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Kapitel 1.

Einleitung

Da im technischen Einsatz von Materialien, angefangen in der Industrie beim Walzen tiber Bautei-
le eines Kraftfahrzeugs bis hin zum medizinischen Einsatzgebiet z.B. bei Hiiftprothesen, die Dau-
er bis zum Versagen nicht durch monotone, sondern durch die zyklische Belastung bestimmt ist,
wurde seit vielen Jahrzehnten auf die Ermiidung ein besonderes Augenmerk gelegt. Bereits 1860
wurden von Wohler erste Dauerschwingversuche (sogenannte Wohlerversuche) durchgefiihrt,
um Informationen iiber das zyklische Verhalten von Materialien zu erlangen. Seit 1960 wurden
sehr viele Experimente an kubisch flachenzentrierten Einkristallen durchgefiihrt, um ein genau-
eres Verstandnis iiber die mikrostrukturellen Vorgénge zu erlangen. Daher haben sich auch viele
Forschungsgruppen mit diesem Thema auseinandergesetzt und es geschafft, Einblicke in diese
Mechanismen zu gewinnen: Mughrabi (Deutschland), Lukas (Tschechien), Laird (USA) und viele
mehr.

Jedoch stellt sich die Frage, ob die gewonnen Erkenntnisse aus dem makroskopischen Bereich
auch auf die Ermiidung von sehr kleinen Proben tiibertragbar sind. Als Konsequenz des Minia-
turisierens in der Halbleiterindustrie und in anderen Disziplinen (zum Beispiel in der Medizin)
wuchs auch das Interesse am mechanischen Verhalten in kleinen Dimensionen. Daher wurden
grofie Bemiihungen unternommen, ein besseres Verstandnis {iber die Prozesse wahrend der Ver-
formung von solchen Proben im Mikrobereich zu gewinnen. Neben dem mechanischen Verhalten
von Materialien unter monotoner Belastung ist auch die Reaktion auf die zyklische Belastung sehr
wichtig.

Da in der Halbleiterindustrie Schichtsysteme von grofier Bedeutung sind, gibt es eine Menge an
Forschungsarbeiten in diesem Bereich. Dies erstreckt sich von thermomechanischer Ermiidung
bis hin zur rein mechanischer Ermiidung an diversen Schichtsystemen. Aber die Vorgédnge in
Proben im Mikrometerbereich, die aus “Bulk” - Materialien hergestellt werden, sind sehr wichtig
fiir das Verstandnis der Ermiidungsvorgiange in diesen Dimensionen.

Ermiidungsversuche an Proben im Mikrobereich konnen tiefere Einblicke in die zugrunde lie-
genden Versetzungsprozesse und auch in die Schadigungsprozesse liefern. Dartiiber hinaus kann



Kapitel 1. Einleitung

der Einflufl von Grofseneffekten auf die Ermiidungslebenssdauer sowie auf die Versetzung- und
Schdadigungsprozesse untersucht werden. Dank neuer Techniken in der Probenpréparation und
im Versuchsablauf ist es nun moglich, in-situ Mikro - Ermiidungsexperimente durchzufiihren.
Ziel dieser Arbeit ist es, den Einfluss der Probengrofle, welche hier im Mikrometerbereich liegt,
auf das Ermiidungsverhalten und die entstehende Versetzungsstruktur anhand von Cu - Einkris-

tallen zu untersuchen.
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Grundlagen

2.1. Ermiidung Cu - Einkristalle

Das Gebiet der Ermiidung stellt ein grofies Kapitel in den Werkstoffwissenschaften dar. Einen
Teil dieses Gebietes nimmt die Untersuchung der Ermiidungsmechanismen an Kupfereinkris-
tallen ein, um die Auswirkungen der mikroskopischen Versetzungsstrukturen auf das makro-
skopische Verformungsverhalten analysieren zu kénnen. Bei Kupfer, beziehungsweise generell
bei einkristallinen kubisch flaichenzentrierten (kfz) Metallen, ist die sich durch Ermiidung ein-
stellende Versetzungsstruktur stark von der plastischen Amplitude A+, Orientierung und der
Stapelfehlerenergie abhingig. Letztere spielt nur bei Anderung der Stapelfehlerenergie eine Rolle

und wirkt sich auf die Abgleitungsart aus:
e “Wavy Slip”: Reinmetalle (mittlere bis hohe Stapelfehlerenergie)

e “Planar Slip”: Legierungen (zu meist geringe Stapelfehlerenergie)

a) Planar Slip: b) Wavy Slip

L1 LIl

p
HHE R -

SLlllll X SLlllll X

Primares Gleitsystem

Abbildung 2.1.: “Planar” und “Wavy” Abgleitungsart. Beim “Wavy slip” wird das Quergleiten
von Schraubenversetzungen begiinstigt, wodurch die metastabile Venenstruktur
gebildet wird, aus der sich wiederum PSBs entwickeln Li[1]
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Dieses Phanomen tritt beim Zulegieren von Elementen auf, da die Stapelfehlerenergie verrin-
gert wird. Es ist energetisch giinstiger, dass sich Versetzungen aufspalten. Die Aufspaltungsweite
héngt von der Stapelfehlerenergie ab. Hohe Stapelfehlerenergie bedeutet geringere Aufspaltung
und geringe Stapelfehlerenergie grofse Aufspaltung. Dadurch mufd beim Quergleiten zuséatzliche
Energie aufgewandt werden, da die Aufspaltung beim Ubergang von priméarer Gleitebene zur
Quergleitebene kurzzeitig riickgangig gemacht werden mufs. Daher ist das Quergleiten bei Ma-
terialien mit geringer Stapelfehlerenergie erschwert. Als Beispiel fiir den Ubergang von “Planar”
zu “Wavy Slip” kénnen Kupfer-Aluminium Legierungen angefiihrt werden. Kupfer, das sich im
“Wavy Slip” Mode verformt, geht ab einer gewissen Menge Al iiber in den “Planar Slip” Mode,
da durch das Zulegieren die Stapelfehlerenergie erniedrigt wird. Beim “Planar Slip” Mode folgt
eine Schraubenversetzung der anderen auf der Quergleitebene, im Gegensatz zum “Wavy Slip”.
Hier wird von den nachfolgenden Versetzungen eine andere Quergleitebene verwendet (siehe
Abb. 2.1). Dieses Phdanomen betrifft nur Legierungen und soll daher hier nicht weiter erldutert

werden werden.

2.1.1. Die Zyklische Spannungs Dehnungs Kurve

Wenn ein kfz Einkristall bei konstanter plastischer Scherdehnungsamplitude A7y, zyklisch ver-
formt wird, kommt es in Abhédngigkeit der Orientierung in den ersten Lastspielen zu einer star-
ken Verfestigung. Mit steigender Zyklenzahl nimmt die Geschwindigkeit der Verfestigung immer
mehr ab, bis ein quasi steady - state Bereich erreicht wird, in dem sich eine Sittigung einstellt.
Dieser Bereich zeichnet sich durch ein Gleichgewicht zwischen emittierten und ausgeldschten
Versetzungen aus. Winter [2] schlug als erster ein Zwei - Phasen Modell vor, um diesen Gleich-
gewichtszustand zu erklaren. Wird die auf die Gleitebene wirkende Schubspannung 73, iiber die
Scherdehnung < bei verschiedenen Amplituden aufgetragen, so erhélt man die Kurven wie in
Abbildung 2.2. Die rote Linie, die die resultierende Schubspannung bei Sattigung der Hystere-
sekurven verbindet, stellt die zyklische Spannungs - Dehnungs - Kurve dar (engl. Cyclic Stress
Strain Curve, im Weiteren nur CSS Kurve). Diese CSS Kurve wurde erstmals von Mughrabi [3]
durch Versuche belegt. Wie in Abbildung 2.3 zu sehen ist, ldsst sich diese Kurve in drei Berei-
che einteilen, die auch unterschiedliche Verfestigungseigenschaften besitzen. Im Bereich A (77, <
7 p1,4B) besteht eine stetige Verfestigung, die jedoch nicht mit der zyklischen Verfestigung bei den
einzelnen plastischen Dehnungsamplituden zu verwechseln ist. Hier nimmt die Sattigungsspan-
nung mit steigender plastischer Scherdehnung 1y, zu, bis v, 4p erreicht wird. Ab 7, 4p erstreckt
sich der Bereich B, der sich durch die Unabhingigkeit der Séttigungsspannung von 1y, auszeich-
net. Die Séttigungsspannung nimmt einen konstanten Wert von 28 - 30 MPa fiir Einfachgleitung

orientierten Kupfer - Einkristallen an. Der Anfang von Bereich B ist durch die Bildung sogenann-
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52

Abbildung 2.2.: Schematische Darstellung von Hysteresekurven bei verschiedenen plastischen
Dehnungsamplituden. Es wird die resultierende Schubspannung iiber die resul-
tierende Scherdehnung aufgetragen. Wenn die Kurven bei den Werten der ma-
ximalen Schubspannung bei Sattigung verbunden werden, erhélt man die CSS -
Kurve, hier rot eingezeichnet. Diese wurde erstmals experimentell von Mughra-
bi [3] gemessen.

ter “Persistenter Gleitbdnder” (engl. Persitent Slip Bands im Weitern PSB) gekennzeichnet. Diese
plastische Scherdehnung gilt auch als Schwellwert fiir Rissentstehung, da man davon ausgeht,
dass Risse bevorzugt an den PSBs gebildet werden [6]. Mit Erh6hung von 7y, steigt der Volumen-
anteil der PSB fpsp bis 1 bei y,; pc, das heifst es sind 100% PSB vorhanden. Mit dem Zweiphasen
- Modell nach Winter[2] ldsst sich nun folgender Zusammenhang finden:

Ypi = YPsB " fpsB + VM fm 2.1)

Wobei ypsp die Scherdehnung darstellt, die wiahrend der zyklischen Verformung von den PSB
getragen wird und <)s von der Matrix.

Wenn nun 7y, weiter erhoht wird, also iiber v, pc, steigt die Séttigungsspannung mit zunehmen-
den 7, wieder an und man befindet sich im Bereich C. Jedoch héngt nicht nur die Sattigungs-
spannung von 7, ab, sondern auch die sich bei Sittigung entwickelnde Versetzungsstruktur.
So ist im Bereich A eine Venenstruktur vorherrschend, Bereich B zeichnet sich durch PSB Leiter
- beziehungsweise Wand - Struktur aus. Uber Yp1,8c kommt es hauptsichlich zur Versetzungs-
zellbildung. Im Ubergangsbereich zwischen B und C kann es durch Aktivierung eines sekun-

ddren Gleitsystems und durch Reaktion mit dem Primédrengleitsystem zur Labyrinthstrukturaus-
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Abbildung 2.3.: CSS - Kurve mit den jeweiligen auftretenden Versetzungsstrukturen [2, 4, 3, 5]
bildung kommen.

2.1.2. Versetzungsstrukturbildung in Abhingigkeit der Kristallorientierung

Wie Abbildung 2.4 zeigt, besteht eine starke Abhédngigkeit der entstehenden Versetzungsstruktur
und der Ausbildung eines Plateaus in der CSS - Kurve von der Orientierung.
Wird ein Kupfer - Einkristall mit einer [001] - Orientierung bis zur Sattigung zyklisch verformt,
bildet sich eine Labyrinthstruktur aus. Wobei zu beachten ist, dass die Versetzungswinde sich in
{001) - Richtungen ausrichten. Bei einem [011] Einkristall bildet sich gewisser Maflen aus einer
PSB - Strukter durch weitere Verformung bis zur Sittigung eine Wandstruktur. Diese Zusam-
menhinge sind in Abbildung 2.4 b) dargestellt. Weiters kann man erkennen, dass es einen Uber-
gangsbereich gibt, da sich nicht im ganzen Gebiet, in dem Einfachgleitung vorhanden ist, PSBs
ausbilden. Dieses Ubergangsgebiet entsteht durch die Tatsache, dass von der Mitte dieses Gebie-
tes Richtung der Seitenkanten des Einheitsdreiecks die Differenz des Schmidfaktors des ersten
zum zweiten Gleitsystem stetig abnimmt. Dadurch kann durch Verfestigung des ersten Gleitsys-
tems (jenes mit dem hochsten Schmidfaktor) das zweite leichter angesprochen werden und es
stellt sich eine andere Versetzungsstruktur ein.

Zusétzlich ist auch die Sattigungsspannung und die Plateauausbildung abhiangig von der Kris-
tallorientierung (siehe Abbildung 2.4 a). Dies macht einen genauen Vergleich zwischen den ein-
zelnen Orientierungen schwer, da es zum Beispiel bei einer [111] - Orientierung zu keinem Sétti-
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clear plateau
(6.0x10%7.5x107)

(no plateau) 001 011(plateau)

(1a=10t7.2210%

[o17] [012] [034]

|

ne plateau +—— guasi-plateau+—— shorter-plateaus—— clear plateau
(1.0%10°%4.3%10%

[012]

-~ -
- -

(a) (b)

Abbildung 2.4.: Die Abhédngigkeit der a) Plateauausbildung und der b) Versetzungstruktur be-
zogen auf die Orientierung [7]

gungsverhalten kommt [7].

2.2. Ermiidung in kleinen Dimensionen: Diinne Schichten

Auch in kleinen Dimensionen ist die Ermiidung ein wichtiges Thema, daher haben sich einige
Methoden entwickelt, die das Verhalten diinner Schichten bei zyklischer Beanspruchung zu cha-
rakterisieren versuchen. Zum einen kann man die Schicht, die es auf Ermiidung zu analysieren
gilt, auf einem Substrat aus Polyimid abscheiden. Danach ist es moglich diese Schichten in geeig-
neten Apparaturen zyklisch zu beanspruchen, auch in-situ Untersuchungen im TEM und REM
sind auf diese Art moglich. Zum anderen kann man Schichten, die auf einem harten Substrat, wie

zum Beispiel Silizium, abgeschieden sind, durch Aufheiz- und Abkiihlvorginge thermomecha-
nisch ermiiden.

Thermomechanische Ermiidung von Diinnschichten Da in einem Schicht - Substrat Verbund
die thermischen Ausdehnungskoeffizienten unterschiedlich sein konnen, kommt es bei Tempe-
raturunterschieden zu mechanischer Wechselbeanspruchung. Diesen Umstand kann man gezielt
einsetzen, um Schichten thermomechanisch zu ermiiden. Um die dabei entstehenden Spannun-
gen zu messen, wird vom Prinzip her ein recht einfacher Versuchsaufbau verwendet, zum Bei-
spiel eine Substrat Kriimmungs Messanlage mit Laser [8].

