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Nationales Vorwort

Der Text von 1SO 21432:2019 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 135, ,Non-destructive testing“ der
Internationalen Organisation fiir Normung (ISO) erarbeitet und als prEN ISO 21432:2020 durch das
Technische Komitee CEN/TC 138 ,Zerstorungsfreie Priifung” tibernommen, dessen Sekretariat von AFNOR
(Frankreich) gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 062-08-22 AA ,Industrielle
Durchstrahlungspriifung” im DIN-Normenausschuss Materialpriifung (NMP).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieflen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die
Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den

englischen Text.

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument kénnen iliber die Internetseiten von DIN (www.din.de) durch
eine Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Anderungen
Gegeniiber DIN SPEC 1095 (DIN ISO/TS 21432):2009-10 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Bild1 und Bild5 durch aktualisierte geeignetere Versionen ersetzt. Die Legenden mehrerer Bilder
wurden aktualisiert, um den Inhalt der Bilder besser wiederzugeben und zu erlautern;

b) 5.4 umgestaltet, um den Unterschied zwischen monochromatischen Gerdten und Flugzeit-Geraten
hervorzuheben;

c) Abschnitt 7 und Abschnitt 6 getauscht. Die neue Reihenfolge spiegelt besser die tatsachliche Reihenfolge
der Schritte wider, die bei der Vorbereitung einer Messung ergriffen werden;

d) 7.6 aktualisiert, um zusatzliche Einzelheiten hinsichtlich der Bestimmung des spannungsfreien
Referenzwertes bereitzustellen;

e) Abschnitt 10 leicht abgedndert und die Verweisungen auf die zur Bestimmung von Unsicherheiten
mafdgeblichen ISO/IEC-Guides aktualisiert;

f)  11.7 hinzugefiigt, um Unsicherheiten und Fehler in den Priifbericht einzubeziehen;

g) A.5.4 iiberarbeitet und gedndert, um mehr Informationen tiber Auswirkungen der Korngroéfie und die
Moglichkeiten, diese abzuschwéchen, bereitzustellen;

h) A.9 hinzugefiigt, um die Berechnung von Spannungen im Falle makroskopisch anisotroper Werkstoffe zu
erlautern;

i) Literaturhinweise durch Aufnahme einiger neuer Verweisungen aktualisiert;

j)  Dokument redaktionell iiberarbeitet.
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Europdisches Vorwort

Der Text von ISO 21432:2019 wurde vom Technischen Komitee 1SO/TC 135, ,Non-destructive testing“ der
Internationalen Organisation fiir Normung (ISO) erarbeitet und als prEN ISO 21432:2020 durch das
Technische Komitee CEN/TC 138 ,Zerstorungsfreie Priifung” tibernommen, dessen Sekretariat von AFNOR
gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird CEN ISO/TS 21432:2005 ersetzen.

Anerkennungsnotiz

Der Text von 1SO 21432:2019 wurde von CEN als prENISO 21432:2020 ohne irgendeine Abdnderung
genehmigt.
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Vorwort

[SO (die Internationale Organisation fiir Normung) ist eine weltweite Vereinigung nationaler
Normungsinstitute (ISO-Mitgliedsorganisationen). Die Erstellung von Internationalen Normen wird
tiblicherweise von Technischen Komitees von ISO durchgefiihrt. Jede Mitgliedsorganisation, die Interesse an
einem Thema hat, flir welches ein Technisches Komitee gegriindet wurde, hat das Recht, in diesem Komitee
vertreten zu sein. Internationale staatliche und nichtstaatliche Organisationen, die in engem Kontakt mit ISO
stehen, nehmen ebenfalls an der Arbeit teil. ISO arbeitet bei allen elektrotechnischen Normungsthemen eng
mit der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC) zusammen.

Die Verfahren, die bei der Entwicklung dieses Dokuments angewendet wurden und die fiir die weitere Pflege
vorgesehen sind, werden in den ISO/IEC-Direktiven, Teil 1 beschrieben. Es sollten insbesondere die
unterschiedlichen Annahmekriterien fiir die verschiedenen ISO-Dokumentenarten beachtet werden. Dieses
Dokument wurde in Ubereinstimmung mit den Gestaltungsregeln der 1SO/IEC-Direktiven, Teil 2 erarbeitet
(siehe www.iso.org/directives).

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. ISO ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.
Details zu allen wahrend der Entwicklung des Dokuments identifizierten Patentrechten finden sich in der
Einleitung und/oder in der ISO-Liste der erhaltenen Patenterklarungen (siehe www.iso.org/patents).

Jeder in diesem Dokument verwendete Handelsname dient nur zur Unterrichtung der Anwender und
bedeutet keine Anerkennung.

Fiir eine Erlauterung des freiwilligen Charakters von Normen, der Bedeutung ISO-spezifischer Begriffe und
Ausdriicke in Bezug auf Konformitétsbewertungen sowie Informationen dariiber, wie ISO die Grundséitze der
Welthandelsorganisation (WTO, en: World Trade Organization) hinsichtlich technischer Handelshemmnisse
(TBT, en: Technical Barriers to Trade) berticksichtigt, siehe www.iso.org/iso/foreword.html.

Dieses Dokument wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 135, Non-destructive testing, Unterkomitee SC 5,
Radiographic Testing erarbeitet.

Diese erste Ausgabe ersetzt ISO/TS 21432:2005, die technisch Uberarbeitet wurde. Es enthilt auch die
Technische Berichtigung ISO/TS 21432:2005/Cor. 1:2008. Des Weiteren ersetzt dieses Dokument
ISO/TTA3:2001.

Die wesentlichen Anderungen im Vergleich zu ISO/TS 21432 sind folgende:

— Bild 1 und Bild 5 wurden durch aktualisierte geeignetere Versionen ersetzt. Die Legenden mehrerer
Bilder wurden aktualisiert, um den Inhalt der Bilder besser wiederzugeben und zu erldautern.

— 54 wurde umgestaltet, um den Unterschied zwischen monochromatischen Gerdten und
Flugzeit-Geraten hervorzuheben.

— Der frithere Abschnitt 7 wurde zu Abschnitt 6 und umgekehrt. Die neue Reihenfolge spiegelt besser die
tatsachliche Reihenfolge der Schritte wider, die bei der Vorbereitung einer Messung ergriffen werden.

— 7.6 wurde aktualisiert, um zusatzliche Einzelheiten hinsichtlich der Bestimmung des spannungsfreien
Referenzwertes bereitzustellen.

— Abschnitt 10 wurde leicht abgedndert und die Verweisungen auf die zur Bestimmung von
Unsicherheiten mafdgeblichen ISO/IEC-Guides wurden aktualisiert.
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— 11.7 wurde hinzugefiigt, um Unsicherheiten und Fehler in den Priifbericht einzubeziehen.

— A.5.4 wurde Ulberarbeitet und gedndert, um mehr Informationen iiber Auswirkungen der Korngrofde
und die Moglichkeiten, diese abzuschwéachen, bereitzustellen.

— A9 wurde hinzugefiigt, um die Berechnung von Spannungen im Falle makroskopisch anisotroper
Werkstoffe zu erlautern.

— Die Literaturhinweise wurden durch Aufnahme einiger neuer Verweisungen aktualisiert.

— Im gesamten Dokument wurden geringfiigige Uberarbeitungen des Textes vorgenommen, um Kkleine
Fehler zu berichtigen und die Klarheit zu verbessern.

