18

Kurt Helming

Texturapproximation durch Modellkomponenten

[image: image1.png]




VORWORT

Diese Arbeit wurde am Institut für Metallkunde und Metallphysik der TU Clausthal angefertigt. Mein besonderer Dank gilt Herrn Prof. Dr. H.-J. Bunge für die gewährte Unterstützung, die zahlreichen Anregungen und wertvollen Diskussionen. Danken möchte ich allen Mitarbeitern des Instituts für Metallkunde und Metallphysik für die hilfreiche Unterstützung und den regen Gedankenaustausch.

Die fruchtbare Zusammenarbeit mit Prof. Dr. R. Schwarzer (TU Clausthal),  Prof. Dr. B. Rauschenbach (Universität Augsburg) und Prof. Dr. W. Skrotzki (TU Dresden) bei der Untersuchung technischer Werkstoffe war für mich von großem Nutzen. 

Durch gemeinsame Arbeiten mit Prof. Dr. H.-R. Wenk (Universität Berkeley), mit Prof. Dr. K. Weber, Dr. S. Siegesmund, Dipl. Geol. B. Leiss (Universität Göttingen), Prof. Dr. H. Quade, Frau Dr. D. Schmidt und Dr. H.-J. Franzke (TU Clausthal) wurde die Auseinandersetzung mit geologischen Fragestellungen besonders intensiviert.

Die Beschäftigung mit der hier vorgestellten Problematik begann 1981 mit meiner Tätigkeit als Aspirant am Zentralinstitut für Kernforschung Rossendorf (jetzt Forschungszentrum Rossendorf) bei Prof. Dr. S. Matthies, dem ich für die systematische Einführung in das Thema und die kritische Durchsicht des Manuskripts sehr dankbar bin.

Das Programm zum Komponentenfit entstand während eines dreijährigen Arbeitsaufenthaltes am VIK Dubna (Rußland) unter Mitwirkung von Dr. Th. Eschner, dem ich gleichermaßen wie den damaligen und jetzigen Mitarbeitern am Spektrometer NSWR Dr. K. Walther, Dr. W. Voitus, Herrn Dipl. Phys. J. Heinitz, Dr. K. Ullemeyer und Dr. M. Betzl dafür herzlich danken möchte.

Die vorliegende Arbeit wurde von der Deutschen Forschungsgemeinschaft durch ein Habilitationsstipendium (Aktenzeichen He 2104/1,2) ermöglicht. Für die Gelegenheit der Mitarbeit am Projekt Neutronenstreuung (3BU1CLA9) in Geesthacht sei an dieser Stelle dem Bundesministerium für Wissenschaft und Technologie besonders gedankt.

Mein Dank gilt vor allem meiner Frau Pia für die liebevolle Unterstützung und Nachsicht, besonders während des Arbeitsaufenthaltes in Dubna und bei der Anfertigung von Manuskripten.

BEZEICHNUNGEN


(



wenn - dann oder hat zur Folge


<   (



kleiner, kleiner gleich


>   (



größer, größer gleich


<<



wesentlich kleiner als


: =



per Definition gleich


(  



ungefähr gleich


(



proportional oder gleichmäßig zu


(, (



Element von, nicht Element von


(



enthalten in oder Teilmenge von


E3



dreidimensionaler euklidischer Raum


a, b, c 



Vektoren


r 



Richtung (Vektor mit (r(=1)


R 



Raum aller Richtungen r mit (r(=1


xr, yr, zr



kartesische Koordinaten von r

r = ((, ()


Polarkoordinaten von r mit 0((((,  0((<2(

((r1, r2)


Winkel(abstand) zwischen r1 und r2

(



Winkelauflösung eines Richtungs- oder






Orientierungsrasters


r1 ( r2



Vektorprodukt von r1 und r2

KA



Probenkoordinatensystem


XA, YA, ZA 


Koordinatenachsen in KA

y



Probenrichtung in KA mit (y(=1


KB



Kristallkoordinatensystem


XB, YB, ZB 


Koordinatenachsen in KB

h



Kristallrichtung in KB mit (h(=1


a, b, c, (, (, (


Basisvektoren und -winkel des Bravaisgitters


A, B, C, ...


Mengen


A = (A1, A2, ...(

Menge A aus Elementen A1, A2, ...


A = (|A1, A2, ...|(

geordnete Menge A aus Elementen A1, A2, ...


A = (A ( ...(


Menge A aller A für die gilt ...


G 



Punktgruppe der (eigentlichen) Drehungen






: = Orientierungsraum


g ( G 



Drehoperator, der KA in KB überführt






: = Orientierung von KB bezüglich KA

g-1



inverse Drehung, überführt KB in KA

g = [(,n] 


Drehwinkel, Drehachse


g = ((1,(,(2)  


Eulersche Winkel (Bunge Konvention)


g = {(,(,(} = {ZB,(}

Eulersche Winkel (Roe/Matthies Konvention), 






ZB beschrieben in KA

A, B, ...



Matrizen, Tensoren


A(g) 



Matrixdarstellung von g


AT



transponierte Matrix


q(g) 



Quaternionendarstellung von g


(lmn



Zahlsymbole nach Levi-Civita


G1 ( G2


direktes Produkt zweier Punktgruppen


Ga



Probensymmetrie


GA ( Ga


reiner Drehanteil der Probensymmetrie


Gb



Kristallklasse


GB ( Gb


reiner Drehanteil der Kristallklasse


Ci, Cs, Cn, Cnh, Cnv,

endliche Punktgruppen (n = 2 ,3 ,4 , 6 )


Sn, Dn, Dnh, Dnd,


T, Td, Th, O, Oh


[image: image2.wmf]r

n

c

, 
[image: image3.wmf]s

n

r

, (r, i, e


Symmetrieelemente endlicher Punktgruppen,






r - Symmetrieachse bzw. Normale der Spiegelebene 






n - Ordnung der Symmetrieachse


(hkl) 



Millersche Indizes


In(x)



modifizierte Besselfunktionen


(l(()



Charakterfunktionen der Kugelflächenfunktionen


klm(r)



Kugelflächenfunktionen


Tlnm(g)



verallgemeinerte Kugelflächenfunktionen, 






Wignerfunktionen


Pl(z)



Legendresche Polynome, -1 ( z ( 1


Plm(z)



zugeordnete Legendresche Polynome


Plnm(z)



verallgemeinerte Legendresche Polynome


((t)



Fehlerquadratsumme (t - Parametervektor)


sgn(a)



Vorzeichen von a

INHALTSVERZEICHNIS

1Texturapproximation durch Modellkomponenten

1. 
EINLEITUNG
7
1.1. 
Historischer Abriß zur Texturanalyse
7
1.2. 
Gefüge, Textur und Anisotropie
8
1.3. 
Arbeitsmethode und Themenübersicht
10
2.
RICHTUNGEN UND ORIENTIERUNGEN
12
2.1.
Parameterdarstellungen
12
2.1.1.
Koordinatensysteme
12
2.1.2.
Beschreibung von Orientierungen durch die eigentliche Drehgruppe
13
2.1.3.
Parameterdarstellungen von Richtungen
13
2.1.4.
Orientierungsdarstellung durch Eulerwinkel
15
2.1.5.
Quaternionen
18
2.2.
Transformationen und Abstände
18
2.2.1.
Transformation von Richtungen zwischen Kristall- und Probenkoordinatensystem
18
2.2.2.
Orientierungsänderungen
20
2.2.3.
Orientierungsbestimmung über die Ermittlung von Richtungen (Schnittpunktgleichung)
21
2.2.4.
Richtungs- und Orientierungsabstand
22
2.2.5.
Äquidistante Raster im Richtungs- und Orientierungsraum
23
2.3.
Kristall- und Probensymmetrie
24
2.3.1.
Symmetrietransformationen
24
2.3.2.
Symmetrisch äquivalente Kristall- und Probenrichtungen
25
2.3.3.
Symmetrisch äquivalente Orientierungen
26
3.
BESCHREIBUNG UND DARSTELLUNG VON TEXTUREN
29
3.1.
Polfiguren und inverse Polfiguren
29
3.2.
Orientierungsdichtefunktion (ODF)
32
3.2.1
Definition
32
3.2.2.
Numerische Beschreibung
33
3.2.2.1. Reihendarstellung
33
3.2.2.2. Komponentendarstellung
35
3.2.3
Graphische Abbildung
42
4.
KOMPONENTENBESTIMMUNG MITTELS BEUGUNGSPOLFIGUREN
45
4.1.
Meßbare und interpretierbare Texturinformationen
45
4.2.
Überlagerungscharakter von Beugungspolfiguren
47
4.3. Direkte Bestimmung von Vorzugsorientierungen und Vorzugsrichtungen aus Beugungspolfiguren
53
4.4.
Minimale Polfigurmeßbereiche zur Bestimmung von Einzelorientierungen
56
4.5.
ODF-Approximation mittels Texturkomponenten anhand von Beugungspolfiguren
58
5.
QUANTITATIVE BESCHREIBUNG VON TEXTURÄNDERUNGEN DURCH KOMPONENTEN
68
5.1.
Simulation von Texturänderungen bei plastischer Deformation
68
5.2.
Texturvergleiche anhand empirisch bestimmter Referenzkomponenten
72
6.
BESTIMMUNG DER TEXTUR TECHNISCHER WERKSTOFFE
77
6.1.
Ellipsoidale Komponenten zur Beschreibung von Walztexturen im Kupfer
77
6.2.
Zweiphasentexturanalyse in TiAl
78
6.3.
Abschätzung lokaler Texturen auf der Grundlage von SAD-Polfiguren
80
6.4.
Texturmanipulation durch Ionenimplantation
83
6.6.
Einzelorientierungsbestimmung für Fullerene
85
6.7.
Texturbestimmung oberflächennaher Diamantschichten auf orientiertem Siliziumsubstrat
86
7.
BESTIMMUNG VON GESTEINSTEXTUREN
88
7.1.
Texturabhängige Festlegung des Probenkoordinatensystems geologischer Proben
88
7.2.
Optimierte Messung von Gesteinstexturen am Flugzeitdiffraktometer NSWR
90
7.3.
Texturentwicklung im Dolomit
96
7.4.
Zweiphasentexturanalyse an Quarzit und Amphibolit
102
7.5.
Strukturfaktorbestimmung am texturierten Plagioklas
104
ANHANG          Spezielle Funktionen
109
LITERATURLISTE
110


AUTONRDEZ
EINLEITUNG

AUTONRDEZ
Historischer Abriß zur Texturanalyse

Der Texturbegriff hat seinen Ursprung im lateinischen "textura" und heißt wörtlich übersetzt Gewebe. Mit einer der heutigen sehr nahe kommenden Bedeutung, aber ohne Abgrenzung zum Strukturbegriff, wurde dieser in den Geowissenschaften Anfang des neunzehnten Jahrhunderts zur Beschreibung "der räumlichen Anordnung von Teilchen" eingeführt (siehe zum Beispiel [Murawski 1988]). Die Abgrenzung erfolgte erst durch [Wassermann 1939]: "Die Gesamtheit der Orientierungen der Kristalle eines vielkristallinen Stückes bezeichnet man als Textur". Tatsächlich sind Bergleuten und Mineralogen mit bloßem Auge erkennbare Texturen wegen ihrer Auswirkungen sowohl auf die Eigenschaften als auch auf den Abbau der Gesteine schon frühzeitig aufgefallen. Zum Beispiel besteht Schiefer aus parallel angeordneten, blättrigen Mineralen, so daß sich dünnste Platten aus dem Gestein lösen lassen. Der Texturbestimmung mit dem bloßem Auge folgte bald die mit dem Mikroskop, wobei viele Kristallite eines Dünnschliffes bezüglich ihrer Orientierung und Größe im Gestein einzeln ausgemessen wurden. So ermittelte Richtungsverteilungen (Polfiguren) kristallographischer c-Achsen bildeten den Ausgangspunkt zur Klassifizierung der in natürlich deformierten Quarziten auftretenden Texturtypen [Sander 1950]. Diese U(niversal)-Tisch Methode wird in den Geowissenschaften auch heute noch zur Texturbestimmung eingesetzt.

Die eigentliche Texturforschung begann nach der Laueschen Entdeckung der Röntgenstrahlinterferenzen in Kristallen 1912. Die sich an einem Einkristall ergebenden Beugungsbilder sind durch helle scharfe Punkte charakterisiert. Verwaschene Maxima in den Beugungsbildern von Metallfolien [Hupka und Keene 1913] konnten durch [Knipping 1913] als Vorzugsorientierungen der Metallkristallite gedeutet werden. In Metallfasern wurden Vorzugsrichtungen bestimmter Netzebenennormalen von [Polanyi 1921] experimentell nachgewiesen und bestimmt. [Wever und Schmid 1927] schlugen ein Verfahren zur quantitativen Bestimmung von Polfiguren vor. Polfiguren sind richtungsabhängige Funktionen P(y), die den Volumenanteil aller Kristallite beschreiben, deren Netzebenen (hkl) senkrecht zur Probenrichtung y angeordnet sind. Röntgenstrahlen lassen sich wegen ihrer geringen Eindringtiefe (ca. 0.1 mm) für Texturuntersuchungen besonders feinkörniger Substanzen  verwenden, so daß bis in die siebziger Jahre vorrangig Metalle untersucht wurden. Texturbestimmungen für Metalle haben außerdem den Vorteil, für große Probenbereiche repräsentativ zu sein, da die Textur aufgrund der Kontinuität des Fertigungsprozesses relativ kleinen Schwankungen unterliegt. Mit dem Ziel, Texturaussagen auch über extrem kleine Volumenbereiche (dünne Schichten) zu treffen, wurden neben der Röntgenstrahlung bald auch Elektronen zur Polfigurbestimmung herangezogen [Finch und Wilman 1937]. 

Für den optimalen Einsatz der metallischen Werkstoffe war zunächst das Verständnis der Richtungsabhängigkeit ihrer mechanischen Eigenschaften von vorrangigem Interesse, wobei neben den anisotropen Kristalleigenschaften der Verformungsprozeß als Ursache der Anisotropie des Vielkristalls erkannt wurde: "Solche Unterschiede bilden sich vor allem dann aus, wenn, wie beim Walzen von Blechen, der Werkstoff bei der Verarbeitung vorwiegend in einer Richtung gestreckt wird" [Wassermann 1939]. Durch [Taylor 1938] wurden mit dem nach ihm benannten Modell die Grundlagen zur Simulation der Texturentstehung bei Verformungsprozessen geschaffen. Ein klassisches Beispiel für den Textureinfluß auf die Werkstoffeigenschaften ist die sogenannte Zipfelbildung beim Tiefziehen. Das texturabhängige Auftreten von Zipfeln bedeutet Material- und Qualitätsverlust. 

Vor allem seit den dreißiger Jahren interessierten aus technischer Sicht neben den mechanischen auch andere, beispielsweise magnetische, Werkstoffeigenschaften. Eine interessante Anwendung der anisotropen Wärmeausdehnung von Zinkblech bot die Herstellung temperaturunabhängiger Unruhen für Taschenuhren [Straumann 1933]. Der Einfluß der Textur auf die Korrosionsgeschwindigkeit wurde von [Glauner und Glocker 1928] in ersten Untersuchungen nachgewiesen. 

Bis in die fünfziger Jahre hinein erfolgte die Auswertung der Röntgenbeugungsbilder auf fotografischem Wege, wobei kaum mehr als zehn Intensitätsstufen unterschieden werden konnten. Weiterführende, quantitative Berechnungen, zum Beispiel anisotroper Materialeigenschaften, waren deshalb kaum möglich. Mit der aus der Kernphysik stammenden Zählrohrtechnik konnten seit 1949 Polfigurwerte wesentlich genauer bestimmt werden [Schulz 1949]. Neutronen, die seit den fünfziger Jahren an Forschungsreaktoren zur Verfügung standen, wurden bald auch zur Texturbestimmung eingesetzt [Brockhouse 1953, Arnold und Weber 1948, Kleinstück und Tobisch 1968]. Aufgrund ihres geringen Streuquerschnitts erlauben Neutronen Texturuntersuchungen an grobkörnigen Materialien, so an Gesteinen. Wichtige Neuerungen in der Experimentiertechnik waren die ortsauflösenden Detektoren in der Röntgen- und Neutronenbeugung [Wölfel 1983, Schäfer u.a. 1984], die energiedispersiven Detektoren in der Röntgenbeugung [Geward u.a. 1976] und deren Pendant in der Neutronenstreuung, das Flugzeitdiffraktometer [Ananiev u.a. 1984]. 

Bis in die sechziger Jahre erfolgten Texturaussagen praktisch nur anhand von Polfiguren und Vorzugsorientierungen [Wassermann 1939]. Mit der Vervollkommnung der Experimentiertechnik und der zunehmenden Anwendbarkeit texturanalytischer Ergebnisse zeigte sich aber, daß Polfiguren die Textur nur unvollständig beschreiben. Eine neue Etappe der Texturanalyse wurde von Wiglin, Bunge und Roe eingeleitet, die den Begriff der Orientierungsverteilungsfunktion (auch Orientierungsdichtefunktion - ODF) einführten [Wiglin 1960] und, ausgehend von den im Diffraktionsexperiment meßbaren Polfiguren, eine Methode zu ihrer Bestimmung entwickelten [Bunge 1965, Roe 1965]. Damit wurden wesentliche Voraussetzungen für die Berechnung von Werkstoffeigenschaften bzw. die quantitative Beschreibung texturmodifizierender Prozesse in polykristallinen Materialien geschaffen.

Seit den siebziger Jahren erfuhr der Untersuchungsgegenstand der Texturforschung eine grundlegende Erweiterung. Waren es bis dahin vor allem Metalle, die untersucht wurden, so werden heute gleichermaßen Texturbestimmungen an natürlichen und künstlichen Gesteinen, an Polymeren oder anderen neuartigen Werkstoffen (Fullerene, HT-Supraleiter) durchgeführt. Bei der ODF-Bestimmung nichtmetallischer Materialien treten jedoch zusätzliche Probleme, wie Mehrphasigkeit, niedrige Kristallsymmetrien, inhomogener Probenaufbau oder ein breites Korngrößen- bzw. Kornformspektrum auf, die sowohl die experimentelle als auch mathematisch/methodische Bestimmbarkeit der Texturen unmittelbar beeinträchtigen. Deshalb wurden neue Experimentiertechniken und ODF-Berechnungsmethoden entwickelt [Bunge 1982, Wenk 1985], von denen einige in dieser Arbeit dargestellt werden. Einen Eindruck von den neuen Entwicklungen bieten die Berichtsbände der internationalen Texturtagungen ICOTOM VII-X sowie der Clausthaler Texturseminare.

AUTONRDEZ
Gefüge, Textur und Anisotropie

Die meisten natürlichen oder künstlichen festen Stoffe, wie Gesteine, Keramiken oder Legierungen, haben einen polykristallinen Aufbau, d.h. sie bestehen aus vielen Kristalliten unterschiedlicher Größe, Form und Kristallstruktur. Neben der Kristallstruktur besitzen diese Stoffe auch ein  Gefüge (Mikrostruktur), welches im wesentlichen folgende Merkmale beinhaltet:


SONDZEICHEN 183 \f "Symbol" \s 10 \h
Phasenstruktur (Art und Anteil der vorhandenen Phasen),


SONDZEICHEN 183 \f "Symbol" \s 10 \h
Kornstruktur (Form und Größe der Kristallite),


SONDZEICHEN 183 \f "Symbol" \s 10 \h
Textur (Orientierungen der Kristallite).

Der wichtigste Parameter zur Beschreibung der Anisotropie polykristalliner Werkstoffe ist durch die Textur und die Korngrenzen gegeben [Wassermann 1939]. Eine geregelte Textur, bei der die Kristallite einer Phase bestimmte Vorzugsorientierungen innehaben, bewirkt durch die über die Gitterstruktur der Kristallite bedingte Anisotropie physikalischer Eigenschaften eine solche auch für das polykristalline Material. Anisotrope Eigenschaften sind beispielsweise Elastizität und Plastizität, Härte, Festigkeit und Spaltbarkeit, thermische Ausdehnung bzw. Leitfähigkeit, Polarisation, Magnetisierung und Piezoelektrizität, Korrosionsbeständigkeit oder das Streuverhalten gegenüber Teilchen oder elektromagnetische Wellen. Die maximal mögliche Anisotropie ist dabei offensichtlich durch die Anisotropie der entsprechenden Einkristalleigenschaft vorgegeben und wird erreicht, wenn alle Kristallite der betrachteten Phase gleich orientiert sind. So kann sich bei einem Graphitkristall der Elastizitätsmodul in Abhängigkeit von der Richtung um den Faktor 22 unterscheiden. Im Falle einer regellosen Textur, wobei alle Orientierungen gleich häufig vorhanden sind, ist das Verhalten des polykristallinen Materials isotrop, obwohl seine Bausteine (Kristallite) selbst ein anisotropes Verhalten zeigen.

Durch gezielte Erzeugung bestimmter Texturen können die anisotropen Eigenschaften eines Werkstoffes innerhalb der oben erwähnten Grenzen variiert, und so den jeweils vorliegenden Einsatzbedingungen angepaßt werden. Den Prozessen plastische Deformation und Rekristallisation kommt dabei die größte technische Bedeutung zu. Die Fähigkeit der kristallinen Phasen, sich plastisch verformen zu können, beruht vor allem auf der Entstehung und Bewegung von Versetzungen und der Zwillingsbildung. Dagegen wird während der Rekristallisation, etwa durch Glühen, die Dichte der Versetzungen reduziert. Diese texturmodifizierenden Prozesse sind aber auch bei der Bildung von Gesteinstexturen, bedingt durch tektonische oder metamorphe Vorgänge in der Erdkruste, von großer Bedeutung, so daß technologische Begriffe wie Walzebene und Walzrichtung weitgehend den geologischen Begriffen Foliation und Lineation entsprechen.

Die Ursachen für die Ausbildung von Texturen sind jedoch insbesondere bei geologischen Materialien noch weitaus mannigfaltiger. Durch Phasenübergänge innerhalb eines Minerals oder einer Legierung entstehen sogenannte Transformationstexturen, die durch feste Orientierungsbeziehungen zwischen Ausgangs- und Endkristallen beschrieben werden können. Ein bisher kaum untersuchter Mechanismus der gezielten Texturmanipulation, der auf der Ionenimplantation beruht, wird in dieser Arbeit beschrieben. Senkrecht zu den Wänden von Gesteinshohlräumen können schön ausgebildete Kristalle wachsen, die parallel angeordnet sind und welche die von Sammlern begehrten Kristallrasen der Mineraldrusen bilden. Ein ähnlicher Zustand kann sich bei der Kristallisation einer Schmelze an den Wänden einer Kokille ergeben. In fließenden Gesteinsschmelzen (Lava) werden bereits gebildete stenglige oder blättrige Kristalle oder Einschlüsse in Stromrichtung orientiert, es entsteht eine Fließ- oder Fluidaltextur. Wirkt bei der Gesteinsmetamorphose gerichteter Druck, so werden blättrige Mineralarten (Glimmer, Chlorite) senkrecht zur Druckrichtung eingeregelt, es entsteht eine gneisartige bis schiefrige Textur. Bei der Bildung von Sedimentgesteinen durch Absinken von Mineralkörnern im Wasser bewirkt die Schwerkraft der Erde eine parallel zur Unterlage ausgerichtete Schichttextur. 
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Abbildung 1. Bedeutung der Quantitativen Texturanalyse (QTA) für die Beschreibung physikalischer Prozesse in Festkörpern

Die hier angedeutete Vielfalt texturmodifizierender Prozesse erzeugt eine noch größere Vielfalt materialspezifischer Texturen. Dabei reagieren die in einem Material vorhandenen, verschiedenen Phasen aufgrund ihrer Struktur und Eigenschaften unterschiedlich, was dann auch in jeweils verschiedenen Texturen dokumentiert ist. 

Die Kenntnis der Ausgangs- und Endtexturen einer Probe ist deshalb die wichtigste Voraussetzung für die Untersuchung und Beschreibung texturmodifizierender Prozesse und ihrer Bedingungen. Neben der Textur enthalten auch andere Gefügemerkmale Informationen über den texturmodifizierenden Prozeß. Gelangt beispielsweise ein Gestein unter den Einfluß anderer physikalischer Zustandsbedingungen, so können einzelne Minerale instabil werden, was an zerfressenen Auflösungs- oder Resorptionsformen der Körner sichtbar wird. Oft ist ein großer Teil der Prozeßbedingungen zumindest qualitativ bekannt, wie etwa die Deformationsgeometrie oder die aktiven Gleitsysteme beim Walzen von Metallwerkstoffen. Jedoch erlaubt erst die quantitative Bestimmung der Texturen und deren Simulation eine quantitative Prozeßbeschreibung (Abb. 1).


AUTONRDEZ
Arbeitsmethode und Themenübersicht

In dieser Arbeit steht die Anwendung geometrischer Methoden im Vordergrund. Diese betrifft sowohl den Raum der Richtungen R, als auch den Raum der Orientierungen G. Der Raum R kann durch zwei sphärische Winkel parametrisiert und als Oberfläche der dreidimensionalen Einheitskugel verstanden werden. G wird durch drei sphärische Winkel beschrieben und kann als Oberfläche der vierdimensionalen Einheitskugel aufgefaßt werden, wobei jedoch die Anschaulichkeit in diesem Falle stark eingeschränkt ist. Texturen werden im FORMEL G-Raum  durch Orientierungsdichtefunktionen (ODF) beschrieben. Deren Bestimmung erfolgt im allgemeinen anhand gemessener Beugungspolfiguren, die wiederum Projektionen der ODF in den Richtungsraum darstellen. 

Die wichtigste Voraussetzung für geometrische Betrachtungen in beiden Räumen ist die Existenz einer Metrik- oder Abstandsfunktion. Im R-Raum ist diese durch den Winkel zwischen zwei Richtungen gegeben. Der Orientierungsabstand zweier Orientierungen g und g' ist identisch mit dem Drehwinkel der Rotation, die das eine Kristallsystem KB in das zweite KB' (in einem Zug) überführt. Auf Grundlage der entsprechenden Metrik können verschiedene Texturen oder Polfiguren miteinander verglichen werden, was für eine quantitative Prozeßbeschreibung von unmittelbarer Bedeutung ist. Zugleich kann die ODF-Berechnung bzw. Polfigurmessung dadurch optimiert werden, daß bezüglich der Metrik möglichst äquidistante Stützstellenraster benutzt werden. 

Ein wichtiges geometrisches Prinzip ist die Invarianz der Abstandsverhältnisse im R- bzw. G-Raum gegenüber Drehungen. So ist zum Beispiel die relative Lage (Korrelation), der durch ihre Normalen beschriebenen Netzebenen, unabhängig von der Kristallorientierung, da sie durch eine Drehung des Kristallits nicht verändert werden kann. Aus dieser Tatsache können Bedingungen für die eindeutige Bestimmbarkeit von Einzelorientierungen abgeleitet werden. Da die Bestimmung von Einzelorientierungen ein wichtiger Spezial- und Grenzfall der allgemeinen Texturbestimmungsproblematik ist, können mittels geometrischer Überlegungen minimale Polfigurmeßbereiche (MPR) abgeleitet werden. Ihre Kenntnis ermöglicht eine effektive Planung von Beugungsexperimenten zur Texturbestimmung. In diesem Zusammenhang wird die Optimierung der Texturmessung am Neutronendiffraktometer NSWR im VIK Dubna beschrieben, die im erheblichen Maße zur Einsparung von Meßzeit führte.

Eine vollständige Texturbeschreibung erfordert infolge der beträchtlichen Größe des G-Raums im allgemeinen sehr große Datenmengen. Bei einem vorgegebenen Orientierungsabstand (Auflösung) von ca. 5° müssen die ODF- Werte für ( 120 000 Stützstellen angegeben werden. Auf der Grundlage des Orientierungsabstands können sogenannte Texturkomponenten, d.h. 'aufgeweichte' Einzelorientierungen definiert werden, die eine Texturbeschreibung mit erheblich weniger Parametern (Datenkomprimierung) gestatten. Bei geeigneter Wahl dieser Komponenten lassen sich die Texturen großer Probenserien quantitativ miteinander vergleichen bzw. Texturänderungen  quantitativ beschreiben. Nicht zuletzt erleichtert die Kenntnis der Metrik auch das Auffinden anschaulicher, weil metriknaher ODF-Darstellungsformen, so etwa der (-Schnitte. 

Mit der Prämisse, daß sich jede real auftretende Textur in guter Näherung als Überlagerung einer endlichen Anzahl von Texturkomponenten unterschiedlicher Form und Streubreite darstellen läßt, wurde ein geometrisches Approximationsverfahren zur Texturbestimmung aus Beugungspolfiguren entwickelt, welches auch für Mehrphasensysteme anwendbar ist. Dabei werden die Komponentenparameter interaktiv und sukzessiv auf dem PC-Monitor abgeschätzt und anschließend mittels nichtlinearer Optimierung verbessert. Einschränkungen hinsichtlich Kristallsymmetrie, Mehrphasigkeit, Art und Menge der Meßdaten bzw. der Art der anzufittenden Texturkomponenten sind nur durch die verfügbare PC-Konfiguration und die oben erwähnte Bedingung für die Bestimmbarkeit von Einzelorientierungen gegeben. Die Reduktion der Texturdaten auf nur wenige Komponenten ermöglicht auch Texturabschätzungen anhand von Polfigurdaten, die hinsichtlich Qualität (Meßfehler) oder Quantität stark eingeschränkt sind. 

Einen Schwerpunkt der Arbeit bildet die Bestimmung von Gesteinstexturen. Gesteinsminerale haben häufig eine niedrige Kristallsymmetrie. So sind die triklinen bzw. monoklinen Minerale der Feldspat-Familie mit einen Anteil von ca. 50 Mol % in den Gesteinen der Erdkruste [Hohl u.a. 1981] enthalten. Einen großen Anteil von ca. 16 Mol % besitzen auch die monoklinen Amphibole und Pyroxene. Das bisher bezüglich der Textur wohl am häufigsten untersuchte Mineral Quarz ist trigonal und hat dagegen nur einen Anteil von 12 Mol %. Mehrphasigkeit und niedrige Kristallsymmetrie bewirken die Existenz vieler, zumeist überlagerter Braggreflexe im Beugungsspektrum. Da diese mit theoretischen Methoden nur in begrenztem Maße zu entflechten sind, sollte das Spektrometer über eine möglichst hohe Auflösung verfügen. Ein Instrument mit hoher Auflösung ist zum Beispiel das in dieser Arbeit beschriebene Spektrometer NSWR (Dubna/Rußland). Auf der Grundlage dort gewonnener Meßdaten gelang in Kombination mit der Komponentenmethode erstmals die ODF-Bestimmung an Feldspat, Glimmer, Hornblende, Olivin u.a. niedersymmetrischen Mineralen, wobei im Regelfall zweiphasige Gesteinsproben vorlagen [Helming u.a. 1994a,b,d,e]. Dabei erweist sich als vorteilhaft, daß auch im Falle schwach ausgeprägter oder anhand der vorhandenen Meßdaten schlecht nachweisbarer Teiltexturen immer eine Komponentenapproximation möglich ist. Über die Separation des Streuanteils der entsprechenden Phase wird somit die Texturbestimmung für andere in der Probe enthaltene Phasen ermöglicht bzw. erleichtert. Hinzu kommt, daß beliebig viele (in der Regel 20 bis 30), auch unvollständige Polfiguren berücksichtigt werden können, wobei bei nicht zu schwachen Texturen auch eine Berechnung der Überlagerungsfaktoren möglich ist.

Texturmodifizierende Prozesse werden sowohl durch äußere Bedingungen, wie die Prozeßgeometrie, als auch durch innere Bedingungen beeinflußt. Letztere sind beispielsweise die durch die Kristallstruktur vorgegebenen Gleitsysteme, Zwillings- und Transformationsebenen und Spaltflächen. Da sich diese Bedingungen auch in der entstehenden Textur widerspiegeln, können die entsprechenden Texturtypen auch vice versa zu einer mehr oder minder empirischen Prozeßcharakterisierung herangezogen werden. In der Arbeit werden auf der Grundlage der Komponentendarstellung solche geometrischen Prozeßbeschreibungen insbesondere für mehrphasige Systeme vorgestellt.

Einen weiteren Schwerpunkt bildet ein im Zusammenhang mit der Textur bisher nicht untersuchter Prozeß, die Ionenimplantation. Es zeigte sich, daß bei Ionenbeschuß eines vielkristallinen Materials mit geeigneten Energien, die Kristallite so orientiert werden, daß ihre Channellingrichtung parallel zur Einschußrichtung der Ionen ausgerichtet wird. Dieses Verhalten kann mit dem Ziel der Eigenschaftsoptimierung für Texturmanipulationen in dünnen Schichten oder auf Werkstoffoberflächen genutzt werden.

Eine umfassende Prozeßcharakterisierung anhand beobachteter Texturen ist nur dann möglich, wenn diese auch mittels Simulation modelliert werden kann. Simulationen von Deformations-, Rekristallisations- oder Transformationstexturen sind jedoch äußerst komplex, und es gelingt gegenwärtig nur in Ausnahmefällen dieser Zielstellung gerecht zu werden. In dieser Arbeit wird dargestellt, wie die Komponentendarstellung in sinnvoller Weise mit der Simulation von Deformationstexturen verknüpft werden kann. Das betrifft vor allem die Zusammenfassung von Ergebnissen und deren Diskussion. Letztere erfolgt, unter Wahrung des Übersichtscharakters dieser Arbeit, nur im Rahmen der Interpretation der Texturergebnisse. Weiterführende Aussagen, die zwar der Prozeßbeschreibung dienen können, jedoch auf anderen Gefügeparametern aufbauen, sind in den jeweils zitierten Arbeiten zu finden.