Dabei kommt es aber zu Artefakten durch:

e Misfit zwischen Substrat und Schicht (Substartartefakte)
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e Mischung aus thermischer und mechanischer Ermiidung

Mechanische Ermiidung von Schichten Wie zuvor erwihnt, gibt es auch die Moglichkeit Schich-
ten auf Polymersubstraten zu testen. Dadurch besteht die Moglichkeit die mechanischen Eigen-
schaften der Schicht zu messen, da das Substrat eine wesentlich geringere Festigkeit besitzt als
die zu messende Schicht. Diese Schichtsysteme werden in eine Dehnungsapparatur eingespannt.
Dadurch ldsst sich recht einfach das Verhalten diinner Schichten bei zyklischer Belastung unter-
suchen. Jedoch konnen auch hier Probleme auftretten, wie zum Beispiel eine unterschiedliche
Querkontraktionszahl, dadurch kann ein mehr-achsigen Spannungszustand entstehen, wodurch

die Spannung nicht direkt messbar ist.

Der Misfit entsteht, da die Gitterkonstante der beiden Materialien nie iibereinstimmt. Wenn
die Gitterkonstante des Substrats grofier ist als die der Schicht, kommt es beim Aufwachsen der
Schicht zu Zugspannungen. Bei kleinerer Konstante des Substrats entstehen Druckspannungen.
Damit diese Spannungen nicht zu grofs werden, werden beim Aufwachsen der Schicht Verset-
zungen eingebaut, sogenannte Misfitversetzungen. Diese Gegebenheiten beeinflussen die Verset-
zungsstrukturentstehung und verfilschen die Ergebnisse fiir die Schicht.

Durch eine thermomechanische Ermiidungsversuchsfiihrung miissen thermisch aktivierte Pro-
zesse (zB.: Klettern von Stufenversetzungen) berticksichtigt werden. Dadurch kann es zu gegen-
laufigen Mechanismen kommen, wie Ausléschung von Versetzungen und Erholungsprozessen,
so dass sich Versetzungsstrukturen erst gar nicht einstellen. Thermomechanische Ermiidung be-
trifft alle Arten von elektronischen Bauteilen im Einsatz, ist jedoch aufgrund der thermisch ak-
tivierten Versetzungsbewegungen nicht als Versuchsaufbau geeignet, um prinzipielle Grofienab-

hiangigkeiten in Schadigungsvorgédngen bei Materialermiidung zu verifizieren.

2.3. Mikro - Biegeversuche

Im Hinblick auf die Groflenabhangigkeit des Materialverhaltens wurden auch Mikro - Biegever-
suche durchgefiihrt [9, 10]. Im Gegensatz zu Mikro - Zugversuchen [11] und Mikro - Druckversu-
chen [12], bei denen die Spannung und Dehnung unter optimalen Testbedingungen (keine Aus-
richtungsfehler (Misalignment) und unter Vernachldssigung der Verformungsbehinderung bei

Druckproben) gleichmaéssig tiber den Probenquerschnitt verteilt ist, kommt es bei Mikro - Biege-
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versuchen [10] zu einem Dehnungsgradienten!. Zusitzlich zu diesen geometrischen Randbedin-
gungen gibt es noch die lokalen und die mikrostrukturellen (vgl. Abbildung 2.5). Zu den lokalen
Randbedingungen zidhlen zum Beispiel Harteeindriicke und Rissspitzen, da nur in einem kleinen
Bereich sehr hohe plastische Dehnungen herrschen. Aus Kompatibilitdtsgriinden kommt es bei
der plastischen Verformung von polykristallinen beziehungsweise mehrphasigen Werkstoffen zu
Dehnungsgradienten im Ubergang zwischen einzelnen Kérnern (unterschiedliche Orientierung
der Gleitebene) beziehungsweise Phasen (unterschiedliche mechanische Eigenschaften).

Wenn Materialien unter diesen Umstinden verformt werden, braucht man zuséitzlich zu den
statistisch verteilten Versetzungen aus Kompatibilitdtsgriinden noch so genannte geometrisch
notwendige Versetzungen (engl.: Geometrically Necessary Dislocations GND) die eine solche
Verformung ermoglichen beziehungsweise den Dehnungsgradienten akkommodieren. Dadurch
tragen mehr Versetzungen zur Verformung bei, als in Abwesenheit eines solchen Gradienten.
Der Beitrag zur Spannungserhohung der geometrisch notwendigen Versetzungen kann mit dem
Taylor Zusammenhang berechnet werden,

AU’f = DCGb«/pGND, (2.2)

wobei a eine Konstante, G der Schubmodul und b der Burgersvektor ist. Es ist ersichtlich, dass
es einen direkten Zusammenhang zwischen Anzahl der geometrisch notwendigen Versetzun-
gen und der Spannungserhohung gibt. Zudem erhoht eine Abnahme in einer Langeneinheit (bei
Biegung in der Dicke des Balken) die Dichte der geometrisch notwendigen Versetzungen, da
der Dehnungsgradient zunimmt. Jedoch reicht die Erklarung mit Hilfe des Dehnungsgradienten
nicht aus, um die Grofienabhédngigkeit sowohl bei Mikro - Biegebalken [10] als auch bei uniaxialer
Verformungsart (zum Beispiel Uchic [12]) zu erkldren, beziehungsweise erklart es auch nicht das
Verhalten bei kleiner werdenden Indents [14] zur Ganze.

Motz et al [14] zeigten, dass bei Annahme einer “einfachen” Versetzungsstruktur dhnlich einer
Kleinwinkelkorngrenze die Dehnungsgradienten - Theorie nicht ausreicht, um die starke Grofsen-
abhéngigkeit in den Experimenten zu erklaren. Daher werden drei Mechanismen angenommen,

die fiir eine Erhohung der FliefSspannung verantwortlich sind:

e Eine kompliziertere Versetzungsstruktur, die zu einer hoheren Versetzungsdichte fiihrt.

INicht nur bei Biegeversuchen, sondern auch bei Indentations- und Torsionsversuchen besitzt die Dehnung einen
Gradienten, wobei dieser Gradient nattirlich auch bei makroskopischen Proben auftritt.
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e Da das Volumen der Proben kleiner wird, werden auch die zur plastischen Verformung zur

Verfiigung stehenden Versetzungsquellen weniger.

e Durch die neutrale Faser eines Biegebalken kommt es zum Aufstau der Versetzungen an
dieser und dadurch zu einer Erhéhung der Spannung (Riickspannung auf die Versetzun-

gen).

Somit ist nicht nur ein Mechanismus fiir die Erthohung der Flieispannung verantwortlich, son-
dern eine Kombination aus diesen drei Mechanismen. Auch DDD (Discrete Dislocation Dyna-
mics) Simulationen haben gezeigt, dass fiir die Grofsenabhédngigkeit der Flieffspannung und die
Homogenitit der Verformung die Versetzungsquellendichte, Quellenspannung? und Randbedin-
gungen verantwortlich zu sein scheinen [15].

Auflerdem wird von Kraft et. al [15] eine Unterteilung der Grofsenabhéngigkeit der mechanischen
Eigenschaften in drei Bereiche vorgeschlagen, da in diesen Bereichen unterschiedliche Mechanis-

men fiir dieses Verhalten verantwortlich zu sein scheinen:
e 100 nm und darunter; Fehlen von Versetzungsquellen
e 100 nm bis 1 pm; plastische Verformung von einzelnen Versetzungen getragen
¢ 1pm und dariiber; Schneidprozesse und Netzwerkbildung von Versetzungen

Im Bereich unter 100nm wird die mechanische Verformung durch das Fehlen der Versetzungs-
quellen dominiert. Einen Extremfall stellen die Zugversuche an defektfreien Whiskern® dar, die
Festigkeitswerte im Bereich der theoretischen Festigkeit erreichen kdnnen. Der zweite Bereich
wird dadurch charakterisiert, dass bei durchschnittlicher Versetzungsdichte der Abstand zwi-
schen den Versetzungen in der Grofienordnung der Probenabmessung ist. Bei einer Versetzungs-
dichte von 10'2 bis 10!* m™! ergibt sich als charakteristische Lange 1 um. Dadurch wird die plas-
tische Verformung in diesem Ubergangsbereich von einzelnen Versetzungen getragen und es
kommt nicht zu einer Netzwerkbildung. Uber 1jm sind die gleichen Vorgénge, wie Schneid-
prozesse von Versetzungen und Bildung von Versetzungsstrukturen, bei der Verformung der Mi-
kro - Proben verantwortlich wie bei makroskopischen Proben (Bulkmaterialien). Wenn also die
Probenabmessungen im Bereich des Abstandes der Versetzungen sind, kommt es zum Ubergang

vom “Bulk - Like” zum “Small Scale” Verhalten.

2Spannung, die bendtigt wird, um eine Versetzungsquelle zu aktivieren. Diese ist abhingig von der Lénge der Ver-
setzung und Stiarke der Ruckspannung durch andere Versetzungen (zum Beispiel: Versetzungsaufstau).
3Whisker sind fast fehlerfreie Einkristalle, mit bis zu wenigen Mikrometern im Durchmesser.
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Abbildung 2.5.: Dehnungsgradienten werden durch geometrische Randbedingungen (a, b), loka-
le Randbedingungen (c, d) und mikrostrukturelle Randbedingungen (e, f) verur-
sacht [13]. Sowohl bei Torsion a) als auch bei Biegung b) kommt es durch die
Belastung zur ungleichmissigen Verteilung der Spannung und der Dehnung.
Bei der Achse um die tordiert beziehungsweise gebogen wird ist der Wert Null
und am Rand besitzt Spannung und Dehnung den Maximalwert. Auch bei Ein-
driicken c) in Materilien und an Rissspitzen d) kommt es zu Dehnungsgradi-
enten im Werkstiick. Direkt unter dem Indent und unmittelbar bei der Rissspit-
ze nimmt die Spannung einen maximalen Wert an, im umliegenden fallt die-
se jedoch auf Null ab. Zusétzlich spielt auch die Mikrostruktur eine Rolle; bei
mehrphasigen Materialien (hdrtere und weichere Phase) und Polykristallen (un-
terschiedliche Orientierung der Korner) kommt es in den einzelnen Bereichen
(harte bzw. weiche Phase und Korn mit harter bzw. weiche Orientierung) zu un-
terschiedlichen Dehnungen, daher entsteht ein Dehnungsgradient.

11
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Probenherstellung

Um Proben fiir Versuche im pm - Mafistab moglichst schadigungsfrei aus Bulkmaterial herzustel-
len, muss die Probenpréparation in mehrere Schritte unterteilt werden. Da das Probenmaterial,
auch Einkristalle, meist makroskopisch vorliegt, muss als erstes eine mechanische Bearbeitung
vorgenommen werden. Danach folgt die elektrochemische Bearbeitung, und dies aus zweierlei
Griinden: zum einen, um die Verformungsschicht, die durch die mechanische Praparation ent-
standen ist, zu entfernen, zum anderen kann man so sehr kleine Spitzenradien erzeugen. Erst
nach diesen Schritten erfolgt die Probenherstellung im FIB.

10 mm

Abbildung 3.1.: Schritte bei der mechanischen und elektrochemischen Probenherstellung: a) ein-
kristallines Probenmaterial, b) filitierte Scheibe, ¢) Kupferbalken mit [234] - Rich-
tung in Stabachse, d) Messingblock mit eingespannten Kupferbalken, e) elektro-

chemisch geitzte Spitze

12
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3.1. Mechanische Bearbeitung

Wie schon zu Beginn erwéhnt, ist der erste Schritt bei der Herstellung der Proben die mechanische
Bearbeitung. Auf Abbildung 3.1 sind die einzelnen Schritte dargestellt. Zuerst wird vom einkris-
tallinen Stangenmaterial (Abb. 3.1a) ein Zylinder mit ca. 2cm Lange unter Zuhilfenahme einer
Diamantdrahtsdge abgeschnitten. Danach wird dieser Zylinder “filetiert” (Abb. 3.1b) und zu klei-
nen Kupferbalken (Abb. 3.1c) geschnitten. Diese haben eine Abmessung von ca. 1 x 1 x 20 mm?
und werden, um die weitere Handhabung zu erleichtern, in einen Messingblock (Abb. 3.1d) ge-
klemmt. Auf Grund der Bearbeitung mit der Diamantdrahtsidge entsteht eine oberfl¢hliche Ver-
formungsschicht, die eine hohere Versetzungsdichte besitzt. Diese muss, da eine hohere Verset-
zungsdichte ein anderes mechanisches Verhalten hervorruft (Kaltverfestigung), entfernt werden.
Daher wird als néachster Schritt der Kupferbalken elektrochemisch geétzt.

3.2. Elektrochemisches Atzen

Dieses elektrochemische Verfahren wird auch bei der konventionellen Atomprobenspitzenher-

stellung angewandt. Eine Skizze und der exakte Aufbau sind in Abbildung 3.2 zu sehen.

Kupfell"spitze

Kupferbecher

Abbildung 3.2.: Skizze und Photo des Aufbaus zum automatischen elektrochemischen Atzen

Das elektrochemische Atzen entfernt die zuvor entstandene Verformungsschicht und reduziert
die FIB - Zeit auf ein Minimum, da Material abgetragen wird und der Kupferbalken eine Nadel-
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form mit einem Spitzenradius von ca. 5 pm annimmt. Abbildung 3.3 zeigt eine solche Nadel, bei
der man erkennen kann, dass der Querschnitt fast kreisrund ist.

Der Kupferbalken wird als positive Elektrode und der Kupferbecher als Gegenelektrode ge-
schaltet. Damit man den Balken ausreichend spitz bekommt, muss dieser in vertikaler Rich-
tung aus bzw. in den Elektrolyt bewegt werden. Diese Bewegung des Balkens wird durch die
in Abbildung 3.2 dargestellte Apparatur ermoglicht. Es dauert ca. 45 min, bis man eine Nadel mit
ausreichend kleinem Spitzenradius bekommt. Als Elektrolyt wurde der Standard D2 Elektrolyt
von Struers verwendet, welcher aus Phosphorsédure, Ethanol, Propanol, Wasser und Harnstoff
besteht und in der Metallographie zum elektrochemischen Polieren von Kupfer verwendet wird.

