Materialien liegt in einem Bereich zwischen 10 ym und 100 um.
Da die Kdrner haufig aus vielen beugenden Domanen bestehen, sind diese KorngroRen im Allgemeinen fir
Spannungsmessungen mit Rontgenstrahlen geeignet. Bei groReren Kdrnern ist davon auszugehen, dass nur
einige wenige beugende Domanen einen Beitrag zur Beugungslinie liefern. Dadurch kénnen in den Rich-
tungen ¢und y groRe Anderungen hinsichtlich Form und Intensitat der Linie auftreten. Die Ergebnisse kénnen
aullerdem auch durch Beanspruchungen im Mikro-/Korngrenzenbereich beeinflusst werden. In einigen Fallen
ist dieser Effekt durch Oszillieren der Probe zu reduzieren, da dieses die Anzahl der beugenden Korner erhoht
(Einzelheiten siehe Abschnitt 7).

5.1.5 Transparenz der Probe fiir Rontgenstrahlung
In einigen Materialien treten Fehler bei der Spannungsmessung auf, wenn die Réntgenstrahlen so weit in das
Material eindringen kénnen, dass ein Versatz (Offset) des bestrahlten Volumens gegentber der Oberflache

entsteht (siehe Anhang E). AuBerdem verstérkt sich die Wirkung der Spannungsgradienten und einer signifi-
kanten Spannung o33;.

5.1.6 Beschichtungen und diinne Schichten

Eigenspannungen in Beschichtungen kénnen unter der Voraussetzung bestimmt werden, dass eine Unter-
scheidung und Trennung der Beugungslinien von Beschichtung und Grundwerkstoff mdglich ist.

Fir dinne Schichten kénnen bei der Messung folgende Probleme auftreten:
— geringe Beugungsintensitaten und/oder nicht ausreichende Kornstatistik;
— zusatzliche Beugungserscheinungen durch Mehrfachschichten;

— Uberlappung mit einer Beugungslinie des Grundwerkstoffs;

— steiler Spannungsgradient;

— starke Textur.

(Siehe auch Abschnitt 12.)

Die Werte fir die Elastizitdtskonstanten der Beschichtung kdnnen sich signifikant von denen der Volumen-
werte unterscheiden.

5.2 Vorbereitung der Proben

5.2.1 Vorbereitung der Oberflache

Die Oberflache sollte nicht verandert werden. Falls die Oberflache jedoch oxidiert, angestrichen oder lackiert
ist, kann sie durch elektrolytisches Polieren oder durch Anwendung von Chemikalien gereinigt werden, um
den Spannungszustand maoglichst nicht zu beeinflussen. Besondere Sorgfalt erfordert der Einsatz von Chemi-
kalien, die bevorzugt die Korngrenzen oder nur eine der vorhandenen Phasen angreifen kénnen, denn ein
selektives Atzen kann zu einer lokalen Spannungsrelaxation fiihren.
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5.2.2 Erfassung des Tiefenprofils der Spannung

5.2.21 Allgemeines

Die Spannung kann als Funktion der Tiefe bestimmt werden, indem Zyklen von elektrolytischem Polieren und
Spannungsanalyse aufeinander folgend durchgefiihrt werden. In einigen Fallen kénnen Daten zum Tiefen-
profil der Spannung auch dadurch gewonnen werden, dass die Eindringtiefe der Rontgenstrahlen geandert
wird, indem z. B. andere Wellenlangen oder Kippungen der Probe angewendet werden.