Texturbestimmungsmethoden, von denen es inzwischen eine Vielzahl gibt, tragen oftmals einen sehr spezifischen Charakter, welcher sich auch bei der Interpretation und dem Vergleich der Ergebnisse negativ auswirken kann. Die vorgestellte Texturapproximation anhand von Komponenten kann in diesem Sinne als Kompromiß und Vermittler dienen. Dabei ist der Komponentenbegriff dynamisch zu sehen und umfaßt beliebig auswählbare Modellfunktionen im G-Raum. Sie sollten geometrisch leicht interpretierbar und numerisch einfach handhabbar sein. Die in dieser vornehmlich theoretischen Arbeit angestrebte geometrische Beschreibung meßbarer und interpretierbarer Texturinformationen, soll sowohl Experimentatoren bei der Optimierung von Polfigurmessungen dienen, als auch ressortfremden Anwendern den Zugang zur quantitativen Texturanalyse öffnen oder erleichtern. Diesem Anliegen widerspricht in gewissem Maße, daß besonders in den ersten Abschnitten relativ viele, teilweise recht komplizierte Formeln angegeben werden. Diese sind jedoch häufig nur Ausdruck einfacher geometrischer Sachverhalte und konnten deshalb durch entsprechende Abbildungen ergänzt werden. Um eine möglichst einfache Beschreibung geometrischer Begriffe zu ermöglichen, sind die Parameterdarstellungen von Richtungen oder Orientierungen dem jeweiligen Problem angepaßt, wobei jedoch alle Vorschriften für die Transformation einer Darstellung in eine andere angegeben werden. Ist eine solche Anpassung nicht erforderlich, wird bei Richtungen die Darstellung durch sphärische Winkel r  = ((, () und bei Orientierungen die Eulerwinkeldarstellung g =((1, (, (2) bevorzugt. 

Es sei an dieser Stelle darauf hingewiesen, daß in Form der ODF die Texturbeschreibung ohne Berücksichtigung der räumlichen Gestalt, Größe und Anordnung der Kristallite erfolgt. Diese und weitere Verallgemeinerungen, wie zum Beispiel die Einbeziehung der Nachbarschaftsverhältnisse, Gitterstörungen etc., sind u.a. ausführlich in [Bunge 1994] beschrieben und nicht Gegenstand der vorliegenden Arbeit.

2.
RICHTUNGEN UND ORIENTIERUNGEN

2.1.
Parameterdarstellungen

2.1.1.
Koordinatensysteme

Zur Beschreibung der Orientierung eines Kristallits in einem polykristallinen Material seien sowohl an der Probe als auch am Kristalliten kartesische Rechtskoordinatensysteme fixiert 
(Abb. 2).  Zwecks quantitativer Vergleichbarkeit verschiedener Texturen sollten beim Anbringen der Koordinatensysteme einheitliche Konventionen angestrebt werden. Das Probenkoordinatensystem KA wird im allgemeinen der Prozeßgeometrie angepaßt, falls diese bekannt ist. So wird für die Geometrie des Walzprozesses die Walzrichtung R parallel zu XA und die Normalenrichtung N parallel zu ZA gewählt.
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Abbildung 2.  Zur Definition des Kristall- und Probenkoordinatensystems KB  und KA
Soll, wie es in der Geologie häufig der Fall ist, die genaue Prozeßgeometrie erst bestimmt werden, muß KA der Probenentnahmegeometrie oder dem geographischen System eindeutig zuzuordnen sein. Sind die Texturdaten einer Probe bezüglich eines Probensystems ermittelt, können, wie noch gezeigt wird, diese durch Anwendung einfacher Transformationsvorschriften auch in Bezug auf ein beliebiges anderes Probensystem bestimmt werden (Abschn. 2.2.2. und 7.1). 

Das Kristallkoordinatensystem KB sollte nach folgender Vorschrift [Haussühl 1983] an den Basisvektoren a, b und c des Bravaisgitters befestigt werden. 
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2.1.2.
Beschreibung von Orientierungen durch die eigentliche Drehgruppe

Die Orientierungen von Kristalliten in einer Probe werden in definierter Weise durch Drehungen beschrieben, die das probenfeste Koordinatensystem KA in das jeweilige kristallfeste System KB überführen. Da KA und KB definitionsgemäß rechtshändige Koordinatensysteme sind, erfordert die Orientierungsbeschreibung nur eigentliche Drehungen, die keine Inversion enthalten
). Das Produkt zweier Drehungen ist wiederum eine Drehung
). Die Gesamtheit aller Drehungen G beschreibt deshalb eine multiplikative Gruppe, in der für beliebige Elemente 
[image: image7.wmf]G

g

,

g

,

g

3

2

1

Î

 folgende Axiome erfüllt sind: 


SONDZEICHEN 183 \f "Symbol" \s 10 \h
das Assoziativgesetz 
[image: image8.wmf]1

2

3

1

2

3

)g

g

 

(g

 

=

 

)

g

(g

g



SONDZEICHEN 183 \f "Symbol" \s 10 \h
die Existenz des Eins-Elementes, d.h. es existiert genau ein Element e mit der 


Eigenschaft g e = e g = g,
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Gilt darüber hinaus für eine Untergruppe 
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 Kommutativgesetz g1 g2 = g2 g1,

wie es beispielsweise bei Drehungen mit einer gemeinsamen Drehachse der Fall ist, so heißt U Abelsche Gruppe. 

Drehungen sind Operatoren (aktive Elemente), die auf Objekte (passive Elemente), wie zum Beispiel Richtungen oder Orientierungen, angewandt werden. Die hier gegebene Orientierungsdefinition führt dazu, daß das Produkt g2 g1 sowohl eine mit g2 gedrehte Orientierung g1 als auch eine resultierende Drehung 
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 darstellt, die eventuell noch auf eine Richtung oder Orientierung angewandt werden muß.

2.1.3.
Parameterdarstellungen von Richtungen

Richtungen r ( R mit |r| = 1 beziehen sich im weiteren immer auf das probenfeste oder kristallfeste Koordinatensystem KA bzw. KB. Sie werden entsprechend als Probenrichtungen y bzw. Kristallrichtungen h bezeichnet. 

Die Beschreibung einer Richtung r kann sowohl durch kartesische Koordinaten r  =  (x, y ,z) mit
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als auch durch Angabe des Breitenwinkels ( und des Längenwinkels ( mit 
[image: image15.wmf]r

=

(

,

)

J

f

 erfolgen, wobei mit Hilfe der Periodizitätsbedingungen (n, m ganzzahlig) 



[image: image16.wmf])

,

(

)

,

(

und

)

n

2

,

m

2

(

)

,

(

p

+

f

J

=

f

J

-

p

+

f

p

+

J

=

f

J




(2.3)

die Darstellung immer im Definitionsbereich
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möglich ist. Die inverse Richtung -r ist durch
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gegeben. Für die Umrechnung einer Darstellung in die jeweils andere gilt
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Für 
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Abbildung 3.  Orientierungsdarstellung durch sphärische Winkel. Das probenfeste Koordinatensystem KA wird durch Drehung um die Achse n mit dem Winkel ( in das kristallfeste Koordinatensystem KB überführt

Von zentraler Bedeutung in der Texturanalyse ist die Beschreibung der Ausrichtung von Netzebenen des Kristallgitters. Diese kann eindeutig durch die kristallbezogene Richtung der zugehörigen Netzebenennormalen hi charakterisiert werden. Man berechnet die kartesischen Koordinaten von hi aus den Gitterparametern a,b,c,(,(,( und den Millerindizes (hkl) ( i über



[image: image22.wmf](

)

[

]

.

H

H

H

R

cos

cos

cos

cos

cos

2cos

+

1

 

=

Q

mit

sin

l

Q

/

sin

cos

l

b

/

kc

H

)

cos

cos

(cos

cos

l

a

/

hc

H

H

H

R

2

z

2

y

2

x

2

2

2

2

x

z

y

x

i

+

+

=

g

-

b

-

a

-

g

b

a

÷

÷

÷

ø

ö

ç

ç

ç

è

æ

b

b

a

-

+

g

-

b

a

b

-

=

÷

÷

÷

ø

ö

ç

ç

ç

è

æ

=

h

(2.7)

2.1.4.
Orientierungsdarstellung durch Eulerwinkel

Eine Orientierung g, die das probenfeste Koordinatensystem KA in das kristallfeste System KB überführt, kann über die Angabe der Drehachse n und des Drehwinkels ( vollständig durch 
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beschrieben werden. 

Die Koordinaten von n sind bezüglich KA und KB identisch (Abb. 
3


). Aufgrund der Symmetrieeigenschaft  erfolgt die Darstellung immer im Raum der Orientierungen, dem sogenannten G-Raum
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Die hier beschriebene sphärische Orientierungsdarstellung ist jedoch nur wenig anschaulich, da die Orientierung von KA bezüglich KB aus n und ( nicht unmittelbar abgelesen werden kann. Diesen Nachteil umgeht man mit Hilfe der Eulerschen Winkel. 
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Abbildung 4. Darstellung einer Orientierung g mit Hilfe der Eulerschen Winkel: a) ((1,(,(2)  =  (295°,55°,245°)  bzw.  b) {(,(,(} = {205°,55°,335°}. Es gilt  (1 = ( + (/2, ( = (  und (2 = ( - (/2 

Eine Drehung wird dabei in drei sukzessiv auszuführende Teildrehungen um die jeweils aktuelle Z (((ZA), X und Z (((ZB) - Koordinatenachse zerlegt
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Mit den Eigenschaften
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ist der G-Raum durch 
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beschrieben (Eulerraum). Mit Hilfe der Knotenlinie 
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Präzessionswinkel 
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Nutationswinkel 
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Winkel der reinen Drehung 
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unmittelbar aus der Orientierung von 
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 abgelesen werden (Abb. 4a).

Neben dieser konventionellen Variante, die heute in der Texturanalyse als Standard gilt, ist in der mathematischen Physik noch eine weitere Variante Eulerscher Winkel mit 
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üblich, wobei die Vorschrift für die Transformation in die konventionelle Darstellung durch
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gegeben ist (Abb. 4b). Der Vorteil dieser Darstellung besteht darin, daß die Polarkoordinaten von 
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Analog ist wegen
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Die Beschreibung durch Eulerwinkel vereinfacht die Berechnung von Verknüpfungen zwischen Drehungen und Richtungen



[image: image43.wmf]{

}

)

,

(

,

,

0

)

,

)(

,

,

0

(

g

1

2

a

-

f

J

g

b

=

j

-

f

J

j

F

=

r





(2.18)

bzw. zwischen Drehungen und Orientierungen



[image: image44.wmf]{

}

{

}

'

,

,

'

,

'

,

0

)

'

,

,

)(

'

,

'

,

0

(

g

'

g

1

2

1

2

a

+

g

b

a

g

b

=

j

+

j

F

j

j

F

=

,


(2.19)

da sowohl die erste als auch die letzte Teildrehung um die aktuelle Z-Achse erfolgen und deshalb die entsprechenden Winkel einfach addiert werden können. Für den Zusammenhang zwischen der Darstellung mit Eulerwinkeln und der sphärischen Darstellung [0, n] gilt mit {(}=(()=[(,Z]
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Dabei wird zunächst mit {n,0} die Z-Achse parallel zur Richtung n eingestellt, danach um diese Achse eine Drehung mit dem Winkel ( ausgeführt und anschließend mit {n,0}-1 die vorherige Richtung der Z-Achse wiederhergestellt. Somit erhält man
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Über 
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erhält man die orthogonale Transformationsmatrix A(g)
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zur Berechnung der kartesischen Koordinaten von h = A(g) y. Umgekehrt folgen die kartesischen Koordinaten von y aus y = A-1(g) h = AT(g) h, mit der zu A(g) transponierten Matrix AT(g). Für die Orientierungsparameter ( und n erhält man über 
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die Matrixdarstellung
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2.1.5.
Quaternionen

Quaternionen beschreiben ein von Hamilton aufgestelltes Zahlensystem, dessen Entstehung auf den Versuch zurückzuführen ist, den Begriff der komplexen Zahl zu verallgemeinern. Sie sind Linearkombinationen von vier orthogonalen Basiselementen ei = 1, i, j, k (Einheitsvektoren, i = 0, 1 ,2 , 3) mit den reellen Koeffizienten w, x, y, z  
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Jeder Ouaternion kann man eine konjugierte Quaternion 
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zuordnen. Die Basiselemente multiplizieren sich (assoziativ) mit den Zahlsymbolen nach Levi-Civita
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nach folgenden Regeln
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In der Quaternion heißt w Skalarteil und N Vektorteil. Letzteren kann man mit den Vektoren des dreidimensionalen Vektorraumes identifizieren. Die Multiplikation zweier Quaternionen ergibt eine Ouaternion, deren Skalarteil dem negativen Skalarprodukt, und deren Vektorteil gleich dem Vektorprodukt beider Vektorteile entspricht (siehe Abschn. 2.2.). Infolgedessen eignen sich Quaternionen dazu, Drehungen im dreidimensionalen euklidischen Raum zu beschreiben
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Ein wichtiger Vorteil der Quaternionendarstellung besteht darin, daß bei numerischen Berechnungen die Anwendung trigonometrischer Funktionen und die Beachtung entsprechender Sonderfälle nicht erforderlich ist. Wie im Abschn. 2.3 gezeigt wird, erlauben Quaternionen außerdem eine kompakte Darstellung von Symmetrietransformationen.

2.2.
Transformationen und Abstände

2.2.1.
Transformation von Richtungen zwischen Kristall- und Probenkoordinatensystem

Im Kristall mit der Orientierung g sind die sphärischen Koordinaten der zu einer Probenrichtung y parallelen Kristallrichtung h = g y durch
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mit 
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 gegeben. Analog erhält man aus y = g-1 h für die sphärischen y Koordinaten 
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mit 
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für die Transformation h = g y ableiten lassen. Für die Berechnung von y = g-1h erhält man entsprechend
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Für beliebige r und 
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 gilt
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Damit ist die Menge aller Orientierungen, die eine Probenrichtung y parallel zur Kristallrichtung h ausrichten (Orientierungsfaden), wegen 
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durch
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gegeben. Bei Vorgabe einer fixierten Probenrichtung y2 und des Orientierungsfadens 
[image: image68.wmf]g
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 beschreiben die resultierenden Kristallrichtungen 
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auf der Polkugel des Kristallsystems einen Kreis mit dem Radius 
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 und dem Mittelpunkt h1 (vgl. Abb. 5a). Analog gilt bei vorgegebenem h2, daß alle resultierenden Probenrichtungen 
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auf der KA-Polkugel einen Kreis mit 
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2.2.2.
Orientierungsänderungen

Gesucht sei eine Transformation g, die eine Orientierung g' in eine zweite Orientierung g'' überführt, d.h. es muß gelten 
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die sogenannte Orientierungsdifferenz zwischen g' und g''. Für die sphärische Orientierungsdarstellung erhält man [Varshalowitc u.a. 1975] für 
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Die Berechnung der resultierenden Eulerwinkel kann wegen
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immer auf die Berechnung der Elementardifferenz
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mit ( = (" - (' = (" - (', ( = (, (' = (', (" = ("  und



[image: image79.wmf],

sin

'

sin

cos

'

cos

"

cos

cos

sin

,

sin

"

sin

sin

sin

cos

,

"

cos

'

cos

"

sin

'

sin

cos

cos

cos

*

*

*

*

1

*

*

*

1

B

B

*

*

F

F

F

F

-

F

-

=

a

=

j

F

F

c

-

=

a

-

=

j

¢

¢

¢

=

F

F

+

F

F

c

=

b

=

F

Z

Z








[image: image80.wmf]*

*

*

*

2

*

*

*

2

sin

"

sin

cos

"

cos

'

cos

cos

sin

,

sin

'

sin

sin

sin

cos

F

F

F

F

-

F

=

g

=

j

F

F

c

=

g

-

=

j

(2.44)

zurückgeführt werden (Abb. 5b). In Quaternionendarstellung erhält man für eine mit g rotierte Orientierung g'
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bzw. für die Orientierungsdifferenz zwischen g'' und g' 
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2.2.3.
Orientierungsbestimmung über die Ermittlung von Richtungen (Schnittpunktgleichung)

Orientierungsbestimmungen können im allgemeinen nur indirekt, d.h. über die Ermittlung von Richtungen erfolgen. Werden die zu zwei bezüglich KB bekannten Kristallrichtungen h' und h'' gehörenden Polrichtungen y' und y'' bezüglich KA bestimmt, erhält man die gesuchte Orientierung g aus dem Schnittpunkt der entsprechenden Polfigurfäden 
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Durch Umformen und mit Hilfe der Elementardifferenz erhält man über
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für die gesuchten Winkel
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Dabei muß die Forderung
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erfüllt sein. Sie ist Ausdruck der allgemeinen Invarianzforderung, nach der die Korrelation beliebiger Richtungen bei Drehungen erhalten bleiben muß. Weiter folgt, daß eine eindeutige Orientierungsbestimmung anhand eines Richtungspaares h' und h" nur für 
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möglich ist.

2.2.4.
Richtungs- und Orientierungsabstand

Eine Menge M von Elementen m1, m2 (  heißt metrischer Raum, wenn jedem Elementepaar m' und m" eine reelle Zahl d(m', m") mit folgenden Eigenschaften zugeordnet ist:


SONDZEICHEN 183 \f "Symbol" \s 12 \h
Definitheit: d(m', m") ( 0, d(m', m") = 0 genau dann, wenn m' = m"


SONDZEICHEN 183 \f "Symbol" \s 12 \h
Symmetrie: d(m', m") = d(m", m'),


SONDZEICHEN 183 \f "Symbol" \s 12 \h
Dreiecksungleichung gilt: d(m', m") ( d(m', m"') + d(m"', m").

Man nennt d(m', m") Abstand zwischen m' und m". Zusätzlich soll der Abstand gegenüber Drehungen invariant bleiben, was der Forderung nach


SONDZEICHEN 183 \f "Symbol" \s 12 \h
Kongruenz: mit d(g m', g m") = d(m', m") für alle g ( G

entspricht. Im Richtungsraum ist ein solcher Abstand offensichtlich durch den Winkel ( = ((r',r") zwischen zwei Richtungen r' und r" gegeben:
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Dieser Winkel entspricht dem Winkel der 'minimalen' Drehung g =[(, r'(r"], die r' in r" überführt und genügt den oben angegebenen Abstandsforderungen. Analog kann eine Drehung g = [(, n], welche die Kristallorientierungen g' in g" = g g' überführt, durch ( aus (2.41) charakterisiert werden. ( genügt den Abstandsforderungen und wird deshalb Orientierungsabstand genannt. Die Darstellung von ( durch Eulerwinkel ergibt sich über die Spurbildung
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der entsprechenden Matrizendarstellung A(g) = A(g'') AT(g')
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Die Forderung nach Kongruenz beinhaltet, daß aus der Sicht jedes beliebig orientierten Probenkoordinatensystems KA der Orientierungsabstand ( zweier Kristallite unverändert bleibt
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2.2.5.
Äquidistante Raster im Richtungs- und Orientierungsraum

Bei der Beschreibung und vor allem bei der Messung richtungsabhängiger Größen sind die Funktionswerte häufig nur für diskrete Richtungen gegeben. Im allgemeinen benutzt man dabei Raster, die durch reguläre Teilung der benutzten sphärischen Winkel entstehen:
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Um die Menge der Meßwerte ohne Informationsverlust, d.h. bei vorgegebenem Auflösungsvermögen (, möglichst klein zu halten, ist ein die Polkugel gleichmäßig ausfüllendes Punktraster erforderlich, wobei zwischen Nachbarrichtungen möglichst der Winkelabstand ( ( ( vorliegen sollte. Exakt läßt sich diese Vorgabe nur erreichen, wenn man die Ecken eines der fünf regulären Polyeder (Tetraeder, Oktaeder, Würfel, Dodekaeder, Ikosaeder) auf die umhüllende Polkugel projiziert (Abb. 6). Dabei wird die Oberfläche der Polkugel in reguläre sphärische Polygone (Dreiecke, Quadrate und Fünfecke) aufgeteilt, wobei jedoch die Rasterauflösung ( fest vorgegeben (( = 109.47°, 70.52°, 90°....) ist. Davon ausgehend können feinere, quasi-reguläre Raster abgeleitet werden, indem man zum Beispiel auf jedes Polygon ein reguläres Netz aufträgt, dessen Knoten dann die zusätzlichen Rasterrichtungen festlegen. Abb. 7a zeigt ein Würfelraster, welches durch reguläre Teilung der 6 Würfeloberflächen in 19*19 Quadrate entsteht. Das Würfelraster hat den Vorteil, daß genäherte, zweidimensionale Interpolationen von Zwischenwerten besonders einfach durchgeführt werden können.

Bei der Messung richtungsabhängiger Funktionen ist man bestrebt, mit möglichst wenigen Probendrehungen auszukommen, so daß die Meßrichtungen häufig auf konzentrischen Kleinkreisen liegen. Entsprechende Kleinkreisraster wurden unter anderem von [Braitsch 1956], [Morris 1982] und [Welch 1986] vorgeschlagen und werden ,,Equal-Area-Raster" genannt, da die Richtungen Mittelpunkte annähernd gleich großer Oberflächenelemente darstellen. Wählt man den Richtungsabstand ((( als Auswahlkriterium, so kann über
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 ein quasi-reguläres Raster erzeugt werden (Abb. 7b), wobei ( = 180°/K ein Teiler von 180° ist (zum Beispiel 10°, 7.5°, 7.2°, 6°, 5°, 3.6° ...). 

Für die Erzeugung eines quasi-regulären Rasters im Orientierungsraum muß anstelle des Winkelabstands ( der Orientierungsabstand ( zugrunde gelegt werden. Eine Analyse der Formeln für den Orientierungsabstand zeigt, daß durch Diskretisierung der üblichen Orientierungsparameter (2, (, (1 oder  (, (, ( = k ( (k = 1, 2....) ein annähernd äquidistantes Netz im G-Raum nicht hergestellt werden kann. Es wird deshalb eine gegenüber der Eulerwinkeldarstellung etwas modifizierte Darstellung benutzt, die es erlaubt, das Problem auf die Rasterung des Richtungsraums zurückzuführen.
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Abbildung 6. Die fünf regulären Polyeder: Tetraeder, Würfel, Oktaeder, Dodekaeder, Ikosaeder. Ihre Ecken erzeugen auf der umhüllenden Polkugel eine Aufteilung in reguläre, sphärische Dreiecke, Quadrate und Fünfecke

[image: image98.png]cosA - cos2k A
sin?k A




Abbildung 7. Zur Erzeugung quasi-regulärer Raster auf der Polkugel (stereografische Projektion). 
a) Würfelraster, welches durch reguläre Teilung der 6 Würfeloberflächen in 19*19 Quadrate entsteht. 
b) Zur Berechnung eines quasi-regulären Kleinkreisrasters.  c) Kleinkreisraster mit ( = 5°
Wegen (2.35) beschreibt {r, 
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 < 2( einen Orientierungsfaden, der die Ausrichtung der ZB-Achse parallel zu r bewirkt. Ist r Element eines oben beschriebenen quasi-regulären Kleinkreisrasters R( des Richtungsraums mit der Auflösung (, so erhält man eine Menge zueinander paralleler Fäden 
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wobei der kürzeste Abstand zwischen zwei benachbarten Fäden durch den Winkel zwischen den zugehörigen ZB-Achsen
), d.h. durch ( gegeben ist. Wählt man für (' eine der Auflösung entsprechende diskrete Teilung 
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,so erhält man ein quasi reguläres Raster für den Orientierungsraum. Aufgrund der Gruppen- und Symmetrieeigenschaften des Orientierungsraumes bilden auch die Mengen ({r(, m (}-1( bzw. ((r(, m ()( und ((r(, m ()-1( quasi-äquidistante Stützstellen im G-Raum.

2.3.
Kristall- und Probensymmetrie

2.3.1.
Symmetrietransformationen

Richtungen und Orientierungen sollen nun als Objekte von Symmetrieoperationen untersucht werden. Im dreidimensionalen euklidischen Raum E3 sind folgende Operationen möglich:


(C)
Drehungen um Geraden (eigentliche Drehungen)


(()
Spiegelungen an Ebenen (Reflexionen)


(T)
Parallelverschiebungen (Translationen).

Sie heißen Bewegungen des E3 und sind dessen abstandserhaltende
) Transformationen. Durch gleichzeitiges Ausführen zweier Bewegungen können weitere Bewegungstypen abgeleitet werden. So entstehen durch Kopplung von C- und (-Bewegungen Drehspiegelungen oder 
-inversionen (S). Eine wichtige Drehspiegelung ist die Inversion i = c2 (h, die eine 180°-Drehung mit einer Spiegelung (h verknüpft, deren Ebene senkrecht auf der Drehachse steht. Durch Kopplung von C und T entstehen Schraubenbewegungen, und die Verknüpfung von T und ( erzeugt Gleitspiegelungen. Da Richtungen und Orientierungen gegenüber Translationen invariant sind, brauchen letztere im weiteren nicht betrachtet zu werden. Dagegen bewirken C- und (-Bewegungen in der Regel Richtungsänderungen. Orientierungsänderungen werden durch Drehbewegungen C hervorgerufen. Hier nicht betrachtete Transformationen zwischen Links- und Rechtskoordinatensystemen werden durch uneigentliche Drehungen beschrieben. 

Eine Menge M von Richtungen oder Orientierungen sei Stern genannt. Symmetrietransformationen sind Bewegungen die ein beliebiges Objekt, etwa einen Stern, auf sich selbst abbilden. Die Gesamtheit aller Symmetrietransformationen eines gegebenen Objekts bildet eine Gruppe, die sogenannte Symmetriegruppe (vgl. Gruppenaxiome in Abschn. 2.1.2.). Zum Beispiel ist bei einer vorgegebenen Kristallrichtung h der Stern H aller symmetrisch äquivalenten Richtungen vollständig durch die Kristallklasse Gb  beschrieben. Alle zu einer vorgegebenen Kristallorientierung g äquivalenten Orientierungen (oder Kristallkoordinatensysteme KB) werden bereits durch die Untergruppe GB ( Gb erzeugt, die nur die eigentlichen Drehungen der Kristallklasse enthält.

2.3.2.
Symmetrisch äquivalente Kristall- und Probenrichtungen

Der Einfluß einer vorhandenen Kristallsymmetrie wird vollständig durch die Kristallklasse  Gb beschrieben, die, da alle Symmetrieelemente einen gemeinsamen Schnittpunkt haben, eine Punktgruppe darstellt. Die Kristallklassen selbst können drei verschiedenen Typen zugeordnet werden:
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Typ  II: 
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Typ III: 
[image: image105.wmf]d

,

3h

,

6v

,

3h

,

3v

,

2d

,

4v

,

4

,

2v

,

s

T

D

C

C

C

D

C

S

C

C

, Gb enthält Drehinversionen aber 

 kein Inversionszentrum i (azentrische, nichtenantiomorphe Kristallklassen).

Jede Kristallrichtung h ist dann durch einen Stern H äquivalenter Richtungen 
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zu ersetzen. Tabelle 1 beschreibt die Richtungssterne sämtlicher Kristallklassen Gb. Zum Beispiel entsteht der dreizählige Stern zur Kristallklasse C3 durch ein- bzw. zweimaliges Anwenden der Symmetrietransformation 
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 der Stern H(D3) erzeugt werden, aus dem wiederum mit der Inversion i der Stern H(D3d) entsteht. Zur Berechnung sämtlicher Sterne werden neun Erzeuger benötigt:
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Der Erzeuger 
[image: image110.wmf]c
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 tritt nur in kubischen Kristallklassen auf und beschreibt eine 120°-Drehung um eine Würfeldiagonale. In bestimmten Fällen können die äquivalenten Richtungen eines Sternes zusammenfallen, die Anzahl der tatsächlich verschiedenen Richtungen ist dann ein ganzzahliger Teiler der Ordnung Nb der Kristallklasse Gb. So enthält der Stern zur Kristallrichtung [100] für die Kristallklasse Gb = Oh (Nb = 48) nur sechs verschiedene Kristallrichtungen: [(100], [0(10] und [00(1]. Jeweils acht durch Gb erzeugte Richtungen fallen aufeinander. Auch in Bezug auf das Probenkoordinatensystem KA kann es symmetrisch äquivalente Richtungen geben. Diese Symmetrie beruht auf der Symmetrie des texturmodifizierenden Prozesses und trägt statistischen Charakter. Zum Beispiel haben gewalzte Proben gewöhnlich eine orthorhombische Symmetrie GA = D2. Die zu einer beliebigen Probenrichtung y symmetrisch äquivalenten Richtungen werden durch einen Stern Y(GA) beschrieben, der (analog H(Gb)) mit Hilfe der Erzeuger (2.60) mit Tabelle 1 erzeugt werden kann. 

Für die monokline bzw. trikline Probensymmetrie erhält man entsprechend
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Von praktischer Bedeutung sind neben der monoklinen und orthorhombischen auch die axiale und biaxiale Probensymmetrie C( und D(. Man kann diese Gruppen als Grenzfall der Gruppen Ck und Dk für k(( auffassen. Die ensprechenden Sterne enthalten unendlich viele äquivalente Richtungen, die einen Kegel
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oder Doppelkegel 
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2.3.3.
Symmetrisch äquivalente Orientierungen

Die Existenz symmetrisch äquivalenter Orientierungen folgt aus dem Umstand, daß bei vorhandener Kristall- bzw. Probensymmetrie bei der Festlegung der Koordinatensysteme KB und KA mehrere äquivalente Möglichkeiten existieren. Jede Orientierung ist durch den Stern



[image: image114.wmf]A

A

A

B

B

B

A

B

B

A

N

1

k

,

G

g

;

N

1

j

,

G

g

g

g

g

)

G

,

G

(

k

j

k

j

K

K

=

Î

=

Î

=

G

(2.63)

zu ersetzen. Die Punktgruppen GB und GA enthalten nur eigentliche Drehungen, d.h. sind vom Typ I.

Entsprechend der Reihenfolge ihrer Anwendung sind 
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 linksseitige Symmetrietransformationen von g. Tabelle 2 zeigt, wie die Sternerzeugung besonders einfach mit Hilfe der Quaterionendarstellung durch fünf Erzeuger
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erfolgen kann. 

Gb 
H(Gb )

Nb
Typ
Raumgr.
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Tabelle 1. Sterne H  der zu h äquivalenten Richtungen für sämtliche Kristallklassen Gb. Desweiteren sind die Zahl der Symmetrieelemente Nb, der Symmetrietyp, die Raumgruppennummern sowie die Kristallklassenbezeichnung nach Hermann und Maugin (H-M) angegeben
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Tabelle 2. Sterne äquivalenter Orientierungen für alle Kristallklassen vom Typ I bzw. für trikline, monokline, orthorhombische und axiale Probensymmetrie.

Zur Beschreibung der axialen bzw. biaxialen Probensymmetrie C(, D( werden zusätzlich die Drehungen cs(() um Symmetrieachse s mit beliebigem Winkel ( benötigt:
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(2.65)

3.
BESCHREIBUNG UND DARSTELLUNG VON TEXTUREN

3.1.
Polfiguren und inverse Polfiguren

In der Kristallographie ist es üblich, die Winkelbeziehungen zwischen Kristallebenen durch ihre Pole zu veranschaulichen. Der Pol einer Kristallfläche (Netzebene) mit den Millerindizes (hkl) ist durch den Schnittpunkt seiner Flächennormalen mit der Oberfläche einer um den Mittelpunkt des Kristalls konstruierten Einheitskugel gegeben. Wählt man den Pol einer wichtigen Fläche als "Nordpol" sowie einen "Meridian" durch einen weiteren wichtigen Flächenpol als Nullmeridian aus, so können die Winkelbeziehungen zwischen den Kristallflächen mit Hilfe der sphärischen Koordinaten 
[image: image170.wmf]J

 und ( durch trigonometrische Methoden erfaßt und berechnet werden. Zur graphischen Darstellung der Pole muß jeder Punkt der Polkugel in die Zeichenebene projiziert werden. Es existiert eine Vielzahl von Kugelprojektionen mit jeweils verschiedenen Abbildungseigenschaften [Quade 1984, Kunze 1991]. Die beiden wichtigsten sind die stereographische (winkeltreue) Projektion, bei der Kreise auf der Polkugel immer als Kreise abgebildet werden, und die flächentreue Projektion, die den Inhalt beliebiger Flächen unverändert läßt. Die kartesischen Koordinaten x und y einer auf die Zeichenebene projizierten Richtung (
[image: image171.wmf]J

,() folgen aus (vgl. Abb. 8a)
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Abb. 8b zeigt das Poldiagramm eines kubischen Kristalls mit den Flächenpolen von 11 kristallographisch verschiedenen Netzebenen, die mittels stereographischer Projektion abgebildet wurden. 