Abbildung 3.3.: Notwendige Schritte bei der FIB - Praparation: a) Spitze mit kreisrundem Quer-
schnitt nach erstem FIB Schnitt, b) trapezformiger Querschnitt bei falscher Kip-
pung, ¢) Probe nach 90° Drehung und Prédparation der zweiten Seite, d) fertige
Biegeprobe mit Verjiingung

3.3. FIB Prdparation

Das verwendete Rasterionenmikroskop ist eine Crossbeamworkstation 1540XB der Firma Zeiss.
In der Abbildung 3.4 ist ein Aufbau des Inneren der Probekammer eines solchen Geréts gezeigt.
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Dabei handelt es sich um eine Kombination aus FIB - Sdule und REM. Der Aufbau eines solchen
Dualbeam - Gerits ist dem eines REM zu vergleichen. Zusétzlich wird an die Vakuumkammer
noch die FIB - Sdule angebracht, die einfach iiber die Software des REM gesteuert wird. Die Funk-
tionsweise ist in beiden Fillen dhnlich. Teilchen werden aus einer Quelle auf die Probe beschleu-
nigt, wobei sie durch ein System aus Linsen und Blenden fokusiert werden.

Rasterelektronenmikroskop Als Elektronenquelle konnen verschiedene Systeme verwendet wer-
den:

e Gliithkathoden (meist Wolfram oder LaBg)
e Kalte Feldemission

e Warme Feldemission bzw. Shottky Emitter

Abbildung 3.4.: a) REM - Sdule, b) FIB - Sadule, ¢) GIS - System, d) Mikromanipulatorspitze, e)
Kupfernadel, f) Halter mit Omniprobe - Support

In diesem Gerédt wird ein Shottky Emitter als Elektronenquelle verwendet. Dieser hat gegen-
tiber der Glithkathode eine hohere Brillanz und kleinere virtuelle Quellgrofie. Gegentiber der kal-
ten Feldemission hat diese zwar eine grofiere virtuelle Quellengrofie, was in einer etwas schlech-
teren Auflosung resultiert, aber eine hohere Stabilitdt. Die Brillanz ist die Anzahl von Elektronen
(Elektronenstrom) bezogen auf die Quellgrofie. Auf Grund der kleineren virtuellen Quellgrofie

15



Kapitel 3. Probenherstellung

und dem speziellen Aufbau der Objektivlinse dieses Gerédts kann man eine theoretische Aufls-
sung ! von unter 1nm erreichen. Die Beschleunigungsspannung kann zwischen 0,1 und 30kV
gewdhlt werden. Durch die Wechselwirkung zwischen Elektronen und Probenoberfliche kommt
es zu verschiedenen Phanomenen, wobei die Signale aus einem Bereich stammen, der einige Mi-
krometer haben kann und Anregungsbirne genannt wird. Meist werden die Sekundérelektronen
fiir die Bildentstehung verwendet. Diese entstehen durch inelastische Streuung der Primérelek-
tronen mit den Atomen der Probe und haben eine geringere Energie als die elastisch riickgestreu-
ten Elektronen und kommen daher nur aus einer geringen Tiefe.

Da die Sekundarelektronenausbeute mit der Neigung und der Art der Oberfldche variiert, zB.
Kante, Rundung oder Ebene, entsteht ein topographischer Kontrast. Diese sogenannten Sekun-
dédrelektronen werden dann durch einen Eberhart Phornley Detektor verarbeitet und in ein fiir
den Computer verarbeitbares Signal bzw. einen Grauwert umgewandelt. Da der Strahl rasterfor-
mig tiber die Oberfldache gefiihrt wird, hat man zugleich ortsabhédngig den jeweiligen Sekundar-

elektronenstrom ( = Grauwert), woraus ein Bild zusammengesetzt werden kann.

Focused Ion Beam Dieses Gerit hat in der Materialforschung sehr an Bedeutung gewonnen.
Entstanden ist es im Bereich des Prototypings in der Mikroelektronik (Trennen bzw. Neulegung
von Leiterbahnen, Zielprdparation an Integrierten Schaltungen zur Fehleranalyse uvm.), jedoch
eignet es sich auch sehr gut zur Herstellung von mikro-skalierte Proben, da durch die gute Foku-
sierbarkeit —die Auflosung bei neuen Geriten liegt bei 2,5 nm (Cobra-Saule der Firma Orsayphysics)—
eine zielgenaue Probenpraparation moglich ist. Der Aufbau einer solchen FIB - Sdule kann vom
Prinzip her mit dem eines REM verglichen werden. Es gibt verschiedene Arten von Ionenquellen

e Gasquellen (zB. Argon, wird zB. in der TEM - Probenpréparation verwendet)
o Flissigmetall - Quellen (kommen in FIB - Workstations zum Einsatz)

Diese Fliissigmetallquellen (engl. Liquid Metal Ion Source) bestehen aus einer Spitze, die von
einem Metall iiberzogen ist, das durch ein Reservoir bereitgestellt wird. Als Quellenmaterial
kommen nur bestimmte Metalle bzw. Eutektika in Frage. Meist wird Gallium verwendet, dessen
Schmelzpunkt bei 29,76 °C liegt. Das Gallium auf der Spitze wird durch ein grofles elektrisches
Feld ionisiert (Feldemission) und beschleunigt. Die zwei grofiten Unterschiede im Vergleich zu
einem REM sind

e kein Crossover im Strahlengang (Vermeiden der Streuung der grofien Ionen)

o clektrostatische Linsen

IDurchmesser des Elektronenstrahls auf der Probenoberfliche
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Der zweite Punkt macht die Fokusierung des Strahls komplizierter, da verhdltnismassig hohe
Spannungen (einige kV) verwendet werden miissen, was die Regelung erschwert. Diese Proble-
matik entsteht dadurch, dass bei elektromagnetischen Linsen, die von der Regelung einfacher
sind, die Fokusldnge von der Masse der Teilchen abhidngt, was bei Elektronen kein Problem dar-
stellt. Bei Galliumionen kann diese Abhédngigkeit von der Masse insofern nicht unberticksichtig
gelassen werden, da Gallium zwei stabile Isotope besitzt, wobei sich das Isotopenverhéltnis wie
folgt verhalt: 60,1% 9Ga zu 39,9% 71Ga. Deshalb miissen in einer FIB - Siule elektrostatische
Linsen verbaut werden, da deren Brechungsindex von der Masse der Teilchen unabhingig ist.
Der so gebiindelte Strahl wird nun wie bei einem REM mit Hilfe eines Scangenerators tiber die
Probe gerastert. Es kommt auch hier zu einer Reihe von Wechselwirkungsprozessen, z.B. unter
anderem zur Entstehung von Sekundarelektronen, die wiederum zur Bildgewinnung herangezo-
gen werden konnen. Die wichtigste Wechselwirkung ist aber das Abtragen. Dabei werden durch
Primédrionen Atome und Ionen aus dem Atomverbund der Probe geschlagen. Dadurch entsteht
neben dem gewdiinschten Abtrag auch eine Schidigung, die mehrere 10 nm in die Probe hinein-
reichen kann. Die Auspriagung dieser geschddigten Schicht ist von mehreren Faktoren abhédngig
[16]:

e Beschleunigungsspannung

e Dosis = [ -t (diese kann nur schwer beeinfluf$t werden, da zwar die lonenstromstarke I
erniedrigt werden kann, dann aber die Zeit ¢, die benétigt wird, erhoht wird und dadurch
die Dosis konstant bleibt)

e Einfallswinkel (schleifend oder senkrecht zur Probe)

Der Vorteil einer solchen Dual-Beam-Workstation, wie sie hier verwendet wurde, ist, dass man
wihrend des Schneidens mit dem Ga™ - Strahl mit dem REM ein direktes Bild der Probe erhilt,
da fiir beide Sdulen ein eigener Scangenerator zur Verfiigung steht. Dies erleichtert die genaue
Bearbeitung der Probe. Die Herstellung der Mikrobiegebalken ist von der Vorgehensweise dhn-
lich wie bei Kiener [11] fiir Zugproben, einzig die Geometrie unterscheidet sich.

Um eine Form in eine Probe zu schneiden, wird einfach die gewollte Geometrie ausgewahlt und
Ionenstrom und Dauer eingestellt. Der FIB - Strahl rastert den so definierten Bereich ab. Fiir die
Grobschnitte wurden ein Ionenstrom von 10nA bei einer Beschleunigungsspannung von 30 kV
verwendet, da man viel Material beseitigen muss und dies bei geringeren Stromen zu viel Zeit
in Anspruch nehmen wiirde. Die endgiiltige Form wird dann mit 1nA bei 30kV in die Probe

geschnitten. Da sich die Atome, die durch den FIB - Strahl abgetragen werden, aber auch wieder
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teilweise anlagern konnen, werden mehrere sogenannte Layers verwendet. Bei einer Layerzahl
von z.B. 10 wird der Strahl 10 mal in der eingestellten Dauer {iber die definierte Geometrie ge-
fiihrt. Dieses mehrmalige Abrastern des Bereichs fiihrt zu einer besseren Entfernung des wieder-
angelagerten Materials. Da die Probe als Querschnittsflache ein Rechteck besitzen soll, muss diese
wihrend der Praparation mehrmals gedreht werden. Hierfiir wird der Messingblock aus dem FIB
- Halter genommen und um 90° gedreht wieder eingebaut. In Abbildung 3.3 sind die einzelnen
Schritte zu sehen. Auf Bild b ist der erste Schnitt dargestellt: der FIB - Strahl steht senkrecht zur
Flache 1. Damit man die Form in Bild c erhilt, muss wie vorher beschrieben, die Probe gedreht
werden. Nun steht die Flache 2 senkrecht zum FIB - Strahl und man kann den Quader fertigen.
Die Verjlingung (Abbildung 3.3 d) wird mit 500 pA bei 30 kV geschnitten, um die Verformung in
diesem Bereich zu lokalisieren und den Ubergang von Nadel zu Probe nicht abrupt verlaufen zu
lassen. Der geringere FIB - Strom wird gewéhlt, um eine gute Oberflichengiite zu erhalten. Der
Einfluss der FIB - Schadigung kann fiir die mechanischen Daten vernachldssigt werden, da die
amorphe Schicht nur einige nm betrdgt. Zusatzlich kann es durch die fehlende Kristallstruktur
zu keiner Ausscheidungshartung bzw. nicht zur Emittierung von Versetzung aus dieser Schichte
kommen, wie bei Kiener [16] berichtet.

Auf Grund der Grofle und des Versuchsaufbaus ist zusitzlich noch zu beachten, dass der Uber-
kippungswinkel richtig gewéahlt wird, da bei schlecht korrigiertem Winkel durch die Strahlgeo-
metrie des FIB - Gerits ansonsten ein Trapez entsteht (Abb. 3.3b). Dadurch wiirde der Biegung
im Versuch Torsion tiberlagert werden und zur Verfdlschung der mechanischen Daten und unter

Umstdnden auch zu einem anderen Schadigungsbild fiihren.

3.4. TEM Probenherstellung

Die zuvor beschriebenen Prapaprationsschritte dienen zur Erzeugung der Biegebalken fiir die zy-
klischen Biegeversuche. Um aus den verformten Balken TEM - Proben herzustellen, sind weitere
Schritte notwendig. Da die geringere Grofie der Proben fiir konventionelle TEM - Probenprapara-
tion (elektrochemisches Atzen, Dimpel - Grinder, Argonmilling etc.) nicht geeignet ist, muss man
diese im FIB durchfiihren. Dafiir muss der Kupferbiegebalken zuerst mit einer Schutzschicht be-
schichtet werden, damit der Bereich, von dem die TEM - Proben hergestellt werden sollen, vor
der weiteren Schadigung bzw. vor Materialabtrag geschiitzt ist. Fiir unsere Anwendung hat sich
eine Wolframschicht als sehr brauchbar erwiesen, und dies zum einen durch die mechanische
Stabilitdt und zum anderen durch den besseren Widerstand gegen den Abtrag durch den Ionen-
strahl.

Zum Abscheiden von Wolfram wird ein W(CO)g - Precursergas (Wolframhexacarbonyl) verwen-
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det, welches durch die GIS in die Probenkammer der FIB - Workstation direkt auf die Probenober-
flache eingelassen wird. Das Precursergas befindet sich in einem Reservoir aufierhalb der Proben-
kammer, welches auf 80 °C erhitzt und durch eine Kapillare eingeleitet wird. Durch den Ionen-
strahl bei 50 pA und 30kV wird das Precursergas gecrackt und das Wolfram auf der Oberfldche
abgeschieden. Der Bereich, in dem Abgeschieden werden soll, kann ganz einfach im Programm
des FIB grafisch definiert werden. Einzig die Art und Weise, wie der Ionenstrahl {iber die Ober-
flache gefiihrt wird, unterscheidet sich. Beim sogenannten “Deposition Mode” wird der Strahl
kontinuierlich mit vorgegebener Frequenz in x und y Richtung in der definierten Geometrie ge-
fithrt. Damit die Probe wéahrend des nachfolgenden Praparationsvorgangs ausreichend geschiitzt
ist, sollte die Wolframschicht eine Mindestdicke von 2 um aufweisen.