Riickmeldungen oder Fragen zu diesem Dokument sollten an das jeweilige nationale Normungsinstitut des

Anwenders  gerichtet werden. Eine vollstindige Auflistung dieser Institute ist unter
www.iso.org/members.html zu finden.
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Einleitung

Neutronenbeugung ist ein Verfahren der zerstérungsfreien Priifung, das bei der Bestimmung der
Eigenspannungen von kristallinen Werkstoffen angewendet werden kann. Es kann auch zur Bestimmung
von inneren Spannungen in Proben genutzt werden, die aufgebrachten Spannungen ausgesetzt sind. Mit dem
Verfahren koénnen Spannungen bestimmt werden, die im Innern von Werkstoffen sowie auch an den
Oberflachengrenzen auftreten. Bei der Durchfiihrung dieses Priifverfahrens ist es erforderlich, Praparate
oder maschinenbauliche Komponenten an eine Neutronenquelle zu fithren. Aus den Messungen werden
elastische Dehnungen abgeleitet, die wiederum in Spannungen umgerechnet werden. Der Zweck dieses
Dokuments ist es, eine Internationale Norm zur zuverldssigen Bestimmung von Spannungen, die fiir
technische Anwendungen mafigebend sind, zur Verfiigung zu stellen.
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WARNUNG — Dieses Dokument erhebt nicht den Anspruch, dass die moéglicherweise mit seiner
Anwendung verbundenen Sicherheitsprobleme angesprochen werden. Es liegt in der Verantwortung
des Anwenders dieses Dokumentes, geeignete Vorkehrungen fiir den Arbeits- und Gesundheitsschutz
zu treffen und die Anwendbarkeit einschrankender Vorschriften vor der Anwendung zu bestimmen.

1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument beschreibt das Priifverfahren zur Bestimmung von Eigenspannungen in polykristallinen
Werkstoffen durch Neutronenbeugung. Es ist sowohl bei homogenen als auch bei inhomogenen Werkstoffen
anwendbar, einschliefilich derjenigen Werkstoffe, die verschiedene Phasen enthalten.

Die Grundlagen des Verfahrens der Neutronenbeugung werden kurz dargestellt. Es werden Vorschlage
beziiglich folgender Punkte bereitgestellt:

— die Auswahl geeigneter Beugungsgitterebenen, an denen Messungen fiir jeweils unterschiedliche
Werkstoffkategorien erfolgen sollten;

— die Richtungen des Pradparates, in denen die Messungen durchgefiihrt werden sollten; und

— das untersuchte Werkstoffvolumen im Verhéltnis zur Korngrofée des Werkstoffs und den beabsichtigten
Spannungszustand.

Es werden Verfahren zur genauen Anordnung und Ausrichtung der Priifstiicke in einem Neutronenstrahl
sowie zur genauen Festlegung des fiir die einzelnen Messungen abgetasteten Werkstoffvolumens
beschrieben.

Es erfolgt eine Beschreibung der fiir die Kalibrierung der zur Neutronenbeugung verwendeten Gerite
erforderlichen Vorkehrungen. Es werden Verfahren vorgestellt, mit denen eine spannungsfreie

Referenzprobe hergestellt werden kann.

Die Verfahren zur Durchfiihrung von Einzelmessungen mittels Neutronenbeugung werden ausfiihrlich
beschrieben. Es werden Vorgehensweisen zur Analyse der Ergebnisse und zur Bestimmung ihrer
statistischen Relevanz vorgestellt. Es werden Hinweise gegeben, wie zuverldssige Schdtzwerte von
Eigenspannungen aus den Dehnungswerten bestimmt und wie die Unsicherheit der Ergebnisse geschatzt
werden kann.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon
oder ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschliefilich aller Anderungen).

EN 13925-3:2015, Zerstérungsfreie Priifung — Réntgendiffraktometrie von polykristallinen und amorphen
Materialien — Teil 3: Gerdite

3 Begriffe

Fiir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

— IS0 Online Browsing Platform: verfiigbar unter http://www.iso.org/obp

— IEC Electropedia: verfiigbar unter http://www.electropedia.org/
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3.1
Neutronenabsorption
Neutroneneinfang durch einen Atomkern

Anmerkung 1 zum Begriff:  Eine Tabelle mit Wirkungsquerschnitten des Kerneinfangs kann Literaturhinweis [1] ent-
nommen werden.

3.2

Ausrichtung

Einstellung der Lage und Orientierung des Praparates und auch aller Gerdtebestandteile, so dass Messungen
genau an der gewiinschten Stelle im Praparat durchgefiihrt werden kénnen

3.3
Anisotropie
Abhdngigkeit der Werkstoffeigenschaften von der Richtung in Bezug auf die Probe

3.4
Schwichung
Verringerung der Intensitit des Neutronenstrahls

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die Schwiachung kann durch Anwendung des so genannten
,Gesamt-Neutronen-Wirkungsquerschnitts“ berechnet werden, der Neutronenabsorption (3.1) und unterschiedliche
Kernstreuprozesse umfasst. Die Schwéchungsldnge ist der Weg innerhalb des Werkstoffes, fiir den sich die primare
Neutronenstrahlintensitat um 1/e verringert.

3.5
Untergrund
Intensitét, die als nicht zum Beugungssignal (3.13) gehorig betrachtet wird

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die Abhdngigkeit des Untergrundes vom Streuwinkel oder der Flugzeit (3.34) ist nicht
ungewdhnlich und kann sich auf die Peak-Position (3.11) auswirken, die sich aus der Datenanalyse ergibt.

3.6

strahlbestimmende Optik

Anordnung von Vorrichtungen, die zur Festlegung der Eigenschaften eines Neutronenstrahls, wie
beispielsweise Wellenldnge und Intensitatsverteilungen, Divergenz und Form, genutzt werden

Anmerkung 1 zum Begriff: Dazu gehoéren Vorrichtungen wie z.B. Aperturblenden, Schlitzblenden, Kollimatoren,
Monochromatoren und Spiegel.

3.7

Bragg-Kante

drastische Veranderung der Neutronenintensitit als Funktion der Wellenldnge oder des
Monochromator-Abstrahlwinkels, ~die dem Zustand A=2dy, entspricht, wobei hkl eine

(hkD-Beugungsgitterebene des untersuchten Werkstoffs angibt

3.8
Bragg-Peak
Intensitatsverteilung des durch eine bestimmte (hk[)-Gitterebene gebeugten Neutronenstrahls

3.9
Peak-Hohe
Hochstzahl gezahlter Neutronenimpulse des Bragg-Peaks (3.8) oberhalb des Untergrundes (3.5)

3.10
Peak-Funktion
analytischer Ausdruck zur Beschreibung der Form des Bragg-Peaks (3.8)
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3.11
Peak-Position
Einzelwert, der die Lage eines Bragg-Peaks (3.8) beschreibt

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die Peak-Position ist die bestimmende Grof3e fiir die Dehnungsberechnung.

3.12

Peak-Intensitit

integrierte Intensitat

Bereich unterhalb des Beugungs-Peaks (3.13) oberhalb des Untergrundes (3.5), der liblicherweise aus den
verbundenen angepassten Parametern einer ausgewahlten Peak-Funktion (3.10) wund einer
Untergrundfunktion berechnet wird

3.13
Beugung
Streuung, die durch kohérente Interferenzerscheinungen entsteht

3.14
beugungsbezogene elastische Konstanten

Evk
Vhkl

elastische Konstanten, die mit der Beugung (3.13) aus einzelnen (hkl)-Gitterebenen eines polykristallinen
Werkstoffs zusammenhangen

3.15

Diffraktogramm

Intensitdtsverteilung gebeugter Neutronen von einem kristallinen Werkstoff iiber die verfiigbaren Bereiche
von Wellenldnge, Flugzeit (3.34) und/oder Beugungswinkeln (3.13)

3.16

Halbwertsbreite

HWB

Breite des Bragg-Peaks (3.8) bei halber Peak-Hohe (3.9) oberhalb des Untergrundes (3.5)

3.17

Gesamtbildanalyse

Bestimmung der kristallografischen Struktur und/oder Dehnung aus einem gemessenen (Mehr-
fach-Peak)-Diffraktogramm (3.15) eines polykristallinen Werkstoffes

Anmerkung 1 zum Begriff:  Im Allgemeinen wird die Gesamtbildanalyse nach dem angewendeten Verfahren bezeich-
net (z. B. Rietveld-Verfeinerung). Siehe auch Einzelpeak-Analyse (3.31).

3.18
Messvolumen
Volumen, aus dem Informationen erhalten werden

3.19
Gitterkonstanten
Langen- und Winkelmafie der Kkristallografischen Elementarzelle

3.20

Gitterabstand

d-Wert

Gitterebenenabstand

Abstand zwischen aneinander grenzenden parallelen kristallografischen Gitterebenen
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3.21

Spannungstyp I

Makrospannung

Spannung, die sich lber eine mit der Struktur oder Komponente vergleichbare Langenskala selbst im
Gleichgewicht halt, wodurch sie sich tiber mehrere Kérner und/oder Phasen erstreckt

3.22
Spannungstyp II
Spannung, die sich iiber eine mit der Korngrofie vergleichbare Langenskala selbst im Gleichgewicht halt

Anmerkung 1 zum Begriff:  Spannungen vom Typ Il und Typ III sind zusammen als Mikrospannungen bekannt.

