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1 Versuchsbeschreibung

Nachdem in den vorangegangenen Versuchen mikrostrukturelle Untersuchungen mittels
Rasterelektronenmikroskopie, Rontgenographische Untersuchungen sowie mechanische
Kriechversuche durchgefiihrt worden sind, liegen nun fur die Transmissionselektronen-
mikroskopie verschiedene Materialzustande vor.

Dazu wird im Rahmen dieses Versuchs zundchst der generelle Ablauf der Probenpréparation
besprochen. AnschlieBend wird der Aufbau und die Funktionsweise eines Transmissions-
elektronenmikroskops (TEM) vorgestellt und das TEM praktisch angewendet, um
ausgewahlte Proben der Legierung CMSX-4 vor und nach Kriechbeanspruchung zu

untersuchen.

2 Grundlagen

2.1 Elektronenmikroskopie

Der erste Prototyp eines mit magnetischen Linsen arbeitenden Elektronenmikroskops wurde
bereits 1931 von M. Knoll und E. Ruska entwickelt. Es erzielte einen Abbildungsmafstab von
16:1. Fur werkstoffwissenschaftliche Arbeiten sind die seit den spaten flinfziger Jahren
eingesetzten Durchstrahlungselektronenmikroskope unerlésslich. Das Aufldsungsvermdgen
von Lichtmikroskopen liegt bei nur etwa 200 nm, wohingegen moderne TEMs (Abb. 1)
Punktaufldsungen von bis zu 0,2 nm (2 A) erreichen. Das TEM durchstrahlt Materie (z.B.
diinne metallische Folien) mit Hilfe von stark beschleunigten Elektronen. Die Dicke der
durchstrahlbaren Folien ist je nach Dichte des Materials und der verwendeten
Beschleunigungsspannung des Mikroskops auf 50 - 500 nm begrenzt. Die Elektronen
wechselwirken beim Durchgang durch die Materie mit den Atomen und Elektronen und
werden dadurch gestreut. Teilweise gelangen die Elektronen zum fluoreszierenden
Endbildleuchtschirm im TEM und produzieren eine 2-dimensionale Projektion der 3-
dimendionalen Folie.

Aufgrund der hohen Auflésung ist das TEM geeignet, feinste Ausscheidungen zu analysieren,
die bei der Warmebehandlung von Werkstoffen entstehen kdnnen und fiir die mechanischen
Eigenschaften technischer Werkstoffe verantwortlich sind. Auch Ausscheidungen im
Nanometerbereich, die damit wesentlich kleiner sind als die Auflésungsgrenze von

Lichtmikroskopen, kénnen am TEM analysiert werden. Neben Bildern der Mikrostruktur



konnen auch kristallographische Analysen, wie die Phasenidentifikation mittels Feinbereichs-
beugung und Bestimmung von kristallographischen Richtungen am TEM durchgefihrt
werden. Ebenso wird das TEM eingesetzt um 1- und 2-dimensionale Gitterfehler
(Versetzungen und Grenzflachen oder Stapelfehler) zu analysieren, welche die Eigenschaften

von Werkstoffen entscheidend préagen kdnnen.

Abbildung 1: Transmissionselektronenmikroskop des Typs Tecnai F20 G2 der Firma FEI.

2.2 Aufbau eines Transmissionselektronenmikroskops

Abbildung 2 zeigt schematisch den Aufbau eines TEMs. Durch thermische Emission werden
aus der Haarnadelkathode (LaBe) Elektronen emittiert, die durch die Anode beschleunigt und
durch den Wehneltzylinder gebiindelt werden (,,cross over®). Durch die Kondensorlinse wird
der divergente Elektronenstrahl zum ersten Mal fokussiert, und dies genau auf den Ort der
Probe. Die Objektivlinse vergroRert die Probe zum einstufig vergroRerten Bild. Mittels der
Objektivaperturblende (auch Kontrastblende genannt) werden die in grofle Winkel gestreuten
Elektronen ,herausgefiltert”. In der Ebene dieses ,,1. Zwischenbildes* befindet sich die
sogenannte Selektorblende die fir die Feinbereichsbeugung verwendet wird. Zwischenlinse