5.2.2.2 Entfernung von Oberflachenschichten

Alle mechanischen oder funkenerosiven Abtragungsverfahren (EDM) zur Beseitigung von Oberflachen-
schichten verursachen Eigenspannungen und beeinflussen den Spannungszustand im Bereich der Ober-
flache. Daher mussen diese Verfahren vermieden werden. Zur Entfernung der Schichten werden chemische
Behandlungen oder elektrolytische Polierverfahren vorgeschlagen, durch die keine neuen Spannungen in die
Oberflache eingebracht werden. Chemische und elektrolytische Verfahren kénnen jedoch z. B. bedingt durch
Anderung der Oberflachenrauheit, Entfernung der Spannungen in den Oberflaichenschichten oder Korn-
grenzenangriff eine Verringerung der Eigenspannungen bewirken. Dicke Schichten kénnen bei Bedarf durch
eine Kombination von spannenden Bearbeitungs- oder Schleifverfahren mit nachfolgendem elektrolytischem
Polieren entfernt werden. Falls bezogen auf das Gesamtvolumen der Probe ein grofles Materialvolumen
entfernt wird, missen bei Berechnung des urspriinglichen Spannungszustands Spannungsumlagerungs-
effekte berticksichtigt werden. Einfache Falle werden in Literaturhinweis [2] behandelt.

5.2.2.3 Bewertung der nach dem Materialabtrag erreichten Dicke

Die Dicke der entfernten Schicht muss bestimmt werden. Es wird vorgeschlagen, Form und Rauheit der
Oberflache zu verifizieren, weil durch eine nicht ebene und/oder raue Oberflache Probleme entstehen kénnen
(siehe Abschnitt 12).

5.2.3 GroRe oder kompliziert gestaltete Proben

Im Allgemeinen wird empfohlen, ein Trennen/Schneiden der Proben zu vermeiden. Miissen Proben getrennt
werden, sollten die Schnitte so ausgefliihrt werden, dass die vorhandenen Eigenspannungen nicht verandert
werden. Der zu messende Bereich muss nach Mdéglichkeit weit genug vom Rand der Probe entfernt sein, um
Einflisse einer Entspannung von Spannungskomponenten rechtwinklig zum Rand zu vermeiden. Vom Rand
sollte ein Abstand eingehalten werden, der mindestens der Probendicke entspricht.

AuBerdem sollten Entspannungen insgesamt vermieden werden, die z. B. beim Trennen von Rohren in axi-
aler Richtung auftreten konnen. Falls Entspannungen zu erwarten sind, sollten geeignete Uberprifungen, z. B.
eine Dehnungsmessung [3], angewendet werden, um alle Anderungen wahrend oder nach dem Schneiden zu
erfassen.

6 Prufeinrichtung

6.1 Allgemeines

Eine allgemeine Beschreibung der zur Eigenspannungsanalyse verwendeten Prifeinrichtung kann aus
EN 13925-3 entnommen werden. In diesem Abschnitt werden einige spezifische Aspekte erortert, die fir die
Untersuchung der Eigenspannungen zutreffen.
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6.2 Auswahl der Priifeinrichtung

6.2.1 Allgemeines

Ublicherweise sind zwei Drehungen erforderlich (siehe Bild 1); die y<Drehung ist immer notwendig, wéhrend
die ¢-Drehung bei bestimmten Versuchen von Vorteil sein kann. Bild 4 zeigt die allgemeine Anordnung eines
Laboratoriums-Goniometers, das zur Messung der Eigenspannungen bei gro3en 28Winkeln dient.

Legende
S']! SZ! S3
(7

20
oR
oR
R
SP
D
X

A

A
—~ wR
C

Ly

Proben-Koordinatensystem
der Bragg'sche Winkel, d. h. der Winkel zwischen den beugenden Netzebenen und dem ein-
fallenden Strahl

der Beugungswinkel, d. h. der Winkel zwischen einfallendem und gebeugtem Roéntgenstrahl
Drehung um die o-Achse

Drehung um die ¢-Achse

Drehung um die y-Achse

Probe

Detektor

Roéntgenrdhre

Bild 4 — Goniometer fiir das y-Verfahren und das o-Verfahren (w= 6, y=0) mit =0

Die y~Kippung kann fur verschiedene Geometrien (bezeichnet als @ und y-Verfahren) durchgefuhrt werden,
die in den Bildern 5 und 6 dargestellt werden.