3.23
Spannungstyp III
Spannung, die sich iiber eine Langenskala selbst im Gleichgewicht hélt, welche kleiner als die Korngrofie ist

Anmerkung 1 zum Begriff: ~ Spannungen vom Typ Il und Typ III sind zusammen als Mikrospannungen bekannt.

3.24
monochromatisches Gerit
Neutronengerat, bei dem ein schmales Band von Neutronenenergien (Wellenldngen) angewendet wird

3.25

monochromatischer Neutronenstrahl

monochromatischer Strahl

Neutronenstrahl mit einem schmalen Band von Neutronenenergien (Wellenlangen)

3.26
Orientierungsverteilfunktion
quantitative Beschreibung der kristallografischen Textur (3.32)

Anmerkung 1 zum Begriff:  Die orientierungsbezogene Verteilungsfunktion ist zur Berechnung der elastischen
Konstanten von texturierten Werkstoffen erforderlich.

3.27
polychromatischer Neutronenstrahl
Neutronenstrahl, der ein breites Band von Neutronenenergien (Wellenlangen) enthalt

3.28
Bezugspunkt
Schwerpunkt des Gerate-Messvolumens (3.18)

Anmerkung 1 zum Begriff:  Siehe 7.5.

3.29

Vergleichprizision

Grad der Ubereinstimmung zwischen Anzeigen oder Messgréfenwerten, die unter Messbedingungen aus
einer Reihe von Bedingungen erhalten wurden, welche unterschiedliche Messorte, Bearbeiter, Messsysteme
und wiederholte Messungen an demselben Objekt oder an dhnlichen Objekten umfasst

Anmerkung 1 zum Begriff:  Eine giiltige Aussage zur Vergleichprézision erfordert eine Festlegung der jeweils veran-
derten Bedingungen. Diese konnen das Messprinzip, das Messverfahren, den Beobachter, das Messgerat, die Referenz-
norm, die Lage, die Nutzungsbedingungen und die Zeit einschlief3en.

Anmerkung 2 zum Begriff:  Vergleichprazision kann quantitativ in Form der Dispersionseigenschaften der Ergebnisse
angegeben werden.

Anmerkung 3 zum Begriff:  Ergebnisse verstehen sich hier in der Regel als korrigierte Ergebnisse.

Anmerkung 4 zum Begriff:  Diese Definition kombiniert ISO/IEC Guide 99:2007, 2.25, 2.15, und 2.24.
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3.30

inkohirenter Streuer

Werkstoff, der auf unkorrelierte Weise Neutronen streut, was zu einem starken Untergrundsignal (3.5) und
keinen Bragg-Peaks (3.8) oder lediglich einigen wenigen mit niedriger Amplitude fiihrt

3.31

Einzelpeak-Analyse

statistisches Verfahren zur Bestimmung der Kenngroéfien eines Peaks und des Untergrundes (3.5) aus den
gemessenen Beugungswerten (3.13)

3.32

Textur

Vorzugsorientierung von Kristalliten, bezeichnet als kristallografische Textur, oder andere mikrostrukturelle
Merkmale, bezeichnet als morphologische Textur, innerhalb eines Praparates

3.33

Oberflichen-Abtastung

Wand-Abtastung

Intensitits-Abtastung

Verfahren zur Bestimmung der Lage einer Oberflache oder Grenzfliche eines Praparates in Bezug auf den
Bezugspunkt (3.28)

Anmerkung 1 zum Begriff:  Das Ergebnis wird oftmals als Eintrittskurve bezeichnet.

3.34

Flugzeit

Zeit, die ein Neutron mit einer bestimmten Geschwindigkeit bendtigt, um den Weg von einem definierten
Ausgangspunkt bis zum Detektor zuriickzulegen

3.35

Unsicherheit bei einer Messung

nicht-negativer Parameter, der die Streuung der Werte charakterisiert, die der Messgrofie beigeordnet ist,
auf der Grundlage der benutzten Information

Anmerkung 1 zum Begriff: Die Messunsicherheit schlief3t Komponenten ein, die sich aus systematischen Effekten
ergeben wie Komponenten, die mit Korrektionen und den zugewiesenen Groéfienwerten von Normalen zusam-
menhdangen, sowie die Eigenunsicherheit. Manchmal werden geschitzte systematische Effekte nicht korrigiert, sondern
es werden stattdessen beigeordnete Messunsicherheitsbeitrage berticksichtigt.

Anmerkung 2 zum Begriff: Der Parameter kann beispielsweise sein: eine Standardabweichung, genannt
Standardmessunsicherheit (oder ein vorgegebenes Vielfaches davon), oder die halbe Spannweite eines Intervalls mit
einer angegebenen Uberdeckungswahrscheinlichkeit.

Anmerkung 3 zum Begriff: Die Messunsicherheit umfasst im Allgemeinen viele Komponenten. Einige davon kénnen
mit Hilfe der Ermittlungsmethode A der Messunsicherheit aus der statistischen Verteilung der Grofdenwerte aus
Messreihen ermittelt und durch Standardabweichungen charakterisiert werden. Die anderen Komponenten, die mit der
Ermittlungsmethode B der Messunsicherheit ermittelt werden kénnen, konnen ebenfalls durch Standardabweichungen
charakterisiert werden, ermittelt aus Wahrscheinlichkeitsdichtefunktionen auf der Grundlage von Erfahrungen oder
anderen Informationen.

Anmerkung 4 zum Begriff: Im Allgemeinen wird fiir eine Menge an Informationen davon ausgegangen, dass die
Messunsicherheit einem gegebenen Gréflenwert beigeordnet ist, der der Messgrofie zugewiesen ist. Eine Anderung
dieses Grofdenwerts flihrt zu einer Anderung der beigeordneten Unsicherheit.

[QUELLE: ISO/IEC Guide 99:2007, 2.26, modifiziert—- Die Benennung wurde von ,Unsicherheit einer
Messung“ (en: uncertainty of measurement) gedndert; die alternativen Benennungen ,Messunsicherheit"
(en: measurement uncertainty) und ,Unsicherheit” (en: uncertainty) wurden entfernt.]
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4 Symbole und Abkiirzungen

4.1 Symbole und Einheiten

a b, c

B

hkl

hkil

14

Kantenldngen einer Elementarzelle, hier als Gitterkonstanten bezeichnet
Untergrund an der Peak-Position

Gitterebenenabstand

makroskopischer Elastizititsmodul

auf die (hkl)-Beugungsgitterebenen bezogener Elastizitdtsmodul

Spannungsgradient
Plancksche Konstante

Indizes einer kristallografischen Gitterebene

ANMERKUNG  Im Rest des Dokuments wird bei der Verwendung von (hkl) beriick-
sichtigt, dass in jeder Ebene der Familie {hkl} die Beugung jeweils unter den gleichen
Bedingungen erfolgt.

alternative Miller-Index-Schreibweisen einer kristallografischen Gitterebene bei
hexagonalen Strukturen

Peak-Hohe oberhalb des Untergrunds
integrierte Neutronenintensitat eines Bragg-Peaks oberhalb des Untergrundes

Wellenvektoren der einfallenden und gebeugten Neutronen

Weglange von der Neutronenquelle zum Detektor
Lange der Neutronenschwachung
Neutronenmasse (1,67 X 10727 kg)

Gesamtanzahl der gezdhlten Neutronen

Streuvektor (Ef - Ei)

Flugzeit der Neutronen von der Quelle zu den Detektoren
Temperatur

Standard-Messunsicherheit

Achsen des Prdparat-Koordinatensystems
Warmeausdehnungskoeffizient

Schwankung oder Anderung des folgenden Parameters
elastische Dehnung

Komponenten des Tensors der elastischen Dehnung
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s
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&kl auf die {hkl}-Beugungsgitterebene bezogene normale elastische Dehnung —