Wie bereits in der Einleitung beschrieben, erfolgt die Diskussion von Texturergebnissen im allgemeinen im Bezug auf die Prozeßgeometrie. Die konkrete Kenntnis der Ausrichtung von KA bezüglich der Zeichenebene ist nur in Ausnahmefällen, zum Beispiel bei der Identifikation von Vorzugsorientierungen in den Polfiguren, erforderlich. Leider gibt es dafür keinen einheitlichen Standard. In der Metallkunde zeigt die XB-Achse üblicherweise nach oben, YB nach links. In der Strukturgeologie zeigt, wie auch in der Mathematik, XB nach rechts, YB nach oben. Die in der Abb. 8a dargestellte Version ist in der Kristallographie üblich und bezieht sich auf die nebenstehende Abbildung. Aufgrund des interdisziplinären Charakters der Texturanalyse, der durch die in dieser Arbeit diskutierten Anwendungen belegt werden soll, wird hier keine dieser Festlegungen bevorzugt.

Zur Beschreibung der Textur einer größeren Zahl unterschiedlich orientierter Kristallite müssen die Poldiagramme einer vorgegebenen Netzebene (hkl) überlagert und die resultierende Polverteilung (Polfigur) in Bezug auf das probenfeste Koordinatensystem charakterisiert werden. Damit beschreibt die Polfigur eine Richtungsverteilung von Normalenvektoren einer Netzebenenklasse relativ zum Probenkoordinatensystem. Abb. 9a,b zeigt die Verteilung der (100)- Pole einiger Kristallite eines Blechs mit zufälliger bzw. geregelter Orientierungsverteilung. Das Probenkoordinatensystem ist durch Walz-, Quer- und Normalenrichtung des Blechs vorgegeben.

Der Übergang zur Polfigur erfolgt durch Berücksichtigung aller Kristallite der Probe. Die Überlagerung ihrer Poldiagramme und 'Verschmierung' der Pole erzeugt eine Schwärzungsverteilung, wobei die Schwärzung proportional zum Volumen der entsprechenden Kristallite sei. Jeder Probenrichtung y wird also ein Funktionswert (Schwärzungsgrad) zugeordnet, der den Volumenanteil dV der Kristallite beschreibt, deren Netzebenennormale h = (hkl) parallel zu y ist:
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Abbildung 8. a) Kartesische Koordinaten x und y einer in die Zeichenebene projizierten Richtung 
((,(). Der Abstand r(() zum Mittelpunkt (Nordpol) ist durch die jeweilige Projektionsvorschrift (3.

SEQ etex eproj1) gegeben. b) (001)-Standardprojektion für kubische Kristalle. Dargestellt sind die Pole von 11 kristallographisch verschiedenen Netzebenen

Im Fall der Polfigur ist die im Probenkoordinatensystem KA gegebene Richtung y das Argument. h ist im Kristallkoordinatensystem KB gegeben und beschreibt den Parametervektor der Funktion 
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. Vertauscht man rein formal die Rollen beider Richtungen, so erhält man eine inverse Polfigur:
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Die Verteilungsdichte Ry(h) charakterisiert für eine vorgegebene Probenrichtung y die Häufigkeit derjenigen Kristallite, deren Netzebenennormale h parallel zu y ist. Abb. 9c zeigt eine gemessene (111)-Polfigur einer natürlichen Salzprobe in Form einer Isoliniendarstellung, die in der vorliegenden Arbeit bevorzugt genutzt wird. Unten sind Minimum und Maximum angegeben. Die erste Isolinie ist durch eins gegeben, Bereiche mit P(y) < 1 sind grau schraffiert.
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Abbildung 9. Verteilung der (100)-Pole einiger Kristallite eines Blechs mit a) zufälliger Orientierungsverteilung und b) Würfeltextur. c) Isoliniendarstellung der (111)-Polfigur einer natürlichen Salzprobe (NaCl, Bereich mit P(y)<1 grau dargestellt). d) (110)-Polfigur für die modellierte Würfeltextur bei angenommener orthorhombischer Probensymmetrie. Das Probenkoordinatensystem ist durch Walz(R)-, Quer(T)- und Normalenrichtung(N) des Blechs gegeben. e) Inverse Polfigur zur Probennormalenrichtung einer modellierten Würfeltextur
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Tabelle 3. Grundbereiche auf der Polkugel in Abhängigkeit von der vorhandenen Kristall- oder Probensymmetrie. Für die kubischen Punktgruppen sind anstelle der Winkelbereiche die Eckpunkte des sphärischen Dreiecks (Td,Oh) bzw. Vierecks (T,Th,O) angeführt, die durch Großkreise zu verbinden sind

Proben- und Kristallsymmetrie Ga und Gb verursachen äquivalente Richtungen (Abschn. 2)
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Dadurch entstehen äquivalente Bereiche in den Polfiguren bzw. inversen Polfiguren, so daß diese im allgemeinen nicht mehr auf der vollen Polkugel dargestellt werden müssen (Tabelle 3). Abb. 9d zeigt die (110)-Polfigur der Würfeltextur für den Fall orthorhombischer Probensymmetrie (Ga = D2). Diese Symmetriegruppe beschreibt drei zweizählige Symmetrieachsen parallel zur Walz-, Quer- und Normalenrichtung und enthält deshalb vier unabhängige Symmetrieelemente. Ist außerdem, wie hier angenommen, die Inversion explizit in der Kristallklasse Gb enthalten, so muß auch die Polfigur bezüglich des Probenkoordinatensystems inversionssymmetrisch sein, so daß Ga = D2h gilt. Die Polfigur besteht somit aus 2*4 äquivalenten Bereichen der Größe (/2, von denen einer in Abb. 9d dargestellt ist
). Die inverse Polfigur der Würfeltextur bezogen auf die  Normalenrichtung für die Kristallklasse Gb = Oh zeigt Abb. 9e. Da die Punktgruppe Oh 48 Symmetrieelemente enthält, beträgt die Fläche des hier dargestellten und durch (111), (110) und (001) begrenzten sphärischen Dreiecks 4(/48.

3.2.
Orientierungsdichtefunktion (ODF)

3.2.1
Definition

Zur Charakterisierung der Textur wurden bis in die sechziger Jahre ausschließlich Polfiguren  und Vorzugsorientierungen (Ideallagen) benutzt [Wassermann 1939; Wassermann und Grewen 1962]. Die Beschreibung letzterer erfolgt durch die Angabe der Netzebene (hkl), deren Normale h parallel zur Probennormale (ZA-Achse) ist und deren Gitterrichtung r = [uvw]
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einphasige Probe dV{g),dV(92)...dV(gy) = fl9)




Abbildung 10. Schematische Darstellung zur Definition der Orientierungsdichtefunktion. Die Häufigkeit (oder der Volumenanteil) aller Kristallite mit der Orientierung g ist durch eine entsprechend große Elementarzelle des (hier hexagonalen) Gitters dargestellt und geht beim Grenzübergang dg ( 0, N ( ( in den Funktionswert f(g) über

parallel zur Walzrichtung (XA-Achse) liegt. Mit r = r/(r( gilt also h r = 0. Entsprechend ist die Ideallage der bereits erwähnten Würfeltextur durch g = (001)[100] zu beschreiben. 

Der entscheidende Mangel der Polfiguren besteht darin, daß Kristallorientierungen, die durch Rotation um die entsprechende Netzebenennormale auseinander hervorgehen, ununterscheidbar wiedergegeben werden. Das bedeutet, daß die wahre Häufigkeit des Auftretens der zugehörigen Orientierungen nicht dargestellt werden kann. Auch die Einbeziehung mehrerer Polfiguren zu verschiedenen h ändert im Prinzip nichts an dieser Situation, da die Information über den unbekannten  Drehwinkel nicht unmittelbar abgelesen werden kann.

Eine qualitativ neue Etappe der Texturanalyse wurde in den sechziger Jahren durch [Wiglin 1960, Bunge 1965, Roe 1965] eingeleitet, die den Begriff der Orientierungsverteilungs- oder Orientierungsdichtefunktion (ODF) einführten. Diese Funktion f(g) ist definiert durch
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Dabei bezeichnet V das Probenvolumen und dVg das Volumen aller Kristallite, die eine Orientierung g innerhalb des räumlichen Winkelelements dg = sin ( d( d(1 d(2 besitzen. Entsprechend dieser Definition muß die ODF für jede Orientierung größer Null sein (Posi-tivitätsbedingung). Abb. 10 zeigt den Grenzübergang von der Häufigkeitsverteilung unendlich vieler, verschieden orientierter Kristallite zur Orientierungsdichtefunktion. 

Proben- und Kristallsymmetrie bewirken die Gleichheit der ODF-Werte zu äquivalenten Orientierungen (vgl. Abschn. 2.)
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dabei enthalten die Punktgruppen GA und GB nur Symmetrietransformationen erster Art (eigentliche Drehungen). Der Zusammenhang zwischen der ODF und einer beliebigen, idealen Polfigur ergibt sich unmittelbar durch Integration über einen Orientierungsfaden
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Dieser faßt alle Orientierungen zusammen, bei denen eine vorgegebene Kristallrichtung h (zum Beispiel eine Netzebenennormale) zu einer im Probensystem gegebenen Richtung y parallel ist. Die Symmetrie der idealen Polfigur P ist durch die der ODF, d.h. durch die Drehgruppen GA und GB, vorgegeben und notwendigerweise nicht identisch mit der Symmetrie der Polfiguren (3.4).

3.2.2.
Numerische Beschreibung

3.2.2.1. Reihendarstellung

Da die numerische Beschreibung der ODF eng mit den experimentellen Voraussetzungen und den Methoden der Texturbestimmung verbunden ist, können die berechneten ODF-Daten häufig nicht unmittelbar für Prozeßinterpretationen oder Eigenschaftsberechnungen benutzt werden. Sowohl die Form als auch die Menge der Texturdaten muß dann durch geeignete Modellierung dem jeweiligen Problem angepaßt werden. Wird beispielsweise eine ODF durch sehr viele Einzelkornmessungen ermittelt, wobei sowohl die Kornorientierung als auch das Kornvolumen bestimmt werden muß, erhält man bei hinreichend vielen Messungen eine Liste von ODF-Werten auf einem bezüglich der benutzten Orientierungsparameter irregulären Raster. Die direkten Methoden, bei denen die ODF aus gemessenen Polfigurdaten berechnet wird, liefern Werte auf einem frei wählbaren, bezüglich der Eulerwinkel zumeist regulären, Raster. Diese direkte Darstellung der ODF hat den Nachteil, daß relevante Texturinformationen aus den vielen ODF-Werten erst separiert werden müssen, wobei wegen der willkürlichen Wahl des Rasters wesentliche Informationen verloren gehen können. Auch ist die numerische Bestimmung von ODF-Werten problematisch, die nicht auf dem vorgegebenen G-Raum-Raster liegen.

Diese Nachteile können mittels Approximation der ODF durch möglichst einfache, numerisch leicht handhabbare Funktionen umgangen werden. Am stärksten hat sich die Reihenentwicklung nach verallgemeinerten Kugelfunktionen 
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 [Bunge 1982, Varshalovitc u.a. 1975]



[image: image187.wmf])

g

(

T

C

)

g

(

f

max

L

0

l

l

l

n

,

m

mn

l

mn

l

å

å

=

-

=

=

 






(3.

SEQ etex8)

durchgesetzt
). 

Die T-Funktionen (Wignerfunktionen) bilden ein orthonormiertes Funktionensystem (siehe Anhang), wodurch sich zum Beispiel die Mittelung von Tensoreigenschaften oder die ODF-Bestimmung aus Polfiguren vereinfacht. Sie sind periodisch (Periodenlänge 2(/l) im Orientierungsraum, d.h. die entsprechenden C-Koeffizienten charakterisieren das periodische Verhalten der ODF. Bei Anwesenheit von Proben- und Kristallsymmetrie können zur Darstellung (3.8) symmetrisierte Wignerfunktionen 
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 benutzt werden, wodurch sich der numerische Aufwand insbesondere für höhere Symmetrien erheblich reduziert [Bunge 1965]
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da die Summation über ( und ( nur noch L(GA,l), L(GB,l) < 2l + 1 Summanden beinhaltet [Matthies u.a. 1987, Matthies und Helming 1982]. Für die Approximation von Orientierungsverteilungen muß die Reihe bei endlichen Lmax= L abgebrochen werden, wodurch die Güte der Approximation beeinträchtigt und die Eigenschaft f(g) ( 0 verletzt werden kann. Eine Abschätzung für den Reihenabbruch L, bei dem die induzierten Fehler vernachlässigt werden können, ist durch [Matthies 1982]
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gegeben. (( beschreibt dabei eine für die zu approximierende ODF charakteristische  Orientierungsauflösung. Die Integration über den Orientierungsfaden 
[image: image191.wmf]g

, der durch eine Kristallrichtung h und die dazu parallele Probenrichtung y vorgegeben ist, liefert unmittelbar die Reihendarstellung der Polfiguren
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3.2.2.2. Komponentendarstellung

In dieser Arbeit steht die ODF-Approximation mittels Texturkomponenten im Mittelpunkt. Die Komponentendarstellung hat ihren Ursprung in den von [Wassermann 1939] eingeführten Ideallagen. Diese beinhalten neben der Angabe einer Vorzugsorientierung auch eine geschätzte Streubreite. Eine vollständige quantitative Texturbeschreibung erfordert die Einführung geeigneter Modellfunktionen. Eine solche gaußähnliche Verteilung wurde erstmals von [Bunge 1969] vorgeschlagen und insbesondere durch die Krakauer und Aachener Arbeitsgruppen zur Darstellung von Walz- und Rekristallisationstexturen routinemäßig angewandt [Truszkowski u.a. 1973, Lücke u.a. 1986]. Durch Modellverteilungen charakterisierte Vorzugsorientierungen heißen Texturkomponenten und beschreiben normierte, aber im Gegensatz zu den globalen Wignerfunktionen lokal beschränkte, Verteilungen im Orientierungsraum. Es wird vorausgesetzt, daß jede ODF durch Überlagerung geeigneter Komponenten
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(3.

SEQ etex12)

beschrieben werden kann. Dabei ist F der Volumenanteil aller regellos orientierten Kristallite (regellose Komponente) und Ic der Volumenanteil der zur Komponente c gehörenden Kristallite. Für Komponenten wird in der Regel Positivität vorausgesetzt:
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(3.

SEQ etex13)

Unter der Annahme, daß sich die Texturkomponenten in keinem Punkt des G-Raumes überlagern oder daß eine ODF-Beschreibung bereits mit einer Komponente möglich ist, folgt diese Eigenschaft auch unmittelbar aus Definition (3.

SEQ etex eodfdef5).

Verteilungsfunktionen, die bei einer bestimmten Orientierung gc ihr Maximum haben und dann mit wachsendem Orientierungsabstand 
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 kleiner werden, heißen Zentralfunktionen. Diese und die entsprechenden Polfiguren können als Reihenentwicklung nach (-Funktionen (siehe Anhang) bzw. Legendre-Polynome dargestellt werden
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(3.

SEQ etex14)

Abb. 11 zeigt die schematische Darstellung einer sphärischen Texturkomponente mit dem Zentrum gc und der Streubreite bc. Dargestellt sind neben der Vorzugsorientierung gc noch weitere Orientierungen, die aus gc durch Rotation 
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 (hier senkrecht auf der Papierebene) erzeugt werden können. Der Volumenanteil aller zu einer solchen Orientierung gehörenden Kristallite ist durch das Volumen der entsprechend orientierten Elementarzelle veranschaulicht und hängt nur vom Kippwinkel 
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 ab, ist also unabhängig von der Drehachse 
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Neben diesen sphärischen Komponenten können Texturen oftmals auch eine Axialsymmetrie aufweisen. Das gilt insbesondere dann, wenn durch den  texturmodifizierenden Prozeß eine bestimmte Richtung ausgezeichnet ist, die bezüglich dem Probensystem KA durch nc und bezüglich dem Kristallsystem KB durch hc beschrieben sein soll. Statt einer Vorzugsorientierung gc existiert dann eine Schar unendlich vieler, gleichberechtigter Vorzugsorientierungen (Abb. 11) die durch Drehung um nc ineinander überführt und durch einen Orientierungsfaden beschrieben werden können 
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(3.

SEQ etex15)

Verteilungsfunktionen zur Beschreibung axialer Komponenten können immer als Reihenentwicklung nach Legendre Polynomen (siehe Anhang)
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(3.

SEQ etex16)

dargestellt werden. Zur Berechnung des Volumenanteiles aller Kristallite mit einer vorgegebenen Orientierung g muß hier anstelle des Orientierungsabstandes der Winkel 
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 zwischen der probenfesten Faserachse nc und der Richtung g-1 hc, die die kristallbezogene Vorzugsachse hc bezüglich KA beschreibt, zugrunde gelegt werden. Die minimale Drehung, die beide Richtungen ineinander überführt, ist entsprechend durch [
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, nc ( g-1 hc] gegeben. 

Eine von [Bunge 1969] vorgeschlagene Modellverteilung zur Approximation der ODF beschreibt eine sphärische Gaußverteilung 
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(3.

SEQ etex17)
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Abbildung 11. Schematische Darstellung einer sphärischen Texturkomponente mit der Vorzugsorientierung gc und der Streubreite bc. f(g) hängt nur vom Orientierungsabstand 
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 ab, ist also unabhängig von der Drehachse 
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, die hier senkrecht auf der Papierebene steht. Im Falle einer Faserkomponente mit der Vorzugsachse nc treten alle durch Rotation um nc erzeugten Orientierungen  gleichhäufig auf. Der Volumenanteil läßt sich als Funktion vom Winkel 
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 zwischen der probenfesten Faserachse nc und der Richtung g-1 hc definieren, wobei hc die bezüglich dem Kristallkoordinatensystem KB  vorgegebene Faserachse (gestrichelt) darstellt.

Sie entsteht durch Übernahme der Normalverteilung des euklidischen Raums in den Orientierungsraum, wobei der euklidische Abstand durch den Orientierungsabstand 
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 zu ersetzten ist. Die Reihenkoeffizienten für diese Verteilung sind wie auch die Normierungskonstante 
N((c) nur näherungsweise für (c <<( beschreibbar
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(3.

SEQ etex18)

Unter Benutzung dieser Koeffizienten können über (3.

SEQ etex efaserreihe18) die Polfiguren dieser Komponenten berechnet werden. Die Streubreite, genauer der Abstand zwischen den beiden Wendepunkten der Verteilung,  ist durch  (c  gegeben.  Das führt zu einer Verletzung der im G-Raum wegen 
[( - (, n] = [( + (, -n] für Zentralfunktionen f(
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) gültigen Symmetriebeziehung
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(3.

SEQ etex19)

'Echte' Normalverteilungen für den G-Raum, sowohl für Kugel- als auch Faserkomponenten, wurden von [Savjolova 1985] durch Anwendung des zentralen Grenzwertsatzes abgeleitet [Bukharova u.a. 1985]. Dieser liefert die Wahrscheinlichkeitsverteilung einer Zufallsgröße (Volumenanteil dV(g)) unter der Voraussetzung, daß sie sich als Summe vieler voneinander unabhängiger Zufallsgrößen (Volumina der Kristalliten) darstellen läßt.

Die abgeleiteten Verteilungen werden als Reihenentwicklung (3.

SEQ etex echi14) bzw. (3.

SEQ etex ePL16), diesmal mit den Koeffizienten 
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(3.

SEQ etex20)

dargestellt, jedoch wurden inzwischen auch einfachere, schneller konvergierende Näherungsausdrücke zur Polfigur- und ODF- Beschreibung abgeleitet [Matthies 1988]. 
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Abbildung 12. a) Vergleich der drei Gaußverteilungen für eine Halbwertsbreite von b = 60°. Bunge Gauß (BG) und die Normalverteilung (N) unterscheiden sich praktisch nur für sehr große Halbwertsbreiten. Die gaußförmige Standardverteilung (SG) ist vergleichsweise flacher als BG und N. b) Gauß(G)- und Lorentzstandardverteilung(L) der Halbwertsbreite b = 20° normiert auf ein gemeinsames Maximum ( = 100). Die Lorentzverteilung (L) ist im oberen Teil schmaler als die Gaußverteilung (G), geht aber extrem langsam gegen Null
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Koeffizienten Cl
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Polfigur
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Tabelle 4. Standardverteilungen, deren Reihenentwicklungskoeffizienten und Polfiguren. I0(x) und I1(x) sind verallgemeinerte Besselfunktionen (siehe Anhang)

Für sphärische Komponenten mit kleinen Streubreiten (c<<( ist die Bunge-Verteilung mit der Normalverteilung identisch (Abb. 12a). Dasselbe gilt auch für die von [Matthies u.a. 1987]. eingeführten Standardfunktionen (Tabelle 4) vom Gaußtyp zur Beschreibung sphärischer und axialer Komponenten. Diese genügen zwar nicht dem zentralen Grenzwertsatz, sind aber durch einen analytisch geschlossenen Ausdruck gegeben und lassen sich deshalb numerisch gut behandeln. 

Neben diesen Gaußverteilungen wurden auch Lorentzverteilungen eingeführt, die ein langsameres Abklingverhalten zeigen (Abb. 12b). Vergleicht man den Volumenanteil, den eine Texturkomponente bis zu einem Abstand 
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(3.

SEQ etex21)

so ergeben sich erhebliche, als Formeffekte [Matthies 1982] bezeichnete Unterschiede (Tabelle Fehler! Textmarke nicht definiert.). So beträgt der Volumenanteil innerhalb der Kugel mit 
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, bei einer gemeinsamen Halbwertsbreite von b = 15°, für die Gaußverteilung 87%, für die Lorentzverteilung nur 32%. Eine Zusammenfassung der Parameterdarstellungen von Standardverteilungen der Typen Gauß und Lorentz für Kugel- und Faserkomponenten ist in Tabelle 4 gegeben. 

Im Falle der Gaußverteilung kann die sphärische und axialsymmetrische Komponentenform zu einer gemeinsamen Darstellung zusammengefaßt werden, die dann ein Rotationsellipsoid im Orientierungsraum beschreibt (Abb. 13a)
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Tabelle 5. Vergleich des innerhalb von 
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 enthaltenen Volumenanteils einer Gauß- und einer Lorentzverteilung (Kugelkomponente)
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Abbildung 13. a) Rotationsellipsoid und b) allgemeines Ellipsoid aus der Sicht einer Polfigur Ph (y). Die Ausrichtung der Halbachsen auf denen bc, b(c und bxc, byc, bzc definiert sind, ist durch die Richtung der Faserachse nc  bzw. der Orientierung gd = {(d,  (d, (d} mit nc = Zd = ((d, (d) des Ellipsoiden gegeben. Sein Mittelpunkt befindet sich bei yc = (gc)-1 h
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      (3.

SEQ etex22)

Für die Polfiguren ergibt sich ebenfalls ein analytisch geschlossener  Ausdruck
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(3.

SEQ etex23)

Die Festlegung der geometrischen Parameter gc und nc führt dazu, daß die Reihendarstellung der elliptischen Komponenten nur noch zwei Summationsindizes erfordert
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(3.

SEQ etex24)

Für eine reine Faserkomponente gilt Sc = 0, für eine Kugelkomponente S(c = 0. In diesen Fällen sind die C-Koeffizienten aus (3.

SEQ etex eReihe9) unmittelbar durch 
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(3.

SEQ etex25)

gegeben. Die Verwendung der Reihendarstellung hat den Vorteil, daß bei geeigneter Wahl der C-Koeffizienten das Abklingverhalten der Verteilung beliebig gewählt werden kann. Denn ungeachtet aller Fortschritte bei der Approximation realer Texturen durch Komponenten, kann über ihr Abklingverhalten bisher kaum eine Aussage getroffen werden.

Eine allgemeinere, durch drei Halbwertsbreiten charakterisierte Komponentenform wurde von [Savjolova 1985] vorgeschlagen und von [Eschner 1993, 1994] durch ein dreiachsiges Ellipsoid im G-Raum beschrieben (Abb. 13b)
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Diese asymmetrischen Komponentenformen eignen sich vor allem zur Approximation von Walztexturen in kubischen Materialien. Dabei beschreiben bx, by, bz die drei Halbachsen (oder Halbwertsbreiten der Komponente) des Ellipsoides, gd seine Orientierung  in Bezug auf das Probenkoordinatensystem und gc seinen Mittelpunkt im Orientierungsraum (Vorzugsorientierung). Durch diese neun geometrischen Parameter wird der allgemeinste Fall einer elliptischen Verteilung im dreidimensionalen Orientierungsraum beschrieben. Auf die Wiedergabe der umfangreichen Formeln zur Berechnung der entsprechenden Polfiguren wird hier verzichtet. Eine ausführliche Darstellung dieser Komponenten zusammen mit Anwendungsbeispielen sind in [Eschner 1993, 1994] enthalten. 

Die Anwendung und Interpretation von Texturkomponenten ist bis heute umstritten, da es problematisch sein kann, die Vielzahl der texturbestimmenden Prozeß- oder Eigenschaftsgrößen auf wenige Komponentenparameter zu reduzieren. Um dieser Aufgabenstellung weitestgehend gerecht zu werden, bedarf es einer flexiblen Definition des Komponentenbegriffs. So können neben den hier vorgestellten noch viele andere Komponentenformen und -typen definiert werden. Die Einführung komplizierterer Komponenten, mit dem Ziel einer besseren Anpassung an die jeweilige Problemstellung, erfordert die Beachtung folgender Kriterien:


1.
minimale Anzahl der zur Approximation erforderlichen Komponentenparameter bei 
hinreichender Anpassung an vorhandene Meß- bzw. Simulationsdaten,


2.
hoher Grad der Reproduzierbarkeit (Eindeutigkeit) der Komponentendarstellung, 


3.
Parameter sollten geometrisch interpretierbar sein.

So ist im Falle von Walztexturen eine Komponentendarstellung durch möglichst wenige Parameter praktisch nur mit Hilfe elliptischer Verteilungen möglich. Axiale Texturen, die beispielsweise durch 

Komponententyp 
Komponentenparameter
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Tabelle 6. Zur Systematisierung von Komponentendarstellungen 

Zug, Druck oder Implantation erzeugt wurden, können dagegen mittels reiner Faserkomponenten dargestellt werden, deren Parameter sich einfacher und eindeutig bestimmen lassen.

Unkompliziert ist auch die Bestimmung der geometrischen Parameter gc und bc sphärischer Komponenten. Wie noch gezeigt wird, können diese Parameter ohne interaktives Eingreifen inzwischen auch automatisch bestimmt werden. Jede ellipsoidale oder axiale Komponente kann andererseits immer durch eine bestimmte Menge sphärischer Komponenten dargestellt werden, wobei sich jedoch der Grad der Eindeutigkeit und der Reproduzierbarkeit der Approximation verringert. Wird andererseits versucht eine sphärische Verteilung durch eine ellipsoidale Modellfunktion zu beschreiben, kann wegen der Gleichheit aller Halbachsen die Orientierung gd des Ellipsoids nicht festgelegt werden. 

Analog ist nc im Falle einer Kugelkomponente unbestimmt.

Eine genauere Betrachtung der hier diskutierten Komponentenformen zeigt, daß sie hinsichtlich ihrer Parameterdarstellungen durch eine Struktur ineinander verschachtelter Teilmengen charakterisiert werden können. Komponenten einer Teilmenge übernehmen alle Parameter (Eigenschaften) der Komponenten aus der sie umgebenden äußeren Menge. Zusätzlich werden neue spezifische Eigenschaften definiert (Tabelle 6). 

Die wichtigste Komponenteneigenschaft, die Intensität Ic mit 0 ( Ic ( 1, ist allen hier vorgestellten Komponentendarstellungen gemeinsam. Erfolgt keine weitere Charakterisierung beschreibt der entsprechende Komponententyp den regellosen Anteil F der Textur (regellose Komponente). Unter Hinzunahme einer Vorzugsorientierung gc = {(c, (c, (c} und der Streubreite bc erhält man die Parameter einer sphärischen Komponente. Durch Rotation von gc um eine bezüglich KA gegebene Faserachse nc entsteht ein Orientierungsfaden 
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, der zusammen mit der übernommenen Halbwertsbreite bc die geometrischen Parameter einer Faserkomponete definiert. Für alle zum Orientierungsfaden gehörenden Kristallite ist die Kristallrichtung hc = ((c, (c) parallel zur Faserachse nc (vgl. mit (3.

SEQ etex efaser15)). Ein Rotationsellipsoid entsteht durch Einführung einer Faserachse nc und einer entsprechenden Streubreite 
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. Das dreiachsige Ellipsoid erfordert, da die Halbachsen senkrecht aufeinanderstehen, nur noch die Hinzunahme eines Winkels (c und der Streubreite 
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. Wählt man nc = Zd, so daß die große Halbachse bzc durch Drehung um nc erzeugt wird, stimmen die Eulerwinkel 
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 der Ellipsoidorientierung gd mit den sphärischen Winkeln von nc überein und es gilt (c = 
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 (vgl. Abb. 13). Die hier vorgestellte Systematisierung ist dem modernen, objektorientierten Programmierstil (Borland-Pascal, Borland-C++, SmallTalk) angepaßt. Davon ausgehend können beliebig komplizierte Komponentenformen abgeleitet und vorteilhaft programmiert werden. 

Das Problem der Eindeutigkeit der Komponentendarstellung ist unmittelbar mit dem Umstand verknüpft, daß die zur Komponentenbeschreibung erforderlichen Funktionen im Gegensatz zu den Wignerfunktionen kein Orthogonalsystem bilden. Für letztere existiert bei gegebener ODF immer eine eindeutige Vorschrift zur Koeffizientenbestimmung
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Das Problem der Eindeutigkeit soll nun anhand zweier wichtiger Extremfälle, der gleichorientierten und der regellosen Verteilung (maximale Zufallsstreuung), untersucht werden. Wird eine regellose Verteilung
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durch Komponenten approximiert, kann dazu beispielsweise die regellose Komponente mit der Intensität F = 1 benutzt werden. Diese entspricht einer sphärischen Komponente mit unendlich großer Halbwertsbreite (S = 0). Eine regellose Verteilung kann aber auch durch eine beliebige Anzahl, im Orientierungsraum näherungsweise äquidistant angeordneter Komponenten erzeugt werden, deren Halbwertsbreite dem Orientierungsabstand zu den nächsten Nachbarn angepaßt ist. Dagegen ist die Beschreibung der regellosen Verteilung mittels Reihendarstellung (und Kroneckersymbolen) durch 
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 nicht nur eindeutig, sondern auch außerordentlich kompakt.

Im Extremfall gleichorientierter Kristallite liegt eine unendlich scharfe Texturverteilung vor. So eine Verteilung kann durch eine Kugelkomponente mit S ( ( beschrieben werden, die außer bei der Orientierung gc überall gleich Null ist. Die Reihendarstellung erfordert in diesem Fall die Angabe unendlich vieler C-Koeffizienten (3.

SEQ etex ereihe9) mit l = 0((.

Die Diskussion beider Extremfälle zeigt, daß Reihen- und Komponentendarstellung komplementäre Eigenschaften besitzen. Im konkreten Fall muß deshalb immer geprüft werden, welche Darstellung dem Problem und der Weiterverwendung der Texturdaten besser angepaßt ist. Auch ist es möglich, beide Darstellungsformen durch Verwendung der Reihenentwicklung (3.

SEQ etex ereiheelli24) mit l1 < L1, l2 < L2 zu kombinieren. Abschließend sei bemerkt, daß die große Reichweite der Lorentzverteilungen (Tabelle. 4) automatisch große Überlappungen zwischen den Komponenten induziert, wodurch die Eindeutigkeit und folglich auch die Bestimmbarkeit der Komponentenparameter generell beeinträchtigt ist. Die in der Arbeit vorgestellten Texturapproximationen sind deshalb nur Komponentendarstellungen vom Gaußtyp.

3.2.3
Graphische Abbildung

Der Richtungs- und der Orientierungsraum sind durch die Oberfläche der drei- bzw. vierdimensionalen Einheitskugel beschreibbar. Es ist von vornherein klar, daß keine Abbildung dieser gekrümmten Räume in der Papierebene alle wichtigen Eigenschaften des G-Raumes, wie Abstände, Großkreise im Orientierungsraum (Polfigurfäden) oder das Raumelement dg invariant lassen kann. Es existieren verschiedene Parameterdarstellungen von Orientierungen (vgl. Abschn. 2) und verschiedene Projektionsmöglichkeiten sphärischer Winkel in die Ebene [Kunze 1991, Quade 1984]. Die sich daraus ergebende Vielzahl von Möglichkeiten der graphischen ODF-Darstellung erfordert die Einigung auf wenige Standards, die jeweils verschiedene, aber wesentliche Texturmerkmale widerspiegeln. 

Insbesondere in der Metallphysik hat sich die Orientierungsbeschreibung durch die Eulerschen Winkel ((1, (, (2) und die entsprechende Darstellung durchgesetzt, bei der diese auf drei orthogonalen Achsen äquidistant aufgetragen werden.

Die graphische Darstellung der ODF erfolgt durch Isolinien auf (1- oder (2-Schnitten des Eulerraumes. Abb. 14 zeigt die ODF mit den Vorzugsorientierungen PI (Würfellage) und PII (Messinglage) für den kubisch-orthorhombischen Symmetriefall. Die Funktionswerte sind auf einem bezüglich ( = (1 - 90°, ( = ( und ( = (2 + 90° regulären 5° Raster vorgegeben [Matthies u.a. 1990]. 

Wie schon für Polfiguren und inverse Polfiguren gezeigt, braucht die Abbildung bei vorhandener Kristall- bzw. Probensymmetrie nur in einem entsprechend verkleinerten Grundbereich zu erfolgen.