Laboratoriums-Goniometer erreichen bei den Messungen eine gute Prazision und ermdoglichen im Allge-
meinen eine extensive Auswahl von 26-Winkeln; sie werden haufig auch fur andere Anwendungen der
Rontgendiffraktometrie (Texturuntersuchung, Profilanalyse, Phasenanalyse [siehe EN 13925-1]) eingesetzt.
Im Allgemeinen kénnen jedoch nur nichtsperrige Proben analysiert werden.
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6.2.2 Das w-Verfahren

Bei diesem Verfahren (auch als ISO-Inklinationsverfahren bezeichnet) wird die Probe um die w-Achse gedreht
(gekippt). @ und 28liegen in derselben Ebene. Um die Werte fUr w zu erhalten, werden y~Werte algebraisch
zu @ addiert. Fir positive ¢ werden die Betrage von y zu @ addiert, negative y subtrahiert. Mit den meisten
herkdmmlichen Pulverdiffraktometern mit separatem w-Antrieb (wobei die w-Achse und die 26-Achse zu einer
unabhangigen Bewegung in der Lage sind) kdnnen Messungen nach diesem Verfahren durchgefihrt werden.
Die schematische Darstellung der Geometrie erfolgt in Bild 5.

Es ist anzumerken, dass die Richtung o; in der Beugungsebene liegt (siehe auch Anhang E).

A

C;wR

' J\ L3En¢¢
S3

D

\j

S2
Legende
S4, S5, 83 Proben-Koordinatensystem
1 der Bragg’sche Winkel, d. h. der Winkel zwischen den beugenden Netzebenen und dem ein-

fallenden Strahl

20 der Beugungswinkel, d. h. der Winkel zwischen einfallendem und gebeugtem Rontgenstrahl
oR Drehung entlang der w-Achse
R Drehung entlang der ¢-Achse
X Roéntgenréhre
SP Probe
D Detektor

Bild 5 — Das @-Verfahren: Der Winkel ywird durch Drehung um die @-Achse gebildet.
Dabei sind ¢= 0 und y= w— 8= — 45° (y bleibt gleich null)
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Positiver und negativer Versatz

Bild 6a zeigt eine Probe mit einem positiven y~Versatz beim w-Verfahren, wobei wzu @ addiert wurde. Bild 6b zeigt einen negativen y~Versatz, d. h.
wurde von @ subtrahiert.

Legende zu den Bildern (6a) und (6b)
26 Beugungswinkel, d. h. der Winkel zwischen einfallendem und gebeugtem Rdntgenstrahl

6 Bragg'sche Winkel, d. h. der Winkel zwischen den beugenden Netzebenen und dem einfallenden Strahl
@ Winkel zwischen einfallendem Roéntgenstrahl und der Oberflache der Probe bei y =0
¢  Winkel zwischen einer festen Richtung in der Ebene der Probe und der Projektion der Normalen zu den Beugungsebenen in dieser Ebene
v Winkel zwischen der Normalen zur Probe und der Normalen zu den beugenden Netzebenen
A beugende Netzebenen
B Probe
C einfallender Strahl
D gebeugter Strahl
Bild 6a — Positiver y-Versatz (w= 6+ y) Bild 6b — Negativer y~Versatz (o= 6+ y, mit y <0)
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Wenn das @-Verfahren mit negativem Versatz angewendet wird, werden bei demselben Wert fur 26 durch
verkleinerte Einfallswinkel die ,Defokussierungs“-Effekte verstarkt, was die Verbreiterung der Beugungslinien
erhdoht und die Intensitaten starker verringert als bei einem gleichen aber positiven y bei 26. Fur die
Bewertung von Scherspannungen muss jedoch sowohl ein positiver als auch ein negativer yVersatz
angewendet werden. In diesem Fall kdnnen Messungen bei negativen y~Kippungen vermieden werden,
indem die Probe (um die ¢-Achse) um 180° gedreht und dann die Spannung bei positiven y~Kippungen
gemessen wird. Durch dieses Vorgehen werden Probleme vermieden, die durch Defokussierung und/oder die
héhere Empfindlichkeit gegenlber Ausrichtungsfehlern bei negativen y~Kippungen entstehen. Vom Stand-
punkt der Spannungsanalyse entspricht dieses Vorgehen einer Messung mit negativem i ohne Drehung um
die ¢-Achse (haufig als pseudo-negative Kippung bezeichnet).