und Projektivlinse vergrofRern das 1. Zwischenbild noch zweimal, wobei sich die Gesamt-
vergroRerung hintereinander geschalteter Linsen, wie in der Lichtoptik, durch Multiplikation
der EinzelvergroRerungen ergibt. Das dreistufig vergroBerte Bild wird auf dem fluores-
zierenden Endbildschirm dargestellt bzw. kann nach Wegklappen des Schirms mittels einer

darunter angebrachten Digitalkamera aufgenommen werden.
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Abbildung 2:  Aufbau eines Transmissionselektronenmikroskops, schematisch. Hier nur Strahlengang fur
dreistufige Hellfeldabbildung dargestellt.



2.3 Wechselwirkung von Elektronenstrahlen mit Materie

Abbildung 3 stellt schematisch verschiedene Arten der Wechselwirkung von einfallenden

Elektronen mit diinnen Proben dar.
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Abbildung 3: Wechselwirkung zwischen Elektronen und TEM-Probe.

Unter der elastischen Streuung werden Wechselwirkungen zwischen Strahlelektronen und
Materie verstanden, bei denen die Elektronen praktisch keine Geschwindigkeitsanderung,
sondern nur eine Richtungsanderung erfahren. Bei der elastischen Streuung, oder auch
Rutherfordstreuung, werden durch Coulombsche Wechselwirkungen die negativ geladenen
Elektronen vom positiv geladenen Atomkern angezogen und von deren Bahn abgelenkt. VVon
weiterer Entfernung wirkt das Atom neutral auf Elektronen, da sich die elektrischen Felder
des positiven Kerns und der negativen Hille kompensieren. Elektronen werden u.a. umso
starker elastisch gestreut, je groRer die Ordnungszahl Z des streuenden Atoms ist. Durch
Verwendung geeigneter Detektoren kann so ein Ordnungszahlkontrast verschiedener
Probenbereiche bzw. Ausscheidungen festgestellt werden.

Bei der inelastischen Streuung verlieren Elektronen aufgrund der Wechselwirkung mit der
Atomhille Energie, sodass Richtung und Geschwindigkeit der Strahlelektronen veréndert
werden. Bei der inelastischen Streuung koénnen neben Rontgenstrahlen auch Auger-
Elektronen, Sekundar- und rlckgestreute Elektronen freigesetzt werden und Phononen

(Gitterschwingungen) oder Plasmonen (Schwingungen im Elektronengas) angeregt werden.



Neben elastischer und inelastischer Streuung, bei der der Teilchencharakter der Elektronen
von Bedeutung ist, kann die Elektronenstreuung, noch in koharente und inkohérente Streuung
eingeteilt werden. Hierbei wird sich auf den Wellencharakter der Elektronen bezogen.

Der auf die Probe einfallende Elektronenstrahl kann als koh&rent angenommen werden, was
bedeutet, dass die Wellen in Phase schwingen. Kohérent gestreute Elektronen bleiben in
Phase, wahrend inkohérent gestreute Elektronen keine Phasenbeziehung mehr mit dem ein-
fallenden Strahl aufweisen. Elastische Streuung ist in der Regel kohérent und tritt in dinnen,
kristallinen Proben auf. Diese Art der Wechselwirkung wird auch als Elektronenbeugung

bezeichnet.

3 Elektronenbeugung

3.1 Das reziproke Gitter

Das reziproke Gitter stellt eine Hilfskonstruktion zum Verstdndnis von Beugungs-
erscheinungen dar. Jede reflektierende Netzebenenschar (h k 1) eines Kristalls wird durch
einen Punkt im reziproken Gitter dargestellt. So kann eine ganze Netzebenenschar durch den
g-Vektor gekennzeichnet werden. Die Menge aller g-Vektoren bildet also das reziproke
Gitter.