[image: image262.png]



Abbildung 14. Links: ODF mit den Vorzugsorientierungen PI (Würfellage) und PII (Messinglage) für den kubisch-orthorhombischen Symmetriefall. Die Darstellung erfolgt durch Isolinien auf (-Schnitten des Eulerraumes.  Rechts: ( - Schnitte dieser ODF

In Tabelle 7 sind Grundbereichsgrenzen für alle gebräuchlichen Symmetriefälle angegeben. Dabei beeinflußt die Probensymmetrie die Grenzen von (1 und (, die Kristallsymmetrie hat dagegen Auswirkungen auf ( und (2. Da die Bereichsgrenzen für die kubische Kristallsymmetrie (GB = O,T) eine kompliziertere Form besitzen, wird in diesen Fällen der orthorhombische (GB = D2) bzw. tetragonale Bereich (GB=D4) benutzt, der drei äquivalente, kubische Bereiche zusammenfaßt. Aufgrund der Darstellung im Dreifachgrundbereich sind neben der Vorzugsorientierung (0°,0°,0°) auch die dazu äquivalenten Orientierungen (0°,0°,90°), (0°,90°,0°), (90°,90°,0°), (0°,90°,90°) und (90°,90°,90°) erkennbar. Der Vorteil der rechtwinkligen Abbildung des Eulerraumes besteht darin, daß zweidimensionale Computerausdrucke direkt graphisch umgesetzt werden können. Jedoch verursacht die euklidische Abbildung der nichteuklidischen Metrik des Orientierungsraumes beträchtliche Verzerrungen, insbesondere in den Regionen um ( = 0 und (,  wo ein freier Parameter (1 + (2 bzw. (1 - (2 existiert und nicht zwei. So erscheint die Vorzugsorientierung (0°, 0°, 0°) als langgestreckter Schlauch, auf dem die ODF-Werte konstant sind. 

Die zweite, in [Bunge 1988, Helming u.a. 1988] vorgeschlagene ODF-Abbildung gestattet eine nahezu abstandstreue Abbildung von ODF-Schnitten auf der Kugeloberfläche. Für den Orientierungsabstand zwischen g und g' gilt 
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der halbe Orientierungsabstand (/2 als Winkel zwischen den beiden Richtungen ((/2, () und 
(('/2, (') dargestellt werden. Kugeln um g' werden im ('-Schnitt als sphärische Kreise um 
(('/2,(') abgebildet. Für die Grundbereiche ergeben sich in Abhängigkeit von der Proben- und Kristallsymmetrie drei verschiedene Fälle, die in Tabelle 8 beschrieben sind. Die Wahl erfolgte so, daß möglichst wenige Schnitte zur ODF-Darstellung herangezogen werden müssen. Für die kubischen Gruppen O und T sind wieder Dreifachbereiche der Gruppen D4 bzw. D2 einzusetzen. Rechts in Abb. 14 ist die ODF in Form von ( - Schnitten dargestellt. Die Schnitte wurden mittels stereographischer Projektion auf die Papierebene projiziert, so daß kugelförmige Texturkomponenten als Kreise erscheinen.

a) Kristallsymmetrie:

GB
C1
C2
D2
C3
D3 
C4
D4
C6
D6
T*
O*

0°((<
180°
180°
90°
180°
90°
180°
90°
180°
90°
90°
90°

0°((2<
360°
180°
180°
120°
120°
90°
90°
60°
60°
180°
90°

b) Probensymmetrie:

GB
C1
C2
D2
C(, D(

0°((1<
360°
180°
90°
0°

Tabelle 7. Grundbereichsgrenzen für die ODF-Abbildung im Eulerraum. a) beschreibt die Bereichsgrenzen bezüglich (2  und ( für alle denkbaren Kristallsymmetrien. Die mit * gekennzeichneten Fälle erzeugen Dreifachbereiche. b) Grenzen von (1 für die monokline, orthorhombische und zyklische Probensymmetrie


GA=Cm , GB=Cn
GA=Cm , GB=Dn 
oder GA=Dm , GB=Cn
GA=Dm , GB=Dn

(-Schnitte mit

    0 ( ( ( (/2;   

    0 ( (( 2(/M
0 ( ( (
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Tabelle 8.  Grundbereichsgrenzen für die ODF-Darstellung durch (- bzw. (-Schnitte

4.
KOMPONENTENBESTIMMUNG MITTELS BEUGUNGSPOLFIGUREN

4.1.
Meßbare und interpretierbare Texturinformationen

Bei der Klärung des Zusammenhangs zwischen texturmodifizierenden Prozessen und texturabhängigen Eigenschaften ist die Bestimmung der Textur selbst von grundlegender Bedeutung. Die Schaffung neuer Technologien zur Eigenschaftsoptimierung vielkristalliner Werkstoffe erfordert, daß sowohl die für die angestrebte Eigenschaft geeigneten Texturen als auch die durch die Technologie ermöglichten Texturen bekannt sind. Dafür sind oft umfangreiche Texturbestimmungen erforderlich. In den Geowissenschaften entfällt der Aspekt der Eigenschaftsoptimierung. Die Zielstellung der Texturanalyse besteht dabei vor allem in der Klärung der Prozesse, die zur Entstehung der Gesteinstexturen geführt haben. Auch das erfordert neben anderen, zum Beispiel petrophysikalischen Untersuchungen, die unmittelbare Bestimmung der Textur. Der unter diesem Aspekt benutzte Begriff der Texturbestimmung beschreibt sowohl die Messung als auch die Aufbereitung von Texturinformationen, wobei letztere die Umwandlung der Meßdaten in eine interpretierbare Form beinhaltet. 

Texturmessungen lassen sich in zwei Gruppen einteilen: Einzelorientierungs- und Polfigurmessungen. Die Polfigurmessung ist ein integrierendes Meßverfahren, da jeder Meßwert ein Integral über sehr viele Kristallite beschreibt. Die Messung von Einzelorientierungen dagegen erfolgt über optische Methoden und durch Elektronenbeugung an einzelnen Kristalliten. Der Vorteil von Einzelorientierungs- gegenüber Polfigurmessungen besteht darin, daß neben der Kristallorientierung auch Aussagen über die Form, Größe und den Ort der Kristallite gemacht werden können, so daß sie den einzig möglichen Zugriff auf Orientierungskorrelationsfunktionen
), Korngrößenverteilungen oder Kornformverteilungen darstellen. 

Die Verwendung optischer Methoden zur Bestimmung von Einzelorientierungen ist in den Geowissenschaften weit verbreitet. Diese stützen sich vor allem auf die Anisotropie des Brechungsindexes in niedrigsymmetrischen, kristallinen Mineralen. Dabei werden die Richtungen der optischen Achsen, aber auch andere morphologische Merkmale wie Spaltflächen oder Zwillingslamellen, am Universaldrehtisch (U-Tisch) Korn für Korn bestimmt. Oft, wie zum Beispiel beim optisch einachsigen Quarz, reichen die meßbaren Informationen nicht aus, um eine eindeutige Orientierungsbestimmung durchzuführen. Da die Proben transparent sein müssen, ist eine relativ aufwendige Probenpräparation erforderlich, die in der Anfertigung von Dünnschliffen ((30(m) besteht. Soll außerdem auch das Kornvolumen abgeschätzt werden, müssen drei in der Probe möglichst senkrecht aufeinander stehende Dünnschliffe angefertigt werden. Der Übergang von der Häufigkeitsverteilung von Einzelorientierungen zur ODF erfordert gerade bei den im allgemeinen stark heterogenen Gesteinen sehr viele, möglichst genaue Volumen- und Orientierungsbestimmungen, so daß repräsentative Messungen sehr zeitaufwendig sind. Hinzu kommt, daß die Orientierungen sehr kleiner (< 10(m) Kristallite optisch nicht mehr erfaßt werden können.

Für einen Durchbruch auf dem Gebiet der Einzelorientierungsmessung sorgte ein elektronenmikroskopisches Verfahren, das in einer Kombination von Rastermikroskopie und Beugung besteht. Mit Hilfe moderner Bildanalysetechniken kann eine vollautomatische Auswertung von Kikuchilinien mit einer Winkelauflösung < 1° und damit eine im allgemeinen eindeutige Orientierungsbestimmung durchgeführt werden. Bei einer durch rechnergesteuerte Probentischbewegung erreichbaren Ortsauflösung < 0.5(m beträgt die Zeit für eine Orientierungsbestimmung eines Rastervolumens weniger als zwei Sekunden. Da das einstellbare Rastervolumen im allgemeinen klein gegenüber dem Kornvolumen ist, erlaubt diese neue Technik auch das Auffinden sonst schwer nachweisbarer Kleinwinkelkorngrenzen. Aufgrund der wesentlich verbesserten Statistik sind gesicherte Aussagen über die ODF, die Korrelationsfunktion oder Kornformverteilungen damit erheblich eher als mit optischen Verfahren möglich.

Trotz dieser Konkurrenz bleibt die Messung von Beugungspolfiguren bei der ODF- Bestimmung die wichtigste Informationsquelle, weil damit bei geeigneter Auswahl der Strahlungsart  immer ein statistisch ausreichendes Ensemble von Kristalliten erfaßt werden kann. Für die Auswahl der 

Strahlenart / Methode
Eindringtiefe
Winkelauflösung
laterale Auflösung

Neutronen
( 10 mm
( 1°
( 1-10 mm

Röntgenstrahlen
10-100 (m
( 1°
1 mm (Normalfokus)

Elektronen (REM-EO)
0.2 (m
( 1°
0.5 (m

         "      (TEM-EO)
50 nm - 1 (m
( 0.1°
10 nm

         "      (TEM-PF)
50 -100 nm
( 1°
1 (m

Tabelle 9. Eindringtiefen und laterales Auflösungsvermögen von Neutronen, Röntgenstrahlen und Elektronen, (REM - Raster-Elektronenmikroskopie, TEM - Durchstrahlungs-Elektronenmikroskopie, EO - Einzelorientierungsmessung, PF - Polfigurmessung)

Strahlungsart müssen die Eindringtiefe und das laterale Auflösungsvermögen groß im Vergleich zur mittleren Korngröße sein (Tabelle 9).

Bei der Texturbestimmung an homogenen, kubischen Materialien wie Metallen genügt bereits die Messung von drei bis vier Polfiguren, um die ODF mit hinreichender Genauigkeit berechnen zu können, d.h. eine vollständige Information über die Textur zu erhalten. In den letzten zwei Jahrzehnten wurde das Einsatzgebiet der Texturanalyse durch die Einbeziehung nichtkubischer, oftmals mehrphasiger Werkstoffe und Gesteine erweitert. Die Menge der meßbaren Texturinformationen ist gerade in diesen Fällen durch verschiedenste Faktoren stark eingeschränkt. Bei bestimmten Mineralen muß die geringere Beugungsintensität durch lange Meßzeiten ausgeglichen werden. Hinzu kommt, insbesondere bei niedrigen Kristallsymmetrien, eine zumeist schwer behebbare Überlappung  der Beugungsreflexe verschiedener Netzebenen.

Die Größe der meßbaren Polfigurbereiche hängt vom jeweiligen Meßverfahren und der verfügbaren Strahlungsart ab (Tabelle 9). Mittels Neutronen können aufgrund der größeren Eindringtiefe im umspülenden Strahl fast immer vollständige Polfiguren gemessen werden (vgl. Abschn. 7.2). Röntgenbeugung liefert im allgemeinen zwei zueinander komplementäre Meßbereichsformen, je nachdem, ob in Reflexions- oder Transmissionstellung (Abb. 15) gemessen wird. Aufgrund der kleinen Braggwinkel und der geringen Eindringtiefe können mittels Elektronen Polfiguren praktisch nur durch Transmissionsmessungen (TEM) bestimmt werden.

In vielen Fällen sind interpretierbare Texturinformationen nur noch näherungsweise bestimmbar, da der Informationsgehalt der für eine ODF-Bestimmung notwendigen Polfigurmeßdaten (siehe nächster Abschnitt) näherungsweise proportional zur Menge der in Kristall- und Probensymmetrie enthaltenen Symmetrieelemente ist. Dabei ist entscheidend, ob die interpretierbaren Informationen durch möglichst wenige Parameter beschrieben und aus möglichst allen
verfügbaren Meßdaten berechnet werden können. So kann die Art der relevanten Texturinformationen zweckgebunden der Menge der meßbaren Informationen angepaßt und, wie in Abschn. 6 und 7 an einigen Beispielen gezeigt wird, der Meßaufwand und Texturinterpretation sinnvoll aufeinander abgestimmt werden. Drei Beispiele sollen das an dieser Stelle verdeutlichen: 

1. Die Tiefzieheigenschaften eines Bleches können über den Anisotropiewert r kontrolliert werden. On-line-Messungen von vier Polfigurwerten am laufenden Walzband sind ausreichend, um bei einem unveränderten Texturtyp auf den r-Wert des Bleches schließen zu können [Kopinek u.a. 1981]. 

2. Die Mittelung des Elastizitätstensors einer texturierten Probe erfordert neben dem Einkristalltensor selbst nur C-Koeffizienten bis l = 4, die bereits aus der Messung weniger Polfigurwerte bestimmt werden können [Bunge 1982]. Eine Komponentendarstellung oder die Bestimmung höherer Koeffizienten wäre, wenn nur diese Eigenschaft interessiert, wenig sinnvoll.

3. Um praktisch nutzbare Stromdichten in einem vielkristallinen Hochtemperatursupraleiter (zum Beispiel YBaCuxOy) erreichen zu können, ist eine möglichst vollständige Ausrichtung der kristallographischen Basisfläche mit einer Streuung von höchstens einem Grad anzustreben. Diese Textur durch Reihenentwicklung zu beschreiben, erfordert einen Reihenabbruch bei L ( 180 (vgl. Abschn. 3.2.2). Dagegen kann die Textur durch eine mittels Beugung direkt meßbare (00l)-Polfigur wesentlich einfacher charakterisiert werden, wobei diese nur in einer kleinen Umgebung des Maximums gemessen werden muß, da in allen anderen Probenrichtungen die Poldichte verschwinden sollte. Die zusätzliche Ausrichtung der Kristallite in der Basisebene würde die Unterdrückung der Bildung von Zwillingen, deren Orientierungsabstand zueinander kleiner als ein Grad ist, bedeuten, was bisher praktisch noch nicht erreicht werden konnte. Die texturgestützte Kontrolle eines solchen Prozesses erfordert die Messung anderer (hkl)-Polfiguren in den Bereichen, die durch die Poldichteverteilung in der (00l) Polfigur vorgegeben sind und eine sich auf diese Meßdaten stützende Komponentendarstellung. 

4.2.
Überlagerungscharakter von Beugungspolfiguren

Die wichtigste Möglichkeit, Informationen über die Textur zu erhalten, sind Beugungsexperimente, da diese unmittelbare Aussagen über die Ausrichtung von Netzebenen liefern. Die Deutung und Beschreibung der für Texturmessungen wichtigen Beugungsphänomene kann im Rahmen der kinematischen Beugungstheorie erfolgen. Eine Ausnahme bildet die Elektronenbeugung, wo die abgebeugte Intensität aufgrund der starken Wechselwirkung der Elektronen mit der Probe im Vergleich zur Primärstrahlintensität relativ groß ist. Um die Wechselwirkung möglichst klein zu halten und so annähernd die Bedingungen für die kinematische Theorie zu erfüllen, darf die Probendicke nicht wesentlich größer sein als die mittlere freie Weglänge der Elektronen. Letztere kann durch Erhöhung der Beschleunigungsspannung vergrößert werden.

Nach der kinematischen Beugungstheorie treten Intensitätsmaxima auf, wenn die Normale h (gegeben bezüglich KB) einer Netzebene (hkl) parallel zum Streuvektor y = s - s0 (bezüglich KA) ausgerichtet ist, wobei s und s0 den abgebeugten bzw. einfallenden Strahl beschreiben. Dabei genügen der Netzebenenabstand d, der Braggwinkel ( und die Wellenlänge ( dem Braggschen Gesetz (vgl. Abb. 16)
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Der Beitrag eines Kristallits an der durch die Netzebenenschar (hkl) ( i reflektierten Gesamtintensität läßt sich mit hoher Genauigkeit durch fünf Faktoren beschreiben:
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(4.

SEQ ediff2)
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Abbildung 15. Typische Form der Polfigurmeßbereiche in Reflexions- und Transmissionsstellung (nach [Wenk 1985])
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Abbildung 16. Zur Messung von Beugungspolfiguren. Der Streuvektor y ist durch die Winkelhalbierende zwischen einfallendem  und gebeugtem Strahl gegeben. Einen Beitrag zur reflektierten Gesamtintensität liefern alle Kristallite, deren Netzebenennormale h parallel zu y ist, wobei der Netzebenenabstand d, der Braggwinkel (  und die Wellenlänge ( dem Braggschen Gesetz 
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 genügen

der Intensität des einfallenden Strahls I0, dem Quadrat des Strukturfaktors 
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, der Flächenhäufigkeit mi, dem Kristallitvolumen dV und dem Faktor Mi, der alle übrigen Einflüsse zusammenfaßt, die sich aus dem Reflexionsvermögen der Netzebene und der Geometrie des Aufnahmeverfahrens ergeben (zum Beispiel Lorentzfaktor und Debye-Waller-Faktor). Kritisch ist der Strukturfaktor, vor allem bei komplizierteren Kristallstrukturen. Nur wenn dieser bestimmbar ist, kann auch Mi hinreichend genau berechnet werden. Diese Voraussetzung ist für metallische Werkstoffe mit ihren vergleichsweise einfachen Strukturen gegeben.

Die in Abhängigkeit von y gemessene Intensitätsverteilung ist proportional zum Volumenanteil aller in Reflektionsstellung (y parallel (h) orientierten Kristallite und kann deshalb unter Einbeziehung des Polfigurbegriffes (3.4) beschrieben werden



[image: image277.wmf][

]

.

)

(

P

)

(

P

2

1

)

(

P

~

 

mit

  

)

(

P

~

N

)

(

P

~

m

F

M

V

I

)

(

D

~

i

i

i

2

i

i

0

i

y

y

y

y

y

y

i

i

i

i

h

h

h

h

-

+

=

=

=






(4.

SEQ ediff3)

Dabei werden alle texturunabhängigen Größen durch die Normierungskoeffizienten Ni zusammengefaßt. Findet die Welle-Kristall-Wechselwirkung nicht in der Nähe von Resonanzen (Absorptionskanten) statt, sind die Beugungsintensitäten der Netzebenenscharen (hkl) und 
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 auch bei nicht zentrosymmetrischen Kristallklassen (Typ I und III, vgl. Abschn. 2.3) identisch, d.h. das Beugungsexperiment kann zwischen +h und -h nicht unterscheiden (Friedelsches Gesetz). Statt der 32 aufgrund der Punktsymmetrieelemente unterscheidbaren Kristallklassen Gb können nur diejenigen 11 mit 
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SEQ ediff4)

beobachtet werden, die ein Inversionszentrum explizit enthalten (Lauegruppen, Typ II). Der sich dabei ergebende Informationsverlust kann besonders anschaulich mit Hilfe der Reihendarstellung beschrieben werden. Wegen der Symmetrie der Kugelflächenfunktionen (A.5) 
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SEQ ediff5)

entfallen in der Darstellung der reduzierten Polfiguren 
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SEQ ediff6)

Setzt man die auf direktem Wege nicht bestimmbaren 
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 Koeffizienten formal gleich Null und bezeichnet die verbleibenden mit 
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, so erhält man anstelle von (3.8) die reduzierte ODF (Summation nur über gerade l !)
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(4.

SEQ ediff7)

die neben den vorhandenen noch weitere Maxima einschließt bzw. auch unrealistische, negative Werte annehmen kann. Diese als Geister bezeichneten Phänomene wurden erstmals durch [Matthies 1979] mit der Inversionssymmetrie des Beugungsexperiments erklärt.

Informationen über die ungeraden C-Koeffizienten sind in den reduzierten Polfiguren nur noch verdeckt enthalten und können unter Einbeziehung der Positivitätsbedingung f(g) ( 0 und anderer physikalisch sinnvoller Modellannahmen teilweise bestimmt werden (vgl. Abschn. 5). In den 80iger Jahren wurden dazu eine Reihe von ODF-Berechnungsmethoden mit Geisterkorrektur entwickelt, auf die zum Teil im nächsten Abschnitt näher eingegangen wird.

Wird aus den reduzierten Polfigurdaten 
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(4.

SEQ ediff8)

deren Symmetrie durch 
[image: image287.wmf]b

G

~

 gegeben ist (vgl. Abschn. 2.3), die ODF 
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(4.

SEQ ediff9)

berechnet, so ist deren Kristallsymmetrie bezüglich der Untergruppe 
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 symmetrisch, die nur die reinen Drehelemente von 
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 enthält. In Abhängigkeit von der Kristallklasse ergeben sich deshalb drei für die ODF-Berechnung aus Diffraktionspolfiguren wesentlich verschiedene Fälle.

Im Falle enantiomorpher Klassen (Typ I, vgl. Abschn. 2.3) gibt es immer eine Links- und eine Rechtsform von Kristalliten, die durch Inversion auseinander hervorgehen. Es gilt zwar auch in diesem Fall 
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(GB, jedoch bedingt die Inversionssymmetrie des Diffraktionsexperiments, daß Links- und Rechtskristalle nicht unterscheidbar sind. Die aus den Diffraktionspolfiguren bestimmbare ODF beschreibt dann (trotz Geisterkorrektur) immer die Summe von Linkskristall- und Rechtskristall-ODF
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(4.

SEQ ediff10)

Dabei ist g die Orientierung sowohl eines Linkskristalls als auch des daraus durch Inversion erzeugten Rechtskristalls. Wichtigster Repräsentant dieses Kristalltyps ist Quarz (Gb=D3), der bei der Gesteinsbildung eine fundamentale Rolle spielt. Unter der Annahme, daß Links- und Rechtskristalle gleichhäufig und mit gleicher Orientierungsverteilung vorliegen, kann man die Aufgabe wie für ein 'einsortiges' Material mit Gb = D3h (Typ II) betrachten. 

Ist die Kristallklasse eine Lauegruppe (Typ II), d.h. enthält sie explizit die Inversion, so gilt 
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 ( GB und der Informationsverlust kann grundsätzlich korrigiert werden.

Für die Kristallklassen vom Typ III gilt 
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(Gb, d.h. die Symmetrie der reduzierten Polfiguren enthält mehr, genauer doppelt so viele Symmetrieelemente, wie die Kristallklasse Gb. Analog gilt 
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 ( GB. Der Informationsverlust kann mit
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SEQ ediff11)

durch eine zusätzlich induzierte, eigentliche Drehung c(, charakterisiert werden. Zum Beispiel besitzt das Beugungsbild eines Kristalls der Klasse C2v immer die Symmetrie D2, die mit Hilfe der Drehung 
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 aus C2v erzeugt werden kann. Daraus folgt, daß zwei durch 
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 gekoppelte, symmetrisch nicht äquivalente Orientierungen durch Beugung nicht unterschieden werden können (Abb. 17). In Tabelle 10 ist für sämtliche Kristallklassen Gb die Symmetrie der gesuchten ODF (GB), der reduzierten Polfiguren (
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) und der reproduzierbaren ODF (
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) angegeben. 

Es ergeben sich für Kristallklassen vom Typ I und III also spezielle, nicht korrigierbare Geister, wenn nur Informationen aus Normalstreuungs-Experimenten vorliegen. Der durch Kristallsymmetrie und Friedelsches Gesetz hervorgerufene Informationsverlust kann immer eindeutig durch den Vergleich von Gb und 
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 beschrieben werden. Indes kommt es häufig vor, daß sich auch Braggreflexe von Netzebenen (hkl) und (h'k'l') überlagern, die symmetrisch nicht äquivalent hinsichtlich 
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 sind und durch exakt oder annähernd gleich große Netzebenenabstände (totale oder partielle Koinzidenz) bedingt sind
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Typ:
I
II
III
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Tabelle 10. Kristallsymmetrie der ODF (GB ), der reduzierten Polfiguren (
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) und der reproduzierbaren ODF (
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) für sämtliche Kristallklassen Gb . Der Informationsverlust kann durch das in 
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 im Vergleich zu Gb bzw. GB zusätzlich enthaltene Symmetrieelement c( charakterisiert werden. Das Symbol ( steht für ununterscheidbare Rechts- und Linkskristalle (nur Typ I). 
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Abbildung 17. Zum Informationsverlust über die Textur für den Kristalltyp III. Elementarzelle der Kristallklasse C2v (links), dieselbe Elementarzelle aus der Sicht des Beugungsexperiments (Mitte), und zwei für das Experiment ununterscheidbare Orientierungen der links dargestellten Elementarzelle (rechts)

Totale Koinzidenzen treten beispielsweise im trigonalen Kristallsystem immer für Netzebenen (hkl) und (khl) auf. Werden die zugehörigen Strukturfaktoren als gleich groß angenommen, würde eine nicht vorhandene sechszählige Symmetrieachse vorgetäuscht werden. 

In einem mehrphasigen Material gehören überlagerte Netzebenen häufig auch zu verschiedenen Phasen. Abb. 18 zeigt ein Neutronenbeugungsspektrum eines glimmerhaltigen Quarzits, in dem kein  einziger Braggreflex isoliert auftritt. Aus den in 601 Probenrichtungen yr gemessenen Spektren wurden durch Integration über die entsprechenden Peakgruppen die dargestellten Polfiguren ermittelt. Mit dem Index d, der ein Abstandsintervall d ((d eines (überlagerten) Peaks markiert, dem Phasenindex p (p = 1...Pd), dem Netzebenenindex i (i = 1...
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SEQ ediff13)

beschrieben werden. 
[image: image323.wmf]P

d

 und 
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 sind durch die Anzahl der im Intervall d überlagerten Phasen bzw. Netzebenen pro Phase gegeben [Bunge 1989a]. 
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Abbildung 18. Neutronenbeugungsspektrum eines glimmerhaltigen Quarzits. Die größten Peaks sind indiziert (m-Muskovit, q-Quartz, a(10) und stellen Überlagerungen von mindestens zwei Braggreflexen dar. Aus den in 601 Probenrichtungen gemessenen Spektren wurden die dargestellten Polfiguren ermittelt, deren Werte durch Integration der entsprechenden Peaks bestimmt wurden

Die Überlagerungsfaktoren sind wie die Volumenanteile der Phasen vp auf eins normiert
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(4.

SEQ ediff14)

Die Werte wp sind im Fall großer und statistisch ausreichend vieler Körner mit dem Volumenanteil der Phase p identisch. Dabei muß die stereologische Grundannahme erfüllt sein, daß der meßbare Flächenanteil dem Volumenanteil des Korns entspricht. Für kleine Körner müssen die linearen Absorptionskoeffizienten 
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 der verschiedenen Phasen berücksichtigt werden
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SEQ ediff15)

Die Faktoren 
[image: image329.wmf]q
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 bzw. Nd können zusätzlich auch noch von der Probenrichtung y = (
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,() abhängen. Das gilt insbesondere für die Messung mit ortsempfindlichen Detektoren oder Multidetektorsystemen, wo zu verschiedenen Probenrichtungen verschiedene Braggwinkel benutzt werden. Besonders schwierig ist die Behandlung partieller Koinzidenzen bei der Messung flacher Proben. Die Überlagerungsfaktoren 
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 sind dann aufgrund der Defokussierung 
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-abhängig.

Eine umfassende Betrachtung statistischer und systematischer Fehler, von Absorptions- und Extinktionseffekten unter Berücksichtigung materialspezifischer Aspekte (z.B. Korngrößen, Gitterperfektion) erfolgt beispielsweise in [Mücklich und Klimanek 1994]. Die vorgeschlagenen Korrekturen sollten insbesondere bei Präzisionsauswertungen angewandt werden.

4.3. Direkte Bestimmung von Vorzugsorientierungen und Vorzugsrichtungen aus Beugungspolfiguren

Aus dem Projektionscharakter der Polfiguren ergibt sich die Möglichkeit der direkten Bestimmung von Vorzugsorientierungen. Orientierungsbestimmungen bilden den Ausgangspunkt für verschiedene Methoden der Texturbestimmung ([Matthies 1982, Bunge 1989b, Lücke u.a. 1986, Bukharova u.a. 1988]), unter anderem auch für die in dieser Arbeit im Mittelpunkt stehende Komponentenmethode. 

Eine Vorzugsorientierung gc erzeugt in der Polfigur 
[image: image333.wmf]P
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 einen Peak bei y1c = (gc)-1 h1, ist also eindeutig durch gc und h1 festgelegt. Umgekehrt ist durch Vorgabe der Netzebenennormale h1 und Messung ihrer Richtung y1c im Probensystem die Orientierung gc nicht eindeutig bestimmbar, da es eine Vielzahl von Orientierungen gibt, die y1c und h1 parallel ausrichten. 

Diese Orientierungsschar ist durch den Faden (2.37)
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SEQ ediff16)

gegeben, wobei der Winkel 
[image: image335.wmf]j

 beliebige Werte annehmen kann. Um diesen bestimmen zu können, muß die Probenrichtung y2c einer zweiten Netzebenennormale h2 bestimmt werden. Den gesuchten Winkel erhält man dann durch Bestimmung des Schnittpunkts beider Fäden. Voraussetzung dafür ist jedoch, daß h1 und h2  nicht parallel zueinander sind (vgl. Abschn. 2.2.3).

Das beschriebene Vorgehen läßt sich auch dann noch erfolgreich anwenden, wenn die Messung von y1c und y2c mittels normaler Streuung erfolgt. Jedoch bewirkt in diesem Fall das Friedelsche Gesetz, daß die Vorzeichen der Netzebenennormalen nicht bestimmt werden können. Man erhält neben der richtigen Orientierung gc eine zweite Lösung gcgeist, die aus gc durch 180°-Drehung um h1 ( h2  hervorgeht (vgl. Abb. 19a). Um diese falsche Lösung auszuschließen, ist es nötig, die Probenrichtung einer dritten Netzebenennormale h3 zu bestimmen, die mit h1 und h2 zum Beispiel ein rechtshändiges Vektortripel bildet. h3 darf jedoch nicht parallel zu h1 ( h2 sein, weil dann das Vektortripel (|-h1, -h2, h3|(, welches als Lösung gcgeist liefert, vom Tripel (|h1, h2, h3|( nicht zu unterscheiden ist. Eine eindeutige Orientierungsbestimmung anhand dreier Netzebenen ist nur dann möglich, wenn für die Winkel (ik zwischen den hi
[image: image336.png]



Abbildung 19. Zur Eindeutigkeit bei der Orientierungsbestimmung aus Diffraktionsdaten. a) Das Experiment liefert neben der richtigen Orientierung gc eine zweite Lösung gcgeist, die aus gc durch eine 180°-Drehung um h1 ( h2  hervorgeht. b) Unter Einbeziehung einer dritten Richtung h3, die nicht parallel zu h1 ( h2 sein darf, wird die Orientierungsbestimmung wieder eindeutig
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SEQ ediff17)

gilt, wobei höchstens ein Winkel gleich (/2 sein darf. Unter den möglichen acht Kombinationen (|(h1, (h2, (h3|( ist dann (|h1, h2, h3|( durch seine räumliche Korrelation (Winkel (ik und Rechtshändigkeit) ausgezeichnet. Komplizierter wird die Identifikation der Richtungen hi bei vorhandener Kristallsymmetrie. Aus allen Kombinationen



[image: image338.wmf]b

i

b

b

i

b

j

i

j

3

j

2

j

1

G

C

G

~

g

,

g

mit    

     

,

,

j

j

´

=

Î

=

h

h

h

h

h




(4.

SEQ ediff18)

muß (|h1, h2, h3|( bzw. ein dazu symmetrisch äquivalentes Tripel
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SEQ ediff19)

eindeutig bestimmbar sein. Dabei beschreibt 
[image: image340.wmf]~
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 die Lauegruppe und GB den reinen Drehanteil der Kristallklasse Gb (vgl. Abschn. 2). Dieses Vorgehen liefert, wie im Abbschn. 2.1.1. gefordert, eine eindeutige Festlegung des Kristallkoordinatensystems KB am Kristallgitter, nur daß diesmal anstelle der Basisvektoren a, b, c das Tripel h1, h2, h3 vorgegeben ist. In Abhängigkeit von der konkreten Wahl der hi und der Kristallklasse Gb ergibt sich dabei eine Vielzahl zu prüfender Möglichkeiten und Sonderfälle, so daß die Eindeutigkeit im allgemeinen nur noch numerisch nachgewiesen werden kann [Helming 1985, 1992a]. 