Bei fokussierenden Optiken sind Messungen unter Anwendung negativer y empfindlicher gegen Ausrich-
tungsfehler als Messungen mit positiven

6.2.3 Das y-Verfahren

Es ist anzumerken, dass die Richtung o rechtwinklig zur Beugungsebene verlauft (siehe auch Anhang E).

Das y-Verfahren ist mechanisch komplizierter und erfordert fir einige Diffraktometer die Anwendung einer
Zusatzeinrichtung (z. B. einer Euler-Wiege). Negative y kdnnen ebenfalls durch eine Drehung von 180° um
die ¢-Achse und Anwendung positiver wermdglicht werden.

Der Vorteil des y-Verfahrens besteht darin, dass die Defokussierungseffekte fur positive und negative y gleich
sind. Fur die Zentrierung der Probe treten beim j~Verfahren im Allgemeinen geringere Fehler auf als beim
w-Verfahren.

Das Verfahren wird mitunter verwirrenderweise als das y~Verfahren bezeichnet.

6.2.4 Das modifizierte y-Verfahren

Das modifizierte y-Verfahren wird hauptsachlich fur tragbare Diffraktometer in Verbindung mit zwei positions-
empfindlichen Detektoren angewendet. Die Probe wird um die y-Achse gedreht, die in einer Ebene normal zu
der Ebene liegt, in der @ und 26 enthalten sind. Bei y = 0 ist der einfallende Strahl normal zur Oberflache der
Probe, d. h. @= 90°. Es werden zwei Detektoren angewendet, die symmetrisch zum einfallenden Strahl ange-
ordnet werden.

Bei einem System mit einem Detektor das die y-Geometrie anwendet, verlaufen die Normale der beugenden
Netzebenen und die Normale zur Probenoberflache fir die Position y = 0 parallel zueinander, wahrend bei
einem System mit zwei Detektoren der einfallende Strahl parallel zur Normalen der beugenden Netzebenen
ist.

Der Winkel wwird durch eine y-Drehung erreicht, wahrend @ nicht @ entspricht, sondern weiterhin 90° betragt,
d. h. bei y=0 ist der einfallende Strahl normal zur Oberflache der Probe. Damit ist cos = cosy siné. Die
Messung wird in der Ausgangsposition (links) und der Position flir y=50° (rechts) bei ¢=90° durchgefihrt
(fir die durch die beiden Detektoren ermittelten Dehnungen muss der Mittelwert gebildet werden, und es sind
die entsprechenden Korrekturen durchzufiihren).
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Legende

S4,S,, S5 Proben-Koordinatensystem

Ly die Normale zu den beugenden Netzebenen {hkl}

260 der Beugungswinkel, d. h. der Winkel zwischen einfallendem und gebeugtem Roéntgenstrahl

174 der Winkel zwischen der Normalen zur Probe und der Normalen zu den beugenden Netzebenen
X der Winkel y Uberstreicht die Ebene rechtwinklig zu der Ebene, die w und 28 enthalt. Die Dreh-

achse von yist rechtwinklig sowohl zur w-Achse als auch zur ¢-Achse ausgerichtet.

Bild 7 — Modifiziertes y-Verfahren

6.2.5 Sonstige Geometrien

Die in den Bildern 5 und 6 dargestellten Geometrien sind die gebrauchlichsten. Sonstige Geometrien sind
moglich, werden in diesem Dokument jedoch nicht ausfiihrlich behandelt. Anhang F gibt eine allgemeine
Beschreibung fiir einige Geometrien.