A Wellenldnge von Neutronen nm

v Poisson'sche Konstante

Vhkl elastische Konstante, die der auf die (hkl)-Beugungsgitterebene bezogenen
Poisson'schen Konstante entspricht

E Spannung MPa

i Komponenten des Spannungstensors MPa

oy Flief3spannung MPa

20 Beugungswinkel Grad

by Orientierungswinkel Grad

4.2 Indizes

hkl, hkil geben die Relevanz fiir die kristallografischen (hkl)- oder (hkil)-Gitterebenen an

X,V Z geben Komponenten der betreffenden Grofde entlang der x-, y- und z-Achsen an

U geben die normale Komponente in der (¢ ¢)-Richtung der betreffenden Gréfde an

0 (Null) gibt den spannungsfreien Wert der betreffenden Gréfie an

ref gibt den Bezugswert der betreffenden Grofie an

4.3 Abkiirzungen

PSD

TOF

IGV

NGV

SGV

positionsempfindlicher Detektor (en: Position sensitive detector)
Flugzeit (en: time-of-flight)

Gerate-Messvolumen (en: instrumental gauge volume)
Nenn-Messvolumen (en: nominal gauge volume)

abgetastetes Messvolumen (en: sampled gauge volume)

5 Zusammenfassung des Verfahrens

5.1 Allgemeines

In diesem Dokument wird die Bestimmung von Eigenspannungen behandelt, die in technischen Analysen
bendtigt werden. Die Spannungen werden aus Messungen der Neutronenbeugung von Gitterabstanden
ermittelt. Aus Anderungen dieser Abstinde kénnen Werte der elastischen Dehnung abgeleitet und aus
diesen wiederum Spannungen berechnet werden. Durch schrittweise Translation eines Prdparates oder
Bestandteils iiber den Bezugspunkt koénnen Spannungen an unterschiedlichen Orten innerhalb des
Praparates bestimmt werden. In diesem Abschnitt wird das Messverfahren zusammengefasst.
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5.2 Uberblick iiber das Prinzip — Bragg'sche Gleichung

Wenn das Gitter eines kristallinen Werkstoffs mit einer durchdringenden Neutronenstrahlung bestrahlt
wird, die (eine) Wellenldnge(n) dhnlich den interplandren Abstinden hat, wird diese Strahlung in Form
deutlicher Bragg-Peaks gebeugt. Der Winkel, bei dem ein solcher Peak auftritt, ist durch die Bragg'sche
Beugungsgleichung gegeben, siehe Gleichung (1).

Zdhk] - Singhk] = /1 (1)
Dabei ist
A die Wellenldange der Neturonen;

dpq der Abstand zwischen den fiir die Bragg-Peaks verantwortlichen (hkI)-Gitterebenen;
Ohq der Bragg'sche Winkel.

Der Peak wird bei einem Winkel 26,;, aus der Richtung des einfallenden Strahls beobachtet, wie in Bild 1
schematisch dargestellt.

5.3 Neutronenquellen

Bei Neutronenbeugung werden Neutronenstrahlen genutzt, die entweder durch Kernspaltung oder durch
Kernzertriimmerung (Spallation) entstehen; Spaltung wird vorwiegend in kontinuierlichen Kernreaktoren
angewendet und Zertriimmerung in gepulsten Spallationsquellen. In beiden Fillen werden die erzeugten
Neutronen so moderiert, dass ihre Energien im thermischen Bereich, d.h. 4> 0,09 nm, liegen. Bei
Reaktorquellen wird ein monochromatischer Neutronenstrahl iiblicherweise dadurch extrahiert, dass mit
einem Kristall-Monochromator aus dem urspriinglich polychromatischen Strahl ein bestimmtes schmales
Neutronen-Wellenldngenband ausgewahlt wird. Bei Spallationsquellen besteht der Neutronenstrahl
iiblicherweise aus einer Reihe von Kurzimpulsen, die jeweils ein Wellenldngenspektrum enthalten. Die
Geschwindigkeit (und daher die Wellenldnge nach dem Boglie-Prinzip) eines jeden Neutrons kann durch
Messung des bis zum Detektor zuriickgelegten Weges und der dafiir benotigten Zeit, die als TOF bezeichnet
wird, bestimmt werden. TOF-Messungen sind daher wellenlangendispersiv, wobei das gesamte
Diffraktogramm bei allen verfiigbaren Detektorpositionen aufgezeichnet wird.

5.4 Bestimmung der Dehnung
5.4.1 Allgemeines
Aus der Bragg'schen Gleichung geht hervor, dass der Gitterabstand d, wenn A und & durch experimentelle

Bestimmung bekannt sind, ermittelt werden kann. Die Gitterdehnung wird als relative Anderung von d in
Bezug auf den spannungsfreien Gitterabstand d,, festgelegt. Somit ist die Gitterdehnung fiir die mit den

Miller‘schen Indizes hkl gekennzeichneten Gitterebenen durch Gleichung (2) gegeben:

dpg — dopk _ Adpy

(2)

Ehkl = =
donki donii

Aufgrund des Beugungsvorgangs erfolgt die Messung in Richtung des Streuvektors, 6 = Ef— Ei, der den
Winkel zwischen einfallendem und gebeugtem Strahl halbiert und senkrecht zu den Beugungsebenen
verlauft, wie in Bild 1 dargestellt.

5.4.2 Monochromatisches Gerit

Wenn ein Praparat mit einem monochromatischen Neutronenstrahl einer festen Wellenlange bestrahlt wird,
kann dessen Gitterabstand anhand des beobachteten Bragg‘schen Winkels 8 bestimmt werden, indem die
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Bragg'sche Gleichung [siehe Gleichung (1)] in die Dehnungsgleichung [siehe Gleichung (2)] eingesetzt wird.
Somit konnen elastische Gitterdehnungen direkt aus den entsprechenden Bragg'schen Winkeln &, und

) nhi bestimmt und durch Gleichung (3) angegeben werden:

Sil’leoyhk]

(3)

& = —
hkl smBhk]

5.4.3 Flugzeit-Gerat

Bei einem Flugzeit-Gerat enthalt der einfallende Strahl Neutronen, die einen Bereich von Geschwindigkeiten
(d. h. Wellenldngen) tiberspannen und in Impulsen auf der Probe ankommen. In diesem Fall beugen alle
Gitterebenen senkrecht zum Streuvektor Neutronen zum Detektor. Die Beugung, die jedem hkI-Peak
entspricht, wird durch verschiedene Kornfamilien erzeugt. Durch Anwendung der Broglie-Beziehung und
der Bragg'schen Gleichung [siehe Gleichung (1)] nimmt die Flugzeit ¢}, fir eine bestimmte Wellenldnge,

Kristallebene und einen Detektor, der sich bei Winkel 2 &befindet, die in Gleichung (4) angegebene Form an:
mn -
thia = 2 T X L X sinf X dhk] (4)

Durch Losen von dyy und dj i und Einsetzen in die Dehnungsgleichung [Gleichung (2)] kann die elastische

Dehnung fiir einen festen Winkel 26 aus der Flugzeitinderung unter Anwendung von Gleichung (5)
berechnet werden:

o =tk = fonid _ A~ Aonu
M Ao il

(5)

oder durch Bildung des Mittelwerts liber alle Ebenen unter Anwendung einer Gesamtbildanalyse wie z. B.
des Verfahrens der Rietveld-Verfeinerung [2] (siehe 7.3.2 und A.7.3).

5.5 Neutronendiffraktometer

Ein monochromatisches Gerat, das iiblicherweise zur Bestimmung der Dehnung bei einer kontinuierlichen
Quelle eingesetzt wird, ist schematisch in Bild 2 dargestellt. Der polychromatische Neutronenstrahl wird
zunachst durch Beugung an einem geeigneten Monochromator auf eine festgelegte Wellenldnge in einen
monochromatischen Strahl umgewandelt. Dieser monochromatische Strahl wird raumlich durch geeignete
strahlbestimmende Blenden definiert, um einen Strahl mit kontrollierten Mafden zu erzeugen. Die Neutronen
in diesem Strahl werden am bestrahlten Praparatvolumen gebeugt und durch einen Neutronendetektor
eingefangen. In Bild 3 ist ein Beispiel fiir ein mit einem monochromatischen Gerat erzeugtes Beugungs-Peak
dargestellt.