Ein wichtiger Sonderfall ist zum Beispiel die eindeutige Orientierungsbestimmung auf der Basis nur zweier Richtungen, wenn senkrecht zu diesen eine zweizählige Drehachse in Gb existiert (vgl. Abb. 19a). So können im kubischen Fall Gb = Oh zwei äquivalente (111)-Richtungen durch Drehung um eine zu beiden senkrechte, (110) Richtung immer in die entgegengesetzte Richtung überführt werden. Die Orientierungsbestimmung ist dann bereits anhand zweier nichtparalleler (111)-Richtungen eindeutig. Kommt es bei der Diffraktion außerdem zu den bereits beschriebenen Überlagerungen verschiedener Netzebenen von eventuell unterschiedlichen Phasen, so ist eine eindeutige Zuordnung der Netzebenen hi nur noch interaktiv am Rechner möglich. Über die Darstellung mehrerer Polfiguren auf dem PC-Monitor kann die hi-Zuordnung und Orientierungsbestimmung durch Auswahl intensiver Peaks mittels Maus oder Cursor erfolgen. Dazu wurde ein in [Bunge 1989b] für kubische Kristalle benutzter Algorithmus verallgemeinert und auf dem PC implementiert (Abb. 20). Zunächst wird eine Netzebenennormale h1 parallel zu einem in der entsprechenden PF deutlich sichtbaren Peak y1 ausgerichtet. Die Netzebenennormalen hi der anderen Polfiguren müssen nach Festlegung von h1 und y1c auf den kristallographisch vorgegebenen Kleinkreispaaren
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SEQ ediff20)

liegen. Anschließend wird um y1c rotiert, bis auch die in den Polfiguren dargestellten Richtungen 
[image: image342.wmf]y

i

jc

 auf Intensitätsmaxima zeigen. Dabei muß berücksichtigt werden, daß +h1 und -h1 nicht unterscheidbar sind, d. h. daß beide Vorzeichen berücksichtigt werden müssen. Statt den Kristallit, genauer die Sterne äquivalenter Netzebenennormalen
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Abbildung 20. Bestimmung einer Vorzugsorientierung in einem trigonalen Material durch 
a) Ausrichten der Normale h1 = (011) parallel zu einem in der entsprechenden PF deutlich sichtbaren Peak y1  und anschließender Rotation um 54° um diese Achse, bis auch die Normalen der anderen Netzebenen (011), (110) und (111) auf Intensitätsmaxima zeigen. b) Durch Auswahl eines weiteren, auf einem kristallographisch vorgegebenen Kleinkreis befindlichen Peaks bei y2 wird die Anzahl der möglichen Kristallorientierungen auf zwei reduziert. (( -gesuchte Orientierung gc, ( - falsche Orientierung gcgeist)
um die vorher festgelegte Achse y1c zu rotieren, kann die Orientierungsbestimmung auch durch Auswahl eines weiteren, auf einem Kleinkreis 
[image: image345.wmf]y
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 befindlichen Peaks y2 erfolgen (Abb. 20b). Die beiden sich aus der Schnittpunktgleichung ergebenden, nichtäquivalenten Orientierungen gc und gcgeist werden angezeigt und dann diejenige ausgewählt, bei der in den gemessenen Polfiguren alle Richtungen 
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 auf Intensitätsmaxima zeigen. Bei isoliert auftretenden, isotropen Vorzugsorientierungen kann auch die Halbwertsbreite der Streuung bc um die Vorzugsorientierung gc abgeschätzt werden, da sich diese in den Polfiguren näherungsweise widerspiegelt (Abb. 20a).

Neben Vorzugsorientierungen können der Textur auch Vorzugsrichtungen, zum Beispiel durch axialsymmetrische Prozesse aufgeprägt werden. Abb. 21a zeigt eine Vorzugsorientierung gc, die durch Rotation um eine Achse f eine Streckung erfahren hat. Diese Streckung betrifft alle symmetrisch äquivalenten Orientierungen in gleicher Weise. Zur geometrischen Charakterisierung solcher Texturverteilungen (Rotationsellipsoid (3.22)) muß neben der Vorzugsorientierung gc also noch eine Faserachse nc = f herangezogen werden, deren Richtung interaktiv anhand der Streckung elliptischer Intensitätsmaxima in den Polfiguren bestimmt werden kann (Abb. 21a). Außerdem ist eine zusätzliche Streubreite (Halbachse) b( zur Charakterisierung erforderlich, die unmittelbar anhand der Polfiguren abgeschätzt werden kann, falls diese Verteilung hinreichend isoliert auftritt. Im Grenzfall b ( ( erhält man die bekannten Fasertexturen, die bezüglich der Rotation um n invariant sind (Abb. 21b).
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Abbildung 21. a) Vorzugsorientierung, die durch Rotation um die Achse n = f einer Streckung unterzogen wurde. Zur geometrischen Charakterisierung solcher Texturverteilungen müssen neben der Vorzugsorientierung gc die Faserachse nc und eine entsprechende Streubreite (Halbachse) b( bestimmt werden. b) Für b ( ( erhält man die bekannten Fasertexturen, die bezüglich der Rotation um y invariant sind
4.4.
Minimale Polfigurmeßbereiche zur Bestimmung von Einzelorientierungen

Im Zusammenhang mit der Bestimmbarkeit von Einzelorientierungen stehen die Fragestellungen im Mittelpunkt, wie viele Polfiguren zu messen sind, und wie groß die entsprechenden Meßbereiche sein müssen, um jede beliebige Einzelorientierung eindeutig bestimmen zu können. Erste Untersuchungen zu dieser Problematik wurden von [Vadon 1981] durchgeführt, der für diese Bereiche die Bezeichnung MPDS (Minimal Pole Density Sets) einführte. MPDS betreffen jedoch nur einen Teilaspekt des Problems, da die Informationen zur Orientierungsbestimmung nur aus einer Polfigur stammen. Diese Vorgehensweise ist prinzipiell nur für hochsymmetrische Kristallklassen möglich, wo zum entsprechenden hi mindestens sechs äquivalente Kristallrichtungen 
[image: image348.wmf]h
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 existieren. Im allgemeinen Fall kann jedoch auf alle gemessenen Polfiguren zurückgegriffen werden, so daß wesentlich kleinere Bereiche erforderlich sein können. Die Kenntnis dieser minimalen Polfigurmeßbereiche (MPR) [Helming 1992a] kann somit auch bei beliebigen Kristallklassen helfen, den Meßaufwand aufwendiger Verfahren, beispielsweise  mit Neutronen und Synchrotronstrahlung, zu reduzieren. 

Andere Verfahren erlauben prinzipiell nur die Messung weniger, unvollständiger Polfiguren, so daß geprüft werden muß, ob damit Texturberechnungen bzw. -abschätzungen möglich sind. Beide Fragestellungen können, wie der schon beschriebene Eindeutigkeitstest, im allgemeinen nur numerisch durchgeführt werden. 

Es sei angenommen, daß mittels Diffraktion die Richtungen der Netzebenennormalen (hkl) ( i von insgesamt I Braggreflexen zur Polfigurmessung herangezogen werden können und keine Überlagerungen auftreten. Zu jeder Polfigur i seien Ri Probenrichtungen yr mit einer mittleren Winkelauflösung ( gemessen. Das Meßraster kann dabei für jede Polfigur verschieden sein. Die Kristallsymmetrie und das Friedelsche Gesetz führen dazu, das anstelle einer Normalenrichtung hi eine Richtung des Sterns 
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 registriert wird, wobei 
[image: image350.wmf]~

H

i

 durch die entsprechende Lauegruppe 
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 aus hi erzeugt wird.

Die Kristallsymmetrie bewirkt außerdem, daß der Eindeutigkeitstest nicht für alle möglichen Orientierungen des G-Raumes, sondern nur für Orientierungen des entsprechenden Grundbereiches, durchgeführt werden muß (Tabelle 8), wodurch sich der numerische Aufwand bei vorhandenen Symmetrien reduzieren kann. Unter Vorgabe der Winkelauflösung ( wird der Grundbereich gerastert, so daß man eine endliche Menge zu prüfender Einzelorientierungen gc erhält. Für jede Orientierung gc wird dann die Ausrichtung jedes Sterns 
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 bezüglich des Probenkoordinatensystems berechnet 
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Innerhalb jedes Sterns werden dann diejenigen Richtungen yijc ausgewählt, die in den entsprechenden Meßbereich zeigen, d.h. bei denen der Winkel zu den gemessenen Probenrichtungen yr  in der entsprechenden Polfigur  kleiner als ( ist. Dabei können die zur Bestimmung verschiedener Orientierungen gc erforderlichen Pole yijc zu jeweils unterschiedlichen Polfiguren gehören. Abschließend muß getestet werden, ob die zu den verbliebenen Probenrichtungen yij'c gehörenden Kristallrichtungen 
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 eine eindeutige Fixierung des Kristallkoordinatensystems gestatten (vgl. Abschn. 4.3).

Dieses Vorgehen ist ziemlich aufwendig und sollte nur dann angewandt werden, wenn sich die Meßbereiche der verschiedenen Polfiguren stark unterscheiden. Eine Vereinfachung des Problems ergibt sich für Meßbereiche, die durch Paare von Groß- bzw. Kleinkreisen mit gemeinsamem Mittelpunkt beschrieben werden können. In Abb. 15 sind die für die Röntgenbeugung an flachen Proben typischen Meßbereiche dargestellt. Im Reflexionsfall ist dieser durch eine Kugelkappe zu beschreiben, wobei der maximale Winkel zur Normalenrichtung üblicherweise 70°...80° beträgt. Im Durchstrahlfall ist der Meßbereich ein Gürtel, der durch den Äquator und einen Kleinkreis (ca. 40°...50°) begrenzt wird. Entscheidend ist, daß in beiden Fällen die Meßbereiche bezüglich der Probennormalen axialsymmetrisch sind. Schränkt man den zuvor beschriebenen Eindeutigkeitstest dahingehend ein, so müssen nicht mehr alle Orientierungen gc des Grundbereiches getestet werden. Orientierungen die durch Drehung um die Normale ineinander überführt werden können, haben auf die Größe der notwendigen Meßbereiche keinen Einfluß. Wird zum Beispiel die Normalenrichtung parallel ZA ausgerichtet, kann bei der Orientierungsvorgabe (1 konstant bleiben.

Für jede zu prüfende Orientierung und jede Netzebenensorte i wird der Bereich Bi (Kugelkappe oder -gürtel) so festgelegt, daß insgesamt eine für eine eindeutige Orientierungsbestimmung ausreichende Anzahl Pole yij'c in den Bereichen Bi enthalten ist. Abschließend werden die jeweils größten der so bestimmten Bereiche ausgewählt. Für jede Orientierung gc können die zu ihrer Bestimmung erforderlichen Pole aus verschiedenen Polfiguren stammen. Man kann sich dieses Vorgehen durch Rotation aller Sterne 
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 hinter verschiedenen Blenden veranschaulichen, die immer dann vergrößert werden, wenn die sichtbaren Pole yij'c für eine Orientierungsbestimmung nicht ausreichen. Die numerische Berechnung dieser Bereiche liefert zum Beispiel für die in Abb. 8b dargestellten 11 Netzebenen (kubische Kristallsymmetrie) für die Öffnungswinkel (i der Kugelkappen (Reflexionsfall)

(hkl)
100
110
111
112
113
013*
012
023
122
133
123

(i
15°
10.4°
12.8°
15.6°
13.1°
18.4°
16.1°
12.8°
15.5°
13.0°
13.1°

Es ist oft übersichtlicher, das Ergebnis nur durch den Maximalwinkel (hier (max= 18.4°) zu beschreiben. 

[image: image356.png]kubisch: hexagonal (c/a =1.587):

O (100)
® (110

® (100)
O (102)
O (111)





Abbildung 22. Minimale Meßbereiche von Polfiguren für den Reflexionsfall. a) Bei kubischer Kristallsymmetrie und den bestimmbaren Netzebenennormalen (100), (110) und (111) ist der Bereichsradius ( =  45°. b) Bei hexagonaler Symmetrie (c/a =  1.587) und (100), (102) ist ( ( 56°

Stehen nur die Reflexe (100), (110) und (111) für die Polfigurmessung zur Verfügung erhält man mit ((100) = 36°, ((110)= 45° und ((111)= 36° dafür (max= 45° (vgl. Abb. 22). Für den Fall hexagonaler Kristallsymmetrie (c/a = 1.587, Titan) erhält man bei Messung der Polfiguren (100) und (102) die Grenzwinkel ((100)= 55° und ((102)= 55.4°. Mit dem beschriebenen Rechenprogramm MPR können für beliebige Kristallsymmetrien und beliebig viele Kristallrichtungen die minimalen Meßbereiche berechnet werden. Die möglichen Formen der Meßbereiche sind Kugelkappen und -gürtel. Eine ausführliche Beschreibung der dargestellten Thematik ist in [Helming 1985, 1992] enthalten.

4.5.
ODF-Approximation mittels Texturkomponenten anhand von Beugungspolfiguren 

Obwohl sich wichtige Texturparameter bereits unmittelbar an den Polfigurdaten bestimmen lassen [Helming und Matthies 1984], ist man in der Regel bestrebt, eine ODF zu ermitteln, welche in optimaler Weise die diskret gemessenen Beugungspolfiguren erklärt
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Dabei werden zunächst keine Koinzidenzen betrachtet. Die Normierungskoeffizienten Ni (vgl. mit Glg. (4.3)) sind im allgemeinen unbekannt, können aber bei vollständig gemessenen Polfiguren über die Normierungsbedingung (3.2) durch Integration bestimmt werden. Außerdem wird vorausgesetzt, daß der Meßuntergrund in allen Polfiguren 
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 abgezogen ist. Da die Werte 
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 fehlerbehaftete Meßwerte darstellen, besitzt das Gleichungssystem (4.23) im allgemeinen keine Lösung. Für die Meßgrößen müssen deshalb die wahrscheinlichsten Werte angenommen werden. Unterliegen die zufälligen Fehler der Meßdaten dem Normalverteilungsgesetz, was in der Regel angenommen wird, so ist für die wahrscheinlichste Lösung von f(g) die Fehlerquadratsumme
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(4.

SEQ ediff24)

ein Minimum. Die Werte (ir sind Gewichtsfaktoren durch die verschiedenartige Polfiguren oder eine variable Meßdichte von Probenrichtungen berücksichtigt werden können (in der Regel wird (ir = 1 angenommen). Die Komponenten tk des Vektors t beschreiben die Gesamtheit aller das Modell charakterisierenden Parameter. Zum Beispiel liefert das Einsetzen der Reihenentwicklung (3.11) bei bekannten Normierungsfaktoren Ni die Entwicklungskoeffizienten 
[image: image361.wmf]C

l

mn

 zu geraden l. Zur Bestimmung der 
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 für ungerade l wird die Positivitätsbedingung (3.5) herangezogen. Entsprechende Methoden sind die Nullbereichsmethode [Bunge 1979], die iterative Positivitätsmethode [Dahms u.a. 1989a] und Methoden, die auf den Lösungsansätzen f(g) = h(g)2 ( 0 bzw. f(g) = ey(g) > 0 beruhen [Van Houtte 1983, 1991]. Zur Einschränkung der gegebenenfalls noch verbleibenden Variationsbreite werden zusätzlich Forderungen nach maximalem Untergrund [Dahms und Bunge 1989b, Wagner u.a. 1991] oder maximaler Entropie [Wang u.a. 1989] erhoben. Die Normierungsfaktoren Ni und eventuell vorhandene Koinzidenzen müssen, falls sie unbekannt sind, iterativ bestimmt werden [Dahms und Bunge 1987]. Benutzt man zusätzlich die Positivitätsbedingung für beliebige, rückgerechnete Polfiguren, so können die Genauigkeit der Rechnung und der erreichbare Reihenentwicklungsgrad L vergrößert werden [Dahms und Bunge 1989a, 1989b].

Ein Hybrid zwischen der Reihenmethode und dem Komponentenfit wurde bereits 1973 von [Truszkowski u.a. 1973] vorgeschlagen und später von [Jura 1991] verallgemeinert. Die Approximation wird in zwei Teilschritte zerlegt. Im ersten wird mit einer beliebigen Methode aus den gemessenen Polfigurdaten die ODF fexp(g) (oder, wie in [Truszkowski u.a. 1973] beschrieben, die geraden C-Koeffizienten) gewonnen. Im zweiten wird entsprechend (3.12) die berechnete ODF als Superposition von Komponenten, hier jedoch zu fest vorgegebenen Vorzugsorientierungen, beschrieben. Die Volumenanteile und Halbwertsbreiten der Komponenten können dann durch Minimierung von 
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(4.

SEQ ediff25)

bestimmt werden. Insbesondere in der Metallkunde, wo oft eine überschaubare Zahl von Vorzugsorientierungen (Endlagen) zur Beschreibung von Deformations- und Rekristallisationstexturen ausreichend ist, hat sich dieses Vorgehen bei der quantitativen Charakterisierung von Texturen bewährt [siehe z.B. Lücke u.a. 1986].

Ansatz (4.

SEQ ediff eLQ24) kann auch zur direkten Bestimmung von Komponentenparametern im Polfigurraum genutzt werden [Bukharova u.a. 1988, Helming und Eschner 1990]. Da der Überlagerungscharakter der Komponentendarstellung (3.12) durch den Projektionszusammenhang (3.7) nicht beeinflußt wird, können die Modellpolfiguren als Summe der Komponentenpolfiguren 



[image: image364.wmf]~

(

)

~

(

)

P

I

P

mit

I

i

i

r

c

r

c

c

c

C

h

h

y

y

M

c

=

=

å

å

=

0

1






(4.
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dargestellt werden. 
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 sind dabei Polfiguren einer beliebigen Komponentendarstellung.

Im Gegensatz zur Reihendarstellung, die auf einem orthonormierten Funktionensystem beruht, muß von vornherein nichtlinear gerechnet werden, da die gesuchten Komponentenparameter (nc, gc usw.) in der Approximationsfunktion 
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 nichtlinear auftreten. Vom Anwender müssen deshalb im allgemeinen hierfür Startwerte vorgegeben werden. Eine Ausnahme bilden die Normierungsfaktoren Ni und die Volumenanteile  Ic der Komponenten, deren Berechnung auch mittels linearem Ausgleich erfolgen kann, falls die anderen Komponentenparameter bekannt sind. Wegen 
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erhält man unter Verwendung der Skalarprodukte 
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(4.

SEQ ediff28)

für jede gemessene Polfigur ein lineares Gleichungssystem (Gaußsche Normalengleichungen)
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(4.

SEQ ediff29)

Die Normierungsfaktoren sind wegen (4.

SEQ ediff ecmpf26) unmittelbar durch
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(4.

SEQ ediff30)

gegeben. Die Bestimmung der Ic erfolgt durch Mittelung über alle Polfiguren
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(4.

SEQ ediff31)

Es gilt G=GT wegen 
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. Die Normalengleichungen sind oft schlecht konditioniert, d.h. kleine Änderungen in den experimentellen Daten bewirken große Änderungen in der Lösung. In diesen Fällen sollte man mit der Housholder-Transformation arbeiten, auf deren Darstellung hier jedoch verzichtet wird (siehe z.B. [Engeln-Müllges und Reutter 1974]). Ein besonderer Vorteil der Komponentenmethode besteht darin, daß die Bestimmung der Normierungsfaktoren N nichtiterativ und ohne Polfigurintegration erfolgt. Das gilt im Fall mehrphasiger Koinzidenzen 
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(4.

SEQ ediff32)

auch für die Bestimmung von Überlagerungsfaktoren 
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 (vgl. mit (4.

SEQ ediff ekoin 13)), die auch nach dem Schema ((4.

SEQ ediff elinapp129)-(4.

SEQ ediff elinapp31)) erfolgen kann. Statt der Werte 
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 = Ni Ic liefert die lineare Approximation die Größen 
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(4.

SEQ ediff33)

aus denen unter Berücksichtigung der Normierungen
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(4.

SEQ ediff34)

durch Summation die gesuchten Werte bestimmt werden können:
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(4.

SEQ ediff35)

Aus diesen Größen können dann unter Beachtung von (4.

SEQ ediff ekoin13) Strukturfaktoren, Phasenanteile u.a. abgeschätzt oder berechnet werden. Beschreiben die gesuchten ODF Gleichverteilungen, so entartet das Gleichungssystem (4.

SEQ ediff ekoin232) für eine Polfigur 
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 zu einer einzigen (linear unabhängigen) Gleichung, aus der sich die gesuchten Werte Nd und 
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 nicht mehr bestimmen lassen. Das bedeutet, daß sich Phasenanteile oder Strukturfaktoren anhand überlagerter Beugungspolfiguren um so genauer bestimmen lassen, je schärfer die Textur ist.

Im Abschn. 4.3 wurde gezeigt, wie Vorzugsorientierungen bzw. -richtungen und Halbwertsbreiten direkt mittels Beugungspolfiguren abgeschätzt werden können. Solche Abschätzungen nichtlinearer Parameter einer oder mehrerer Texturkomponenten können durch Minimierung von ((t) verbessert werden. Dafür wird ein Verfahren benutzt, daß von [Levenberg 1944] vorgeschlagen und von [Marquardt  1963] in verbesserter Form erneut publiziert wurde. Das Gleichungssystem (4.

SEQ ediff eLQ24) wird linearisiert, indem man die Polfiguren 
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 und deren Ableitungen in Taylorreihen um den Punkt t0 entwickelt, der möglichst nahe der gesuchten Lösung liegt. Berücksichtigt man nur die linearen Glieder von  (t = t - t0, ergibt sich ein Gleichungssystem für die gesuchten Komponentenparameter 
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, das für den koinzidenzfreien Fall in Matrizenschreibweise 
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(4.

SEQ ediff36)

lautet. Über den Index k (=1,2 ...) werden alle nichtlinearen Parameter durchgehend numeriert. So erhält man den Parametervektor t = (|g1, b1, n1, b(1, g2, b2, ...|( falls die erste Komponente ein Rotationsellipsoid darstellt und die zweite Komponente eine sphärische Form hat. Der Term R enthält nur zweite Ableitungen und wird häufig vernachlässigt (Gauß-Newton-Methode), um die Berechnung der zweiten Ableitung einzusparen. Im Programm werden die ersten Ableitungen durch Differenzenquotienten ersetzt. G und z sind am Startpunkt t0 zu berechnen. Die Lösung von (4.

SEQ ediff eLQ24) wird durch iteratives Verbessern nach der Vorschrift 
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(4.

SEQ ediff37)

gewonnen, bei der t' den im jeweiligen Iterationsschritt verbesserten Parametervektor kennzeichnet. Im benutzten Levenberg-Marquardt-Verfahren wird die Matrix G durch
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(4.

SEQ ediff38)

ersetzt, wo ( ein skalarer, das Konvergenzverhalten bestimmender Parameter ist und E die Einheitsmatrix darstellt. Bei der hier beschriebenen linearen und nichtlinearen Approximation im quadratischen Mittel, kommt es in erster Linie auf die Qualität der Modellfunktion f c(g) an. Es ist deshalb sinnvoll, möglichst viele Modellfunktionen zu testen. Liegen mehrere geeignete Modelle vor, so wählt man unter den besten Approximationen diejenige aus, welche die kleinste Fehlerquadratsumme ( besitzt. Die Auswertung von bisher ca. 300 verschiedenartigen Texturdatensätzen mit der Komponentenmethode zeigt, daß die Bunge- bzw. Standard-Gaußverteilung der Lorentzverteilung vorzuziehen ist. Letztere hat eine weitaus größere Reichweite (vgl. Abb. 12), wodurch sich stärkere Korrelationen zwischen den verschiedenen Komponenten ergeben. Die Komponentenbestimmung erfolgt in mehreren Suchzyklen, wobei jeder Zyklus drei Teilschritte beinhaltet:


1.
interaktives Abschätzen der nichtlinearen Parameter gc, nc, bc... einer oder mehrerer, 
visuell gut erkennbaren Texturkomponente(n), 

2.
lineare Approximation zur Bestimmung (oder Verbesserung) aller linearen Parameter Nd, 
[image: image387.wmf]q
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 und Ipc, Entfernen der im Teilschritt 1. abgeschätzten Komponente(n), falls der 
entsprechende Volumenanteil Ipc sehr klein oder negativ ist oder sich die Fehlerquadratsumme ( gegenüber dem vorangegangenen Zyklus vergrößert hat,


3.
Verbesserung der im Teilschritt 1. abgeschätzten, nichtlinearen Parameter gc, nc, bc... 
mittels nichtlinearer Approximation.

Das Vorgehen soll nun an einem Beispiels erläutert werden, wobei zum besseren Verständnis in jedem Zyklus jeweils nur eine Komponente hinzugenommen wurde. Abb. 23 beschreibt die Komponentenbestimmung anhand von drei unvollständigen Polfiguren, die mittels Neutronenbeugung bestimmt wurden. Nach dem interaktiven Abschätzen der ersten und visuell auffälligsten Vorzugsorientierung g1 und der zugehörigen Halbwertsbreite b1 am PC-Monitor (vgl. Erläuterungen im Abschn. 4.3) wird über (4.

SEQ ediff elinapp31) der zugehörige Volumenanteil I1 abgeschätzt. Ist dieser Wert positiv, können über (4.

SEQ ediff enlapp36) die Parameter g1 und b1 verbessert werden. 

Die sich nach diesem ersten Zyklus ergebenden (d.h. aus einer Komponente rückgerechneten) Polfiguren sind in Abb. 23 in der ersten Zeile dargestellt. Außerdem sind die entsprechenden Komponentenparameter angegeben. Der angegebene Volumenanteil bezieht sich bereits auf das Endergebnis. Die Ausgangspolfiguren für den nächsten Zyklus sind die Differenzpolfiguren 
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(4.

SEQ ediff39)

wobei 
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 die jeweils aktuellen Modellpolfiguren sind. Die sich nach ein bis drei weiteren Zyklen ergebenden rückgerechneten Polfiguren sind in Abb. 23 untereinander dargestellt. In der (001) Polfigur sind für jede Komponente die symmetrisch äquivalenten Richtungen der 
[image: image390.wmf]Z

B

c

-Achse eingezeichnet, die unmittelbar durch die Winkel (c und (c gegeben sind. Außerdem sind die Vorzugsorientierungen durch entsprechend rotierte Einheitszellen veranschaulicht. 

Die nichtlineare Approximation kann zu jedem Zeitpunkt für beliebig auswählbare Parametergruppen erfolgen. Bei jeder linearen Approximation werden grundsätzlich alle Werte Nd, 
[image: image391.wmf]q
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 und Ipc neu bestimmt. In der zur Zeit implementierten Programmversion können die Parameter von 120 Komponenten (Peak oder Faser) gleichzeitig optimiert werden. Im Rahmen dieser Vorgaben kann auch eine automatische Suche von Vorzugsorientierungen durchgeführt werden. Dazu muß der G-Raum vollständig mit einem quasi-regulären Raster von Orientierungen ausgefüllt werden (vgl. Abschn.2.2.5). Abb. 24a zeigt gemessene Beugungspolfiguren (111) und (001), die nahezu axialsymmetrisch bezüglich der XA-Achse sind, so daß im Gegensatz zum zuvor beschriebenen Beispiel eine größere Anzahl Kugelkomponenten (Abschnitt 3) zur Beschreibung erforderlich sein sollte. Die Kristallsymmetrie ist triklin, die Probensymmetrie orthorhombisch. Ausgangspunkt der Komponentensuche ist eine regellose Verteilung, die aus 120 im G-Raum quasi-äquidistant angeordneten Komponenten erzeugt wurde, wobei der Abstand (  zwischen benachbarten Komponenten ca. 60° beträgt.

Um die Korrelationen zwischen benachbarten Komponenten möglichst klein zu halten (Eindeutigkeit), muß die Halbwertsbreite (hier bc = 45°) der Startkomponenten kleiner als das Rastermaß ( sein. Mittels linearer Approximation wurden die Volumenanteile Ic berechnet und anschließend alle Komponenten mit negativen Volumenanteilen entfernt. 
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Abbildung 23. Textur eines Eisen/Nickel Meteoriten beschrieben durch einen isotropen Texturanteil von 66.5% und vier Gaußpeaks (kubische Kristallsymmetrie). Die rückgerechneten Polfiguren sind untereinander für ein (erste Zeile) bis vier (vierte Zeile) angefittete Komponenten dargestellt. Unten links sind die entsprechenden Vorzugsorientierungen durch gedrehte Einheitszellen dargestellt. Die unten dargestellten, unvollständigen Polfiguren wurden mittels Neutronenstreuung bestimmt. In der (001) Polfigur sind für jede Komponente die symmetrisch äquivalenten Richtungen der ZB-Achse eingezeichnet, die unmittelbar durch die Winkel (c und (c gegeben sind. Außerdem sind die Vorzugsorientierungen durch entsprechend rotierte Einheitszellen veranschaulicht
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Abbildung 24. Automatische Komponentensuche zur Beschreibung gemessener Beugungspolfiguren (a). Ausgehend von einer regellosen Texturverteilung, die aus 120 im G-Raum quasi-äquidistant angeordneten Komponenten mit bc = 45° und ((60° erzeugt wurde, verblieben nach linearer Optimierung 23 Komponenten. b) Damit  rückgerechneten Polfiguren, c) rückgerechnete Polfiguren nach nichtlinearer Parameteroptimierung (13 Komponenten) und d) nach manuellem Hinzufügen von zwei zusätzlichen Komponenten.

Die aus den verbliebenen 23 Komponenten rückgerechneten Polfiguren zeigt Abb. 24b. Nach der nichtlinearen Parameteroptimierung hatten nur noch 13 Komponenten positive Volumenanteile. 

Der Vergleich der rückgerechneten Polfiguren (Abb. 24c) mit den gemessenen zeigt trotz des groben Ausgangsrasters und der aus der Sicht isotroper Komponenten komplizierten Texturverteilung eine gute Übereinstimmung. Manuelles Hinzufügen von zwei weiteren Komponenten führte nur zu einer unwesentlichen Verbesserung des Ergebnisses (Abb. 24d). Ausgehend von dieser Lösung könnten auch weitere Parameter (n0,...), beispielsweise zur Beschreibung (rotations-)elliptischer Komponenten, automatisch bestimmt werden, was in diesem Fall eine weitere Reduzierung der Komponentenzahl und die Verbesserung der Fehlerquadratsumme ((t) bewirken sollte.

Eine effiziente automatische Komponentensuche, insbesondere mit anisotropen Verteilungen, erfordert jedoch die gleichzeitige Optimierung möglichst sehr vieler (> 1000) linearer und nichtlinearer Parameter, was mit der derzeitigen Programmversion nicht zu erreichen ist.

Abb. 25 zeigt eine Anwendung der Komponentenmethode auf den mehrphasigen Quarzit PC82 [Wenk und Pannetier 1990], der triklinen Feldspat (Plagioklas), monoklinen Glimmer (Biotit) und trigonalen Quarz als Hauptgemengeteile enthält. Mit einem ortsempfindlichen Neutronendetektor wurden zehn Polfiguren bestimmt. Vier Plagioklas-, zwei Quarz- und eine Biotitpolfigur konnten mittels Profilanalyse überlagerungsfrei separiert werden. Für drei weitere Polfiguren war eine Peakseparation nicht möglich: Quarz/(012) + Quarz/(102); Biotit/(110) + Biotit/(020) und schließlich Quarz/(011) + Quarz/(101) + Biotit/(001). Die 'weiche' Plagioklastextur wurde durch 12, die Quarztextur durch 8 und die Biotittextur durch 15 Komponenten beschrieben (Tabelle 11). Die Überlagerungsfaktoren q wurden mittels Komponentenfit bestimmt und zeigen eine gute Übereinstimmung mit den aus Strukturrechnungen stammenden Werten. Da für Quarz die Reflexe (hkl) und (khl) bei unterschiedlichen Strukturfaktoren prinzipiell überlagert sein müssen, wurde ein Wertepaar q(012)-q(102) vorgegeben, um das Vortäuschen einer nicht vorhandenen sechszähligen Drehachse zu vermeiden. Die berechneten Komponentenparameter und Überlagerungsfaktoren können nur im Fall von Quarz als gesicherte Resultate angesehen werden. Für die beiden anderen Minerale trägt die Texturbestimmung aufgrund der geringen vorhandenen Datenmenge eher den Charakter einer Abschätzung.

Neben den bisher erwähnten Methoden zur Texturbestimmung gibt es noch die diskreten Methoden, deren Ziel ausschließlich in der Bestimmung der ODF an möglichst vielen Punkten des Orientierungsraumes besteht [Ruer 1976, Vadon 1981, Imhof 1982, Pawlik 1986, Schaeben 1990, 1994, Matthies und Vinel 1982]. Eine Approximation durch numerisch einfachere Funktionen muß separat zum Beispiel durch Minimierung von (4.

SEQ ediff eminodf25) erfolgen. Die ODF muß mit diesen Methoden selbst dann noch vollständig bestimmt werden, wenn nur ausgewählte Texturinformationen, zum Beispiel wenige Vorzugsorientierungen oder C-Koeffizienten (zwecks Tensormittelung, [Bunge 1969]), benötigt werden. Andererseits stehen oft, vorwiegend bei niedriger Kristallsymmetrie bzw. Mehrphasigkeit, für eine ODF-Bestimmung  auf einem vorgegebenen G-Raumraster nicht genügend Meßdaten zur Verfügung. Demgegenüber lassen sich bei geeigneter Modellauswahl mittels Komponentenapproximation, wie das vorangegangene Beispiel zeigt, auch bei einem extrem eingeschränkten Datenangebot noch interpretierbare Texturinfomationen gewinnen. Demgegenüber kann die Approximation mit ungeeigneten Modellen, im Vergleich mit modellfreien Methoden, zu schlechteren Resultaten führen. Das betrifft auch die Geisterkorrektur. Es ist bekannt, daß selbst bei bestmöglicher Übereinstimmung von rückgerechneten und gemessenen Polfiguren und unter Einbeziehung der Positivitätsbedingung eine gewisse Variationsbreite der Lösung erhalten bleibt. Diese ist um so größer, je größer der wirklich vorhandene regellose Anteil F ist. Man kann diese Variationsbreite zum Beispiel dadurch verkleinern, daß man unter den möglichen Lösungen diejenige mit maximalem F bzw. maximaler Entropie 
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 auswählt, d.h. sinnvolle Zusatzbedingungen einfordert. 