Als néchster Schritt wird mit Hilfe eines Mikromanipulators der Firma Kleindiek die Biegeprobe

FIB-S

10 pym

Abbildung 3.5.: Angendherte Mikromanipulatorspitze und die ermiidete Probe, die bis zur ver-
jiingten Stelle entfernt wurde. Im rot markierten Bereich wird eine Wolfram-
schicht abgeschieden. Dadurch wird die Probe mit dem Halter verklebt. Im blau
markierten Bereich wird dann die Probe mit dem FIB durchtrennt.

von der Nadel auf einen Probenhalter von Omniprobe transferiert. Dazu wird eine Wolframna-
del, die durch elektrochemisches Atzen aus einem Wolframdraht mit 0,2 mm Durchmesser her-
gestellt wurde, durch den Mikromanipulator in Kontakt mit der Probe gebracht (Abb.3.5). Dabei
muss man sehr vorsichtig vorgehen, um die Probe nicht zuséitzlich zu verformen. Anschliefiend
werden Probe und Wolframnadel durch Abscheiden einer Wolframschicht miteinander verklebt
(rotes Rechteck in Abb. 3.5). Danach wird die Probe mit dem Ionenstrahl durchtrennt (100 pA
bei 30 kV). Der Bereich ist in der Abbildung 3.5 mit einem blauen Rechteck gekennzeichnet. Da-

durch befindet sich ein Teil der Probe auf der Nadel des Mikromanipulators. Nun muss dieser Teil
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auf einem Halter befestigt werden. Der verwendete Support stammt von der Firma Omniprobe
und besteht aus Kupfer. Dieser Halter ist so konstruiert, dass er problemlos in einen Standard
TEM - Halter passt. Der Transfer von Wolframnadel auf den Omniprobe - Halter verlauft auf
die gleiche Weise wie zuvor von der Probe auf Wolframnadel. Die Wolframschicht hat zwar eine
gute mechanische Stabilitdt, jedoch muss der Transfer sehr vorsichtig durchgefiihrt werden, da
ansonsten die Lamelle beschadigt wird oder gar verloren geht. Nach der Anndherung mit dem
Mikromanipulator muss die Probe wieder mit einer Wolframschicht auf den Omniprobe - Hal-
ter befestigt werden. In Abbildung 3.6 kann man erkennen, wie der Spalt zwischen Support und
Lamelle wéhrend des Abscheidens verkleinert wird. Nach einer gewissen Zeit ist die Schicht so
dick, dass die Lamelle an ihrer Position bleibt. Jetzt kann der Teil der Wolframnadel, der Kon-
takt mit der Kupferprobe hat, weggeschnitten werden. Nun befindet sich ein Teil der Biegeprobe
auf dem Halter und kann zu einer TEM - Lamelle weiter bearbeitet werden. Die Abmessungen
dieses Teilstiickes hdngen natiirlich von der GrofSe der Biegeprobe ab, befinden sich aber bei ca.
2pum x 8pum x 10 um (Abb. 3.6). Auf diese Art konnen mehrere Lamellen aus einer pm - skalier-
ten Probe hergestellt werden.

Spalt

Abbildung 3.6.: Die Kupfer Probe wird durch das Abscheiden einer Wolframschicht auf dem
Omniprobe - Halter fixiert. Es ist das kleiner werden des Spalts zwischen Pro-
be und Halter das Abscheiden zu sehen. Die weifsen Rechtecke sind die in der
Software des FIB definierten Bereiche in denen abgeschieden wird.

Nach diesen Schritten beginnt erst die endgiiltige TEM - Probenpréparation. Dazu muss die
Probe die richtige Kippung aufweisen, da bei einem falschen Winkel eine trapezféormigen Lamel-
le entsteht. Der erste Schritt der Praparation wird bei einer Beschleunigungsspannung von 30 kV
und einem Strom von 50 pA des FIBs durchgefiihrt. Um die gewiinschte Dickenabnahme zu beob-
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achten, wird wihrend dem Schneiden mit dem Ionenstrahl die Probe mit dem Elektronenstrahl
abgerastert. Dies ist notwendig, da man den FIB - Strahl manuell in Richtung Probe bewegt.
Dadurch entsteht ein Bereich mit ca. 3um tiiber die gesamte Probendicke (Abb. 3.7a). Die Be-
schleunigungsspannung des REM betragt dabei 10kV. Dieser Schritt wird von beiden Seiten der
Probe durchgefiihrt, bis die Lamelle im geschnittenen Bereich merklich an Helligkeit zunimmt
(Abb. 3.7b). Dieses Phanomen der Helligkeitsdinderung entsteht durch die grofser werdende Aus-
beute an Sekundérelektronen mit abnehmender Probendicke. Bei ausreichender “Diinnheit” der
Probe, wechselt man in den “Low Energy Mode” (5kV) des FIB und dndert die Beschleunigungs-
spannung des Rasterelektronenmikroskops auf 5kV. Da die Energie der Elektronen nun geringer
ist, nimmt die Helligkeit der Lamelle wieder ab (siehe Abb. 3.7c) und man kann mit der gleichen
Vorgehensweise wie beim ersten Schritt die Lamelle weiter diinnen, bis man wieder eine Hel-
ligkeitszunahme beobachtet (Abb. 3.7d). Der “Low Energy Mode” wird verwendet, um die FIB
Schadigung zu verringern. Jedoch ist auf Grund der geringeren Beschleunigungsspannung der
Strahl nicht mehr so fokussiert und die Bildqualitdt beim Abbilden mit dem Ionenstrahl nimmt
drastisch ab. Zusatzlich muss auf Grund des defokussierten Strahls der Kippwinkel wieder ange-
passt werden. Dieser liegt meist zwischen 2° und 3,5° und ist stark von der Geometrie der Probe
(Parallelitdt der Seitenflichen) und der Strahlgeometrie abhédngig.
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Abbildung 3.7.: Schrittweise Fertigung der TEM - Probe: a) befestigte Kupferprobe mit Wolfram-
schicht und erstem Schnitt, b) Helligkeitszunahme bei 10 kV Beschleunigungs-
spannung des REM und nach Polieren mit dem FIB bei 30kV, ¢) gleicher Schritt
nur mit REM bei 5kV, d) Probe nach Polieren mit dem FIB bei 5kV und Hellig-
keitszunahme bei 5 kV mit dem REM
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Versuchsdurchfiithrung und Auswertung

Um die pm - skalierten Proben testen zu kénnen, wird ein geeigneter Testaufbau benotigt. Unter
anderem besteht die Notwendigkeit, die Probe wiahrend der Ausrichtung zu beobachten. Daher

wurden die Versuche in einem REM durchgefiihrt.

Abbildung 4.1.: Der Aufbau, wie er fiir die Versuche im LEO 982 der Firma Zeiss verwendet wur-
de: a) Ende der REM - Saule, b) Sekundirelektronendedektor, ¢) Indenter, d) auf-
geschraubte Indenterspitze

4.1. Versuchsaufbau

In Abbildung 4.1 ist der komplette Aufbau bei offener Vakuumkammertiir zu sehen. Die Pro-
be wird auf den Tisch des REM befestigt und kann {iiber diesen ausgerichtet werden. Es sind
funf Verfahrachsen vorhanden, drei lineare und zwei Rotationsachsen. Dadurch kann die Positi-
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on und die Verdrehung der Probe relativ zum Indenter des Biegebalkens sehr genau eingestellt
werden. Die Belastung der Probe wird durch den in-situ Indenter der Firma ASMEC durchge-
fiihrt. Der Aufbau des Indenters besteht im Wesentlichen aus einem Piezo, zwei Rahmen und
zwei induktiven Wegmessern (Abb. 4.2). Die Rahmen sind durch Blattfedern (Abb. 4.2 e) mitein-
ander verbunden, wobei am inneren Rahmen (Abb. 4.2 b) ein Stab (Abb. 4.2 d) angebracht und
tiber die Blattfedern gelagert ist. Auf diesem Stab wird die Indenterspitze befestigt. Der Piezo,
der am dufieren Rahmen (Abb. 4.2a) befestigt ist, driickt gegen den inneren Rahmen. Dadurch
wird, wenn die Spitze mit der Probe Kontakt hat, der Stab realtiv zum inneren Rahmen gegen die

Federkraft verschoben. Diese zwei Bewegungen
e Verschiebung des inneren Rahmen
e Verschiebung der Spitze

werden {iiber die induktiven Wegabnehmer (Abb. 4.2 f) gemessen.

Die Kraft wird einfach iiber die Federkonstante berechnet: F = k = u; u ist die relative Verschie-
bung des Stabes zum inneren Rahmen. Damit aber eine Kraft aufgebracht werden kann, muss das
Indentersystem eine sehr hohe Steifigkeit aufweisen. Sowohl die Kraft als auch der Weg werden
wahrend des Versuchs kontinuierlich aufgezeichnet, wobei die Abtastfrequenz (engl. Sampling
Rate) zwischen 8 und 64 Messpunkten pro Sekunde gewidhlt werden kann. Der Indenter kann
tiber einen x-y - Tisch von auflerhalb der Kammer mechanisch bedient werden. Dadurch ist es
moglich, die Indenterspitze genau unter dem Elektronenstrahl des REM zu positionieren.

Damit die Biegeprobe bei einem Spannungsverhéltnis von R = —1 zyklisch verformt werden
kann, das heifst die Biegprobe muss sowohl in die eine Richtung als auch in die Gegenrichtung ge-
bogen werden, braucht man eine besondere Greiferform. Mit einer einfachen Klingenform konnte
man nur einen monotonen Biegeversuch durchfiihren. Daher wurde eine Doppelklinge als Grei-
fer fur die zyklischen Versuche verwendet (Abb. 4.3). Der Greifer mit Hilfe des FIB in eine Wolf-
ramnadel geschnitten. Um den Greifer mit dem Indenter zu verwenden, wird die Spitze in einen
speziellen Halter geklebt. Danach kann man die Spitze einfach mit dem Halter auf den Stab des

Indenters aufschrauben.

4.2. Durchfiihrung

Die Versuche wurden, wie vorher schon erwdhnt, in-situ in einem REM durchgefiihrt, wobei
ein Vakuum von ca. 2 x 10~ ® mbar in der Kammer herrscht. Der Einfluf des Vakuums auf die
Entwicklung der Mikrostruktur bzw. auf die Bildung von PSBs kann vernachldssigt werden.
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Abbildung 4.2.: Photo des Indenter der Firma ASMEC. Die wichtigsten Teile sind wie folgt: a)
duflerer Rahmen, b) innerer Rahmen, c¢) Piezo, d) Stab mit Innengewinde am
Ende, e) Blattfedern und f) Wegaufnehmer (LVDT).

Dies wurde bereits von Wang [17] gezeigt. Auf die Lebensdauer bei zyklischer Verformung wird
der Einflu8 erst bei Ultrahochvakuum (10~ mbar - 10~!2 mbar) relevant, da man bei 10~° mbar
(Hochvakuum) immerhin eine Monolage adsorbierten Restgases nach einer Sekunde erreicht.
Dieser Zusammenhang besitzt die Einheit Langmuir und ist in der Oberfldchenphysik sehr wich-
tig.

Der Indenter wird in weg-gesteuerter Betriebsart verwendet, das heifst die Wegamplitude bleibt
konstant. Durch Vorgeben einer sinusformigen Spannung als Versorgungsspannung fiir den Pie-
70 (Abb. 4.4) wird ein Sinus in der Wegkurve erreicht. Die Signalart kann in der Software leicht
eingestellt werden. Die Dauer eines Zyklus hdngt von der Grofie der Probe bzw. dem Verfahrweg
ab. Bei den 8 um - Proben betrédgt die Zykluszeit ca. 20 Sekunden. Dies folgt aus der Tragheit des
Indentersystem, da das System eine grofle Masse besitzt und der Piezo nicht schneller auf das
vorgegebene Signal reagieren kann. Daher sind groflere Wege bei gleicher Zeit bzw. gleicher Weg
bei geringerer Zeit nicht moglich. Durch das Sinussignal und die Doppelklingenform des Grei-
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Abbildung 4.3.: Der Greifer wird mit Hilfe des FIB in eine Wolframnadel geschnitten. Das weife
Rechteck symbolisiert die Position der Probe wéhrend des Versuchs. Die Bewe-
gungsrichtung des Greifers ist senkrecht zur Probenldngsachse.

fers wird die Biegeprobe in beide Richtungen gebogen und es wird ein Spannungsverhéltnis von
R = —1 erreicht. Dieses Verhiltnis wurde aus zwei Griinden gewahlt, da

e in technischen Anwendungen R = —1 das dominierende Spannungsverhiltnis ist und

e um eine komplette Reversibilitit der plastischen Verformung zu erreichen.

Man erhilt dann eine Kraftkurve (Abb. 4.4), die eine leichte Phasenverschiebung aufweist, da wie
im LCF - Bereich {iblich, eine plastische Verformung vorhanden ist. Dadurch kommt der Greifer
bei der Riickbiegung bereits frither in Kontakt mit der Probe. Zusitzlich kommt es zu einem lan-
geren Nulldurchgang in der Kraftkurve, da zwischen Greifer und Probe ein kleiner Spalt besteht.
Dieser Spalt ergibt sich durch den Versuchsaufbau, damit die Probe zwischen den zwei Klingen
des Greifers positioniert werden kann. Dies wére bei genauer Passung nicht moglich. Daher ist
die Offnung der Klingen um ca. 1 um grofer als die Breite der Probe.

4.3. Datenaufbereitung

Da die Daten mit einem verliangerten Nulldurchgang vorliegen (Abb. 4.5) und eine Auswertung
der Kurve in dieser Form sehr erschwert ist, muss nun dieser verldngerte Nulldurchgang aus der
Kraft - Weg Kurve entfernt werden (Abb. 4.5).

Dies wurde auf unterschiedliche Wege versucht. Als sehr hilfreich hat sich das Programm Mat-

lab von Mathworks erwiesen, da es mit einem sehr grofien Datenvolumen umgehen kann. Ein
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-4 ' : : : :
0 20 40 60 80 100
Zeit [s]
—— Piezospannung [V/5] —— Verschiebung [0im] —— Kraft [mN]

Abbildung 4.4.: Wihrend des Versuchs werden drei Signale und die jeweilige Zeit aufgezeich-
net. Durch den Versuchsaufbau ergibt sich ein Spalt zwischen Greifer und Probe
(auf beiden Seiten). Dies spiegelt sich im Kraftsignal durch einen “verldngerten
Nulldurchgang” wieder.

Lastwechsel dauert ca. 20 Sekunden und eine Probe wurde minimal mit 2000 Lastwechsel zy-
klisch verformt. Das ergibt ca. 1,2 Mio Datenpunkte und dies mal 4, da 4 Werte mit aufgezeichnet
werden (Zeit, Weg, Kraft, Piezospannung). Daher ist es sinnvoll, die Versuche in Abschnitte zu je
100 Lastwechseln aufzugliedern. Aufierdem kann dadurch ein grofier thermischer Drift des Piezo
vermindert werden, da zwischen den Versuchsblocken die Position der Probe korrigiert werden
kann. Dieser Drift der Nulllage des Piezo kann ganz einfach mit einem linearen Fit im Kraft - Zeit
Diagramm und der daraus resultierenden Geradengleichung berichtigt werden (sieche Anhang
A). Mit einem kleinen Skript ist versucht worden, den verldngerten Nulldurchgang automatisiert
zu entfernen. Bei den meisten Daten hat dies auch funktioniert, jedoch haben sich teilweise Arte-
fakte eingeschlichen (Drift der Kraft - Weg Kurve)!. Diese hétten zu einer falschen Interpretation
der Daten fiihren konnen (Anhang A). Daher wurden die meisten Daten handisch in der Grafi-
kumgebung von Matlab aufbereitet.