Bei Ublicherweise an Impulsquellen eingesetzten Flugzeit-Diffraktometern erzeugt jeder Impuls ein
Beugungsprofil, das sich iiber einen Bereich von Gitterabstinden erstreckt. Bild4 zeigt ein
Flugzeit-Diffraktometer, das tiblicherweise fiir in zwei Richtungen gleichzeitig durchgefiihrte Bestimmungen
der Dehnung an einer Impulsquelle eingesetzt wird. Da ein fester Streuwinkel angewendet wird, nutzen die
meisten Gerdte an Spallationsquellen radiale Kollimation. Dadurch kénnen Neutronen iiber einen weiteren
Raumwinkel nachgewiesen werden, als dies mit einem Schlitz méglich ware, wobei jedoch gleichzeitig
sichergestellt ist, dass die meisten nachgewiesenen Neutronen aus einem definierten Messvolumen
stammen (siehe 7.5). Die Signale der einzelnen Elemente der Detektoranordnung werden kombiniert, wobei
ihre jeweils unterschiedlichen Winkelstellungen berticksichtigt werden. Zwei oder mehr Detektoren mit
radialen Kollimatoren kénnen angewendet werden, um die gleichzeitige Messung von mehr als einer
a-Richtung (Dehnung) zu ermoglichen. Bild 5 zeigt ein typisches Diffraktogramm, das bei Anwendung eines
derartigen Gerates entsteht, und das auflerdem das Ergebnis einer Profilverfeinerung nach dem
Rietveld-Verfahren dargestellt, bei der ein kristallografisches Modell der Struktur unter Anwendung einer
Analyse der kleinsten Quadrate an die Beugungswerte angepasst wird (siehe 7.3.2).
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Zusatzliche Angaben beziiglich der Anpassung der Beugungswerte werden in 9.5 bereitgestellt.
5.6 Bestimmung der Spannung

Spannung und Dehnung sind Tensoren zweiter Stufe, die durch die elastischen Konstanten eines Festkorpers
miteinander im Zusammenhang stehen. Da durch Neutronenbeugung elastische Dehnungen innerhalb eines
definierten Volumens in einem kristallinen Festkorper ermittelt werden konnen, ist es moglich, die mittlere
Spannung in diesem Volumen zu berechnen, vorausgesetzt, die entsprechenden elastischen Konstanten des
Werkstoffes sind bekannt. Fiir die Ableitung des vollstindigen Dehnungstensors ist die Bestimmung
elastischer Dehnungen in mindestens sechs voneinander unabhangigen Richtungen erforderlich. Wenn die
Hauptdehnungsrichtungen innerhalb des Koérpers bekannt sind, reichen Messungen entlang dieser drei
orthogonalen Richtungen aus, um die Hauptspannungen zu bestimmen. Liegen Spannungs- oder
Dehnungsbedingungen einer Ebene vor, ist eine weitere Verringerung auf zwei Richtungen moglich. Im Fall
einer einachsigen Belastung ist die Messung in lediglich einer Richtung ausreichend. Abschnitt 9 und A.9
stellen weitere Einzelheiten zur Berechnung von Spannungen aus abgeleiteten Dehnungen bereit.

Spannungen und Dehnungen in einem Praparat sind in der Regel richtungs- und lageabhangig. Daher ist es
erforderlich, Dehnungen an mehreren Stellen und in mehr als einer Richtung zu ermitteln. Dies wiederum
erfordert die genaue Ausrichtung des Praparates im Hinblick auf den kollimierten Neutronenstrahl und die
Detektoren. Dies wird iiblicherweise durch Befestigung des Prédparates auf linearen Translations- und
Drehtischen erreicht.

Durch eine stufenweise Bewegung des Prdparates in Bezug zu dem Volumen im Raum, das durch den
Schnittpunkt des einfallendem und gebeugtem Strahls bestimmt wird (bezeichnet als Messvolumen,
siehe 7.5), kann die rdumliche Schwankung der elastischen Dehnung und, nach Messungen in anderen
Richtungen, der Spannung in einem Praparat oder Bestandteil abgebildet werden.

A
2
1 3
Q ©
O O O O O O O
- (4
O O O O O O O—
4

—O O O O O O O

-O O O O O O O
Legende
1 Vektor der einfallenden Welle I_Ei
2 Streuvektor 6
3 Vektor der gebeugten Welle I_c)f
4  Beugungsebenen mit Abstand d
6 halber Beugungswinkel

Bild 1 — Bragg'sche Beugungsgeometrie
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Legende

1 Neutronenstrahl von der Quelle

2 Monochromator

3 strahlbestimmende Optik fiir den einfallenden Strahl und die Abschirmung
4  Praparat

5 Messvolumen

6 Detektor

7  strahlbestimmende Optik fiir den gebeugten Strahl und die Abschirmung

8 Strahlbegrenzer

Q Streuvektor

2 62 Streuwinkel

Bild 2 — Schematische Darstellung eines zur Bestimmung der elastischen Dehnung verwendeten
Diffraktometers an einer kontinuierlichen Quelle
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Legende

X 26 Grad
Y gezdhlte Neutronenimpulse

Bild 3 — Beispiel fiir einen Bragg-Peak bei einem Diffraktometer an einem Reaktor (kontinuierliche
Quelle), angepasst mittels Gaufd'scher Verteilung
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Legende

Streuvektor, rechter Detektor
Streuvektor, linker Detektor
Neutronenstrahl von der Quelle
rechter Detektor

radialer Kollimator

Praparat

Messvolumen

linker Detektor
Strahlbegrenzer

NOUThA WN RPOO

Bild 4 — Schematische Darstellung eines zur Bestimmung der elastischen Dehnung verwendeten
Flugzeit-Diffraktometers an einer Impulsquelle
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Legende

X Flugzeit, ms

Y Intensitat

x  Daten

— Profilanpassung nach dem Rietveld-Verfahren

Bild 5 — Beispiel fiir ein Diffraktogramm einer Impulsquelle

6 Zweck, Geometrie und Werkstoff

6.1 Allgemeines
Die Gestaltung eines Versuchs hingt vom Zweck der Messung, den Abmessungen und der Form des

Praparates, den Werkstoffen, aus denen dieser hergestellt ist sowie davon ab, wie dieser gefertigt und
verwendet wurde.

6.2 Zweck der Messung

Der Zweck und Umfang der Messungen miissen festgelegt werden, da dies viele zu treffende Entscheidungen
bestimmt.

6.3 Geometrie

Die Fertigungsmafde und Form des Prdaparates miissen bekannt sein und bei der Vorbereitung der Messung
berticksichtigt werden.

6.4 Zusammensetzung

Um die Wahl geeigneter Versuchsbedingungen zu ermdéglichen, sind genormte Werkstoffbezeichnungen zu
verwenden, die die chemische Zusammensetzung und das Bearbeitungsverfahren angeben. Dariiber hinaus
missen bei mehrphasigen Werkstoffen, einschliefdlich Verbundwerkstoffen, die chemische
Zusammensetzung, Fraktion, Orientierung und Morphologie jeder Phase ebenfalls hinsichtlich ihres
Einflusses auf die Spannungsbestimmung beriicksichtigt werden.
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6.5 Thermische/mechanische Vorgeschichte

Das zur Gestaltung, Formung oder Zusammensetzung des Praparates angewendete Bearbeitungsverfahren
muss einschliefdlich Warmebehandlung bei der Versuchsauslegung berticksichtigt werden. Bei Teilen, die
aufer Betrieb genommen wurden, konnen die fritheren Betriebsbedingungen ebenfalls maf3gebend sein.

6.6 Phasen und Kristallstrukturen

Die Phasen in dem zu untersuchenden Werkstoff miissen bekannt sein. Die kristallografische Struktur der
fiir die Messungen verwendeten Phasen muss bekannt sein.

6.7 Homogenitat

Angaben zu raumlichen Schwankungen in der Zusammensetzung, Mikrostruktur oder Phasenverteilung sind
fiir den Versuch von Bedeutung. Diese konnen Einfluss auf das Vertrauen in die an einem bestimmten Ort in
einem Prédparat oder Bestandteil erhaltenen Messwerte haben sowie darauf, ob es zuldssig ist, die Ergebnisse
als fiir das gesamte Praparat oder den gesamten Bestandteil reprasentativ zu betrachten. Insbesondere
kénnen Inhomogenititen in der Mikrostruktur und Zusammensetzung zu Schwankungen im
spannungsfreien Gitterabstand mit Position im Praparat oder Bestandteil fithren (siehe 7.6).