In der Komponentenmethode werden solche Zusatzforderungen nicht unmittelbar gestellt. Der Anwender wählt aber im allgemeinen nur so viele Komponenten aus, wie zur Beschreibung der Meßdaten erforderlich sind, so daß beiden Zusatzforderungen zumindest tendenziell entsprochen wird. Daß die Komponentenapproximation trotzdem adäquate Resultate, zum Beispiel im Vergleich mit der WIMV-Methode [Matthies und Vinel 1982], liefert, zeigt Abb. 26. Die Übereinstimmung der rückgerechneten mit den experimentellen Polfiguren kann quantitativ mit Hilfe des RP-Wertes 
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(4.

SEQ ediff40)

beschrieben werden, der anders als die Fehlerquadratsumme ( das Abweichen kleiner Werte stärker berücksichtigt.



Quarz




Plagioklas




Biotit





c
{(c,(c,(c}


Ic
bc
{(c,(c,(c}


Ic
bc
{(c,(c,(c}


Ic
bc

  1
184
86
110
12.3
29
 97
56
44
 1.9
28
346
92
173
20.4
41

  2
  2
66
95
10.7
35
335
93
68
 1.6
30
175
81
147
14.5
39

  3
189
51
98
10.1
36
 23
14
87
 1.1
31
211
107
177
10.8
33

  4
  6
71
 3
 9.9
28
171
82
35
 1.3
30
293
101
151
 9.6
33

  5
182
77
79
 7.9
30
 51
117
246
 1.4
24
254
73
113
 8.7
44

  6
  9
52
67
 4.8
33
117
92
186
 0.9
20
 27
122
 5
 8.1
31

  7
188
54
63
 2.3
21
 79
115
225
 0.8
21
 37
32
144
 5.7
39

  8
182
69
18
 2.1
16
120
57
61
 0.7
14
129
89
174
 4.5
26

  9
   
  
  
    
  
 78
91
218
 0.7
19
144
55
170
 3.6
28

 10
   
  
  
    
  
154
160
352
 0.7
25
248
105
25
 2.8
24

 11
   
  
  
    
  
295
 9
312
 0.3
14
120
80
138
 2.8
28

 12
   
  
  
    
  
 91
110
11
 0.3
16
257
79
22
 0.6
17

 13
   
  
  
    
  
   
  
  
    
  
 10
93
122
 0.6
29

 14
   
  
  
    
  
   
  
  
    
  
 87
70
138
 0.4
14

 15
   
  
  
    
  
   
  
  
    
  
136
88
21
 0.4
14

F
40.9%




88.2%




6.4%





Tabelle 11. Komponentenparameter der Probe PC82. Angaben für (c, (c, (c und bc in °, Ic  in %
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Abbildung 25. Zehn gemessene (exp) und rückgerechnete (rec) Polfiguren für Quarz (Gb = D3), Biotit  (C2h) und Plagioklas (Ci) eines mehrphasigen Quarzits. Die angegebenen Überlagerungsfaktoren q wurden mittels Komponentenfit bestimmt und zeigen eine gute Übereinstimmung mit den aus Strukturrechnungen stammenden Werten (in Klammern). Da für trigonale Kristallsymmetrie (hier Quarz) die Reflexe (hkl) und (khl) bei unterschiedlichen Strukturfaktoren prinzipiell überlagert sein müssen, muß wenigstens ein Wertepaar q(hkl)-q(khl) vorgegeben sein, da sonst eine nicht vorhandene C6-Symmetrie bezüglich der kristallographischen c-Achse vorgetäuscht wird. Das vorgegebene Wertepaar (q(012)-q(102)) ist durch Gleichheitszeichen markiert.

Wählt man ( = 1, d.h. es werden nur Probenrichtungen mit 
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 betrachtet, erhält man RP1 = 13.0% (WIMV 10%). Dabei wurden neben den drei dargestellten auch die (201) und (102) Polfigur berücksichtigt. Der RP0-Wert ist allerdings fast doppelt so schlecht (28.8% zu 14.5%), was jedoch nicht überrascht, da die Komponentenmethode naturgemäß Bereiche mit maximaler Orientierungsdichte vorrangig anfittet. Die Zahl, der zur Texturbeschreibung erforderlichen Daten beträgt für WIMV (ohne Beschreibung des Orientierungsrasters) 72*19*24 = 32 832. Die Komponentenbeschreibung erfordert dagegen in diesem Beispiel nur 15*5 = 75 Zahlen. Eine über die Positivitätsmethode bestimmte Reihendarstellung mit vergleichbarer Winkelauflösung (bis L = 36) erfordert bei vergleichbaren RP-Werten ca. 5000 
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Zur breiteren Charakterisierung dieser drei Methoden, die alle in Abhängigkeit von der Problemstellung ihren Anwendungsbereich besitzen, ist auch der persönliche Aufwand des Analysierenden anzuführen. Während die Reihenmethode oder die direkten Methoden wie WIMV weitgehend vollautomatisch funktionieren und für das beschriebene Beispiel nur wenige Minuten Rechenzeit (PC-486) erfordern, beträgt der Aufwand für einen, in Bezug auf die interaktive Arbeit mit der Komponentenmethode erfahrenen Nutzer ca. eine halbe Stunde. Dagegen kann die Komponentenmethode problemlos, d.h. ohne Änderung des Programmcode, auch Meßdaten verwenden, die auf beliebigem Meßraster bestimmt wurden.
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Abbildung 26. Vergleich der experimentell bestimmten Polfiguren (100), (110) und (101) eines Quarzits mit den durch Komponentenfit und WIMV rückgerechneten Polfiguren. Höhenlinien logarithmisch: 0.5, 0.71, 1, 1.4, 2 ... 

5.
QUANTITATIVE BESCHREIBUNG VON TEXTURÄNDERUNGEN DURCH KOMPONENTEN

5.1.
Simulation von Texturänderungen bei plastischer Deformation

Stellvertretend für Textursimulationen, bei denen die Komponentendarstellung zur Charakterisierung der Texturänderungen genutzt werden kann, soll hier die Modellierung von Deformationstexturen näher erläutert werden. Zur Simulation von Transformations- bzw. Rekristallisationstexturen sei auf entsprechende Veröffentlichungen wie zum Beispiel [Dahms u.a. 1994a, Köhler und Bunge 1994] verwiesen.

Es sind mehrere Mechanismen bekannt, die eine plastische Verformung des Kristallgitters bewirken können. Experimente haben gezeigt, daß für kubische Metalle bei niedrigen und mittleren Temperaturen das translative Versetzungsgleiten als dominierender Prozeß anzusehen ist. Längs bestimmter kristallographischer Ebenen, den Gleitebenen, gleiten Atomschichten infolge von Versetzungsbewegungen in determinierten Richtungen, Gleitrichtungen genannt, gegeneinander ab. Gleitebene vk und Gleitrichtung rk bilden das Gleitsystem k. Als Gleitebenen werden meist die am dichtesten besetzten Netzebenen wirksam. Die Gleitrichtungen stimmen mit den Richtungen dichtester Packung in der Gleitebene überein. Die Verformung wird im Kristallkoordinatensystem als eine homogene, einfache Scherung durch
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(5.

SEQ etä1)

beschrieben, wobei 
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 die Gleitbetragsrate des Gleitsystems k darstellt. In niedrigsymmetrischen Metallen und Mineralen kann Verformung auch durch Zwillingsbildung hervorgerufen werden. Diese kann, bis auf den Unterschied, daß der Gleitbetrag d(t im Zwillingssystem t fest vorgegeben ist (Abb. 27a,b), mit dem gleichen Formalismus beschrieben werden. 

Das Schmidsche Gesetz besagt, daß die Gleitung unter Wirkung einer von außen aufgeprägten Spannung S nur auf den Gleitsystemen stattfindet, für welche die wirksame Schubspannung 
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Abbildung 27. a) Homogene Gleitung auf dem Gleitsystem k. vk - Gleitebenennormale, rk - Gleit-richtung, d(k - Gleitbetrag. b) Für die Zwillingsbildung ist der Gleitbetrag d(t fest vorgegeben
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(5.

SEQ etä2)

einen charakteristischen Wert, die kritische Schubspannung (ck > 0, erreicht.

Eine von außen dem Kristall aufgeprägte Deformationsrate 
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 bewirkt neben der Abgleitung auf den aktiven Gleitsystemen auch eine Rotation R
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(5.

SEQ etä3)

Die Bestimmung von R erfolgt über die Zerlegung der Tensorgleichung (5.

SEQ etä edeften3) in einen symmetrischen (a) und einen antisymmetrischen (b) Teil (Kc ist der zu K konjugierte Tensor) 
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(5.

SEQ etä4)

wobei zunächst die jeweils aktiven Gleitsysteme und deren Gleitraten in (5.

SEQ etä edefasym4a) ermittelt werden müssen, bevor R über (5.

SEQ etä edefasym4b) bestimmt werden kann. Sämtliche Größen sind im Kristallkoordinatensystem beschrieben.

Zur Beschreibung der Plastizität eines Polykristalls sind im allgemeinen nur der Deformations- bzw. Spannungszustand der Probe vorgegeben. Zur Charakterisierung der Gleitprozesse in den Körnern müssen entsprechend (5.

SEQ etä edefasym4) die lokalen Spannungs- und Deformationstensoren der Körner bekannt sein, was die Berücksichtigung ihrer Nachbarschafts- und Orientierungsbeziehungen erfordert. Verschiedene Modelle wurden vorgeschlagen [Leffers u.a. 1988, Van Houtte 1988], um die zwischen den Grenzfällen einer homogenen Spannung oder homogenen Verformung liegende Realität zu beschreiben. Im Modell nach [Sachs 1928], als einem Grenzfall, ist jedes Korn zunächst der gleichen makroskopischen Spannung ausgesetzt und beginnt mit wachsender Belastung auf dem Gleitsystem zu gleiten, dessen wirksame Schubspannung zuerst ihren kritischen Wert erreicht. Aus dieser Vorstellung der Einfachgleitung folgt die kinematische Interpretation, daß bei der sich einstellenden stabilen Endorientierung die Gleitebene senkrecht zur Richtung größter Stauchung und die Gleitrichtung parallel zur größten Streckung liegen. Da jedes Korn entsprechend seiner Orientierung einer anderen Deformation unterliegt, müßten an den Korngrenzen Porenräume und Überlappungen entstehen. Diese werden aber durch Gegenspannungen der Nachbarkörner verhindert. Sie wachsen soweit an, bis die resultierende Spannung ein zweites und weitere Gleitsysteme aktiviert, so daß das Modell der Einfachgleitung nicht mehr anwendbar ist.

Der andere Grenzfall nach [Taylor 1938] fordert für jedes Korn die gleiche homogene Deformation. Der im Probensystem vorgegebene Tensor 
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 muß entsprechend der Kornorientierung g mit Hilfe der Matrixdarstellung A(g) (2.25) im Kristallkoordinatensystem berechnet werden
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(5.

SEQ etä5)

Aufgrund der plastischen Volumenkonstanz 



[image: image409.wmf]&

.

.

.

E

ii

i

=

å

=

1

3

0










(5.

SEQ etä6)

beschreibt (5.

SEQ etä edeften3) ein Gleichungssystem aus fünf unabhängigen Gleichungen, so daß zur Realisierung eines allgemeinen Deformationszustands Mehrfachgleitung auf bis zu fünf Gleitsystemen k erforderlich ist. Häufig gibt es eine Vielzahl möglicher Gleitsystemkombinationen, so daß eine physikalisch sinnvolle Zusatzbedingung zur Auswahl einer Kombination herangezogen werden muß. Taylor wählte dafür das Prinzip der minimalen Verformungsleistung
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(5.

SEQ etä7)

Die dazu notwendige Spannung (als stets vorhanden vorausgesetzt) unterscheidet sich für verschieden orientierte Körner, so daß Inkompatibilitäten der Spannung an den Korngrenzen auftreten. Hier versagt das einfache Modell für die Vorhersage einer stabilen Endorientierung. Das Taylormodell ist dem Bishop-Hill-Prinzip [Bishop und Hill 1951] äquivalent, wonach von allen erlaubten Spannungszuständen derjenige auszuwählen ist, der eine maximale äußere Verformungsleistung bedingt.

Für die numerische Simulation der In selbstkonsistenten Modellen [z.B. Molinari u.a. 1987] wird die Wechselwirkung zwischen einem Korn und allen übrigen als Matrix zusammengefaßten Körnern in Form einer Einschlußnäherung berücksichtigt. Diese Modelle erlauben vorteilhaft orientierten "weichen" Körnern, eine überdurchschnittlich große Verformung zu akkomodieren, die dann von "härteren" Körnern nicht mehr aufgebracht werden muß. Das gewinnt besonders für nicht-kubische Materialien an Bedeutung, die eine große Anisotropie plastischer Eigenschaften (Fließgrenzfläche) des Einkristalls besitzen. 

In den Modellen des relaxierten Zwanges (RC - relaxed constraints, [Honeff 1981, Van Houtte 1988]), wird die strikte Forderung der klassischen Taylortheorie (FC - full constraints) nach homogener Verformung aufgeweicht, indem eine oder mehrere Komponenten des lokalen Deformationstensors K'0
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(5.

SEQ etä8)

nicht mehr vorgegeben werden [Van Houtte 1988]. Das wird durch die Einführung von n zusätzlichen Pseudogleitsystemen mit (ck = 0 erreicht, die im Probenkoordinatensystem vorgegeben sind und daher im Kristallsystem entsprechend der Kristallorientierung willkürliche Gleitrichtungen und -ebenen beschreiben können. Die zwangsläufig an den Korngrenzen entstehenden Fehlanpassungen sind dadurch gerechtfertigt, daß unter der Annahme spezieller Kornformen (lange oder flache Körner) nur kleine Bereiche der Probe betroffen sind. 

Verformung muß der beabsichtigte Verformungsweg in eine Reihe kleiner, endlicher Verformungsinkremente zerlegt werden.

Die Orientierungsverteilung des Ausgangsmaterials (häufig wird die Gleichverteilung gewählt) muß ebenfalls diskretisiert werden, was durch eine möglichst große Zahl gewichteter Einzelorientierungen erreicht werden kann. Ausgehend von dieser Orientierungsverteilung werden die aus den einzelnen Deformationsschritten resultierenden Endorientierungen der Körner ermittelt, die dann selbst wieder die Ausgangsorientierungen für den nächsten Schritt sind. Nach jedem Schritt kann die Texturbeschreibung mit Hilfe von Komponenten erfolgen, deren Vorzugsorientierungen durch die jeweils berechneten Endorientierungen gegeben sind. Die Halbwertsbreite muß, wenn keine diesbezüglichen Informationen vorliegen, während der Simulation unverändert bleiben.

Die Verknüpfung des hier benutzten Simulationsprogrammes (PC-Version von P. Van Houtte) mit der Komponentenmethode erlaubt direkt und in einfacher Weise, Änderungen in Deformationstexturen für beliebige Kristallsymmetrien quantitativ kompakt zu beschreiben.
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Abbildung 28. (111) Polfiguren für neun verschiedene Simulationsrechnungen. Ausgehend von 400 im G-Raum näherungsweise äquidistant angeordneten Komponenten (b=10°) wurden dabei drei verschiedene Gleitsystemkombinationen A1-A3 und die Modellfälle FC, RC/lange Körner- LG und RC/flache Körner-FG untersucht

In Abb. 28 sind die (111) Polfiguren für neun verschiedene Modellrechnungen wiedergegeben. Es wurde reine Scherung mit
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(5.

SEQ etä9)

und ein Deformationsdekrement 
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 angenommen. Letzteres entspricht bei 100 Schritten einem extrem großen Verformungsgrad von (h/h = 99%. Die Symmetrie von 
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 bewirkt eine orthorhombische Probensymmetrie (Ga=D2) der ODF. Ausgehend von 400 im G-Raum näherungsweise äquidistant angeordneten Startkomponenten (b=10°), wurden dabei drei verschiedene Gleitsystemkombinationen (NaCl, siehe nächster Abschnitt) untersucht:

 
(c



Modell
(110)<110>
(001)<110>
(111)<110>

A1
1
10
-

A2
1
1
-

A3
1
1
1

Es wurden neben FC auch die Fälle RC- lange Körner 
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(5.

SEQ etä10)

bzw. RC- flache Körner
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(5.

SEQ etä11)

betrachtet. 

Unter Anwendung der Fließfeldmethode [Bunge u.a. 1986, Steinkopf 1989, Kunze 1991] kann die Diskretisierung der ODF durch Komponenten umgangen werden. Die ODF wird dabei mittels Reihendarstellung (3.9) oder direkt auf einem feinen Orientierungsraster beschrieben. Die Methode eignet sich dann besonders gut, wenn viele identische Deformationsschritte durchgeführt werden sollen. Die durch ein Verformungsinkrement hervorgerufenen Änderungen der Orientierungsdichte, das Fließfeld, werden einmal berechnet und gespeichert. Dann kann die Texturentwicklung einer beliebig vorgegebenen ODF Schritt für Schritt verfolgt werden. Um eine Veränderung der internen oder externen Deformationsbedingungen zu modellieren, muß ein neues Fließfeld berechnet werden, welches dann die weiteren Schritte bestimmt. Mit diesem Vorgehen können vor allem solche Modelle erfaßt werden, bei denen die Orientierungsänderung eines Korns nicht von seiner Deformationsgeschichte (Verfestigung) oder von der aktuellen Orientierungsverteilung aller übrigen Körner (selbstkonsistente Modelle) abhängt.

5.2.
Texturvergleiche anhand empirisch bestimmter Referenzkomponenten

Obwohl der G-Raum ein abgeschlossenes Gebilde darstellt, ist er sehr groß. Soll zum Beispiel eine ODF auf einem 1°-Raster beschrieben werden, benötigt man M*360 ( 15 000 000 Stützstellen, wobei M ( 4(/(2 die Anzahl der Richtungen eines quasi-äquidistanten 1°-Rasters (Abschn.2.2.5) auf der Polkugel ist. Selbst für ein übliches 5°-Raster sind dabei ( 120 000 Stützstellen erforderlich. Bei vorhandenen Symmetrien (Abschn. 2.3) verringert sich diese  Zahl um den Faktor 1/N, wobei N = NANB die Anzahl der durch Proben- und Kristallsymmetrie verursachten äquivalenten Orientierungen beschreibt. Der in der Metallkunde übliche kubisch-orthorhombische Symmetriefall (N = 24*4 = 96) erfordert zur Beschreibung einer ODF somit noch etwa 1300 Werte
). 

Analog benötigt man für L = 36 (dies entspricht nach (3.10) einer Winkelauflösung von (( ( 5°) bei trikliner Proben- und Kristallsymmetrie für 67 525 (=(l(2l+1)2) C-Koeffizienten. Eine quantitative Charakterisierung von Texturänderungen mittels direkter ODF-Beschreibung bzw. Reihendarstellung kann in Anbetracht der dafür erforderlichen großen Datenmenge problematisch werden. Tendenzaussagen über Texturentwicklungen sind deshalb häufig nur qualitativ anhand graphischer ODF- bzw. Polfigurdarstellungen möglich. Die Komponentendarstellung erlaubt dagegen, die zur Texturbeschreibung erforderliche Datenmenge erheblich zu reduzieren und in eine aus Sicht des Prozesses leicht interpretierbare Form zu bringen. Eine solche gezielte Komprimierung von Texturinformationen soll hier am Beispiel experimentell und theoretisch simulierter Deformationstexturen im Salz demonstriert werden [Skrotzki u.a. 1994]. Steinsalz kann als Modellmaterial für intermetallische Verbindungen, Keramiken oder gesteinsbildende Minerale mit großer plastischer Anisotropie dienen. Experimentelle Deformationen für derartige Materialien sind schwer durchführbar, wenn nicht gar unmöglich, was derartige Untersuchungen an Modellmaterialien notwendig macht.

Abb. 29 zeigt die (111)-Polfiguren experimentell deformierter NaCl-Proben. Diese wurden bei sechs verschiedenen Temperaturen (RT-Raumtemperatur) mittels Strangpressen durch einen rechteckigen Querschnitt erzeugt. Die Prozeßgeometrie entspricht der des Walzens. Ein Vergleich mit den für gewalzte Metalle typischen Vorzugsorientierungen, wie Kupfer(Cu)-, Messing(Ms)-, Goss(G)- und Würfellage(W) zeigt, daß diese auch hier zur Texturbeschreibung der untersuchten Salzproben herangezogen werden können (Abb. 30). Tabelle 12 und Abb. 31 beschreiben die Volumenanteile und Halbwertsbreiten der fixierten Komponenten Cu, Ms, G und W in Abhängigkeit von der Extrusionstemperatur. Der Anteil der Messing- und Kupferkomponente verringert sich mit zunehmender Temperatur, wohingegen der Anteil der Gosslage, die erst bei 300°C auftritt, größer wird. Bei 200°C ist eine Diskontinuität erkennbar. Mikroskopische Untersuchungen zeigen, daß oberhalb dieser Temperatur der größte Teil der Körner rekristallisiert ist [Skrotzki und Welch 1983]. kaltgewalzte fcc-Metalle typisch und wurden für diese durch viele Untersuchungen bestätigt.

[image: image418.png]


 

Abbildung 29. (111)-Polfiguren experimentell verformter NaCl-Proben. Diese wurden mittels Strangpressen durch einen rechteckigen Querschnitt bei sechs verschiedenen Temperaturen [°C] erzeugt (RT- Raumtemperatur). Die Prozeßgeometrie entspricht der des Walzens. Die Walzrichtung (Extrusionsrichtung) zeigt nach oben, die Walznormale steht senkrecht auf der Zeichenebene.
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Abbildung 30. (111)-Polfiguren gaußförmiger Texturkomponenten (bc=15°), deren Vozugsorientierung gc durch die Kupfer(Cu)-, Messing(Ms)-, Goss(G)- bzw. Würfellage(W) gegeben ist

Im Vergleich der Probe RT mit den Simulationsergebnissen des vorherigen Abschnitts zeigt, wegen der übereinstimmenden Ausrichtung der (111)-Normalen parallel zur Walzrichtung, nur der Anisotropiefall A3 eine gewisse Ähnlichkeit. Die deutlich sichtbaren Unterschiede sind vor allem darauf zurückzuführen, daß das Material sehr schnell rekristallisiert, d.h. von einer Textur überprägt ist, die mit der Deformation nur mittelbar korreliert ist [Skrotzki u.a. 1994]. 

Die Referenzkomponenten Kupfer(Cu)-, Messing(Ms)-, Goss(G)- und Würfellage(W) sind für Werden andere Materialien oder Prozesse betrachtet, müssen zwangsläufig auch andere Referenzkomponenten definiert werden. Dabei ist es sinnvoll, diese für eine größere, aber eindeutig begrenzte Klasse von Prozeß- und Materialparametern festzulegen. Dieses Vorgehen wird nun anhand eines weiteren Beispiels demonstriert. Dabei soll für starke Deformationen der Einfluß der Anzahl sowohl der Deformationschritte als auch der in die Simulation einbezogenen Einzelorientierungen auf die berechnete Endtextur untersucht werden (reine Scherung - FC, NaCl). Abb. 32 zeigt (100) und (111) Polfiguren der durch Simulation erzeugten Deformationstexturen in Abhängigkeit von der Anzahl der Deformationsschritte (40 od. 100) und Menge der berücksichtigten Einzelorientierungen (400 od. 36). Mit dem Deformationsdekrement 
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 entsprechen 40 bzw. 100 Schritte einem Verformungsgrad von (h/h = 87% bzw. 99%. 

Die Symmetrie von K bewirkt eine orthorhombische Probensymmetrie (Ga=D2) in der ODF. Die kritischen Schubspannungen der berücksichtigten Gleitsysteme {110}<1
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0> und {001}<110> entsprechen dem Fall A2 in Abschn. 5.1. Die Einzelorientierungen wurden dann durch 400 bzw. 36 Komponenten mit b = 7° beschrieben, die annähernd äquidistant im G- Raum angeordnet waren (( ( 45° bzw. 90°, vgl. Abschn. 2.2.5). 

Mit dem Ziel, die Unterschiede zwischen den doch sehr ähnlichen vier Texturen quantitativ in möglichst kompakter Form zu beschreiben, wurden diese (anhand aller Polfiguren) durch fünf Komponenten angefittet. Diese können für den beschriebenen Simulationsprozeß als charakteristische Referenzkomponenten definiert werden. Eine Zerlegung der Simulationstexturen nach diesen, bis auf den Volumenanteil fixierten Komponenten, liefert die in der Tabelle 13 

angeführten Volumenanteile. Die Hauptkomponenten 1 und 3 (sie ähneln der Gosslage {90°, 45, 0°}) werden mit zunehmender Deformation stärker, wohingegen die Komponente 2 (ähnlich der Kupferlage {0°, 35°, 45°}) abgebaut wird. Komponente 5 verschwindet bei extrem großer Deformation. 

Neben diesen die Simulation unmittelbar betreffenden Tendenzen ist erkennbar, daß die Bestimmung von Endlagen bei großer Verformung auch anhand weniger Einzelorientierungen möglich ist. Dabei muß man sich aber auf wenige Hauptkomponenten beschränken, da untergeordnete Komponenten während der Simulation verschwinden können (vgl. Komponente 2 und 4 in den Fällen 100/36 und 100/400).
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 5%    (21°)
13%   (23°)

Tabelle 12. Volumenanteil Ic und Halbwertsbreite bc (in Klammern) der durch Würfel-, Kupfer-, Messing- und Gosslage gegebenen Komponenten nach Anpassung an die gemessenen (111), (200) und (220)-Polfiguren der bei verschiedenen Temperaturen deformierten Salzproben. Der zusätzlich angegebene Wert F charakterisiert den regellosen Texturanteil

c
(c[°]
(c[°]
(c[°]
bc[°]
Ic[%]










Mittel
40/400
100/400
40/36
100/36

1
   85
  39
   1
  13
  34
   19
  53
  22
  51

2
    0 
  18 
  31
  35
  29
   38
  11 
  38
   - 

3 
   77
  24
   8 
  16
  20
   14
  29
  15
  24

4 
   67
  37
   2 
  13
   9
   18
   -
    14
   3

5 
   47
  24
  11
  12
   8
   11
  7 
   11
   - 

Tabelle 13. Parameter {(c,(c,(c}, bc und Ic(Mittel) von fünf Komponenten, die durch Mittelung von vier Deformationstexturen (Abb. 32) bestimmt wurden. Eine Zerlegung der Simulationstexturen nach diesen, bis auf den Volumenanteil fixierten Endkomponenten liefert die in der Tabelle angeführten Volumenanteile Ic
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Abbildung 31. Volumenanteil Ic der durch Würfel-, Kupfer-, Messing- und Gosslage vorgegebenen Komponenten für sechs Salztexturen, die bei verschiedenen Temperaturen [°C] erzeugt wurden (P = regelloser Anteil)
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Abbildung 32. Simulation von vier Deformationstexturen (full constraints, pure shear) in NaCl und deren Approximation durch fünf empirisch festgelegte Komponenten. Dargestellt sind jeweils die Polfiguren (100) und (111). Die Walzrichtung zeigt nach oben, die Querrichtung nach rechts. Vor jeder Zeile ist die Anzahl der Deformationsschritte (40 oder 100, ein Schritt: 
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) und die Zahl der berücksichtigten Einzelorientierungen (400 oder 36) angegeben. Aufgrund der Ähnlichkeit der vier Texturen und mit dem Ziel, deren Unterschiede quantitativ zu beschreiben, wurden diese durch fünf gemeinsame Komponenten angefittet. Nach Approximation der Simulationspolfiguren mit diesen, nunmehr bis auf die Volumenanteile fixierten Komponenten, erhält man die rechts dargestellten Polfiguren
6.
BESTIMMUNG DER TEXTUR TECHNISCHER WERKSTOFFE

6.1.
Ellipsoidale Komponenten zur Beschreibung von Walztexturen im Kupfer

Walztexturen in fcc- und bcc- Metallen lassen sich nur bedingt mit Hilfe sphärischer Komponenten beschreiben. So müssen zum Beispiel in fcc-Metallen neben den wichtigsten Ideallagen, wie die Würfel-, Goss-, Kupfer- und Messinglage (Abb. 31), eine Reihe von Zwischenlagen eingeführt werden. Das bekannteste Beispiel dafür ist die S-Lage, die sich zwischen der Kupfer- und Messinglage befindet. Texturen in bcc-Metallen werden in der Regel durch Überlagerung (un)vollständiger axialer Komponenten (Orientierungsfäden) modelliert. Erst die Einführung ellipsoidaler Komponenten [Savjolova 1985, Dnieprenko und Divinski 1994, Eschner 1993, 1994] gestattet eine Texturapproximation mit einer überschaubaren Anzahl von Parametern, wodurch auch eine zunehmende Eindeutigkeit (Reproduzierbarkeit) der Komponentendarstellung erreicht wird. In Abb. 33 sind die gemessenen und die mittels elliptischer Verteilungen rückgerechneten Polfiguren einer gewalzten Kupferprobe wiedergegeben. Die Vorzugsorientierungen der Komponenten (Tabelle 14) sind durch die Kupferlage gc= {0°,35°,45°} (c=1,2), Messinglage gc={55°,45°,0} (c=3,4) und die Gosslage gc={90°,45°,0} (c=5) gegeben.

Die Komponenten 1 und 2 sind mittels 
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 eine vorhandene orthorhombische Probensymmetrie D2, die sowohl gc als auch nc betrifft. Komponente 5 ist vollständig invariant gegenüber D2. Wie auch die anderen Texturberechnungen in [Eschner 1994] belegen, nimmt der Winkel (d  offensichtlich aufgrund der vorhandenen Probensymmetrie nur die Werte 0°, 90°, 180° und 270° an, wobei 90°- und 270°-Drehungen nur die Rollen von A und B vertauschen. Die Halbwertsbreiten der Kupfer- und Messingkomponente sind annähernd gleich groß, aber im Mittel kleiner als die der Gosskomponente. Die hier diskutierte Kupferprobe ist Bestandteil einer Serie aus sechs Proben zu unterschiedlichem Walzgrad. Bis auf die Würfelkomponente wurden in allen Fällen keine weiteren Komponenten, also auch keine  zusätzlichen 'Zwischen-Komponenten' für die Komponentendarstellung benötigt. In jedem Fall konnte eine gegenüber der Darstellung mit isotropen Kugelkomponenten oder C-Koeffizienten weitere Datenkomprimierung erreicht werden [Eschner 1994].
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  1 
23.2 
 10.8
 13.8
 42.3
 183.8
33.4
 43.6
   1.6
40.3
   0.7                              

  2 
21.8 
 10.9
 13.6
 43.8
     0.5
32.1
 46.6
181.3
40.5
358.2                            

  3 
18.1 
 10.3
 19.4
 37.6
  59.4
46.8
358.8
192.6
91.0
  89.1                             

  4 
16.9 
   9.6
 16.9
 37.2
 308.3
135.4
 181.0
173.3
91.1
  90.3                             

  5 
16.0 
 14.7
 27.7
 71.4
   95.4
48.1
   1.2
174.2
88.3
261.8                                

  F
  3.9
Cu von 8 auf 1 mm Dicke kaltgewalzt









Tabelle 14. Parameter ellipsoidaler Komponenten einer kaltgewalzten Kupferprobe (Winkelangaben in °, Ic  in %)

[image: image435.png]ellip. Komponenten





Abbildung 33. Gemessene und mittels ellipsoidaler Verteilungen rückgerechnete Polfiguren einer gewalzten Kupferprobe (nach [Eschner 1994]). Außerdem sind separat die rückgerechneten Polfiguren zweier Komponenten (c = 1, 3, vgl. Tabelle 14) dargestellt 

6.2.
Zweiphasentexturanalyse in TiAl

Bei der Entwicklung neuer Werkstoffe ist man häufig bestrebt, für Keramiken typische Eigenschaften, wie Warmfestigkeit, Temperaturbeständigkeit und Dichte, mit einer für Metalle  typischen Zähigkeit zu kombinieren. Für Aluminiumlegierungen ist aufgrund der niedrigen Schmelztemperatur (658 °C) von Aluminium im allgemeinen jedoch keine Hochtemperaturfestigkeit zu erwarten. Anders verhält es sich mit den intermetallischen Verbindungen des Aluminiums, die wesentlich höhere Schmelzpunkte aufweisen können. Dabei bietet sich besonders TiAl als leichter, hochwarmfester Werkstoff an (Dichte 3,8 g/cm3, Schmelztemperatur 1460 °C). Bei der Suche nach geeigneten Technologien ist die Kenntnis der Textur beider beteiligter Phasen ( (hexagonal) und (2 (Ti3Al, tetragonal) von grundlegender Bedeutung [Bermig u.a. 1994]. Im hier beschriebenen Beispiel wurde Ti-48% at. Al  durch Gießen hergestellt und anschließend bei 1100 °C mittels Kompression verformt (18% Reduktion). Als problematisch erweist sich die Texturbestimmung der (2-Phase, da trotz Einsatz eines hochauflösenden, energiedispersiven  Röntgendetektors [Richter u.a. 1991, Bermig u.a. 1993] nur der (403)-Reflex (Abb. 34c) isoliert bestimmt werden kann. Darüber hinausgehende Texturinformationen über die (2 -Phase sind (überlagert mit (-Reflexen) in vier weiteren Polfiguren enthalten (zum Beispiel Abb. 34d). 
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Abbildung 34. Gemessene Röntgenpolfiguren einer TiAl-Probe. a) ((004), b) ((400), c) (2 (403),
 d) ((111) + (2 (201) + (2(002) (Höhenlinien: 1, 1.5, ...)