IEin Phinomen, welches normalerweise auf zyklisches Kriechen bzw. unterbrochenes Zeitstandkriechen deuten
lasst.
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Original Korrigiert

0.5

0.257

Kraft [mF]
(e}

verlangerter |
Nulldurchgang

-0.251]

-2 0 2 -2 0 2
Verschiebung [Wm]

Abbildung 4.5.: Die Auftragung der Kraft {iber die Indenterverschiebung ergibt ein Diagramm
mit “verlangertem Nulldurchgang”. Diese wird korrigiert und man erhilt eine
normale Kraft - Weg Kurve eines zyklischen Versuchs.

Linear elastische Balkentheorie Das Umrechnen der Kraft - Weg Kurve in eine Spannungs -
Dehnungs Kurve erfolgt nach der linear elastischen Balkentheorie. Hier wird angenommen, dass
reine Biegung vorliegt und dadurch der Kriimmungsradius p tiber das gebogene Segment 4/ kon-
stant bleibt (Abb. 4.7). Zusitzlich wird die Spannungsverteilung im Balken als linear betrachtet,
was von der realen Gegebenheit abweicht (vgl. Abbildung 4.6). AufSerdem kénnen sehr kompli-
zierte Spannungsverldufe auftreten, wenn eine bereits plastifizierte Probe zurtickgebogen wird.
Um die Dehnungswerte der Proben bei verschiedenen plastischen Dehnungsamplituden (A¢ )
und Probenabmessungen vergleichen zu kénnen, wurde die Randfaserdehnung (¢,) herangezo-

gen. Diese errechnet sich in folgenden Schritten.
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-------------------- Fiktiver Spannungsverlauf

—— Realer Spannungsverlauf

Abbildung 4.6.: Der reale Spannungsverlauf weicht von dem in der klassischen linearen Biege-
theorie ab.

Die Kriimmung des Balkens ergibt sich durch:
K= — (4.1)

wobei p der Kriimmungsradius ist. Dieser kann durch den folgenden Zusammenhang
berechnet werden:

o al
~ tandg

o (4.2)

Dabei ist 6/ die Lange des verjiingten Bereichs und d¢ der Winkel, den die Endfldchen
des gebogenen Segments zueinander einnehmen (siehe Abb. 4.7 II).

Die Dehnung der Randfaser entspricht dem Verhéltnis aus Langendnderung zur Aus-
gangsldnge der Randfaser, wobei sich die Langendnderung zu

A'B" = (p+e) -tandg (4.3)

ergibt. Mit Gleichung 4.2 ergibt sich daraus:

AR = (1 + ;) 61 (4.4)
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Somit kann man fiir die Randfaserdehnung folgende Gleichung anschreiben:
e
erp= = = ¢ 45)

Nun muss noch ein Zusammenhang zwischen dem Kriimmungsradius p und der Ver-
schiebung des Balkens bzw. der Indenterverschiebung hergestellt werden. Dies wird
durch folgende Gleichung erreicht:

!
tandg = Eh (4.6)
Hier ist [, die Biegeldnge, welche als Distanz von Kraftangriffspunkt bis zur Mitte der
Verjiingung definiert ist, und u die Verschiebung darstellt. Daraus ergibt sich nun die
Randfaserdehnung in Abhdngigkeit der Verschiebung:

ly

& = — - @ 4.7
RF= 57— (4.7)
Bis hier wurden geometrische Zusammenhinge verwendet, bei der Spannungsbe-
rechnung wurde linear elastisch gerechnet, da angenommen wird, dass die Durch-
biegung gering ist. Fiir den Spannungswert wird die Randfaserspannung verwen-
det, welche sich aus dem Biegemoment und dem Fldchentragheitsmoment der Quer-

schnittsfldche des verjiingten Bereichs errechnet:

M(x)

Oy = e (48)
Iy
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" neutrale Faser

Abbildung 4.7.: Skizze einer Biegeprobe im unverformten (I) und im verformten (II) Zustand.
Nach der Verformung bleibt die Lange der neutralen Faser gleich. Hier ist auch
die Spannung Null. Die Randfasern, die durch die Punkte AB bzw. CD begrenzt
sind, erfahren Zug- bzw. Druckspannung. Also ergibt sich, dass A’B’ langer bzw.
C'D’ kiirzer ist als die urspriingliche Lange (d]) bei der Biegung des Balkens. Mit
der Verschiebung des Indenters u, dem Randfaserabstand e und dem Winkel d¢
kann die Randfaserdehnung err berechnet werden.
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Ergebnisse

In Tabelle 5.1 sind die Proben mit den jeweiligen Lastspielzahlen und der plastischen Dehnungs-
amplitude (A¢ ) angefiihrt. Das Verhiltnis der Abmessungen des verjiingten Bereichs wurde au-
Ber bei Probe 5 gleich gehalten. Diese wurde als Referenz fiir Probe 6 herangezogen, da eine
Kraftmessung auf Grund des Auflosungslimits des Indenters (Grundrauschen der Kraftmessung
liegt bei ca. 0,15mN) bei Probe 6 nicht mehr moglich war. Die Maximalkraft beim Versuch lag
im Bereich des Grundrauschens der Kraftmessung. Daher wurde die Durchbiegung von Probe
5 fiir Probe 6 verwendet, da bei Probe 5 das Widerstandsmoment grofer ist. Durch das hohere
Widerstandsmoment ist es moglich, die aufzubringende Kraft bei gleicher Biegeldnge zu messen
und die Randfaserdehnung zu bestimmen.

Probe Abmessung Lastwechsel Aep
1 8x16x10 yum 14000 1x1073
2 8x16x10 ym 2000 4 %1073
3 8x16x10 ym Blockversuch max. 1 x 1072
4 8x16x10 ym 2000 4 %1073
5 2x4x10 ym 1500 4 %1073
6 2x4x2.5 ym 2000 4x1073

Tabelle 5.1.: Probenabmessung und Versuchsparameter

5.1. Mechanische Daten

Probe 1 wurde mit 14000 Lastwechseln zykliert und hat nur eine sehr geringe plastische Deh-
nungsamplitude erfahren. Durch die geringe plastische Dehnung zeigt sich eine vergleichsweise
schmale Hysteresekurve (siehe Abbildung 5.1). Aufgrund der geringen Krifte ist eine genauere
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Interpretation der mechanischen Daten schwierig. Jedoch ist auch nach 12000 Lastwechseln keine
ausgepragt Verfestigung zu erkennen (abbildung 5.1).

1-20 Lastwechsel T100-1120 Lasowechsel

150
100
50-

-50
<100 |
4150

S000-5020 Lastwechsel 12000-12020 Lastwechsel

150
100-
50-

Randfaserspannung [MPa]

-50-

-100-

-150
>4

Randfaserdehnung [-]

Abbildung 5.1.: Spannungs - Dehnungs Kurve von Probe 1; Es sind jeweils 20 Lastwechsel tiber-
einandergelegt. Das erste Diagramm links oben zeigt die ersten 20 Lastwechsel.
Rechts oben ist die Spannungs - Dehnungs Kurve nach 1100, links unten nach
5000 und rechts unten nach 12000 Lastwechsel. Die Flache der Hysteresekurven
bleibt anndhernd konstant.

Im Vergleich zu Probe 1 kann bei Probe 3 eine zyklische Verfestigung eindeutig festgestellt
werden. Diese zeigt wiahrend den ersten 100 Lastwechseln eine massive Verfestigung. Die Ver-
festigung nimmt im Verlauf des Versuchs ab und erreicht im Bereich von 1500 Lastwechseln ihr
Maximum (Abbildung 5.2 f). Zusédtzlich kann wihrend des ersten Lastwechsels eine wesentlich
hohere FlieSsspannung beobachtet werden. Dies konnte bei Probe 2, die bei gleichen Bedingungen
getestet wurde wie Probe 3, nicht gefunden werden.

Fiir Probe 6 konnte, wie schon weiter oben erwahnt, keine Kraft - Weg Kurve aufgezeichnet wer-
den, da die maximalen Kréafte im Bereich des Rauschens der Kraftmessung lagen. Da bei Probe
5 ein anderes Aspektverhiltnis gewédhlt wurde, sind die mechanischen Daten nicht direkt ver-

gleichbar.
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Abbildung 5.2.:

1-20 Lastwechsel 500-520 Lastwechsel

2
=

-100

Randfaserspannung [MPa]
=
Randfaserspannung [MPa]
(=

-0.01 ) 0.01  -0.01 0 0.01
Randfaserdehnung [-] E Randfaserdehnung [-]

[000-1020 Lastwechsel

100+

1500-1520 Lastwechsel

Randfaserspannung [MPa]
=
Randfaserspannung [MPa]
(=]

-100; -100
-0.01 0 0.01 -0.01 0 0.01
Randfaserdehnung [-] Randfaserdehnung [-]
1900-1920 Lastwechsel f) Differenz Spannung Max/Min

400

100+

-100+

Randfaserspannung [MPa]

: 0
-0.01 0 0.01 0 1.000 2.000
Randfaserdehnung [-] Zyklenzahl

Spannungs - Dehnungs Kurve von Probe 4; Diagramm a) zeigt die ersten 20 Last-
wechsel, dabei ist der hohere Spannungswert wahrend des ersten Lastwechsel
(markiert mit Pfeil) auffillig. b, ¢, d und e zeigen die Spannungs - Dehnungs-
kurven nach jeweils 500 Lastwechseln. Dabei ist zu erkennen, dass es zu einer
zyklische Verfestigung kommt. In f ist die Differenz zwischen Maximal- und Mi-
nimalwert dargestellt. Wahrend den ersten 100 Lastwechseln kommt es zu einer
starken Verfestigung, die mit steigender Zyklenzahl abnimmt. Zusétzlich wird
deutlich, dass die ersten zwei Datenpunkte deutlich tiber 200 MPa liegen.
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Abbildung 5.3.: Spannungs - Dehnungs Kurve von Probe 3; Bei dieser Probe wurde die plastische
Dehnungsamplitude nach jeweils 200 Lastwechseln um ca. 0,002 erhoht.

Zusitzlich zu den normalen zyklischen Versuchen wurde noch ein sogenannter Blockversuch
durchgefiihrt, bei dem nach 200 Lastwechsel die Dehnungsamplitude um 0,002 beginnend bei
0,006 erhoht wurde (Abb. 5.3). Dabei konnte lediglich eine monotone Verfestigung festgestellt
werden.
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5.2. REM - Aufnahmen der Probenoberflache

Nach den in - situ Versuchen wurde die Oberfliche mit Hilfe des REM untersucht. Probe 1 zeigt
eine gleichmafliige Verteilung feiner Gleitstufen iiber den gesamten verjiingten Bereich auf der
Oberflache der Randfaser. Nur im Kantenbereich ist eine stirkere Lokalisierung zu beobachten.
Soweit aus den Aufnahmen der Oberfldche zu erkennen ist, ist nur ein Gleitsystem an der Verfor-
mung beteiligt (Abb. 5.4).

Abbildung 5.4.: Probe 1; REM - Aufnahme der Schédigung bei Ae); von 0.004 und 14000 Last-
wechseln; Es sind feine, tiber die Oberflache gleichméfig verteilte Gleitstufen zu
erkennen. Nur im Randbereich ist die Lokalisierung starker ausgepragt. An der
Verformung war nur ein Gleitsystem beteiligt.

Das Verhalten bei den Proben mit 8 pm Breite und einer hdheren plastischen Dehnungsampli-
tude (Abbildungen 5.5 und 5.6) unterscheidet sich von dem der Probe 1. Hier kann man an Hand
der REM - Bilder erkennen, dass zusétzlich ein zweites Gleitsystem an der Verformung beteiligt
war. Aufierdem ist ersichtlich, dass in dem Bereich der Verjiingung, wo die Versetzungen aus
geometrischen Griinden durchlaufen konnen (Mitte der Verjiingung), die Oberflichenrauigkeit
am grofiten ist. Dabei wurde sehr viel Material im Kantenbereich an die Oberfldche transportiert,
wodurch sich eine Art Extrusion gebildet hat.

Bei gleicher Belastung aber einer um Faktor 4 kleineren Abmessung in Breitenrichtung und gleich
bleibendem Aspektverhéltnis (Probe 6) zeigt sich wiederum eine Probenoberfliche mit wesent-
lich geringerer bis gar keiner Aktivitdt auf einem zweiten Gleitsystem (Abbildung 5.7 a). Es
kommt zwar zu einer Aufrauung im Kantenbereich, diese ist aber nicht vergleichbar mit der
bei Probe 4. Wird jedoch das Aspektverhiltnis anders gewdhlt (1 : 5) wie bei Probe 5, so sind
die Gleitstufen teilweise lokalisierter und die Kantenrauigkeit ist relativ gesehen ausgepragter
als bei Probe 6 (siehe Abbildung 5.7). Dabei zeigt sich, wie bei Probe 5 zu sehen ist, Aktivitat
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auf einem zweiten Gleitsystem (Abb. 5.7 b). Zudem ist die Oberflachenrauigkeit grofier, obwohl
Probe 5 500 Lastwechsel weniger erfahren hat als Probe 6. Ausserdem entstand im Ubergangsbe-
reich eine starke Kerbe beziehungsweise ein Anriss.

Zusétzlich kann man sehr schon sehen, dass bei beiden Probenarten (8 um und 2 pm) auf der Sei-
te 90° zur Randfaserseite die Schadigung nicht iiber die neutrale Faser hindurchreicht. Dies zeigt

sich bei allen Proben unabhidngig von Abmessungen und plastischer Dehnungsamplitude.

Neutrale Faser

Abbildung 5.5.: Probe 4; REM - Aufnahme der Schadigung bei Ae pi von 0,004; Auf dem linken
Bild ist der verjiingte Bereich zu erkennen. In der Mitte der Verjiingung ist die
Oberflachenrauigkeit am grofiten, da die Versetzungen hier ungehindert durch-
laufen konnen. Das linke Bild ist eine detailliertere Aufnahme des Bereichs, in
dem eine erhohte Materialanhdufung stattgefunden hat. Auflerdem kann man
eine starke Kantenrauigkeit feststellen und erste Anrisse sind zu erkennen. Die
vorigen Feststellungen beziehen sich auf die Randfaserseite. Auf der anderen
Seite (90° zur Randfaser), die parallel zur Biegerichtung ist, kann man erkennen,
dass die “Schadigung” die neutrale Faser nicht tiberschreitet.
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Neutra.le VFasrerr |

Abbildung 5.6.: Probe 3; REM - Aufnahme der Schadigung bei Agp von 0,01; Ahnlich wie Pro-
be 4, nur ist eine stiarkere Abgleitung auf einem zweiten Gleitsystem feststellbar.
Zusitzlich wirkt es als wéren bereits erste Anrisse im Bereich mit der vermehr-
ten Materialanhdufung entstanden. Auch bei dieser Probe kann sehr schon fest-
gestellt werden, dass die neutrale Faser die Schadigungsverldufe unterbricht.