6.8 Mikrostruktur

Korner oder Verbundwerkstoff-Verstarkungen mit grofen Maflen konnen zu Punkt-zu-Punkt-Schwan-
kungen der Intensitdt der Beugungs-Peaks flihren, was darauf hindeuten kann, dass die fiir Untersuchung
entnommene Kornanzahl unzureichend ist. Folglich muss in derartigen Féllen die auf das angewendete
Messvolumen und die Spannungsverteilungen bezogene Korngrofde ermittelt werden.

6.9 Textur

Das Vorhandensein einer kristallografischen Textur beeinflusst die Intensitdt der Beugungs-Peaks und die
Umwandlung von Dehnung in Spannung. Wenn bekannt ist, dass der Werkstoff infolge von Bearbeitung oder
Anwendung eine Textur besitzt, sollte diese charakterisiert und mogliche Auswirkungen sollten im Bericht
angegeben werden.

7 Messvorbereitungen
7.1 Allgemeines

Vor einer tatsdachlichen Messung ist es erforderlich, die Ausrichtung des Gerates vorzunehmen oder diese zu
verifizieren. Anschliefiend miissen geeignete Bedingungen fiir die Beugungsmessung gewéahlt werden, und
das Préparat ist prézise auf dem Diffraktometriegerdt anzuordnen. Auflerdem miissen die Mafie des
Volumens, anhand dessen die Beugungsdaten erfasst werden, gewahlt werden.

7.2 Ausrichtung und Kalibrierung des Gerites

Es ist erforderlich, das verwendete Diffraktometer auszurichten und nach bewéhrter Verfahrensweise zu
kalibrieren (siehe A.5.2). Bei Anwendung eines Gerdtes, das einen monochromatischen Strahl erzeugt, muss
sichergestellt werden, dass wahrend der gesamten Messreihe eine konstante Wellenldnge aufrechterhalten
wird und dass das Winkelverhalten des Detektors in Ubereinstimmung mit EN 13925-3:2015, Anhang C
kalibriert wurde. Bei einem Flugzeit-Diffraktometer sollten sowohl die Flugbahn als auch das
Winkelverhalten des Detektors kalibriert werden. Bei beiden Geratetypen erfolgt die Kalibrierung unter
Anwendung eines genormten Préparates, liblicherweise Silicium-, Zerdioxid- oder Aluminiumoxidpulver.
Derartige Prdparate werden gewdhlt, da sie Neutronen stark beugen, bekannte und wohldefinierte
Gitterkonstanten sowie kleine Eigenpeak-Breiten aufweisen. Wenn Angaben zur Intensitit bei einem
Flugzeit-Gerdt erforderlich sind, miissen der einfallende Neutronenfluss und der Wirkungsgrad des
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Detektors in Abhéngigkeit von der Wellenldnge bestimmt werden. Eine Mdoglichkeit, dies zu tun, ist die
Verwendung eines inkohdrenten Streuers, wie z. B. Vanadium.

7.3 Wahl der Beugungsbedingungen
7.3.1 Monochromatische Gerite
7.3.1.1 Wahl der Wellenlinge

Bei monochromatischen Gerdten muss der Nutzer die Neutronen-Wellenldnge fiir einen bestimmten Versuch
aus dem Bereich der vorhandenen Wellenldngen auswahlen. Die Wellenldnge und Beugungsebene sollten so
gewahlt werden, dass bei einem Beugungswinkel nahe 90° eine wirksame Durchfiithrung des Versuchs
erreicht wird. Wenn die gewdahlte Wellenldnge jedoch etwa das Doppelte des d-Wertes jeder beliebigen
Beugungsebene im Prdparat betrdgt, kann eine mit der ,Bragg-Kante“ zusammenhingende spektrale
Verzerrung auftreten, die zu Peak-Verschiebungen fithren kann, die falschlicherweise als Dehnungen
ausgelegt werden konnen. Diese ,problematischen“ Wellenldngen wurden in Literaturhinweis [3] fiir
mehrere gewohnliche Metalle in Tabellenform aufgelistet. Insbesondere bei kubischen Werkstoffen sollten
Beugungswinkel, die zu nahe bei 90° liegen, vermieden werden, da fiir alle (hkl)-Beugungsebenen eine
alternierende (h'k'l)-Beugungsebene existiert, die eine mit der Bragg-Kante zusammenhangende Wirkung
erzeugen kann.

Der Wirkungsgrad, mit dem eine Messung durchgefiihrt werden kann, hdngt von Parametern ab wie z. B.
raumliche Auflosung, Intensitit des einfallenden Strahls bei der gewdhlten Wellenldnge, Intensitdat der
gebeugten Neutronen, Peak-Breite und Trennung des zu untersuchenden von den angrenzenden Peaks. Im
Hinblick auf diese Faktoren kann ein von 90° bedeutend abweichender Beugungswinkel wirksamer sein als
ein Winkel, der nahe bei 90° liegt.

7.3.1.2 Wahl der Beugungsgitterebene

Bei elastischer und plastischer Anisotropie in einem Werkstoff kénnen unterschiedliche (hkl)-Ebenen
unterschiedlich auf ein makroskopisches Spannungsfeld reagieren [4]. Dies kann durch Be- und Entlasten
eines Zugstabes lokal in einem Neutronendiffraktometer unter gleichzeitiger Aufzeichnung der Messwerte
fir die Spannung und Dehnung veranschaulicht werden, wie in Bild 6 und Bild 7 dargestellt. In diesen
Bildern wird die durch eine Messdose in Reihe mit einem Priifstab aufgezeichnete Spannung in Abhadngigkeit
von der aus Neutronenbeugungs-Messwerten abgeleiteten elastischen Dehnung aufgetragen.

Bild 6 zeigt, dass im elastischen Bereich unabhdngig von der Reihe von Gitterebenen, die fiir die
Durchfithrung der Messungen verwendet werden, eine lineare Reaktion erhalten wird. Dies verdeutlicht,
dass fiir die Bestimmung der Spannung in diesem Bereich jede (hkI)-Reflexion angewendet werden kann,
vorausgesetzt, dass die geeigneten beugungsbezogenen elastischen Konstanten gewahlt werden. Im
Allgemeinen handelt es sich bei diesen weder um die makroskopischen elastischen Konstanten noch um die
Einkristallwerte, sondern um den Wert eines polykristallinen Aggregats, der mit einer bestimmten
(hkD)-Ebene zusammenhdngt. Diese Konstanten konnen entweder wie in Bild 6 dargestellt in Versuchen
ermittelt oder berechnet werden (siehe Abschnitt 9). Zu den Berechnungsverfahren gehoren die Verfahren
nach Reuss [5], Voigt [6], Neerfeld-Hill [7] [8] und selbstkonsistente Verfahren, z. B. nach Kroner [9]. Das
Verfahren nach Neerfeld-Hill bietet in der Regel zuverldssige Naherungswerte und ist bedeutend einfacher
umzusetzen als die selbstkonsistenten Ansitze. Unabhdngig vom angewendeten Verfahren muss die
kristallografische Textur des Prdparates beriicksichtigt werden. Siehe Literaturhinweise [10] und [11] fiir
Diskussionen liber die Bedeutung der Textur.