Alle Polfiguren wurden unvollständig im 5°-Raster (
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) gemessen. Für die Texturbestimmung der (-Phase standen neben diesen noch weitere neun Polfiguren zur Verfügung. Es wurden 20 Komponenten bestimmt, die durch sechs wesentlich verschiedene Referenzlagen charakterisiert werden können. Deren Korrelation kann durch Zwillingsbeziehungen erklärt werden [Bermig u.a. 1993]. Aufgrund der Überlagerungsstruktur der Polfiguren und des geringen Volumenanteils der (2-Phase trägt die Komponentenbestimmung für diese nur den Charakter einer Abschätzung. Die berechneten vier (2-Komponenten beschreiben im wesentlichen eine einzige anisotrope Referenzkomponente. Diese ist mit der (-Hauptkomponente über (001)(2(((111)( gekoppelt, was auch durch TEM-Untersuchungen bestätigt wird. Im hier betrachteten Beispiel erlaubt der Umfang der meßbaren Texturinformationen auch die Anwendung 'modellfreier' Methoden (zum Beispiel Positivitätsmethode), die ohne interaktive Bestimmung von Texturparametern auskommen.

In Abb. 34 sind die ODF der (- und (2-Phase in Form von 2(-Schnitten dargestellt, die mittels Komponentenfit und Positivitätsmethode berechnet wurden. Im Falle der (-Phase ergeben sich nahezu identische Resultate. Das betrifft sowohl die Lage als auch die Form der Hauptkomponenten. Lediglich feinere Details scheinen durch die Positivitätsmethode besser wiedergegeben zu werden. Diese können jedoch aufgrund des Reihenabbruchs bei L = 22 unterhalb der Orientierungsauflösung (( ( 8° (vgl. (3.10)) methodischen Ursprungs sein.

Anders dagegen zeigt der Vergleich der (2-Texturen erhebliche Unterschiede. Diese sind durch die beschränkte Anzahl und Qualität der Meßdaten bedingt, was auch anhand der dargestellten 2(-Schnitte diskutiert werden kann. Berücksichtigt man, daß die Mittelung aller Schnitte die (001)-Polfigur liefert, zeigt sich, daß die mittels Positivitätsmethode bestimmte ODF zusätzlich eine Faserkomponente enthält, durch die Orientierungshäufungen in Äquatornähe erzeugt. Aussagen über die Existenz dieser Komponente können anhand der vorhandenen Meßdaten jedoch nicht in eindeutiger Weise getroffen werden, da zum Beispiel in der Polfigur ((111) + 
(2(201) + (2(002) (Abb. 34d) keine entsprechenden Meßdaten vorliegen, aber auch die (403)-Polfigur kaum Informationen über eine axiale Verteilung enthält. Da der isotrope Texturanteil 43% beträgt, sind die hier diskutierten Unterschiede bei der Bestimmung der (2-Textur anscheinend Ausdruck der im Zusammmenhang mit der Geisterproblematik erwähnten Variationsbreite der Lösung. Diese Diskussion zeigt den Unterschied beider Methoden bei der Texturbestimmung im Falle eines extrem eingeschränkten Datenangebots. Während durch die Positivitätsmethode die statistisch bedingte Unbestimmtheit der Meßdaten auf den gesamten G-Raum (oder alle C- Koeffizienten) 'verteilt' wird, hat diese bei der Komponentenmethode nur Auswirkungen auf die Eindeutigkeit der wenigen, bestimmten Komponentenparameter.
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Abbildung 35. ODF der (- bzw. (2-Phase von TiAl in Komponenten- und Reihendarstellung (Höhen-linien: 2,4,6...)

6.3.
Abschätzung lokaler Texturen auf der Grundlage von SAD-Polfiguren

Technische Werkstoffe verfügen, wie auch Gesteine, häufig über einen bezüglich der Textur heterogenen Probenaufbau. Selbst einphasige Werkstoffe können zum Beispiel nach dem Kaltwalzen gestörte Bereiche aufweisen (Deformations - und Scherbänder), die Gebiete homogener Textur voneinander abgrenzen. Obwohl diese Grenzbereiche oft nur einen Bruchteil des Gesamtvolumens umfassen, können sie wesentliche Informationen über den texturmodifizierenden Prozeß enthalten. So beschreiben Deformationsbänder Sprünge des lokalen Spannungs- bzw. Deformationszustands.

Noch weniger geklärt ist die Entstehung von Scherbändern, die Gebiete annähernd gleicher Textur voneinander trennen. Texturbestimmungen in diesen Bereichen können aufgrund der erforderlichen, hohen Ortsauflösung und Nachweisempfindlichkeit im allgemeinen nur mittels Elektronenbeugung erfolgen, wobei sowohl Einzelorientierungsmessungen (siehe zum Beispiel [Hartig 1984]) als auch Polfigurmessungen am Transmissionselektronenmikroskop (TEM) üblich sind. Letztere gestatten im SAD-Modus (selected area diffraction) Probenbereiche im (m-Bereich zu untersuchen [Schwarzer 1985b]. Die damit verbundene, schlechte Meßstatistik kann teilweise dadurch verbessert werden, daß mehrere Polfigurmessungen gleichartiger Probenbereiche zusammengefaßt werden. Zur Interpretation der Beugungsintensitäten sind Korrekturen erforderlich, welche die Änderung des Streuvolumens und der Absorption in Abhängigkeit vom Kippwinkel der Probe berücksichtigen [Schwarzer 1985a].

Die Meßbereiche haben die Form sphärischer Zweiecke, so daß schon aus diesem Grunde die meisten Texturbestimmungsmethoden einer entsprechenden Anpassung bedürfen. Gravierender ist jedoch, daß im allgemeinen nur wenige Beugungsringe zur Polfigurbestimmung genutzt werden können, so daß die meßbaren Texturinformationen oft nur eine Texturabschätzung (mit Komponenten) gestatten. Das gilt insbesondere bei niedriger Kristallsymmetrie. Einen Grenzfall, wo die Meßdaten auch für eine modellfreie Texturbestimmung ausreichen, zeigt Abb. 36.

Dargestellt sind gemessene SAD-Polfiguren eines Messingscherbands im Vergleich mit den über die Positivitäts- bzw. Komponentenmethode rückgerechneten Polfiguren. Die Meßbereiche der (111), (200) und (220)-Polfigur sind Zweiecke mit dem halben Öffnungswinkel von 51° und auf jeden Fall größer als die in Abschnitt 4.4 für diesen Fall berechneten minimalen Polfigurbereiche ((max= 45°).
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Abbildung 36. Gemessene, unvollständige SAD-Polfiguren eines Messingscherbands im Vergleich mit den über die Positivitäts- bzw. Komponentenmethode  rückgerechneten Polfiguren
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Abbildung 37. Gemessene, unvollständige SAD-Polfiguren eines Deformations- bzw. Scherbands von Titan im Vergleich mit den über die Komponentenmethode rückgerechneten Polfiguren. Oben rechts ist der Polfigurmeßbereich (gedreht) dem entsprechenden Minimalen Polfigurbereich (MPR) gegenübergestellt

Daß die gemessenen Daten für eine quantitative Texturbestimmung ausreichend sind, zeigt der Vergleich der mit beiden Methoden berechneten Polfigurwerte für nicht gemessene Polfigurbereiche [Helming und Schwarzer 1994c, Xia und Schwarzer 1994]. 

Die Komponentenbestimmung einer Titantextur anhand der SAD-Polfiguren (100) und (102) erfordert Meßbereiche mit einem minimalen Öffnungswinkel von 112° (vgl. Abschnitt 4.4), was für die gemessenen und in Abb. 37 dargestellten Polfiguren eines Deformations- bzw. eines Scherbands nicht zutrifft (Öffnungswinkel < 102°). Eine Komponentenabschätzung kann trotzdem durchgeführt werden, wenn man beachtet, daß die Bestimmung jeder Vorzugsorientierung eindeutig, d.h. an drei bzw. zwei Polen erfolgen muß. Neben den rückgerechneten Polfiguren (100) und (102) sind auch die berechneten, jedoch nicht meßbaren (001)-Polfiguren dargestellt. Zur Verbesserung der Meßstatistik wurden die Polfigurmessungen in jeweils vier verschiedenen Probenbereichen des Deformations- bzw. des Scherbands durchgeführt und durch Mittelung zusammengefaßt.

Die Textur des Deformationsbands entspricht der bekannten Ti-Kaltwalztextur. Das heißt, die a-Achsen sind bevorzugt parallel zur Walzrichtung ausgerichtet und die c-Achsen bilden senkrecht dazu ein Doppelmaximum nahe der Walznormalen. Letzteres scheint auch für die Textur des Scherbands typisch zu sein, jedoch beschreiben auch hier die a-Achsen ein Doppelmaximum nahe der Scherrichtung. Zu beachten ist jedoch die unterschiedliche Lage des jeweils zugrunde gelegten Referenzsystems zum hier nicht dargestellten Probenkoordinatensystem. Obwohl eine metallkundliche Interpretation dieser Scherbandtextur noch aussteht, zeigen die Ergebnisse, daß mittels Komponentenfit auch aus wenigen, unvollständigen Polfiguren interpretierbare Texturinformationen abgeleitet werden können. 

6.4.
Texturmanipulation durch Ionenimplantation

Mittels Implantation von N+-Ionen (50 keV) bei Raumtemperatur kann in den oberflächennahen Bereichen von Titanwerkstoffen der Hartstoff TiN erzeugt werden. Dies hat eine Verbesserung der Verschleißfestigkeit zur Folge. TEM Messungen zeigen, daß die TiN Kristallite Vorzugsorientierungen besitzen. Abb. 38a  zeigt normierte Beugungsintensitäten von je zwei Titan- und Titannitridreflexen in Abhängigkeit vom Kippwinkel 
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 der Probe. Die Implantationsrichtung steht senkrecht auf der Probenoberfläche und beschreibt eine Symmetrieachse C(, so daß die TiN-Polfiguren (Abb. 38b) nur noch vom Parameter 
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 abhängen. Abb. 38b zeigt die entsprechenden, mittels WIMV bestimmten, rückgerechneten Polfiguren [Helming und Rauschenbach 1986]. Auf die Wiedergabe der entsprechenden Textur wird an dieser Stelle verzichtet, da die geringe Zahl von 26 gemessenen Polfigurwerten höchstens eine Interpretation weniger Vorzugsrichtungen zuläßt. Die Hauptkomponente beschreibt eine bevorzugte Ausrichtung der (111)-Netzebenen parallel zur Probenoberfläche, was mittels Komponentenfit bestätigt werden kann: 


F = 45%;     g1 = (111) (( N,  b1 = 13°, I1 = 49%;     g2  = (113) (( N, b2  = 6°, I2 = 6%.

In der Literatur (zitiert in [Rauschenbach und Helming 1989]) wurden für die Texturbildung folgende Hypothesen diskutiert:

1.
Aufgrund des Eindringprofils der N+-Ionen wird ein Spannungsfeld mit Isoflächen parallel zur Probenoberfläche induziert, wodurch Versetzungsgleiten und Polygonisierung verursacht werden kann.

2.
Die N+-Ionen verursachen über Channeling eine Auswahl der TiN-Keime, wobei ungünstig orientierte Kristallite permanent zerstört werden. Das hat eine Vermehrung aller Kristallite, deren Channelingrichtung
) parallel zur Implantationsrichtung ist, zur Folge.
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Abbildung 38. Texturmanipulation durch Ionenimplantation. a), d) Normierte Beugungsintensitäten von je zwei Titan- und Titannitridreflexen in Abhängigkeit vom Kippwinkel ( der Probe. b), e) Normierte Beugungsintensitäten (Polfiguren axialer Probensymmetrie) der TiN-Reflexe (200), (111) und (220). c) Mit WIMV rückgerechnete Polfiguren. a)-c) Implantationsrichtung senkrecht zur Probenoberfläche. d), e) Implantationsrichtung um 25° gegen die Normale verkippt. f) He++-Channeling-Ausbeute vor und nach N+-Implantation bzw. nach zweistündigem Tempern bei 400°C

Zunächst mußte deshalb untersucht werden, ob die Textur mit der Implantationsrichtung oder der Probennormale korreliert ist, deren Ausrichtung im ersten Versuch zufällig identisch war. Dazu wurde eine Implantationsrichtung ausgewählt, die gegenüber der  Probennormale um 25° verkippt ist. Die entsprechenden Beugungsintensitäten bzw. TiN-Polfiguren sind in Abb. 38d und 38e dargestellt. Die Verschiebung aller Polfigurpeaks um 25° spricht für die zweite Hypothese. Um diese zu bestätigen, wurde außerdem die Channelingausbeute mittels Rutherford-Rückstreuung (He++) bestimmt (Abb. 38f). Unter Berücksichtigung des vielkristallinen Probenaufbaus kann die normierte Rückstreuausbeute von 0.85 ( 0.05 als Channelingrichtung interpretiert werden. Durch thermische Behandlung (400°C, 2h) kann dieser Wert weiter auf 0.77 verringert werden, wobei auch die mittlere Korngröße von 100 auf 250 nm anwächst.

Obwohl der Informationsgehalt der gemessenen Polfigurdaten hier noch geringer als in den bisher diskutierten Beispielen ist, läßt sich eine eindeutige, die Herstellungstechnologie betreffende Aussage ableiten. Diese beschreibt die Möglichkeit, mittels Ionenimplantation bei Variation der Einschußrichtung eine beinahe beliebige Manipulation von Fasertexturen für eine große Werkstoffklasse vornehmen zu können. Einschränkend muß dabei berücksichtigt werden, daß bei zu flachem Einschuß nur noch wenige Ionen in das Material eindringen können (Sputter-Effekt). Hypothetisch ist auch eine Ionenimplantation in zwei Richtungen denkbar, deren Winkelabstand kristallographisch durch symmetrisch äquivalente Channelingrichtungen vorgegeben ist. Diese Technologie sollte eine vollständige, nicht axialsymmetrische Ausrichtung der erzeugten Kristallite ermöglichen [Helming und Rauschenbach 1987].

6.6.
Einzelorientierungsbestimmung für Fullerene

Häufig besteht die gesuchte Textur aus einer zumeist großen Anzahl von Vorzugsorientierungen, zu deren Beschreibung extrem scharfe Verteilungen (b ( 1°) erforderlich sind. Zwischen den Vorzugsorientierungen ist die Orientierungsdichte nahezu Null. Die Bestimmung dieser als Multipeak-Textur bezeichneten Orientierungsverteilungen, sollte für ein feinkörniges Material anhand von Polfigurmessungen erfolgen [Bunge u.a. 1989]. 

Dabei können die Vorzugsorientierungen anhand der in den Polfiguren erkennbaren scharfen Peaks bei entsprechend dichtem Meßpunktraster bestimmt werden. Ist die Anzahl der gesuchten Vorzugsorientierungen hinreichend klein (<100), kann auch der Komponentenfit zur Texturbestimmung genutzt werden. Abb. 39 zeigt unvollständig gemessene (111) und (220) Röntgenpolfiguren einer Schicht von C60-Fullerenen, die durch Deposition auf einen Glimmereinkristall in Ultrahochvakuum bei einer Substrattemperatur von 150 °C erzeugt wurden.

Voruntersuchungen zeigten, daß die Probensymmetrie eine dreizählige Drehachse bezüglich der Oberflächennormalen enthält, so daß auf die Messung vollständiger Polfiguren zugunsten eines dichteren Meßrasters ((( = (( = 2°) verzichtet werden konnte. 
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Abbildung 39. Unvollständig gemessene und rückgerechnete (111), (220)-Röntgenpolfiguren einer Fullerenschicht(C60)

Unter Vorgabe des minimalen Breitenwinkels (min= 32.0° für beide meßbare Polfiguren erhält man als Minimalen Polfigurmeßbereich den Gürtel: 32.0°(((80.6°, so daß durch ein mit ( = 32°...82° bzw. 34°...82° festgelegtes Kleinkreisraster immer eine eindeutige Orientierungsbestimmung garantiert ist. Berücksichtigt man das hinsichtlich der in den Polfiguren erkennbaren Texturschärfe immer noch recht grobe Meßraster, so zeigen die in Abb. 39 dargestellten und aus 16 Komponenten (b ( 2°) rückgerechneten Polfiguren ein gute Übereinstimmung mit den Meßdaten. Ein genauere Analyse der Komponentenparameter liefert die epitaktische Orientierungsbeziehung C60(111)((Glimmer(001), C60(2
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0)((Glimmer(130). Weitere Komponenten unterscheiden sich von den hier angegebenen durch eine 60°-Drehung um die Probennormale [Henke u.a. 1995]. 

6.7.
Texturbestimmung oberflächennaher Diamantschichten auf orientiertem Siliziumsubstrat

Bei der Polfigurmessung oberflächennaher, dünner Schichten ist es im allgemeinen unmöglich, den Streuanteil des Substrats zu unterdrücken. Abb. 40 zeigt die experimentellen Polfiguren von Diamantfilmen, die durch chemische Gasphasenabscheidung auf Si(100)- bzw. Si(111)-Einkristallen erzeugt wurden. Obwohl sich die Netzebenenabstände zum Beispiel der Reflexe Diamant (111) und Silizium (220) erheblich unterscheiden (d = 0.206 nm bzw. 0.192 nm) und die Polfigurmessung mit Sekundärmonochromator erfolgte, sind die Silizium-(220)-Pole in der Diamant-(111)-Polfigur noch deutlich zu erkennen. In ähnlicher Weise ist der Diamant (220)-Reflex durch die Braggreflexe (331), (400) und (311) des Siliziums überlagert. 

Die Überlagerung wird vor allem durch Übergangsstrukturen zwischen der reinen Silizium- bzw. Diamantphase verursacht. Eine Separation der Streuanteile des Siliziums wird dadurch vereinfacht, daß die Substratorientierungen für beide Proben bekannt sind. Um eine eventuelle Fehlorientierung bei der Probenbefestigung und die durch das Beugungsexperiment verursachte Streubreite der Substratpole berücksichtigen zu können, wurde die Siliziumtextur in beiden Fällen mit jeweils einer Texturkomponente angefittet. Die Diamanttexturen können durch je fünf Komponenten beschrieben werden. Die Parameter der ermittelten Texturkomponenten beschreibt Tabelle 15. 
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Phase
Diamant




Si
Diamant




Si

c
1 (E)
2(Z1)
3(Z2)
4(Z3)
5(Z3)
1(Si)
1(E)
2(Z1)
3(Z2)
4(Z3)
5(Z4)
1(Si)

Ic[%]
90
2
3
3
2
100
57
7
10
14
13
100

bc [°]
8
6
7
7
6
4
9
7
9
9
9
1

(c [°]
45
159
287
107
339
45
153
92
322
219
94
30

(c [°]
2
48
48
48
48
1
54
54
18
20
10
53

(c [°]
0
29
64
64
29
0
43
45
55
38
42
48

Tabelle 15. Komponentenparameter zweier Film/Substrat-Systeme. Die Diamantfilme wurden durch chemische Gasphasenabscheidung auf Si(100)- bzw. Si(111)-Einkristallen erzeugt

Eine anschauliche Vorstellung über die Vorzugsorientierungen vermittelt Abb. 40, wo die Pole von Diamant (111) für alle Komponenten gesondert dargestellt sind. 

Die Hauptkomponente (c = 1) von Diamant ist identisch mit der des jeweiligen Siliziumeinkristalls. Die Komponenten 2-5 (Z1-Z4) sind Zwillinge der ersten Komponente und können durch 60°-Drehung um die (111)-Richtungen erzeugt werden. Die wesentlichen Merkmale der Diamanttextur werden also vollständig durch die Substratorientierung vorgegeben und basieren auf einer quasi-epitaktischen Orientierungsbeziehung. Zur Veranschaulichung der dennoch vorhandenen Unterschiede beider Diamanttexturen wurde jeweils die nicht meßbare (001) Polfigur berechnet und im Fall Si(111) so gedreht, daß sie mit der für Si(001) maximal übereinstimmt. Dabei zeigt sich, daß die Zwillingsbildung für das Si(111)-Substrat stärker in Erscheinung tritt. Dies wird auch durch den Vergleich der Volumenanteile der entsprechenden Komponenten in Tabelle 15 bestätigt.
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Abbildung 40. Oben: Experimentelle und rückgerechnete (111)-Polfiguren von zwei Diamantfilmen die durch chemische Gasphasenabscheidung auf Si(100)- bzw. Si(111)-Einkristallen erzeugt wurden. Mitte: Flächenpole von Diamant (111) für alle bestimmten Texturkomponenten, E epitaktische Diamantkomponente, Z1-Z4 Diamantzwillingskomponenten. Unten: Nicht meßbare (001) Polfiguren. Für das Si(111)-Substrat wurde diese so rotiert, daß maximale Übereinstimmung zum Fall Si(001) vorliegt

7.
BESTIMMUNG VON GESTEINSTEXTUREN

7.1.
Texturabhängige Festlegung des Probenkoordinatensystems geologischer Proben

Anders als bei technologisch hergestellten Werkstoffen, ist bei geologischen Materialien das Probenkoordinatensystem oftmals nicht eindeutig festgelegt. Das gilt vor allem dann, wenn die geometrischen Prozeßparameter nur in unzureichendem Maße bekannt sind. In vielen Fällen ist eine vermeintliche Deformationstextur durch Rekristallisation oder einen anderen Prozeß stark modifiziert. Hinzu kommt, daß auch die Probenentnahme hinsichtlich der Prozeßgeometrie ungenau sein kann. Gründe dafür sind zum Beispiel Texturinhomogenitäten, die bei Gesteinen beträchtlich sein können, oder schlecht erkennbare, mesoskopische Prozeßmerkmale wie die Lineation (Scherrichtung) und Foliation (Scherebene). Abb. 42 zeigt in stark vereinfachender Weise die Analogie von Walzprozeß und Faltenbildung bei der Festlegung des Probenkoordinatensystems. Das Pendant zur 'Walzebene' ist die Ebene mit der Normalen a, die durch die Faltenachse b und die Richtung maximaler Kompression c aufgespannt wird. Diese ist zumeist mit der an der Probe erkennbaren Foliationsebene identisch. In Ausnahmefällen kann, zum Beispiel bei vorhandenem Glimmer, die Foliation auch parallel zur Schichtung angeordnet sein. Die Ausrichtung der Lineation l in Bezug auf die Prozeßgeometrie ist weitaus unbestimmter, jedoch lassen sich zwei Regelfälle angeben: Im ersten ist l parallel c, im zweiten hier dargestellten Fall ist l parallel zur Faltenachse b. 

Unter der Annahme, daß ähnliche texurmodifizierende Prozesse trotz unterschiedlicher Ausgangstextur annähernd gleiche Zieltexturen erzeugen, soll nun am Beispiel von Quarz gezeigt werden, wie die Festlegung des Probenkoordinatensystems basierend auf experimentellen oder theoretischen Texturbestimmungen erfolgen kann. 

Von allen gesteinsbildenden Mineralen zeigt Quarz die größte Vielfalt möglicher Texturklassen [Sander 1950]. Diese Vielfalt muß sowohl dem Deformationsprozeß als auch dem Metamorphosezustand (Druck- und Temperaturbedingungen) zugeschrieben werden [Hobbs 1985, Lister und Dornsiepen 1982, Price 1985]. Obwohl die meisten bisherigen Texturuntersuchungen an Quarz durchgeführt wurden, gibt es für diese kaum akzeptable Interpretationen. Das betrifft sowohl die für Quarz typische trikline Probensymmetrie als auch adäquate Deformationssimulationen. Die in Abb. 42 dargestellten c- und a-Achsenpolfiguren wurden durch Simulation von 70 Einzelorientierungen
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Abbildung 41. Analogie bei der Festlegung des Probenkoordinatensystems für den Walzprozeß und die Faltenbildung
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Abbildung 42. c- und a-Achsenpolfiguren zweier Quarztexturen, die durch Simulation von 70 Einzelorientierungen für reine Scherung/lange Körner und einfache Scherung/FC erzeugt wurden. Der Mittelwert dient als Referenztextur für experimentell bestimmte Texturen. Man beachte, daß die Ebenen beider hypothetisch kombinierter Scherprozesse senkrecht aufeinander stehen

(Komponenten mit b = 15°) für reine Scherung (lange Körner) und einfache Scherung (FC-Taylor klassisch) 
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erzeugt, wobei die totale Deformation von 65% in 20 Schritten zu je 5% zerlegt wurde.

Die 'Walzebene' für die reine Scherung liegt parallel zur Zeichenebene und steht senkrecht auf der Scherebene der einfachen Scherung. In Analogie zur Walztexturdarstellung, zeigt die Richtung maximaler Dehnung bzw. die Scherrichtung nach oben. 

Die plastische Anisotropie ist entsprechend [Takeshita und Wenk 1988] durch ( in folgender Tabelle festgelegt.
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Die für beide Verformungen berechneten [001] und [100] Polfiguren stimmen mit denen in [Kunze 1991] veröffentlichten überein, welche mittels Fließfeldmethode bestimmt wurden. Der Mittelwert beider Texturen kennzeichnet einen sehr hypothetischen mittleren Deformationsprozeß und wird hier nur angegeben, um für experimentell bestimmte Texturen eine Referenztextur zu erzeugen. 

Mittels Neutronenbeugung und Komponentenfit wurde die Textur von fünf deformierten Quarziten W11, Brg 412, Brg 407, Brg 420 und Sci 763 [Helming u.a. 1994e] bestimmt, die in allen Fällen metamorph (durch erhöhte Druck- und Temperaturbedingungen) überprägt ist.  Abb. 43 zeigt die über die Komponentendarstellung berechneten, reduzierten a- bzw. c-Achsenpolfiguren. Letztere lassen sich direkt mit U-Tischmessungen vergleichen, können aber nicht unmittelbar durch Neutronenbeugung bestimmt werden.

Probenkoordinatensystem war durch die Geometrie der Polfigurmessung vorgegeben. Für Brg 407, Brg 420 und Sci 763 ist es den mesoskopisch erkennbaren Koordinaten S und L angepaßt. Trotz dieser gegenseitigen Anpassung unterscheiden sich auch diese Polfiguren beträchtlich. Ohne weitere Beachtung dieser im Gelände oft schwer bestimmbaren Parameter wurde dann mittels Rotation versucht, den Texturen ein ähnliches Aussehen zu geben, wobei die durch Simulation erzeugte mittlere Deformationstextur in Abb. 42 als Bezug diente. Das Ergebnis dieser visuell durchgeführten Rotationen ist in Abb. 44 dargestellt. Alle Polfiguren zeigen eine unerwartete Ähnlichkeit, so daß sich wiederum eine Mittelwertbildung anbot. Diese gemittelte ODF könnte nun anstelle der bisherigen Referenz-ODF zur Festlegung des Probenkoordinatensystems an weiteren Proben benutzt werden. 

Im hier diskutierten Fall wurde die Anpassung an eine Referenz-ODF und damit eine texturabhängige Festlegung des Probenkoordinatensystems manuell und visuell ausgeführt. Ein objektiveres Herangehen ist durch numerische Optimierung analog (4.25) möglich
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wobei die Drehung g' das vorhandene Probenkoordinatensystem der Modell-ODF fM(g) in das gesuchte System der Referenz-ODF fR(g) überführt. Aufgrund der z.T. sehr willkürlichen Manipulationen erlaubt das beschriebene Vorgehen höchstens Interpretationen mit stark hypothetischem Charakter. Bei den durchgeführten Rotationen bleiben jedoch Texturinformationen erhalten, die in den Korrelationsbeziehungen der Komponenten verborgen liegen. Außerdem betreffen diese Manipulationen nur fünf Probenorientierungen, d.h. 15 willkürlich festgelegte Zahlen. Deren Anzahl ist aber klein im Vergleich zu der für die Texturbeschreibung der fünf Proben erforderlichen Parameterzahl (hier ca. 250).

7.2.
Optimierte Messung von Gesteinstexturen am Flugzeitdiffraktometer NSWR 

Die Mineralkörner in Gesteinen besitzen verschiedene Größen. Beträgt der mittlere Korndurchmesser mehr als 3 cm, so bezeichnet man das Gestein als riesenkörnig (zum Beispiel Pegmatite), grob und mittelkörnig sind Gesteine mit Korndurchmessern zwischen 1 und 10 mm (Granite), klein- bis feinkörnig zwischen 0.1 und 1 mm. Gesteine, deren Korngröße man mit bloßem Auge nicht mehr feststellen kann (Basalte), heißen dicht [Jubelt und Schreiter 1972]. Die Korngröße kann innerhalb der Probe und in Abhängigkeit vom Mineral verhältnismäßig stark variieren. Aufgrund der für die meisten Gesteinsminerale geringen Absorption von Neutronen und der möglichen großen Strahlquerschnitte erfolgt die Bestimmung von Gesteinstexturen deshalb vorzugsweise mittels Neutronenbeugung.
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Abbildung 43. Reduzierte a, c bzw. nichtreduzierte +a Polfiguren der Quarzite W11, Brg 412, Brg 407, Brg 420 und Sci 763 (+ obere Lagenkugel, - untere Lagenkugel). Für Brg 407, Brg 420 und Sci 763 ist das Probenkoordinatensystem den mesoskopisch erkennbaren Koordinaten S und L angepaßt. Bereiche kleiner eins punktiert. Höhenlinien logarithmisch: 0.5, 0.71, 1, ... 
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Abbildung 44. Polfiguren aus Abb. 43 nach visueller Rotation aller Proben, wobei die gemittelte Deformationstextur (Abb. 42) als Referenz diente

Da die Kristallklasse D3 keine Inversion enthält, unterscheiden sich die ebenfalls dargestellten nichtreduzierten Polfiguren der Kristallachsen a für die obere und untere Lagenkugel. Das 

Abb. 45a zeigt den Grundriß des 103 m langen Neutronenkanals, an dem sich das Texturdiffraktometer NSWR befindet (VIK Dubna/Rußland). Durch den Reaktor werden Neutronenimpulse mit einer Periodendauer von 200 ms erzeugt. Über die Messung der Flugzeit der Neutronen kann deren Geschwindigkeit v und damit durch Anwendung der de-Broglie-Beziehung ihre Wellenlänge ( 
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(h Plancksches Wirkungsquantum, m Neutronenmasse) bestimmt werden. 
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Abbildung 45. a) Grundriß des Texturdiffraktometers NSWR am VIK Dubna/Rußland. b) Durch inkohärente Streuung an Vanadium gemessenes Flugzeitspektrum des Primärstrahls am Probenort (Meßzeit 2h)

Für die Bestimmung der Flugzeit wird der Impuls in 3125 elektronisch aufgelöste Kanäle der Breite (t = 64 (s zerlegt. Die hohe Zeitauflösung wird durch die Länge l der Flugstrecke ermöglicht, die unter Berücksichtigung des Abstands zwischen Probe und Detektor insgesamt 104,66 m beträgt. Abb. 45b zeigt ein über zwei Stunden durch Streuung an Vanadium gemessenes Flugzeitspektrum für eine Periode. Dieses hat ein Maximum bei ca. 0,13 nm. Langsamere Neutronen können noch bei 0.7 nm nachgewiesen werden. Die mittlere Neutronendichte von 106 n cm-2 s-1 an der Probe wird durch einen nickelbeschichteten, 92 m langen Neutronenleiter gewährleistet, der durch evakuierte bzw. mit Argon gefüllte Rohre geführt wird.

Nach Beugung an einer kristallinen Probe werden mit den sieben Detektoren Flugzeitspektren gemessen und zur Bestimmung der Beugungsintensitäten auf das Spektrum des Primärstrahls (Abb. 45b) normiert. Durch Einsetzen der Braggbeziehung (4.1) erhält man für den Zusammenhang zwischen der Kanalnummer N und Gitterabstand d
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wobei 42.1 eine technisch bedingte Konstante ist. 

Die Möglichkeit, Polfiguren von Netzebenen mit Gitterkonstanten bis zu 0.7 nm untersuchen zu können, qualifiziert dieses Diffraktometer besonders für Gesteinsproben. Vor der hier beschriebenen Optimierung [Helming u.a. 1992b], die sowohl das Texturgoniometer, die Strahlgeometrie als auch die ODF-Berechnung betraf, war nur die Bestimmung von Quarzteiltexturen möglich [Drechsler u.a. 1988], wobei in der Regel je Probe eine Meßzeit von zehn Tagen erforderlich war. Bis auf seine etwa fünfache Größe war das Texturgoniometer mit dem in der Neutronen-Texturanalyse üblichen Dreiachsengoniometer identisch. 