5 “

Neutrale Faser

Abbildung 5.7.: REM - Aufnahme der beiden 2 pm - Probe nach A¢,; von 0,004; a) (Probe 6) Zeigt
die 2 pm - Probe mit gleichem Aspektverhiltnis (1 : 1,25) wie die 8 pum - Proben.
Bei dieser Probe ist zu erkennen, dass es zu keiner Verformung auf einem zwei-
ten Gleitsystem kommt. Anders bei der Probe mit einem anderen Aspektverhalt-
nis (1 : 5) b) (Probe 5), bei dieser Probe wird ein zweites Gleitsystem aktiviert.
Durch diesen Unterschied im Verformungsverhalten kommt es zu einer unter-
schiedlichen Oberflichenschadigung.
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5.3. STEM - Aufnahmen und TEM - Aufnahmen

Nach den REM - Untersuchungen wurden, wie in dem Kapitel 3.4 beschrieben, TEM - Proben
prépariert. Die Proben wurden im FIB - Geradt mit Hilfe eines STEM - Detektors untersucht. Der
Vorteil dieses Detektors ist die einfache Anwendbarkeit. Zur Bildaufnahme mit diesem Detektor
ist die gleiche Probenpraparation wie fiir das TEM erforderlich. Da nur die Art der Versetzungs-
struktur und nicht eine genaue Versetzungsanalyse von Interesse war, sind diese Aufnahmen
vollig ausreichend. Jede Probe wurde aber auch im TEM untersucht.

Dabei ergab sich, dass bei Probe 1 selbst nach 14000 Lastwechsel keine Versetzungsstruktur zu
erkennen war. Die Riefen auf der Probe in Abbildung 5.8 stammen von der FIB - Préparation,
da sich zwischen Wolframschicht und Probe Oberflichenverunreinigungen angelagert haben. Je-
doch sind diese Riefen topographisch und verdecken bei der Abbildung im Orientierungskon-

trastbetrieb die Versetzungsstrukturen nicht.

Abbildung 5.8.: Diese Probe wurde aus der Probe mit 14000 Lastwechsel bei einem A¢,; von
0,001 prépariert. Die Riefen auf der Oberfldche der Probe stammen von der FIB
- Préparation, da sich zwischen Probe und Wolframschutzschicht Ablagerungen
befanden, die teilweise den Ionenstrahl abschotten und dadurch eine reliefarige
Struktur entstehen lassen. Da der STEM - Detektor aber im Orientierungskon-
trast betrieben wurde, kann man erkennen, dass sich keine Versetzungsstruktu-
ren eingestellt haben.
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Da bei der FIB - Praparation Schadigungen entstehen, die einen typisch “Salt and Pepper”
Kontrast ergeben, wurde versucht, die Proben nach der FIB - Praparation mit einer “Duo Mill”
Anlage zu behandeln. Dieses Gerit ist mit zwei Argon - Quellen ausgestatten und kann mit sehr
geringen Beschleunigungsspannungen betrieben werden. Dabei ist die Probe 4 (vgl. Abbildung
5.9) jedoch sehr stark beschiddigt worden, da die Justierung von Probe und Strahl sehr schwer ist.
Am linken Bild (Abbildung 5.9 a) wurde die Probe im Phasenkontrast aufgenommen. Hier kann
man eine leichte Subkornbildung erkennen. Aber nicht alles ist auf Orientierungsunterschiede
zuriickzufithren. Wie in Abbildung 5.9 b zu sehen ist, hat man einen sehr starken Topographie-
kontrast, der von der Schiadigung beim Polieren mit der “Duo Mill” stammt.

Abbildung 5.9.: STEM - Aufnahme der Probe 4; Das Bild a) zeigt eine STEM - Aufnahme mit
Orientierungskontrast. Es ist eine leichte Subkornbildung zu sehen, Bild b) zeigt
einen topographischen Kontrast. Dieser zeigt die Oberflachenschdadigung, die
durch die Praparation mit der “Duo Mill” enstanden ist. Daher miissen beide
Bilder miteinander verglichen werden, damit keine Fehleinschiatzung entsteht.

Bei Probe 3 ist eine stark ausgepragte Subkornbildung zu erkennen. Aufierdem war es moglich,
die TEM - Lamelle aus dem Bereich mit einer sogenannten Extrusion herzustellen. Die Anzahl der
Subkorner nimmt in Richtung der neutralen Faser stark ab. Im Bereich der neutralen Faser sind

keine Subkorner mehr zu erkennen.

Die Lamelle wurde bei Probe 6 nicht normal zur Stabachse herausgeschnitten, sondern wegen
der geringen Grofie parallel. Obwohl nicht der ganze Bereich der Verjiingung zu sehen ist, kann
man erkennen, dass sich trotz hohem ¢, und 2000 Lastwechseln keine Subkdrner gebildet haben.

Nur eine ausgepragte Welligkeit im Randbereich kann festgestellte werden.
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Abbildung 5.10.: STEM - Aufnahme der Probe 3; Im rechten unteren Bereich kann man sehr gut
den Teil der Extrusion erkennen. Die Anzahl der Subkoérner nimmt zur neu-
tralen Faser hin ab. Im oberen Bereich des Bildes befinden sich hauptsachlich
Biegekonturen, die durch eine Welligkeit der Lamelle entstehen.

Die Lamelle von Probe 3 wurde zusitzlich im TEM analysiert, da wie auch bei allen anderen
Proben die Winkelauflosung des EBSD - Systems nicht genau genug war. Dabei ergab sich, dass
die Misorientierung zwischen den einzelnen Subkornern sehr gering ist. Nur bei der Extrusion
ergab sich ein hoherer Misorientierungswinkel.
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Abbildung 5.11.: STEM - Aufnahme der Probe 6; Im Bild ist nicht die komplette Verjiingung ent-
halten, jedoch kann man sehr gut erkennen, dass sich keine Subkérner ausge-
bildet haben. Im unteren Bereich des Bildes ist die Randfaser zu erkennen, die

eine starke Welligkeit aufweist.
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Abbildung 5.12.: TEM - Aufnahme der Probe 3. Im linken unteren Bereich ist eine Extrusion und
Intrusionen zu erkennen. Bei der Verformung dieser Probe hat sich eine eindeu-
tige Zellstruktur eingestellt. Die beiden Pfeile markieren die Intrusionen.
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Diskussion

Zur Untersuchung von Grofieneffekten in den Ermiidungseigenschaften wurden an Kupfer Ein-
kristallen mit Einfachgleitung - Orientierung zyklische Biegeversuche an Mikrobiegebalken vor-
genommen. Dabei wurden zwei verschiedene Probengrofien (2 um und 8 um) bei verschiedenen
plastischen Dehnungsamplituden untersucht (siehe Tabelle 5.1).

Bei Biegeversuchen im Allgemeinen entsteht bei der Verformung ein Dehnungsgradient. Um die-
sen Dehnungsgradienten zu akkommodieren, werden zusitzliche Versetzungen benétigt. Daher
werden zu den statistisch gespeicherten Versetzungen noch geometrisch notwendige Versetzun-
gen eingebaut. Auch die GNDs werden von Versetzungsquellen emittiert. Diese Quellen brau-
chen aber eine gewisse Spannung (Quellspannung), damit Versetzungen aus der Quelle ausge-
worfen werden kdnnen. Durch die neutrale Faser im Biegebalken kommt es aber zum Aufstau
der bereits entstandenen Versetzungen, da die Spannung auf der anderen Seite der neutralen Fa-
ser das Vorzeichen dndert (siehe 4.6), welches die Versetzungen zuriick zur neutralen Faser stoft.
Dabei schirmt das Spannungsfeld der aufgestauten Versetzungen die Versetzungsquelle ab. Das
heifit es ist eine grofiere Spannung (grofleres Biegemoment) notig, um die Versetzungsquellen

wieder zu aktivieren.

Bei kleiner Werden des Volumen wird auch die Anzahl der verfiigbarer Versetzungsquellen
vermindert. Dadurch werden Versetzungen auf weniger Gleitebenen lokalisiert und es kommt
zu einen verstarkten Aufstau von Versetzungen um die neutrale Faser. Die daraus resultierende
hohere Riickspannung auf die Quellen bewirkt eine Erh6hung des zur weiteren Verformung no-
tigen Biegemomentes [10]. Dies ist aber nicht der einzige Effekt der zur Grofleneabhédngigkeit der
Fliefsspannung beitragt. Dazu kommt noch wie zuvor erwéhnt, dass der Dehnungsgradient bei
kleiner werdenden Balkendicke zu nimmt und daher mehr GNDs in den Biegebalken eingebaut
werden miissen. Dadurch steigt die Versetzungsdichte im Vergleich zu einem grofieren Balken an
und fiihrt zu einer zusétzlichen Erhohung der FliefSsspannung. Dieser Effekt wird im Allgemeinen

Dehnungsgradienten-Plastizitédt (engl. strain gradient plasticity, SGP) genannt und ist schon seit
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Abbildung 6.1.: Versetzungsaufstau durch die neutrale Faser bei Verformung eines Biegebalkens.
Der rote Punkt stellt eine Versetzungsquelle dar, die wahrend der Verformung
die Versetzungen emittiert. Die Versetzungen werden im Bereich der neutralen
Faser aufgestaut, durch das Spannungsfeld der anderen Versetzungen werden
einige tiber die neutrale Faser geschoben, dadurch kommt es zu dem eingezeich-
neten Dehnungsverlauf.

langerem bekannt. Dieser wird hier jedoch durch den vorhin erwdhnten Aufstaumechanismus
iiberlagert.

Es stellt sich die Frage welche Auswirkungen solche geometrischen Einschrankungen auf die
Gleichgewichts - Versetzungsstruktur bei zyklischer Belastung haben. Dies ist vor allem deswe-
gen interessant, da es bei makroskopischen Proben, speziell Kupfereinkristalle mit Einfachglei-
tungsorientierung, zu sehr spezifischen Versetzungsstrukturen kommt. Bei zyklischer Belastung
bilden sich im Sattigungsbereich die im Kapitel 2 genannten PSB aus. Diese Persistenten Gleit-
bander haben eine Breite von ca. 1 pm und es wird vermutet, dass Anrisse bevorzugt an diesen
PSB entstehen. Jedoch stellt sich die Frage, ob es moglich ist in einem kleinen Volumen von nur
ein paar um?® eine derartige Versetzungsstruktur einzustellen. Da die Versetzungsbewegung be-
ziehungsweise die Verfiigbarkeit von Versetzungen und Versetzungquellen mit abnehmenden
Probenvolumen sinken, ist eine Grofienabhéngigkeit im Verformungsverhalten bei Ermiidung
zuerwarten. Aufgrund des kleinen Volumens ist die Wahrscheinlichkeit bzw. Haufigkeit von Ver-
setzungsreaktionen in diesem Fall reduziert, welche aber fiir die Ausbildung von komplexeren
Versetzungsstrukturen essential sind. Bei typischen Versetzungsdichten von 10'> m2 betrigt der
mittlere Abstand zwischen den Versetzungen ca. 1 um, d.h. bei Probengrofien im selben Grofien-
bereich konnen Versetzungen das Volumen verlassen bevor sie mit einer anderen interagieren

konnen.
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Abbildung 6.2.: Eine Kupfer Mikro - Biegeprobe die mit Hilfe eines Nanoindenter verformt wur-
de. Zu sehen sind die Gleitstufen auf der Oberflache, die unter Zugspannung
steht.[10]

Mechanische Daten Ein grofies Problem bei Mikro - Biegeversuche ist, dass aufgrund der Bie-
gelange (bei den 8 um Proben 40 pm) eine sehr kleine Kraft aufzubringen ist. Dadurch war es
nicht moglich fiir die Probe 6 (kleinste Probe) mechanische Daten zu erlangen. Zusétzlich stellt
die Messgenauigkeit bei so kleinen Proben ein Problem dar, wodurch die Daten sehr vorsichtig
verwendet werden miissen. Man muss genau unterscheiden zwischen Messartefakt (zum Bei-

spiel Rauschen) und tatsdchlichen Probeneigenschaften.

Jedoch konnten fiir die grofien Proben gute mechanische Daten erlangt werden, dabei ergab
sich eine Flielspannung von ca. 100 MPa. Einen generellen Vergleich mit anderen monotonen
Mikro - Biegeversuchen ist aber schwierig. Bei Motz et al. [10] wurden Kupfer Einkristalle mit
einer {111} (011) Orientierung auf Biegung getestet, aber durch das plastische anisotrope Verhal-
ten ist ein direkter Vergleich schwer. Jedoch liegt die Flieispannung fiir Balken mit vergleichba-
rer GroBe (7,5 x 7,5um?) und einer Biegeldnge von 19 pm bei 261 MPa. Der Unterschied um den
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Faktor zwei in der Flieispannung kann durch die andere Orientierung und der grofieren plasti-
schen Dehnung in [10] verursacht werden. Weitere Mikro - Biegeversuche wurden von Demir et
al [18] durchgefiihrt, dabei wurden fiir etwas kleinere Biegebalken im Bereich von 4 pm ungefihr
150 MPa gemessen. Die Biegeldnge betrdagt 16 um und ist damit im gleichen Verhéltnis (Biegelinge
: Dicke) wie bei den Versuchen in dieser Arbeit.

Ahnlich wie bei makroskopischen Proben, kommt es auch bei Probe 4 (8 um Dicke) zu einer
starken Verfestigung wihrend den ersten 100 Lastwechseln. Die Verfestigungsrate entsteht durch
eine starke Zunahme der Versetzungsdichte. Diese Zunahme der Versetzungsdichte nimmt mit
der fortschreitenden Zyklenzahl ab, bis sich eine stabile Versetzungsdichte aufgebaut hat. Da-
bei erreicht man die sogenannte Sattigungsspannung. Probe 4 zeigt ein solches Verhalten (siehe
Abbildung 5.2). Aufgrund der geringen plastischen Amplitude kommt es bei Probe 1 zu keiner er-
kennbaren zyklischen Verfestigung, auch eine Entfestigung konnte nicht festgestellt werden (vgl.
5.1). Dies hat seinen Ursprung darin, dass bei geringer plastischen Dehnungsamplitude weniger
Versetzungen fiir die plastische Verformung benotigt werden. Dadurch finden weniger Verset-
zungsreaktionen statt und somit kommt es bei geringen plastischen Dehnungen kaum zu einer
Verfestigung. Dies ist auch im Einklang mit den Ergebnissen der Mikrostrukturuntersuchungen.