Plastische Verformung beginnt bei unterschiedlichen Spannungen, die von der Messdose in Kérnern mit
unterschiedlicher Orientierung aufgezeichnet werden, wie in Bild 7 dargestellt. Verdeutlicht wird dies durch
eine nichtlineare Reaktion bei Belastung, gefolgt von einer linearen elastischen Entlastung. Daraus ergibt
sich, dass bei Entlastung auf eine aufgebrachte Spannung von null fiir jede (hkl)-Ebene eine unterschiedliche
elastische Restdehnung beobachtet werden kann. Diese Dehnungen werden iiblicherweise als intergranulare
Dehnungen bezeichnet. Nach der vollstindigen Entlastung des Priifstabes muss die technische

Documents
24 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN ISO 21432:2020-06


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-21432-2020-06
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iso-21432-2020-06

- Entwurf - E DIN EN ISO 21432:2020-06
prEN ISO 21432:2020 (D)

(makroskopische) Eigenspannung gleich null sein, um die Gleichgewichtsbedingungen zu erfiillen. Die
Spannung wird aus den bei einer aufgebrachten Last von null beobachteten Restdehnungen berechnet.
Jedoch kann dies eine Uberlagerung von Spannungstyp I und Spannungstyp Il sein. Daher ist es, wenn
Spannungen vom Typl zu ermitteln sind, wichtig, kristallografische Ebenen zu verwenden, die keine
wesentliche (intergranulare) Dehnung vom Typ Il tragen [z. B. Ebene (220) oder (311) in Bild 7].

In einigen Fallen ist es erforderlich und angemessen, (hkl)-Ebenen anzuwenden, die empfindlich gegeniiber
intergranularen Dehnungen sind. In derartigen Fallen miissen fiir die intergranularen Dehnungen Ausgleiche
geschaffen werden. Eine geeignete Herangehensweise ist es, den dy-Wert anhand von Plattchen zu

bestimmen, die dem zu untersuchenden Prdparat entnommen werden und klein genug sind, um keine
Makrospannungen aufweisen [12] [13]. Beispiele fiir (hkl)-Ebenen mit einer hohen und einer geringen
Empfindlichkeit gegeniiber intergranularen Dehnungen fiir einen Bereich von Werkstoffen sind in Tabelle 1
aufgefiihrt. Diese Daten beruhen auf intergranularen Dehnungen, die sich in plastisch verformten einachsig
belasteten Praparaten herausgebildet haben. Allgemein kann die Verformungshistorie eines bestimmten
Werkstoffes oder Bestandteils komplizierter sein.

Tabelle 1 — Beispiele fiir Ebenen, die eine hohe und eine geringe Empfindlichkeit gegeniiber
intergranularen Dehnungen aufweisen, aufgefiihrt fiir Werkstoffe mit unterschiedlicher Symmetrie

Werkstoff Ebenen mit geringer Ebenen mit hoher
Empfindlichkeit gegeniiber Empfindlichkeit gegeniiber
intergranularen Dehnungen intergranularen Dehnungen
kubisch-flachenzentriert (kfz) (111), (311), (422) (200)

(Ni[14], Fe[15], Cu[16]), kfz
(Al [17] [18]), Ni [4]

kubisch-raumzentriert (krz) (110), (211) (200)

(Fe [18])

hexagonal dicht gepackt (1012), (1013),) (pyramidal) (0002) (basal)

(Zirkaloy [19], Ti [20]) (1010),), (1210),) (prismatisch)

hexagonal dicht gepackt (Be [21]) (2021),), (1122),) (pyramidal (1012),), (1013),) (basal,
zweiter Ordnung) prismatisch und pyramidal erster

Ordnung)
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Bild 6 — Elastische Reaktion unterschiedlicher kristallografischer Ebenen bei einer
Nickellegierung [4]
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Bild 7 — Nachgeben als Reaktion unterschiedlicher kristallografischer Ebenen auf die Be- und
Entlastung eines aus einer Nickellegierung bestehenden Zugstabes [4]

7.3.2  Flugzeit-Gerate

Wenn eine Gesamtbildanalyse wie z. B. das Rietveld-Verfeinerungsverfahren [2] angewendet wird, ergibt
sich die Dehnung aus Anderungen der Gitterkonstanten, die die Mafle der Elementarzelle festlegen.

Fiir kubische Werkstoffe mit der Gitterkonstante a ist die Dehnung gegeben durch Gleichung (6):

gza—ao .
o (6)

Dabei ist
¢ die Dehnung;

a der sich aus der Gesamtbildanalyse ergebende Wert der Gitterkonstante [dieser Wert ersetzt in
Gleichung (2) den Gitterabstand dJ;

ay die spannungsfreie Gitterkonstante.
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Bei nicht kubischen Werkstoffen ist es erforderlich, einen geeigneten Dehnungsparameter festzulegen, z. B.
ist in texturfreien hexagonalen Werkstoffen ein geeigneter Ausdruck fiir die Dehnung in Gleichung (7)
angegeben:

2e, + &

3 (7)

&

Dabei ist
& die Dehnung;

g die anhand der Gitterkonstante a auf gleiche Weise wie in Gleichung (6) bestimmte Dehnung [21];
& die anhand der Gitterkonstante c auf gleiche Weise wie in Gleichung (6) bestimmte Dehnung [21].

7.4 Vorgehensweisen zur Anordnung

Die Vorgehensweise zur Erstausrichtung erfordert die Bestimmung der Lage des Schwerpunktes des
Gerate-Messvolumens (IGV) (siehe 7.5 und Bild 9). Diese Lage ist definiert als der Bezugspunkt fiir alle
Messungen. Im Idealfall sollte er mit dem Rotationszentrum des Probentisches libereinstimmen.

Es ist eine genaue Anordnung des Prdparates erforderlich, wie in A.3 beschrieben. Der erforderliche
Genauigkeitsgrad hangt bis zu einem gewissen Grad von den Zielen der durchzufiihrenden Messungen ab.
Die Genauigkeit der Anordnung ist am wichtigsten bei grofen Dehnungsgradienten und wenn Messungen
nahe an Oberflichen oder Grenzflichen durchgefiihrt werden. Es ist wichtig, dass die Unsicherheit der
Anordnung angegeben wird.

Die Ausrichtung kann zum Beispiel durch optische oder mechanische Hilfsmittel oder durch Anwendung von
Oberflachenabtastungen (siehe A.3.4) erfolgen. Mit allen drei Verfahren kann die Lage einer Praparatkante
in Bezug auf den Bezugspunkt mit einer Unsicherheit von 0,1 mm bestimmt werden.

Software zur Versuchsplanung und -steuerung, die die Probe und das Gerat modelliert, ist vorhanden [22].
Wenn derartige Systeme zusammen mit einer Datenerfassung angewendet werden, muss die resultierende
Unsicherheit der Anordnung, welche vom Gerat, dem Modell und der Berechnung abhangt, ermittelt und im
Bericht angegeben werden.

7.5 Messvolumen

Das NGV ist definiert als das Raumvolumen, das durch den Schnittpunkt der parallelen Neutronenstrahlen
gebildet wird, die durch die bestimmenden Aperturblenden (z.B. Schlitze, Kollimatoren) sowohl fiir die
einfallenden als auch fiir die gebeugten Neutronen ilibertragen werden (Bild 8). Der Schwerpunkt des NGV
ist der geometrische Mittelpunkt dieses Volumens.

Bei einem System, das radiale Kollimatoren anwendet, ist das Prinzip identisch, aufier dass jeder Schlitz des
radialen Kollimators zum NGV beitragt.

Das IGV ist das Raumvolumen, das durch die tatsachlichen Neutronenstrahlwege durch die bestimmenden
Aperturblenden definiert ist, wobei die Strahlendivergenz und das Strahlenintensitdtsprofil berticksichtigt
werden(Bild 9). Verfahren zur Bestimmung des IGV, indem dieses mit einem Streuelement abgetastet wird,
werden in A.5.1 vorgestellt. Die IGV-Mafie konnen auch durch die Halbwertsbreiten (HWB) des
Strahlenintensitatsprofils bestimmt werden. Es ist anzugeben, welches Verfahren angewendet wird.

Der Unterschied zwischen dem IGV und dem NGV kann besonders auffillig sein, wenn kleine Volumen

abgetastet werden, bedingt durch einen relativ signifikanteren Beitrag des Halbschattens. Es ist zu beachten,
dass das IGV und das NGV Eigenschaften des Diffraktometers selbst sind.
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Das SGV schliefdlich ist der Schnittpunkt des IGV mit der zu untersuchenden Phase des Prédparates (siehe
Bild 10). Das heif3t, es ist ein rdumlich abhangiges Teilvolumen, das durch die Streuung der untersuchten
Phase gewichtet wird. Folglich ist es das Volumen, fiir das die mittlere Dehnung bestimmt wird.