6.3 Auswahl der Strahlung

Die Auswahl der Anode fur die Rontgenréhre und damit die Auswahl der Wellenldnge des einfallenden
Roéntgenstrahls ist kritisch fur die Bestimmung der Eigenspannung.

Falls die Ka4-Strahlung eine Fluoreszenz der Probe im einfallenden Strahl verursacht, ist die Wellenlénge

ungeeignet, weil durch Fluoreszenz eine sehr hohe Untergrundstrahlung und folglich ein ungulnstiges
Verhaltnis Signal-Untergrund erzeugt wird. Eine merkliche Verbesserung kann erzielt werden durch Anwen-
dung z. B. eines elektronischen Detektors mit Energieselektion oder eines Sekundar-Monochromators, der die
fluoreszierende Strahlung entfernt, bevor sie den Detektor erreicht. Wenn der einfallende Rdntgenstrahl durch
Fluoreszenzeffekte absorbiert wird, kann sich die Eindringtiefe in die Probe so weit verringern, dass sie fur
einen Spannungswert, der fir die Probe reprasentativ ist, nicht mehr ausreicht.

In diesem Fall kann im Allgemeinen eine gréRRere Wellenlange ausgewahlt werden, deren Energie nicht
ausreicht, um Fluoreszenz zu erzeugen.

Die mittlere Informationstiefe (Eindringtiefe) wird durch folgende Gleichungen festgelegt

sin? @ - sin’(w — 6)

=5 Y Sind cos (@~ 0) (fur das w-Verfahren) (7a)
z= Smgﬂ (fur das g-Verfahren) (7b)
U

_ 2
= w (fiir das modifizierte -Verfahren) (7¢)

U
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Fir die Gleichungen (7a), (7b), (7c) sind
z die Eindringtiefe der Rontgenstrahlung;
¢ der Bragg’'sche Winkel;
o der Winkel zwischen dem einfallenden Strahl und der Oberflache der Probe bei y = 0;
x der Winkel y uberstreicht die Ebene rechtwinklig zu der Ebene, die wund 26 enthal;
4 der lineare Schwachungskoeffizient.
Fir andere Geometrien miissen entsprechende Gleichungen angewendet werden (siehe Anhang F).

Beispiele fur die Beugungsbedingungen (z. B. verwendete Strahlung, Filter, {hkl}-Netzebenen, Bragg’'scher
Winkel) fur gebrauchliche Materialien werden in Tabelle 1 angegeben.

Tabelle 1 — Beugungsbedingungen fiir gebrauchliche Materialien

Mittlere
Kg- Multiplizitat Informationstiefe
Legierung Kristallsystem | Anode X {hkl} 24°)2 der Rontgen-
Filter der Ebenen strahlen in pm
bei y=02b
Nickellegierungen kubisch Mn Cr {311} von 24 4,9
152 bis
162
Ferritische Stahle kubisch Cr \Y {211} 156 24 5,8
Gusseisen (Matrix)
Austenitische Stahle kubisch Mn Cr {311} 152 24 7,2
Aluminiumlegierungen kubisch Cr V {311} 140 24 11,5
Aluminiumlegierungen kubisch Cu Ni {422} 137 24 35,5
Cobaltlegierungen kubisch Mn Cr {311} von 24 5,6
153 bis
159
Kupferlegierungen kubisch Mn Cr {311} 149 24 4,2
Titanlegierungen hexagonal Cu Ni {213} 142 24 50
Molybdanlegierungen kubisch Fe Mn {310} 153 24 1,6
Zirconiumlegierungen hexagonal Fe Mn {213} 147 24 2,8
Wolframlegierungen kubisch Co Fe {222} 156 8 1,0
Aluminiumoxidalpha rhomboedrisch Cu Ni {146} 136 12 37,4
{4.0.10} 145 6 38,5
Fe Mn {2.1.10} 152 12 20,0
Aluminiumoxidgamma kubisch Cu Ni {844} 146 24 38,5
\Y, Ti {440} 128 12 8,8
@ Indikative Werte.
b Die mittlere Informationstiefe wird als die Tiefe definiert, von der 67 % der Beugungsintensitat absorbiert wurden. Es ist die Tiefe,
bei der die Spannung bewertet wird, wenn der Spannungsgradient in Tiefenrichtung linear ist.
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Die Rontgenstrahlung sollte so ausgewahlt werden, dass sich eine Reflexion bei einem Bragg’schen Winkel
ergibt, der gréRer als 130° 28 ist. Die Anwendung von Reflexionen bei 120° 26 ist zwar nicht ideal, jedoch
moglich. Die Anwendung von Reflexionen bei 2@ Winkeln unter 120° wird wegen der geringen Empfindlichkeit
der Dehnungsmessung und im Fall einer fokussierenden Optik auch wegen der hohen Empfindlichkeit
gegenuber Ausrichtungsfehlern nicht empfohlen.