Einen gravierenden Unterschied zu makroskopischen Proben kann man in Abbildung 5.2 er-
kennen. Im Diagramm a) ist zu erkennen, dass der erste Zyklus iiber dem Niveau der nachfol-
genden liegt. Ein leicht hoheres Spannungniveau besteht auch noch wahrend den zwei nachfol-
genden Zyklen. Danach geht die Spannung auf einen konstanten Wert zurtick, der nur durch die
zyklische Verfestigung beeinflufst wird. Dieses Verhalten entsteht durch das Fehlen geeigneter
bzw. giinstiger Versetzungsquellen, wodurch beim im ersten Lastwechsel eine hthere Spannung
benotigt wird, um erste Versetzungen zu generieren. Danach sind geniigend Versetzungen bezie-
hungsweise geeignete Versetzungsquellen, welche aus Versetzungesreaktionen entstehen kon-
nen, vorhanden und die Spannung fallt stark ab. Dieser Unterschied zu makroskopischen Proben
entsteht durch die statistische Verteilung von Versetzungen bzw. Versetzungsquellen. In makro-
skopischen Proben ist die Wahrscheinlichkeit eine geeignete Versetzung beziehungsweise Verset-
zungsquelle zu finden grofser als in kleinen Proben. Zyklische Spannungs - Dehnungs Kurven
von den kleinen Proben konnten aufgrund der Kraftauflosung des Mikroindenters leider nicht
erhalten werden. Weitere Untersuchungen sind hier notwendig.

Mikrostruktur Es ist zu erkennen, dass die Mikrostruktur und daraus die Schiadigung an der
Oberflache von der Probengeometrie beziehungsweise -grofse abhingt. Man kann die Grofienab-

hingigkeit auf zwei verschiedene Mechanismen zuriickfiihren. Der erste Mechanismus kommt
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bei Proben iiber 1 um zum tragen, hier ist der mittlere Abstand der Versetungen in der Grofse
der Probe und dariiber. Bei kleineren Proben nimmt die Anzahl der statistisch gespeicherten Ver-
setzungen im Probenvolumen ab, da viele Versetzungen das Probenvolumen durch das grofie
Oberflachen zu Volumen Verhiltnis verlassen konnen. Dadurch werden im Allgemeinen hohere
Spannungen fiir eine plastische Verformung benétigt. Dabei sind aber noch immer Schneidpro-
zesse und die Bildung von Versetzungsnetzwerken moglich. Dies zeigt sich auch bei den 8 um
Proben, bei denen die plastische Dehnungsamplitude grof§ genug ist.

Kommt man nun unter diesen Bereich, also betrdgt die Probenabmessung nur noch wenige
1pm, ist ein anderer Mechanismus fiir die Spannungserhhung verantwortlich. Bei so kleinen
Abmessungen ist das Fehlen geeigneter Versetzungsquellen ausschlaggebend. Da bei einem Bie-
gebalken nur Versetzungsquellen, die im Bereich der Randfasern liegen (hochste Spannung), Ver-
setzungen emittieren konnen, ist die “effektive” Abmessung der Probe 6 im Bereich von ca. 1 pm.
Dadurch befindet sich diese Probe im Ubergangsbereich der Verformungsmechanismen [15]. In
Abbildung 5.11 ist zu erkennen, dass sich im Vergleich zur grofien Probe kein Versetungsnetz-
werk ausgebildet hat. Dieser Unterschied im Verformungsverhalten der grofien zu den kleinen
Proben ist zu erwarten. Da die Wahrscheinlichkeit weitaus geringer ist, dass in kleinen Proben-

volumen Schneidprozesse und andere Versetzungsreaktion statt finden.

Vergleicht man jedoch die Oberflichenaufnahmen von Probe 5 und 6, wird deutlich dass nicht
nur eine Abmessung fiir eine gewisses Schadigungserscheinungsbild verantwortlich ist. Bei Pro-
be 6 haben auf Grund der geringen Dicke die Versetzungen die Moglichkeit ohne vermehrte
Versetzungsreaktionenn die Probe an der Oberfldche zu verlassen. Bei Probe 5 scheint es jedoch
zur Behinderung der Versetzungsbewegung durch die geometrischen Randbedingungen (andere
Form der Verjiingung) zu kommen. Dies konnte zu vermehrten Schneidprozessen fiithren und
dadurch zu einer Verfestigung am priméaren Gleitsystem. Dies wiederum wiirde die Aktivierung
eines zweiten Gleitsystems wahrscheinlicher machen und zu einem anderen Schadigungsbild auf
der Probenoberfldche fiihren.

Bei allen Proben kommt es zu einer Anhdufung von Material im Kantenbereich. Diese Material-
anhdufung ist bei den grofien Proben mit einer Extrusion bei makroskopischen Proben vergleich-
bar. Die Abmessung der Extrusionen betrédgt bei Probe 3 und 4 1 pm. Eine Art von Extrusionen ist
auch bei den kleineren Proben zu erkennen. Jedoch stellt sich die Frage welcher Mechanismus fiir
das Versagen bei zyklischer Beanspruchung von Mikro - Proben verantwortlich ist, da bei diesen

Proben eine typische Versetzungsstruktur fehlt.
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Ein erster Einblick in das zyklische Verhalten von Mikro - Proben konnte erlangt werden. Es
sind aber weitere Anstrengung zu machen, um zum Beispiel eventuelle Orientierungsabhéngig-
keiten im zyklischen Verhalten zu verifizieren, wie sie auch im makroskopischen Bereich bekannt
sind. Auflerdem ist die Verwendung einer genaueren Kraftmessung notwendig, damit die gro-
enabhingige Anderungen in den mechanischen Daten beobachtet werden kénnen und man so
auch kleinere Probenabmessungen zuverldssig testen kann. Trotzdem ist es gelungen zu zeigen,
dass fiir die Ausbildung einer Versetzungsstruktur durch Ermiidung die plastische Dehnungsam-
plitude einen Schwellwert tiberschreiten muss. Ob dieser Schwellwert grofsenabhéngig ist oder
ob ab einer gewissen Probengrofie keine Versetzungsstrukturen mehr entstehen kénnen ist noch
unklar. Es hat sich aber herausgestellt, dass bei Probe 6 trotz grofier plastischer Dehnungsampli-
tude es zu keiner Versetzungsstrukturbildung gekommen ist. Anscheinend ist die Probengrofie
hier bereits zu klein, um durch Versetzungsreaktionen komplexere Strukturen zu erzeugen. Ein
Vergleich mit den mechanischen Daten ware interessant — hier sind noch weitere Untersuchun-

gen notwendig.

Zudem sollte eine Anderung im Messaufbau angedacht werden, da bei Biegeversuchen ein
Dehnungsgradient auftritt und Zug/Druckversuche fiir Untersuchungen des zyklischen Verfor-
mungsverhaltens geeigneter sind. Jedoch sind zyklische Mikro - Zug /Druckversuche sehr schwer
zu realisieren, da der Ausrichtungsfehler zwischen Probe und Greifer bei Zug/Druckversuche
grofsere Auswirkungen hat als bei Biegeversuche. Weiters ist das Einspannen solcher Proben

schwierig, da andere Systeme wie bei makroskopischen Proben verwendet werden miissen.
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Zusammenfassung

Durch das stetig fortsetzende Verkleinern von Bauteilen in verschiedensten Anwendungsgebie-
ten wuchs das Interesse am Verhalten von Materialien bei plastischer Verformung im Mikrometer-
und Submikrometerbereich. Um mechanisches Verhalten zu untersuchen, wurden viele Untersu-
chungsmethoden entwickelt, die wiederum zu einem besseren Verstandnis der vorherrschenden
Mechanismen bei monotoner Belastung in solchen kleinen Dimensionen fiihrten. Jedoch ist auch
die Kenntnis iiber die Eigenschaften bei zyklischer Last von grofier Bedeutung. Im makrosko-
pischen Langenbereich wurden sehr viele Untersuchungen des zyklischen Verhaltens von un-
terschiedlichster Materialien durchgefiihrt, jedoch im Mikrometerbereich ist nur sehr wenig be-
kannt, aufer im Bereich der thermo-mechanischen Ermiidung von diinnen Schichten. Um ein
besseres Verstandnis in Bezug auf die Ermiidungsmechanismen und GrofSenabhéngigkeit der Er-
miidungslebensdauer von Proben mit Abmessungen im Mikrometerbereich zu erlangen, wurden
in-situ Ermiidungsversuche im Rasterelektronenmikroskop (REM) durchgefiihrt.

Aus elektrochemisch geétzten einkristallinen Kupferbalken, mit Einfachgleitung— Orientierung,
wurde unter zur Hilfenahme einer “Focused Ion Beam”-Arbeitsplattform Biegebalken prépariert.
Die Abmessung der Grobform der Balken war 1 x 1 x 20 pum?. Im letzten Praparationsschritt wur-
de durch das Abtragen mit dem Ionenstrahl ein verjiingter Bereich mit 2 beziehungsweise 8 ym
in Dickenrichtung erreicht. In beiden Fillen wurde ein Aspektverh/éltnis von 1 x 2 x 1,25 ver-
wendet. Die Ermiidungsversuche wurden in-situ in einem Rasterelektronenmikroskop mit einem
Mikroindenter, der weggesteuert betrieben wurde, durchgefiihrt. Der Weg wurde sinusférmig
vorgegeben, dadurch wurde ein Spannungsverhiltnis von R = —1 erreicht. “Low Cycle Fatigue”
Experimente mit bis zu 14000 Lastwechsel und verschiedenen plastischen Dehnungsamplituden
wurden durchgefiihrt. Auflerdem wurde die Entwicklung der Oberfldchenschdadigung mit dem
REM untersucht. Zuséatzlich wurden mit dem “Focused Ion Beam” aus den ermiideten Proben La-
mellen fiir eine Untersuchung mit dem Transmissionselektronenmikroskop hergestellt, um einen
Einblick in die entwickelte Mikrostruktur zu erlangen. Die grofieren Proben zeigen eine zellen-
formige Struktur an der Oberfliche (Randfaser des Biegebalkens). Jedoch tritt diese Art von Sché-
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digung erst ab einen gewissen Schwellenwert in der plastischen Dehnungsamplitude auf. Wenn
die Amplitude unter diesem Schwellenwert liegt, kommt es nur zur Ausbildung von feinen gleich
verteilten Gleitstufen. Selbst nach grofierer Zyklenzahl zeigt sich keine ausgepragte Oberflichen-
schadigung. Bei gleicher Belastungsart, gleicher Lastspielzahl und Dehnungsamplitude, treten
an der Oberfldche der 2 pym Probe keine zellenférmige Strukturen auf, dies lasst auf eine Grofien-
abhingigkeit in der Versetzungsstrukturbildung schlieflen. Die Untersuchungen der Oberfldche
wurde durch TEM Untersuchungen an Lamellen aus dem Inneren der Probe vervollstandigt, um
die Versetzungsstruktur zu analysieren. Diese zeigt, ebenfalls eine zellenformige Versetzungs-
struktur bei hoher plastischer Amplitude, jedoch keine Versetzungsstruktur bei niedriger Ampli-
tude der 8 pm Proben. Das Fehlen der Struktur der 2 um Probe bestitigt die Beobachtungen mit
dem REM.

Die Ergebnisse zeigen grofsenabhidngiges Werkstoffverhalten bei zyklischer Belastung, welches
insbesondere durch unterschiedliche Versetzungsstrukturen charakterisiert ist. Fiir eine Quan-
tifizierung des grofienabhédngigen Verhalten im LCF Bereich sind noch Folgeuuntersuchungen

notwendig.
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Anhang A

Automatische Datenaufbereitung

% Datenimport

clear all

data=importdata (%examplefile -LW100%,'\t " ,1) ; %Daten importieren
LW100=data . data; %Defination der Variable
clear data Y%wird nicht mehr benA9qtigt

y=LW100(: ,4) ;
x=LW100(:,3) ;
y1=—0.009142xx+0.001759;
y2=y=yl;

LW100(: ,6)=y2;

LW100(1:end,7)=smooth (LW100(1:end,1) ,LW100(1:end,6) ,9, "sgolay " ,3);  %Kraft—Zeit Signal \"uber ganze Array gegl\"attet
n=histc (LW100(:,2) ,0:10:1000) ;

%Anzahl der Punkte pro Zyklus, ein Zyklus dauert 10 sec daher Schrittweite 10 bis 1000sec (100Lastwechsel)
n(l)=n(1)+n(101);

filename=Y%examplefile %;

[status ,message , messageid] = mkdir(filename)

% ZyklusI\"ange anhand der Wegkurve bestimmen
clear Null

clear one

xdata=LW200(:,1) ;

Null=zeros (size (xdata));

Y%one=zeros (size(xdata));

for k=2:1:size (LW100,1)
if xdata(k,1) <0.04 && xdata(k,1)>—0.1 &&...
abs(xdata(k,1))<abs(xdata(k—1,1)) && abs(xdata(k,1))<abs(xdata(k+1,1))
Null (k,1)=k;
%one(k,1)=1;
end
end
clear k
interval=find (Null) ;
while (abs(interval (1)—interval(2))<100), interval(2)=[];end

% Medianberechnung \"uber das gesamte File
med2=zeros (size (LW100,1) —40,1);

z=21;

for lauf=1:size (LW100,1)—40
med2(z,1)=median (LW100(lauf:lauf+40,7));
z=z+1;

end

clear z
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Anhang A Automatische Datenaufbereitung

clear lauf

%
for

c=1:1:size(interval ,1)/2-3

F_max(c,1)=(max(LW100(interval(1+2*c):interval (3+2x*c) ,7)) +...

abs

(min(LW100(interval(1+2x*c):interval (3+2xc) ,7))))/2;

cyc_num(c,1)=c;

end

figure (1) ;

plo
file

t(cyc_num ,F_max, ‘bo”)
name=[%examplefile %];

saveas (figure (1) ,filename, "jpg’);
% Grobe Suche der Nulldurchg\"ange mittels linear fit

for

c=0:size(interval ,1)/2-3;

lw=c+1;

Y%y—Daten unter —0.035 und A%ber 0.005 werden weggelassen
exclude=excludedata (LW100(interval (1+2xc):interval (3+2xc) ,1) ,...