Dariiber hinaus kann der Schwerpunkt des SGV (d. h. der intensitatsgewichtete Mittelpunkt der Streuung) an
einer anderen Position als der des IGV nach Bild 10 sein, bedingt durch mehrere Faktoren:

— teilweise Fillung des IGV mit der zu untersuchenden Praparatphase;
— Schwichung des Neutronenstrahls innerhalb des Praparates;
— Wellenldngen- und Intensitdtsverteilung im Neutronenstrahl.

Das SGV und sein Schwerpunkt sollten fiir jede Messung bestimmt werden. Es ist wichtig, dass die an dieser
Stelle abgeleitete Dehnung im Bericht angegeben wird.

Die Wirkung der Gewichtung kann beispielsweise an Oberflichen und Grenzflichen, in stark
abschwachenden Werkstoffen, grof3kornigen Werkstoffen und bei Textur- oder Mikrostrukturgradienten
signifikant werden. Das asymmetrische Vorhandensein eines starken inkohdrenten Streuers kann die
Ergebnisse ebenfalls beeinflussen.

Die sich aus einer Verschiebung des Schwerpunktes des SGV gegeniiber dem Bezugspunkt ergebenden
Folgen werden in A.5.5 und A.6 diskutiert. Zusatzliche Informationen kénnen Literaturhinweis [23]
entnommen werden.

7.6 Verfahren zur Bestimmung des makroskopisch spannungsfreien oder
Bezugs-Gitterabstandes

Da Beugungsmessungen die Bestimmung von Gitterabstdnden erméglichen (siehe 5.4 und 7.3.2), ist es fiir
die Ermittlung von elastischen Dehnungen erforderlich, einen Bezugswert zu erhalten, in Bezug zu welchem
die Dehnungen ermittelt werden koénnen. In einigen Fillen ist es mdglich, einen spannungsfreien
Gitterabstand d;, zu bestimmen. In anderen Fallen ist lediglich ein Bezugs-Gitterabstand d..¢ (der

Gitterabstand, mit dem weitere Messungen verglichen werden) méglich. Es sollte beachtet werden, dass
tatsachliche Spannungswerte nur bestimmt werden kénnen, wenn Dehnungen in Bezug auf d berechnet

werden. Die Anwendung von d, sollte nur erfolgen, wenn keine d,-Werte zur Verfiigung stehen.

Gitterebenenabstdnde konnen neben der Spannung durch mehrere Ursachen beeinflusst werden. Die
wichtigsten dieser Ursachen sind chemische Zusammensetzung und Temperatur. Das optimale Verfahren
zur Bestimmung von d; (oder d ) hangt von dem speziellen jeweils betrachteten Problem ab.

In einigen Fallen kann es ausreichen, einen einzigen spannungsfreien Wert oder Bezugswert anzuwenden. In
anderen Fallen kann es notwendig sein, rdumlich und/oder richtungsabhédngige Werte zu verwenden [24].

Wenn ein Einzelwert angewendet werden kann, darf dieser ermittelt werden durch:

— Messung in einem Werkstoff an einer Position, von der bekannt ist, dass sie eine vernachldssigbare
Spannung aufweist;

— Messung an einem Pulver, das fiir den zu untersuchenden Werkstoff reprasentativ ist. Dieses Verfahren
ist besonders fiir mehrphasige Werkstoffe geeignet.
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Im Fall von raumlichen und Richtungsschwankungen bei d, konnen diese Werte ermittelt werden durch:

— Messung an kleinen Plattchen, die aus grofden Werkstoffblocken geschnitten werden. Dies ist besonders
fiir Schweifsndhte von Bedeutung, da die Verwendung von mehreren Pldttchen die Bestimmung von
Raum- und Richtungsschwankungen von d in einer Schweifikonstruktion erméglicht [12] [13] [19].

Weitere Ansatze schlief3en Folgendes ein:

— Bestimmung von d durch Aufbringen eines Kraft- und Momentengleichgewichts (unter Beachtung, dass

moglichst experimentelle Methoden angewendet werden sollten, und dass das Gleichgewicht
hauptsachlich fiir Validierungszwecke genutzt werden sollte); und

— Bestimmung von d, durch Sicherstellung eines Spannungswertes von null senkrecht zu einer freien
Oberfldache. Dieses Verfahren ist nur geeignet, wenn d,; mit Entfernung von der Oberflache nicht
schwankt und eine genaue Bestimmung von oberflichennahen Dehnungen moglich ist.

Es ist ein bewdhrtes Verfahren um zu bestétigen, dass gemessene Spannungsergebnisse das Kraft- und
Momentengleichgewicht iiber einen Querschnitt eines Bestandteils erfiillen. Dafiir ist es erforderlich,
ausreichend Messungen liber einen geeigneten Querschnitt durchzufiihren.

Bei der Vorbereitung einer ,spannungsfreien Werkstoffprobe ist darauf zu achten, die Einleitung von
Eigenspannungen oder eine Verdnderung der Mikrostruktur oder der chemischen Zusammensetzung zu

vermeiden.

Es ist notwendig, die Bezugsprobe genau am IGV-Schwerpunkt zu zentrieren.

L
Legende
1 Aperturblenden
2  einfallende Neutronen
3 NGV
4 Neutronenintensitatsprofil
0  Schwerpunkt des NGV
Bild 8 — Draufsicht auf das Nennmessvolumen
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Legende

Aperturblenden

einfallende Neutronen

IGV

Neutronenintensitatsprofil
Bezugspunkt (Schwerpunkt des IGV)
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Bild 9 — Draufsicht auf das Gerite-Messvolumen

Legende

1 Aperturblenden

2  einfallende Neutronen

3 SGV

4  Neutronenintensitatsprofil

5 Bezugspunkt (Schwerpunkt des IGV)
6  Praparat

«  Schwerpunkt des SGV

Bild 10 — Draufsicht auf das abgetastete Messvolumen
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8 Anforderungen an Messung und Aufzeichnung

8.1 Allgemeines

Drei Parameter sind mit ausreichender Genauigkeit zu bestimmen:

a) die Dehnung;

b) die Richtung der Dehnungskomponente; und

c) die Position in dem Praparat, an der die Messung durchgefiihrt wird.

Es missen ausreichend Informationen aufgezeichnet werden, damit der Versuchsansatz und die
Datenanalyse verstanden, beurteilt und nachvollzogen werden kénnen. Methodiken fiir Messung und
Analyse sowie experimentelle Betrachtungen werden in Anhang A vorgestellt. Eine Diskussion iiber die
Bestimmung von Unsicherheiten bei einer Messgrofde wird in Anhang B bereitgestellt.

8.2 Anforderungen an die Aufzeichnung

8.2.1 Allgemeines

Im Allgemeinen sind die Projektbezeichnung, die an der Untersuchung beteiligten Personen sowie die Daten
der Messungen zusammen mit den folgenden Informationen bereitzustellen.

8.2.2 Allgemeine Angaben — Gerit

Auf das Gerat bezogene Angaben:

a) fir das Gerat verantwortliche Personen;

b) Neutronenquelle und Ort, Bezeichnung und Typ des Gerates;

c) Temperatur + Schwankung;

d) Optikkomponenten des einfallenden und gebeugten Strahls; bei Schlitzen sind Hohe, Breite und Abstand
zum Bezugspunkt anzugeben; bei radialen Kollimatoren miissen Brennweite, Folienldnge und -dicke,
Winkel zwischen den Folien, alle Mafde der Aperturblenden sowie die Schwingungsparameter des
Kollimators angegeben werden.

Parameter fiir monochromatische Gerate:

a) die Art des Monochromators, dessen Kristall und der angewendeten Reflexion, die Detektorart, der
Abstand vom Monochromator zum Bezugspunkt, der Abstand vom Detektor zum Bezugspunkt;

b) die Wellenldnge und wie diese bestimmt wurde;

c) das vertikale und horizontale Intensitdtsprofil, sofern fiir die Messung von Bedeutung;
d) die Auflésung des Detektors.

Parameter fiir Flugzeit-Gerate:

a) die Gesamtflugbahnldnge L, der Abstand vom Detektor zum Bezugspunkt, die Art des Detektors, der
Winkelbereich des Detektors;

b) der Wellenldngenbereich und wie dieser bestimmt wurde;
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