Die Beugungslinie sollte nicht zu dicht an der oberen 26-Grenze des Gerats liegen: die gesamte Beugungs-
linie muss, wenn moglich, bis zum Untergrund auf beiden Seiten des Peaks aufgezeichnet werden.

In Abhangigkeit von der Einstellung des Diffraktometers und der Verarbeitung der Daten kénnen grofl3e Fehler
auftreten, wenn diese Bedingungen nicht eingehalten werden [4].

Die Berechnung der Eigenspannungen unter Anwendung anderer Wellenlangen kann wegen der unter-
schiedlichen Eindringtiefe der Rontgenstrahlen in die Probe andere Werte ergeben. Dieser Sachverhalt ist
besonders dann problematisch, wenn steile Spannungsgradienten vorhanden sind (siehe Abschnitt 12).

6.4 Auswahl des Detektors
Detektoren unterscheiden sich hinsichtlich ihrer Ausfihrung, GréRe und Form (siehe 4.3 in EN 13925-3:2005).

Die Auswahl eines Punkt-, Linien- oder Flachendetektors ist wesentlich fir die Verringerung der Messdauer;
auch einige geometrische Aspekte bei der Einstellung kdnnen beeinflusst werden.

Die Winkelauflésung von einem linearen oder Flachendetektor ist im Allgemeinen bei der Spannungsanalyse
nicht problematisch.

Eine gute Energieaufldsung unterstiitzt die Reduzierung des Untergrundes und ermdglicht somit eine gute
Wiederholprazision fur die Linienposition. Eine Sattigung des Detektors muss vermieden werden, weil sonst
die Form der Beugungslinien beeintrachtigt wird.

6.5 Leistung der Priifeinrichtung

6.5.1 Justage
Die Justage muss in erster Linie den Anforderungen von EN 13925-3 (7.1) entsprechen.

Weitere Anforderungen sind:

— Die Oberflache der Probe muss mit der Drehachse der Probe zusammenfallen, wobei die Drehachse
davon abhangt, ob das @ oder das y-Verfahren angewendet wird. Beim @-Verfahren muss die Ober-
flache der Probe innerhalb der w-Achse des Goniometers liegen. Beim y~Verfahren mussen Probe und
z-Achse der Euler-Wiege Ubereinstimmen.

— Falls mehrere Spannungskomponenten gemessen werden, muss die ¢-Achse mit der Mitte der bestrahl-
ten Flache Ubereinstimmen.

Der einfallende Roéntgenstrahl muss die Drehachsen ¢ und i schneiden. Eine Verschiebung des Rontgen-
strahls wahrend der Drehung und/oder Translation der Probe fiuhrt zu Positionsfehlern. Es ist von grofdter
Bedeutung, beim y-Verfahren die Verschiebung in axialer Richtung und beim @-Verfahren in der Aquator-
ebene zu minimieren.