Bei der Messung vollständiger Polfiguren erwies sich die entsprechende Probenhalterung als störend, die einen gleichzeitiger Einsatz von maximal drei Detektoren ermöglichte. Dabei mußten die Detektoren auch während der Messung einer Probe umgesetzt werden. Hinzu kam, daß die Präparation der Proben (Gesteinsplatten der Größe 10(10(1 cm3) recht aufwendig war. Unter Beachtung des Strahlquerschnitts von 5(17 cm2, der auch bei großen Proben eine umspülende Messung gestattet, wurde ein Goniometer entwickelt, bei dem die Polfigurmessung für sämtliche Probenrichtungen bei synchronem Einsatz aller sieben Detektoren erfolgen kann (Abb. 46a). Der minimale Winkel zwischen den Einfallsrichtungen zweier benachbarter Detektoren ist konstruktiv bedingt und beträgt ca. 14° Grad. Für benachbarte  Probenrichtungen entspricht das einem minimalen Winkelabstand von 7°, so daß bei Voraussetzung eines ganzzahligen Teilers von 360° ein Standardraster mit einer Winkelauflösung von 7.2° und 50 ( 7 Meßpunkten zugrunde gelegt werden kann. Die doppelten Braggwinkel 2( der sieben Detektoren sind durch

Detektor
A
B
C
D
E
F
G

2( [°]
160
145.6
131.2
116.8
102.4
88.0
73.6

gegeben. Die Probenbewegung erfolgt durch Drehung um nur eine Achse ((( zur Probennormalen N) in 7.2°-Winkelschritten (Winkel (). Die Drehachse liegt in der Detektorebene und ist gegenüber dem einfallenden Neutronenstrahl um einen Winkel von (1 = 33.2° verkippt, so daß der äußere, durch den Detektor G gemessene Kleinkreis auf der Polkugel den Radius ( = 86.4° hat. Die Messung auf dem Äquator wird vermieden, da dort aufgrund der Inversionssymmetrie des Beugungsexperiments die Hälfte der Meßpunkte keine neuen Informationen enthält. Als Standardprobenform wird ein Zylinder verwendet (Durchmesser und Höhe ( ein Zoll), dessen Achse parallel zu Drehachse angeordnet wird. Somit ändert sich die Strahlgeometrie bei der Drehung der Probe nicht. Besteht die Notwendigkeit vollständige Polfiguren zu messen, kann das Goniometer in die zweite, in Abb. 46a dargestellte Position bei (2 = 53.2° gebracht werden. Wegen (2.57) sind bei einer Winkelauflösung von 7.2° dann nur noch 36 Probendrehungen (((=10°) erforderlich.
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Abbildung 46. a) Anordnung der sieben Detektoren in der Strahlenebene (Draufsicht),  Darstellung der von diesen gemessenen Probenrichtungen auf der Polkugel und Seitenansicht des Goniometers. Die gestrichelt dargestellte Goniometerposition erlaubt die Messung des Bereichs nahe der Probennormalen N auf der Polkugel. b) Ausschnitt aus dem G- und dem A-Summationsspektrum einer dreiphasigen Feldspat/Quarz/Glimmerprobe. Der A-Detektor hat eine größere Auflösung, jedoch können Gitterabstände größer 0,41 nm nicht mehr registriert werden

Für beide Goniometerstellungen sind die jeweils ersten, mit dem Detektor A gemessenen Spektren identisch, wodurch sich die Möglichkeit der Anpassung der beiden bezüglich der Strahlgeometrie verschiedenen Datensätze ergibt
). Die Meßzeit je Probe beträgt gegenwärtig ca. einen Tag. Messungen auf einem 3.6°-Raster erfordern entsprechend den vierfachen Aufwand. Spektren unterschiedlicher Detektoren können nicht direkt miteinander verglichen werden, da entsprechend (7.1) für einen Kanal (d ( 1/sin( gilt. Dieser Umstand ist in Abb. 46b verdeutlicht, wo jeweils derselbe Ausschnitt aus einem G- und einem A-Spektrum für eine dreiphasige Feldspat/Quarz/Glimmerprobe dargestellt ist. Die Auflösung des G-Summationsspektrums ist im Vergleich zum A-Spektrum schlechter, dagegen können im A-Spektrum Gitterabstände größer 0.41 nm nicht mehr registriert werden. 

Üblicherweise erhält man die Polfigurwerte durch Profilanalyse [Höffner u.a. 1991], indem in jedem Spektrum die Form, Breite und Intensität möglichst vieler Braggpeaks bestimmt wird. Bei nicht zu hohem Überlagerungsgrad und nicht zu schwach ausgeprägten Texturen kann die Profilanalyse umgangen werden, da in der Komponentenmethode eine Separation der Braggreflexe gleichzeitig mit der Texturbestimmung möglich ist (Abschn. 4.5). Die Datenaufbereitung besteht dabei lediglich in der Auswahl isolierter Braggpeaks bzw. Peakgruppen, einer Untergrundkorrektur, die anhand benachbarter Minima vorgenommen werden muß (Abb. 46b) und einer anschließenden Integration. Die Peakgruppenauswahl und die Festlegung der Integrationsgrenzen erfolgt dabei immer mittels der Summe aller G-Spektren, da diese die schlechteste Auflösung erkennen lassen. Die Untergrundkorrektur muß für jeden Detektor gesondert durchgeführt werden. In Abb. 18 sind sieben, in dieser Weise gewonnene Polfiguren dargestellt und den entsprechenden Peakgruppen im Neutronenspektrum zugeordnet. Das Meßraster ist in diesem Fall durch 12 Kleinkreise mit je 50 Meßpunkten und der Normalenrichtung gegeben (601 Meßpunkte).

7.3.
Texturentwicklung im Dolomit

Die in diesem Abschnitt beschriebenen Proben stammen aus Scherzonen von Dolomitmarmoren des Damara Orogens (Namibia) und enthalten im wesentlichen Dolomit, Calzit und Quarz. Dünnschliffuntersuchungen zeigen ein für Gesteine aus Störungszonen typisches Gefüge, das als Mylonit (myle - Mühle) bezeichnet wird. Dessen charakteristische Merkmale werden sowohl durch plastische Deformation (Foliation und Lineation), als auch dynamische Rekristallisation (Kornverkleinerung) verursacht. Dies stellt den Mylonit zwischen die bei niedrigen Temperaturen deformierten Kataklasiten (Bruchgesteine) und die bei hohen Temperaturen durch statische Rekristallisation (Kornvergrößerung) und Phasenübergänge entstandenen metamorphen Gesteine. Die Texturuntersuchungen erfolgten an ca. 20 Proben mittels Neutronenstreuung am NSWR [Leiss u.a. 1994, Leiss 1995]. 

Im Mittelpunkt der Untersuchungen stand die Fragestellung, inwieweit die Textur des schwer  deformierbaren Dolomit
) plastischen Ursprungs ist. Dazu wurden an diesem Material erstmals ODF-Bestimmungen und entsprechende Simulationsrechnungen (einfache und reine Scherung) durchgeführt und miteinander verglichen. Erschwerend für die Texturbestimmung der hier beschriebenen drei Proben ist ein Calzitanteil von ca. 10%. Die Entnahmepositionen der Proben A, B und C bezüglich der betrachteten Scherzone zeigt Abb. 47. Makroskopisch lassen sich zwei Deformationsereignisse mit zueinander senkrechten Faltenachsen  F1 und F2 unterscheiden.
Außerdem sind die Projektionsebene der Polfiguren, die Foliationsebenen Sa und Sb und die mesoskopisch erkennbare Lineation (L) eingezeichnet. Sa charakterisiert den Lagenbau, Sb ist durch die Längung des Korngefüges vorgegeben. Die Achse F1 gehört zu einer überregionalen, hier nicht eingezeichneten Falte. Die entsprechende Scherrichtung ist parallel F2, die Scherrichtung von F2 ist parallel F1. Abb. 48 zeigt ein Summationsspektrum (NSWR, G-Detektor) mit 15 zur Texturbestimmung benutzten Braggreflexen deren Zusammensetzung in Tabelle 16 beschrieben ist.
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Abbildung 47. Position der Proben A, B und C bezüglich der betrachteten Scherzone. Außerdem sind der Schersinn zweier zueinander senkrechter Deformationen (Faltenachsen F1 und F2), die Projektionsebene der Polfiguren, sowie Foliation (Sa, Sb) und Lineation (L) eingezeichnet. Die Regelung des Korngefüges ist offensichtlich mit der F2-Faltenbildung verknüpft, die Symmetrie der Textur (hier durch eine c-Achsen Polfigur angedeutet) scheint dagegen eher mit der F1-Faltenbildung korreliert zu sein (aus [Leiss u.a. 1994])
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Tabelle 16. Überlagerungsstruktur der in den Neutronenbeugungsspektren von Dolomit/Calzit-Proben gemessenenen und zur Texturbestimmung genutzten Peakgruppen. Der Buchstabe a steht für 10 und ' charakterisiert Braggreflexe mit q < 10%

MPR Rechnungen liefern unter Einbeziehung aller jeweils meßbaren Braggreflexe als notwendige Meßbereiche für Dolomit 69.1° ( ( ( 86.4° und für Calzit 71.1° ( ( ( 86.4°, so daß die Polfigurmessung unvollständig (50 Probendrehungen, 7.2° Meßraster, 43.2° ( ( ( 86.4°) erfolgen konnte. Die Meßzeit für je sieben Spektren betrug 15 min. 

Eine Texturbestimmung für Muskovit anhand nur einer überlagerten und unvollständigen Polfigur (006) + (024) ist unmöglich, jedoch enthält diese Polfigur wichtige Informationen über die Regelung der Basisfläche (001) in Bezug auf die Foliation. Dagegen ist die Bestimmung der Komponentenparameter anhand der Meßdaten sowohl für Dolomit als auch für den verhältnismäßig geringen Calzitanteil unproblematisch. Die Dolomittextur wird durch Komponenten relativ großer Halbwertsbreite (40°-50°) beschrieben, deren Überlagerung jedoch die vorher aus kristallographischer Sicht nicht verstandene Ähnlichkeit der c-Polfigur (001) und r-Polfigur (104) erklärt.

[image: image464.png]5000
4000
3000

2000

1000 Muscovite
(006)+(024)

1.2 1.6 2 2.4 2.8 3.2 3.6
Gitterabstand [10'10m]




Abbildung 48. Mittels Neutronenbeugung bestimmtes Summationsspektrum (NSWR, G-Detektor) mit 15 zur Texturbestimmung benutzten Peakgruppen. Die Überlagerungsstruktur ist in Tabelle 16 beschrieben

Abb. 49 zeigt sechs der 15 gemessenen Polfiguren (Probe A) im Vergleich mit den entsprechenden, aus Komponenten rückgerechneten Polfiguren. Die rückgerechneten Polfiguren der c- und a- Achsen, der Rhomboederrichtungen r(104) und der Zwillingsebenen f(102) sind für beide Minerale in Abb. 50 dargestellt. Es fällt auf, daß sich die berechneten Dolomittexturen im Gegensatz zu den entsprechenden Calzittexturen stark ähneln. Außerdem wird die Hypothese bestätigt, daß die Symmetrie der Dolomittextur der Faltengeometrie von F1 angepaßt ist und folglich mit der Regelung des Korngefüges nichts zu tun hat. Dieses Ergebnis widerspricht allen bisherigen, strukturgeologischen Erfahrungen bei der Interpretation von Textur und Kornregelung, die im allgemeinen als streng korreliert angenommen werden.

Die Muskovittextur ist dagegen in allen drei Proben durch die Einregelung der Basisebene (006) parallel zu Sb charakterisiert, d.h. dem Korngfüge und somit der F2-Bildung angepaßt. Die monokline Symmetrie der berechneten Dolomittexturen hinsichtlich L kann, wie ein Vergleich mit den Simulationergebnissen in Abb. 51 zeigt, durch einfache Scherung (Scherrichtung F2,, -ebene Sa) erklärt werden. Dazu muß nur der Schersinn vertauscht werden, für den es aus geologischer Sicht in diesem Fall jedoch keinen Indikator gibt (vgl. Abb. 47).

Die Simulation wurde auch für reine Scherung und Stauchung durchgeführt, wobei die 116 Endorientierungen (bei regelloser Ausgangstextur) nach 100 Deformationsschritten (je 5% Deformation) mit dem bereits beschriebenen Simulationsprogramm [Van Houtte 1988] berechnet und durch Komponenten mit b = 15° dargestellt wurden. Die Simulationstexturen für Kompression stimmen mit den von [Barber u.a. 1994] veröffentlichten Ergebnissen überein. 

Um optisch eine bessere Übereinstimmung mit den natürlichen Dolomittexturen (Abb. 50) zu erzielen, wurde im Falle einfacher Scherung die Halbwertsbreite der Endkomponenten auf 40° vergrößert. Vermutlich kann aber aufgrund der nicht vorhandenen Korrelation zwischen Korngefüge und Dolomittextur die Texturentstehung trotz der erzielten Übereinstimmung nicht ohne Einbeziehung der Rekristallisation erklärt werden.
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Abbildung 49. Sechs von 15 gemessenen Polfiguren der Probe A im Vergleich zu den entsprechenden, aus Komponenten rückgerechneten Polfiguren
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Abbildung 50. Rückgerechnete Polfiguren von Dolomit und Calzit. Im Gegensatz zur Calzittextur der Proben A, B und C sehen die entsprechenden Dolomittexturen sehr ähnlich aus. Die Muskovitpolfiguren wurden durch Abschätzung einer einzigen Komponente vervollständigt
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Abbildung 51. Ergebnisse von Simulationsrechnungen zur Stauchung, reinen Scherung und einfachen Scherung am Dolomit

7.4.
Zweiphasentexturanalyse an Quarzit und Amphibolit 

Die weitaus häufigsten Texturuntersuchungen wurden bisher an Quarziten durchgeführt, wobei ODF-Bestimmungen und Vergleiche mit Simulationsrechnungen (vgl. Abschn. 5.1) auf die Quarzteiltextur beschränkt waren. Wie im vorangegangenen Abschnitt für Dolomit gezeigt wurde, erfordert eine Prozeßbestimmung die Einbeziehung der Textur auch anderer im Gestein enthaltener Phasen. Zum Beispiel ist in Quarziten die Foliation häufig mit der eingeregelten Basisfläche (00l) des Glimmer identisch. Ihre Richtungsverteilung kann bereits am U-Tisch hinreichend gut bestimmt werden, jedoch bereitet die ODF-Bestimmung aufgrund der stark überlagerten Braggreflexe erhebliche Schwierigkeiten. Deshalb wurde bisher zumeist angenommen, daß die Glimmertextur bezüglich der Basisfläche axialsymmetrisch ist.
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Abbildung 52. Vergleich gemessener und rückgerechneter Polfiguren des Quarzit P 20423 

Aufbauend auf Neutronenpolfiguren (NSWR) konnte mit Hilfe der Komponentenmethode für fünf Quarzite erstmals eine parallele Texturbestimmung an Quarz und Glimmer durchgeführt werden. Die Proben stammen aus der Taquaralzone (Mariana, Brasilien) und waren bezüglich der Texturbildung vergleichbaren Prozeßbedingungen ausgesetzt [Quade u.a. 1994]. Abb. 52 zeigt im Vergleich sieben gemessene und rückgerechnete Polfiguren der Probe P 20423. 

Ein entsprechendes Summationsspektrum (A-Detektor) wurde bereits im Zusammenhang mit dem Überlagerungscharakter der Beugungspolfiguren (Abb. 19) vorgestellt. Die zum Teil schlechte Übereinstimmung der experimentellen und rückgerechneten Polfiguren ist auf die unbekannte Herkunft und Indizierung einiger Braggreflexe zurückzuführen. Diese werden vermutlich durch den nicht geringen Anteil von triklinem Disthen (< 8%) verursacht. Auch ist die Strukturvariante von Muskovit nicht genau bekannt, so daß die Zuordnung vor allem kleiner Muskovitreflexe fehlerhaft sein kann. Mit Hilfe der Komponentendarstellung wurden die Polfiguren der c, +a und -a-Achsen von Quarz bzw. der Flächennormalen (001), (010) und (100) von Muskovit berechnet (Abb. 53). 
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Abbildung 53. Über die Komponentendarstellung berechnete Polfiguren der c, +a und -a Achsen für Quarz bzw. der Flächennormalen (001), (010) und (100) von Muskovit 

Die Normalen der Basisflächen (001) von Muskovit stehen erwartungsgemäß in allen Proben senkrecht auf der Foliation S. Bis auf dieses gemeinsame Merkmal unterscheiden sich die Muskovittexturen der fünf Proben jedoch stark. In keinem Fall kann eine axialsymmetrische Muskovitkomponente nachgewiesen werden. Überraschend ist, daß die Quarztextur zwei Texturtypen A und B zugeordnet werden kann, wobei der Typ B (Proben P 17316, P 20423, P 19413) mit dem in Abschn. 7.1 diskutierten Texturtyp übereinstimmt. 

Ein weiteres Beispiel zur Texturanalyse zweiphasiger Gesteine [Helming 1993, Siegesmund u.a. 1994] beschreibt einen Amphibolit, der aus 58% monokliner Hornblende und 40% triklinem Feldspat (Plagioklas An28) besteht. Die Auswahl der Probe war überwiegend methodisch begründet. So sind aufgrund der niedrigen Kristallsymmetrie für beide Phasen bereits anhand von U-Tisch-Messungen vollständige Orientierungsbestimmungen möglich. Diese Messungen beinhalten die Bestimmung von Achsen der optischen Indikatrix, Spaltflächen und Zwillingslamellen. Voruntersuchungen ließen außerdem eine scharfe Textur insbesondere für Hornblende erwarten, was sowohl eine Verbesserung des Verhältnisses Reflex-zu-Untergrund bei der Messung als auch Vereinfachung bei der Bestimmung der Komponentenparameter bedeutet. Abb. 54a zeigt vier von insgesamt 21 aus Neutronenspektren gewonnene Polfiguren, die zur Texturbestimmung genutzt wurden. Für jede Phase wurden jeweils 17 Komponenten bestimmt. Die rückgerechneten Polfiguren sind ebenfalls in Abb. 54a wiedergegeben. In Abb. 54b werden die Polfiguren gegenübergestellt, die mittels U-Tischmessungen bestimmt bzw. über die Komponentendarstellung aus Neutronendaten berechnet wurden. Diese Polfiguren beschreiben Richtungsverteilungen der a-, b- und c-Achsen. Für Hornblende ist außerdem die (110)-Polfigur und die Richtungsverteilung der Achse n( (optische Indikatrix) und für  Plagioklas die (001) und die (010)-Polfigur angegeben.

Die erkennbaren Unterschiede müssen vor allem der schlechten Statistik der U-Tisch-Messungen zugeschrieben werden. Hinzu kommt eine zumeist subjektive Selektion der Körner bzw. fehlende Wichtung durch das Kornvolumen. Es wurden in beiden Fällen nur 300 Kornorientierungen bestimmt, was insbesondere bei der schwächeren Plagioklastextur zu größeren Differenzen zwischen U-Tisch- und Komponenten-Daten führt. Zur Verdeutlichung der schlechten Statistik sind in Abb. 54b für Plagioklas zusätzlich zu den Isoliniendarstellungen auch die entsprechenden Punktdiagramme wiedergegeben.

7.5.
Strukturfaktorbestimmung am texturierten Plagioklas

Die Komponentenmethode gestattet innerhalb gewisser Grenzen (vgl. Abschn. 4.5) im Falle überlagerter Braggreflexe auch eine Bestimmung der Überlagerungsfaktoren q. Mit dem Ziel einer bestmöglichen Anpassung des Modells an die Meßdaten wurde in den bisher vorgestellten Anwendungen zumeist auch eine Optimierung dieser Größen durchgeführt. Wie im Abschn. 4.2 beschrieben, enthalten die q-Werte selbst jedoch auch wichtige, material- und gerätespezifische Informationen (Strukturfaktoren, Volumenanteile unterschiedlicher Phasen, Korrekturfaktoren u.s.w.). Dieser Informationsgehalt soll an dieser Stelle in Bezug auf Strukturdaten überprüft werden.

Insbesondere bei niedrigen Kristallsymmetrien ist es häufig kaum möglich, Textur- und Kristallstrukturrechnungen zu entkoppeln. So kann die Herstellung gleich- oder regellos orientierter Proben zum Zwecke der Kristallstrukturbestimmung kompliziert oder gar unmöglich sein. Andererseits ist eine Texturbestimmung nur bei hinreichend bekannter Kristallstruktur durchführbar. 

Oftmals gibt es, wie beim Feldspat oder Glimmer, mehrere Strukturvarianten, 
die gleichzeitig in einem Gestein enthalten sein können. Diese müssen bei der Indizierung der Braggreflexe berücksichtigt werden. 

Als Modellproben wurden je ein fein- und ein grobkörniger Feldspat (OLEH und OLED) mit einem Plagioklasanteil von jeweils 100% ausgewählt. Die Kristallstruktur des Plagioklas ist hinreichend genau bekannt, um eine für die Texturbestimmung ausreichende Anzahl von Braggreflexen indizieren zu können. Die Messungen erfolgten am NSWR. Durch Präparation entsprechender Pulverproben, die aus demselben Gesteinsmaterial angefertigt und in einer der Probenform nachgestalteten Vanadium-Kassette wie Texturproben gemessen wurden, konnten störende material- und gerätespezifische Einflüsse zum Teil korrigiert werden. Die zu bestimmenden Überlappungsfaktoren q sollten deshalb im wesentlichen den theoretisch bekannten Strukturfaktoren entsprechen.
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Abbildung 54. a) Vier von insgesamt 21 aus Neutronenspektren gewonnenen Polfiguren, die zur Komponentenbestimmung herangezogen wurden, im Vergleich mit den aus jeweils 17 Komponenten rückgerechneten Polfiguren. b) U-Tisch-Polfiguren im Vergleich mit den adäquaten, über die Komponentendarstellung berechneten Polfiguren. Zur Verdeutlichung der schlechten Statistik der U-Tisch-Messungen sind für Plagioklas zusätzlich zu den Isoliniendarstellungen auch die entsprechenden Punktdiagramme wiedergegeben
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YVONNE
POWLS
 OLEH
 OLED

( 1 1 1)
0.3759
0.500
0.551
0.603
0.530

( 1-3 0)
0.3745
0.500
0.449
0.397
0.470

( 1 3 0)
0.3643
0.714
0.642
0.756
0.691

( 1 3 1)
0.3628
0.286
0.358
0.244
0.309

( 2-2 0)
0.3226
0.099
0.110
0.134
0.179

( 0 4 0)
0.3207
0.239
0.251
0.245
0.247

( 2 0-2)
0.3202
0.258
0.236
0.249
0.194

( 0 0 2)
0.3180
0.299
0.308
0.285
0.317

( 2 2 0)
0.3140
0.105
0.095
0.087
0.063

( 0 4-1)
0.2947
0.460
0.455
0.531
0.467

( 0 2-2)
0.2931
0.293
0.291
0.278
0.300

( 2 2-2)
0.2915
0.247
0.254
0.191
0.233

( 1 3 1)
0.2838
0.560
0.729
0.631
0.545

( 1 3-2)
0.2816
0.440
0.271
0.369
0.455

a = 0.8171 nm. b = 1.2857 nm.  c = 0.7103 nm.  ( = 93.56°.  ( = 116.17°.  ( = 90.05°






Tabelle 17. Überlagerungsfaktoren q aus fünf Polfiguren im Vergleich mit entsprechenden Strukturfaktoren. Die Berechnung der Strukturfaktoren erfolgte mit zwei verschiedenen Programmen ( YVONNE- K. Walther, FZR Rossendorf, POWLS- G. Will, Uni Bonn) 

In Abb. 55 sind einige gemessene und rückgerechnete Polfiguren für die Proben OLEH und OLED dargestellt. Der Vergleich zeigt, daß trotz der besonders bei OLED erkennbaren und durch Einzelkörner verursachten scharfen Konturen in den gemessenen Polfiguren (Meßraster 7.2°) wesentliche Texturmerkmale durch die Komponentenbestimmung erfaßt wurden. In Tabelle 17 sind die Überlagerungsfaktoren von vier Polfiguren den entsprechenden Strukturfaktoren gegenübergestellt. Die Berechnung der Strukturfaktoren erfolgte mit zwei verschiedenen Programmen (YVONNE- K. Walther, FZR Rossendorf, POWLS- [Will 1979]). Die Unterschiede der Ergebnisse beider Programme sind teilweise größer als die Differenzen zu den über die Komponentendarstellung berechneten q-Werten. Auch der Vergleich anderer hier nicht angegebener Wertepaare bestätigt, daß sich gegenseitig ergänzende Textur- und Strukturbestimmungen mit Hilfe der Komponentenmethode möglich sind. Dabei ist jedoch zu beachten, daß die wenigen (hier ca. 80), gemeinsam mit der Textur bestimmbaren q-Werte höchstens eine Verbesserung bekannter Strukturdaten (zum Beispiel über die Anwendung des Rietveldprogramms [Rietveld 1967]), nicht aber eine vollständige Strukturanalyse gestatten.

8.
ZUSAMMENFASSUNG

Im Mittelpunkt der vorliegenden Arbeit stand die Approximation von Orientierungsdichten durch Funktionen (Zentralfunktionen, Kugelflächenfunktionen usw.), die numerisch einfach zu behandeln und geometrisch leicht zu interpretieren sind. Die Zielsetzung ist dabei sowohl die Texturbestimmung aus Beugungsmessungen als auch eine prozeßbezogene Interpretation von Texturdaten. Die meßbaren Beugungspolfiguren beschreiben aus geometrischer Sicht sich teilweise gegenseitig überlagernde Projektionen der gesuchten Orientierungsdichte(n) in den Richtungsraum. ODF-Berechnungen mittels richtungsabhängig gemessener Beugungsintensitäten sollten deshalb möglichst alle in einer Probe enthaltenen, kristallinen Phasen einschließen.

Ausgangspunkt für die Lösung der vorgegebenen Aufgabenstellung ist eine umfassende Beschreibung der Geometrie von Richtungen und Orientierungen. Diese beinhaltet sowohl Parameterdarstellungen von Richtungen und Orientierungen, als auch (unter Beachtung der jeweils zugrunde gelegten Metrik) Transformationen, Projektionen und Symmetrien im Richtungs- und Orientierungsraum. 
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Abbildung 55. Gemessene und rückgerechnete Polfiguren der Plagioklas-Proben OLEH (feinkörnig, oben) und OLED (grobkörnig, unten)

Geometrische Überlegungen können unmittelbar auf die Ermittlung von Kristallorientierungen anhand bekannter Kristall- und Probenrichtungen angewandt werden, wobei sich eindeutige Aussagen über die geometrischen Bedingungen für die Bestimmbarkeit ergeben. Da die  Bestimmung von Einzelorientierungen ein Grenzfall der allgemeinen Texturbestimmung ist, können aus diesen Bedingungen Aussagen über eine sinnvolle Anzahl, Größe und Form der Polfigurmeßbereiche abgeleitet werden. Das erlaubt eine gezielte Optimierung von Texturmessungen, was in der Arbeit am Beispiel des besonders für Gesteinstexturen ausgelegten Texturgoniometers NSWR (VIK Dubna/Rußland) demonstriert wird.

Zur Approximation von Orientierungsdichten wurden neben den periodischen Wignerfunktionen eine Vielzahl von im Orientierungsraum lokal beschränkten Modellfunktionen eingeführt. Diese Komponenten werden durch Verteilungsfunktionen mit unterschiedlichem Abklingverhalten (Gauß-, Normal- und Lorentzverteilungen) und in Bezug auf die Metrik verschiedenen Formen (sphärisch, axial oder elliptisch) beschrieben. Da die Güte der Approximation, bei einer anzustrebenden minimalen Anzahl von Modellkomponenten, vor allem von den benutzten Modellfunktionen abhängt, ist in Hinblick auf die Mannigfaltigkeit texturmodifizierender Prozesse eine große Vielfalt von Modellfunktionen erwünscht. In der Arbeit wurde deshalb eine Systematisierung für Texturkomponenten vorgeschlagen. Diese stützt sich auf verschiedene, geometrisch interpretierbare Parameter (wie Vorzugsorientierungen, Faserachsen und Streubreiten), die entsprechend der konkreten Problemstellung optional zur Modellierung herangezogen werden können. Dieses Vorgehen erfordert grundsätzlich ein interaktives Arbeiten am PC-Monitor.

Ein besonderer Vorteil der Komponentendarstellung zeigt sich, wenn die entsprechenden Polfigurausdrücke in analytisch geschlossener Form vorliegen. Daraus folgt unmittelbar die Möglichkeit zur direkten ODF-Bestimmung anhand gemessener Polfiguren. Der dazu entwickelte Komponentenfit unterliegt hinsichtlich Kristallsymmetrie, Mehrphasigkeit und der Überlagerung von Braggreflexen keinen Einschränkungen. Diese sind nur durch die Menge und Qualität der Meßdaten und der verfügbaren PC-Konfiguration gegeben. Eine damit berechnete Komponentendarstellung enthält im Vergleich zu den Lösungen anderer Texturbestimmungsmethoden im allgemeinen wesentlich weniger Parameter. Hervorzuheben ist, daß sowohl die Normierungsfaktoren als auch die Anteile überlagerter Braggrelexe ohne Iteration bestimmt werden können. 

Trotzdem kann der interaktive Aufwand noch recht hoch sein. Ferner sind subjektive Fehler, insbesondere bei kleinen Komponenten, nicht auszuschließen. Daher sollten modellfreie Methoden zur Texturbestimmung (Positivitätsmethode, WIMV u.s.w.) angewendet werden, wenn es die Qualität und Quantität der Meßdaten erlaubt. Es wurden die Grundelemente einer künftigen, automatischen Komponentenbestimmung aufgezeigt.

Die mögliche Reduktion der Texturdaten auf nur wenige Komponenten ermöglicht auch Texturabschätzungen anhand von Polfigurdaten, die hinsichtlich Qualität (Meßfehler) oder Quantität stark eingeschränkt sind. Beispiele hierfür sind an Deformations- und Scherbändern (Messing, Titan) gemessene TEM- und röntgenographische Polfiguren dünner oberflächennaher Diamantschichten auf Silizium. Andererseits können, wie bei der Bestimmung von Gesteinstexturen mittels Neutronenbeugung, viele auch unvollständige Polfiguren berücksichtigt werden, da bei nicht zu schwach ausgeprägten Texturen auch eine Berechnung von Überlagerungsfaktoren möglich ist. Mit dem Komponentenfit gelangen erstmals die ODF-Bestimmungen an triklinen und monoklinen Mineralen, wobei zumeist zweiphasige Gesteinsproben vorlagen.

Über die Komponentendarstellung von Ausgangs- und Endtexturen können texturmodifizierende Prozesse übersichtlich und quantitativ charakterisiert werden, da immer eine Beschränkung auf einige gut interpretierbare Komponentenparameter möglich ist. Eine umfassendere Prozeßcharakterisierung anhand beobachteter Texturen erfordert die Einbeziehung von Simulationsrechnungen. Dies wurde in der Arbeit für Deformationstexturen in Salz und Dolomit demonstriert.

Die in der Arbeit skizzierten Rechenprogramme können beim Autor angefordert werden.

ANHANG          Spezielle Funktionen

Die in diesem Anhang angegebenen Beziehungen werden ausführlich unter Berücksichtigung ihrer Programmierbarkeit in den Formelsammlungen [Abramowitz und Stegun 1964, Varshalovitc 1975, Bunge 1982, Matthies 1982, 1988] behandelt. 

Wignerfunktionen:
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Verallgemeinerte Legendresche Polynome:
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(A.2)

Zugeordnete Legendresche Polynome:
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Legendresche Polynome:
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Kugelflächenfunktionen:
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(-Funktionen:
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Verallgemeinerte Besselfunktionen (Integraldarstellung):
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�) Eine gemeinsame Orientierungsbeschreibung von Links- und Rechtskristallen für enantiomorphe Kristallklassen kann auch durch die vollständige Drehgruppe Gh = G ( Ci erfolgen [Bunge u.a. 1980].


�) der rechte Operator ist dabei zuerst auf das Objekt anzuwenden


�) Um das Kristallkoordinatensystem KB so zu rotieren, daß im Anschluß daran die ursprüngliche ZB-Achse parallel Z'B ist, ist der kleinstmögliche Drehwinkel durch ( =((ZB,Z'B) gegeben (Drehachse n = ZB(Z'B).


�) bezogen auf den euklidischen Abstand �EINBETTEN Equation.3���.


�) Der Inversionsoperator i ist mit jeder beliebigen Drehung g vertauschbar: g i = i g.


�) Jede eindeutige, stetige Funktion f(g) im G-Raum, deren Betragsintegral ((f(g)(dg endlich ist, läßt sich in eine konvergierende Reihe nach T-Funktionen mit ganzzahligem l entwickeln [Varshalovitc u.a. 1975].


�) Die räumliche Anordnung verschiedener Orientierungen kann durch die Korrelationsfunktion f((r,g',g'') erfaßt werden, welche die Wahrscheinlichkeit, mit der die Orientierungen g' und g'' bei vorgegebener Ortsdifferenz (r auftreten, beschreibt.


�) Für Kristallklassen vom Typ III können auch bestimmte �EINBETTEN Equation.3��� mit geradem l verschwinden [Matthies und Helming 1984].


�) Üblich ist eine reguläre Teilung der Eulerwinkel im Dreifachgrundbereich (vgl. Abschn. 3.2.3.) mit 19*19*19 = 6 859 Werten. 


�) Senkrecht zu niedrig indizierten Netzebenen können kristallografisch bedingte Kanäle mit großem Durchmesser existieren, durch die Ionen mit entsprechender Energie 'hindurchchanneln' können.


�) Dasselbe gilt auch für das 25. Spektrum bei (1 und das 18. bei (2.


�) Erforderlich sind hohe Temperatur und große Deformationsraten.
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