LW100(interval(1+2xc):interval(3+2xc) ,7), 'range’,[—0.1 0.05]);

options=fitoptions ('polyl’, Exclude’,exclude) ;

k
for

end

%lineare Interpolation des Mittelteils der Kurve y_smoothed(t)

compll {lw}=fit (LW100(interval (1+2xc):interval (3+2%c) ,1) ,...

LW100(interval (1+2xc):interval(3+2x%c) ,7), polyl’, options);

%Die Koeffizienten werden abgespeichert
compl_coeffl (Ilw,1:2)=coeffvalues (compll{lw}) ;
%Geradengleichung speichert in

y_compll (interval (1+2xc):interval (3+2xc) ,Iw) =...

compl_coeffl (Iw,1)*LW100(interval(1+2xc):interval(3+2xc) ,1)+compl_coeffl (Iw,2) ;

=1;
m=interval(1+2xc):5:interval (3+2xc) —10;
v=m+10;

[f{k}, 6 fgo{k}]=fit (LW100(m:v,1) ,LW100(m:v,7) , polyl”);

coeffs(k,1:2 ,lw)=coeffvalues(f{k});
rsquare (k,lw)=fgo{k}.rsquare;

k=k+1;

clear u

u=size (coeffs ,1);

1=1

for

end
end

for

lauf=4:1:u—3;

if abs(coeffs(lauf,1,lw))>abs(coeffs(lauf+1,1,lw)) &&...
abs(coeffs (lauf,1,lw))>abs(coeffs (lauf+2,1,lw))...
&& abs(coeffs (lauf,1,lw))>abs(coeffs(lauf+3,1,lw)) ...
abs(coeffs (lauf,1,lw))>abs(coeffs (lauf —1,1,lw))...

&&
&& abs(coeffs (lauf,1,lw))>abs(coeffs (lauf—2,1,lw)) ...
&&

abs(coeffs (lauf,1,lw))>abs(coeffs (lauf —3,1,lw))

&& abs(coeffs (lauf,1,lw))>0.0045% && rsquare(lauf ,lw

)>0.89

if 1==1 && coeffs(lauf,1,lw)<0 || 1==4 && coeffs(lauf,1,lw)<0

Geraden (1,1 ,lw)=coeffs (lauf,1,lw);
Geraden (1,2 ,lw)=coeffs (lauf,2,lw);
1=1+1;

elseif 1==2 && coeffs(lauf,1,lw)>0 || 1==3 && coeffs(lauf,1,lw)>0 && lauf>h+5

Geraden (1,1 ,lw)=coeffs (lauf,1,lw);
Geraden (1,2 ,lw)=coeffs (lauf,2,lw);
1=1+1;
h=lauf;

end

i=1:4;

y_f(interval(1+2x%c):interval (3+2xc),i,lw)=Geraden(i,1,lw) *...

LW100(interval(14+2x*c):interval (3+2x*c) ,1)+Geraden(i,2,lw);

end

% Berechnet die Koordinaten der Schnittenpunkte

for

c=1:1:size(interval ,1)/2—2;
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Anhang A Automatische Datenaufbereitung

for i=1:4
p(i,1,c)=int32 ((Geraden(i,2,c)—compl_coeffl(c,2)) /...
(compl_coeffl(c,1)—Geraden(i,1,c)));
p(i,2,c)=Geraden(i,1,c)*p(i,1,c)+Geraden(i,2,c);
end
end

% Feinere Suche an hand der zuvor berechneten Schnittpunkte p
for c=0:1:size(interval ,1)/2-3

lw=c+1;

% Teil 1

compl2{lw,1}=fit (LW100(interval (1+2xc):p(1,1,lw) ,1) ,LW100(interval(1+2x*c):p(1,1,lw) ,6), polyl”);
p ( ( ):p( ) 1) ( ):p( ) ,6), "polyl”)

%Die Koeffizienten werden abgespeichert
compl_coeff2(1,1:2,lw)=coeffvalues (compl2{lw,1}) ;
%Geradengleichung speichert in
y_compl2(interval (1+2xc):interval(3+2%c) ,1,lw)=...
compl_coeff2(1,1,lw)*LW100(interval(1+2xc):interval(3+2xc) ,1)+compl_coeff2(1,2,lw);
%Teil 2
compl2{lw,2}=fit (LW100(p(2,1,lw):p(3,1,lw) ,1) ,LW100(p(2,1,lw):p(3,1,lw) ,6), polyl’);
%Die Koeffizienten werden abgespeichert
compl_coeff2(2,1:2,lw)=coeffvalues (compl2{lw,2}) ;
%Geradengleichung speichert in
y_compl2(interval (1+2%c):interval (3+2x%c) ,2,lw) =...
compl_coeff2(2,1,Iw)*LW100(interval (1+2%c):interval (3+2xc) ,1)+compl_coeff2(2,2,lw);
%Teil 3

compl2{lw,3}=fit (LW100(p(4,1,lw)+5:interval (3+2xc) ,1) ,LWI100(p(4,1,lw)+5:interval(3+2xc) ,6), 'polyl’);

%Die Koeffizienten werden abgespeichert
compl_coeff2(3,1:2,lw)=coeffvalues (compl2{lw,3}) ;
%Geradengleichung speichert in
y_compl2(interval (1+2x%c):interval (3+2x%c) ,3,lw) =...
compl_coeff2(3,1,lw)*LW100(interval (1+2xc):interval(3+2xc) ,1)+compl_coeff2(3,2,lw);

pl(1,1,lw)=int32 ((Geraden(1,2,Ilw)—compl_coeff2(1,2,lw)) /(compl_coeff2(1,1,lw)—Geraden(1,1,lw)));

pl(1,2,lw)=Geraden(1,1,lw)*pl(1,1,lw)+Geraden(1,2,lw);

p1(2,1,lw)=int32 ((Geraden(2,2,lw)—compl_coeff2(2,2,lw))/(compl_coeff2(2,1,lw)—Geraden(2,1,lw)));

pl(2,2,lw)=Geraden(2,1,lw)*pl1(2,1,lw)+Geraden(2,2,lw);

pl(3,1,lw)=int32 ((Geraden (3,2 ,lw)—compl_coeff2(2,2,lw)) /(compl_coeff2(2,1,lw)—Geraden(3,1,lw)));

p1(3,2,lw)=Geraden(3,1,lw)*p1(3,1,lw)+Geraden(3,2,lw);

pl(4,1,lw)=int32 ((Geraden (4,2 ,lw)—compl_coeff2(3,2,lw)) /(compl_coeff2(3,1,lw)—Geraden(4,1,lw)));

pl(4,2,lw)=Geraden(4,1,lw)*pl(4,1,lw)+Geraden(4,2,lw);
end

% Feinere Suche an hand der zuvor berechneten Schnittpunkte pl
for c¢=0:1:size(interval ,1)/2-3

Iw=c+1;

% Teil 1

compl3{lw,1}=fit (LW100(interval (1+2%c):p1(1,1,lw) ,1) ,LW100(interval(1+2x*c):pl(1,1,lw) ,4), polyl’);

%Die Koeffizienten werden abgespeichert
compl_coeff3 (1,1:2,lw)=coeffvalues (compl3{lw,1});
%Geradengleichung speichert in
y_compl3(interval (1+2%c):interval (3+2xc) ,1,lw) =...
compl_coeff3(1,1,lw)*LW100(interval(1+2xc):interval(3+2xc) ,1)+compl_coeff3(1,2,lw);
%Teil 2
compl3{lw,2}=fit (LW100(p1(2,1,lw):p1(3,1,lw) ,1) ,LWI00(p1(2,1,lw):p1(3,1,lw) ,4), polyl’);
%Die Koeffizienten werden abgespeichert
compl_coeff3(2,1:2,lw)=coeffvalues (compl3{lw,2}) ;
%Geradengleichung speichert in
y_compl3(interval (1+2x*c):interval (3+2x*c),2,lw) =...
compl_coeff3(2,1,lw)*LW100(interval (1+2xc):interval(3+2xc) ,1)+compl_coeff3(2,2,lw);
%Teil 3

compl3{lw,3}=fit (LW100(p1(4,1,lw)+5:interval (3+2%c) ,1) ,LWI100(p1(4,1,lw)+5:interval (3+2xc) ,6), polyl’);

%Die Koeffizienten werden abgespeichert
compl_coeff3(3,1:2,lw)=coeffvalues (compl3{lw,3}) ;
%Geradengleichung speichert in
y_compl3(interval (1+2xc):interval(3+2%c) ,3,lw) =...
compl_coeff3(3,1,Iw)*LW100(interval (1+2%c):interval (3+2xc) ,1)+compl_coeff3(3,2,lw);
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Anhang A Automatische Datenaufbereitung

end

p2(1,1,lw)=int32 ((Geraden(1,2,lw)—compl_coeff3(1,2,lw)) /(compl_coeff3(1,1,lw)—Geraden(1,1,lw)));
p2(1,2,lw)=Geraden(1,1,lw)*p2(1,1,Iw)+Geraden(1,2,lw);

p2(2,1,lw)=int32 ((Geraden (2,2 ,lw)—compl_coeff3(2,2,lw)) /(compl_coeff3(2,1,lw)—Geraden(2,1,lw)));
p2(2,2,lw)=Geraden(2,1,lw)*pl1(2,1,lw)+Geraden(2,2,lw);

p2(3,1,lw)=int32 ((Geraden (3,2 ,lw)—compl_coeff3(2,2,lw)) /(compl_coeff3(2,1,lw)—Geraden(3,1,lw)));
p2(3,2,lw)=Geraden(3,1,lw)*p1(3,1,lw)+Geraden(3,2,lw) ;

p2(4,1,lw)=int32 ((Geraden (4,2 ,lw)—compl_coeff3(3,2,lw)) /(compl_coeff3 (3,1 ,lw)—Geraden(4,1,lw)));
p2(4,2,lw)=Geraden (4,1 ,lw)*p1(4,1,lw)+Geraden (4,2 ,lw);

% Kraft—Verschiebungs Kurve erstellen (differenzl "richtig gerechnet”)
clear kraftl
clear weg_corl

z=1;

iz
differenz1=LW100(p2(1,1,1) ,3);%-LW100(1,3))
differenZ1(zz,1)=differenzl;

for

for

end

c=1:1:size(interval ,1)/2—4

lauf=p2(1,1,c):1:p2(2,1,c)+6
weg_corl(z,1)=LW100(lauf ,3)—differenzl;
kraftl (z,1)=LW100(lauf,7) ;

z=z+1;

differenz2=abs(LW100(p2(3,1,c) ,3)—weg_corl(end,1));%+0.3;
differenZ2(zz,1)=differenz2;

for

end

lauf=p2(3,1,c):1:p2(4,1,c)
weg_corl(z,1)=LW100(lauf ,3)—differenz2;
kraftl (z,1)=LW100(lauf,7) ;

z=z+1;

zz=27+1;

clear differenzl

clear differenz2
differenz1=LW100(p2(1,1,c+1),3)—weg_corl(end, 1) ;
differenZ1(zz,1)=differenzl;

cyc_int(c,1)=z;

end
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Anhang A Automatische Datenaufbereitung

Abbildung A.1: Der Graph zeigt die Signale tiber die Zahl der Datenpunkte. Nach der groben
Suche der Nulldurchgiange des Kraftsignals wurde mit Hilfe eines linearen Fit
die Nulldurchgidnge des Kraftsignals durch Schneiden der Gerade mit der Null-
linie gefunden. Die roten Linien sind die Geraden des linearen Fit, griin stellt die
geglattete Kraftkurve dar.

Abbildung A.2: Durch Summierung der Fehler beim Berechnen des Nulldurchgangs der Kurve
kommt es zu einem Drift in der Weg - Kraft Kurve. Dieses Artefakt wiirde dann
zu einem Fehler in der Interpratation der mechanischen Daten fiihren, da es auf
zyklisches Kriechen schliefSen lassen wiirde.
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Anhang B

Weitere Proben

Im Vorfeld dieser Arbeit wurden auch andere einkristalline Kupferbiegeproben mit gleicher Ori-
entierung aber anderer Geometrie getestet. Die Proben wurden bei hoheren plastischen Dehnug-
samplituden und weniger Lastwechsel getestet, jedoch bis zum Versagen der Probe. Hier kann
gezeigt werden, dass zwar eine Kantenwelligkeit beziehungsweise scheinbar stdrkere Schadi-
gung im Kantenbereich auftritt, jedoch die massive Schadigung, die dann zum Versagen fiihrt
sich {iber den gesamten Randfaserbereich erstreckt.
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Anhang B Weitere Proben

ag= & EHT =10.00 kV Signal A= SE2

M 00 K X
FIB Mag= 200K X Noise Reduction = Line Avg LEQ-1540XB-2710

Abbildung B.1: Diese Probe zeigt bereits nach wenigen 100 Lastwechsel massive Schidigung im
gesamten Bereih der Verjiingung. Das Versagen der Probe entsteht hier weniger
durch ein vergleichbares Risswachstum.
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Anhang C

STEM-Detektor

Fiir die Aufnahme der STEM - Bilder wurde ein sogenannter Multi - Mode Detektor verwen-
det. Dieser ist bereits in das FIB - Gerét integriert. Der Detektor wird zur Aufnahme der Bilder
einfach unter der Probe positioniert. Der Vorteil dieses Typs von Detektor ist, dass sowohl Hell-
feld als auch Dunkelfeld Aufnahmen moglich sind. Dabei besteht der Detektor aus zwei Halb-
leiter Elektronendetektoren. In Abbildung C.1 ist die grundsatzliche Anordnung des Detektors
gezeigt. Um den Detektor verwenden zu konnen, miissen die Proben gleich prapariert werden
wie fiir den TEM - Einsatz.
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Anhang C STEM-Detektor

TEM specimen

Dark-field
STEM detector
with aperture

Bright-field
STEM detector

Abbildung C.1: Der STEM - Detektor wird direkt unter der Probe positioniert und der transmit-
tierte Strahl wird zur Erstellung des Bildes verwendet. Quelle: www.zeiss.de
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Anhang D

TEM - Bilder
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Anhang D TEM - Bilder

Abbildung D.1: TEM - Aufnahme der Probe 1.
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Anhang D TEM - Bilder

Abbildung D.2: TEM - Aufnahme der Probe 3. Im mittleren Bereich des Bildes ist der Tripelpunkt
der drei Kleinwinkelkorngrenzen zu erkennen.
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Anhang D TEM - Bilder

Abbildung D.3: TEM - Aufnahme der Probe 6.
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