Die Strahlausrichtung kann beispielsweise mit Hilfe eines Leuchtschirms, einer schmalen Blende (Glasschlitz)
oder mit einer kleinen Referenzprobe Uberprift werden. Diese Verifizierung der Ausrichtung muss vor der
Messung durchgefiihrt werden. Falls keine perfekte Ausrichtung zwischen der Hohe der Probe und dem
Strahl erreicht wird, kann spater eine Korrektur der Beugungslinienposition vorgenommen werden, indem
Daten angewendet werden, die entweder von einer Referenzprobe (siehe 6.5 und E.3.1) stammen oder von
einer dinnen Schicht aus gut kristallisiertem, feinem Pulver, das auf die Oberflache der Probe aufgebracht
wird. Eine Verschiebung des Nullpunkts von ¥ kann nach diesem Verfahren nicht korrigiert werden.

Die Masse der Probe kann die Ausrichtung des Systems beeinflussen. Deswegen missen zur Uberprifung
der Ausrichtung vergleichbare Belastungsbedingungen fiir den Probenhalter angewendet werden.
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6.5.2 Leistung des Goniometers

Zusatzlich zu den in diesem Dokument gestellten Anforderungen des vorliegenden Dokuments muss die Leis-
tung des Goniometers auch den Anforderungen von EN 13925-3 (Abschnitt 5) entsprechen.

6.6 Qualifizierung (Prifung der Eignung) und Verifizierung der Priifeinrichtung

6.6.1 Allgemeines

Die Qualifizierung und Verifizierung der Prifeinrichtung erfolgt nach EN 13925-3 (Abschnitt 8).

— Eine Qualifizierung muss fir alle neuen Prifeinrichtungen und fur bereits vorhandene Prifeinrichtungen,
wenn Anderungen der Mechanik oder Elektronik vorgenommen wurden, durchgefiihrt werden. Zu diesem
Zweck werden spannungsfreie Referenzproben und spannungsbehaftete ILQ-Referenzproben untersucht
(siehe 11.3).

— Die Leistungsfahigkeit der Prifeinrichtung muss in regelmaRigen Abstanden einer Verifizierung unter-
zogen werden. Zu diesem Zweck werden spannungsfreie und spannungsbehaftete ILQ- oder LQ-Refe-
renzproben untersucht (siehe 11.3).

Eine spannungsbeaufschlagte ILQ-Referenzprobe kann durch Round-Robin-Tests gewonnen werden, die von

mindestens funf Laboratorien nach 1ISO 5725-2 durchgefihrt werden. Falls zertifizierte Proben verfiigbar sind,
sollten sie als spannungsbehaftete ILQ-Referenzproben angewendet werden [5].

6.6.2 Qualifizierung

6.6.2.1  Allgemeines

Die Qualifizierung muss sowohl an einer spannungsfreien Probe als auch an einer spannungsbehafteten
ILQ-Referenzprobe durchgefuhrt werden.

6.6.2.2 Qualifizierung einer spannungsfreien Probe

Durch die Messung einer spannungsfreien Probe (siehe 11.2) ist eine Bewertung der Fehler bezlglich der
Verschiebungen des Strahls und der Probe mdglich.

Es ist zu erwarten, dass pulverférmige Materialien nicht unter Spannung stehen, d. h. dass 26 fur alle
Winkel wund ¢ konstant ist. Wenn Spannungswerte ermittelt werden, die signifikant von null abweichen, muss
das System uberpruft, justiert und dann erneut einer Qualifizierung unterzogen werden.

Die Einrichtung ist qualifiziert, wenn die spannungsfreie Probe das folgende Ergebnis liefert:

1

1 1 1
ol < . mit [u(o) < . 8a
| | 10 000 1S {hkl} |u( )| 10 000 1S {hkl} (62)
592 5 92
2 2
LE L1 it Ju(z)| < LN (8b)
20000 1 g, {hki} 20000 1 g, {hkl}
5 92 5 02
2 2
Dabei ist
%Sz{hk'} die Elastizitatskonstanten der Netzebenenschar {hkl};
u (o) und u (7) die nach 8.3.2 errechneten Unsicherheiten.
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