Folgende Eigenschaften weist ein zu der Ebenenschar (h k 1) gehériger g-Vektor auf:

N . 1
(I) g-+ Netzebenenschar an |gl~ o Gl. 1
hkl

3.2 Die Braggsche Gleichung

Einen verstandlichen Ansatz zur Erklarung der Beugung von Rontgen- und Elektronen-
strahlen an Kristallen liefert die Braggsche Gleichung (Abb. 4). Diese besagt, dass es nur zu
einer konstruktiven Interferenz (also Beugung des Elektronenstrahls am Kristallgitter) kommt,
wenn der Wegunterschied zwischen zwei Wellen, die auf benachbarte Gitterpunkte stol3en,
ein Vielfaches der Wellenldinge A betrdgt. Fiir die Beugung an einem Kristallgitter folgt

daraus:

n-A=2 .dhkl 'Singhkl Gl. 2
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Abbildung 4: Darstellung der konstruktiven Interferenz am Kristallgitter (Braggsche Gleichung).

4 Versuchsdurchfihrung

Zunéchst wird die Praparation der dinnen Metallfolien behandelt. Der Probenherstellung
kommt in der Transmissionselektronenmikroskopie eine besondere Bedeutung zu, da sie die
Voraussetzung fir gute TEM-Aufnahmen ist, aber einen hohen Zeitaufwand und viele
Erfahrungswerte erfordert. Der Ablauf vom Ausgangszustand des Materials wird bis hin zur
fertigen durchstrahlbaren TEM-Folie aufgezeigt. Hierzu werden die Herstellungsschritte
Trennen, Schleifen, Ausstanzen der Probe, elektrolytisches Polieren und ahnliche Techniken
besprochen.

AnschlieBend werden die mikrostrukturellen Untersuchungen am Transmissionselektronen-
mikroskop CM20 von Philips mit einer Beschleunigungsspannung von 200kV durgeftuhrt. Fur
die Untersuchungen wird ein ,,double tilt“ Halter der Firma Philips verwendet, um die zu
untersuchenden Proben im TEM zu verfahren bzw. interessierende Zonenachsen
einzuorientieren.

Als erstes wird der Ausgangszustand einer CMSX-4 Einkristall Superlegierung mikroskopiert

und dabei folgende Untersuchungen durchgeftihrt:

1. Ubersichtsaufnahme, welche den Aufbau dieses Legierungstyps mit geordneten 7y’-

Teilchen und y-Kanalen zeigt.



2. Einorientierung der Probe in eine Zonenachse und Erstellung eines Beugungsbilds von

der kfz-Struktur der y-Kanile und der y’-Teilchen.

Dariiber hinaus wird (je nach verbleibender Zeit) der verformte Zustand nach einem vorab
durchgefuhrten Kriechversuch mikroskopiert. Hierbei werden Versetzungsstrukturen und die

Forménderung der y’-Teilchen sichtbar.

5 Prasentation

Die folgende Themenubersicht dient als Leitfaden fiir die Erstellung der Prasentation:

Im ersten Teil der Prasentationen sollen die Grundlagen zur Transmissions-
elektronenmikroskopie erlautert werden. Es soll kurz der Aufbau und die Funktionsweise des
TEMs vorgestellt werden. Folgende Fragen/Themenbereiche sollten zusétzlich geklart

werden:

1. Typische Anwendungsgebiete benennen, die nur mit dem TEM untersucht werden
kdnnen.

2. Wie unterscheiden sich typische Proben fur die (optische) Metallographie und die
Transmissionselektronenmikroskopie?

3. Kurze Darstellung der Bildentstehung von kristallinen Proben sowie der Braggschen
Gleichung.

4. Ausléschungsregeln fiir kfz- und krz-Gitter sowie Uberstrukturreflexe kurz erlautern.

Im zweiten Teil soll die Auswertung der aufgenommenen/bereitgestellten TEM-Bilder (s.
Blackoard) dargestellt werden. Das Beugungsbild (nur die fundamentalen Reflexe) soll mit
Hilfe der Methode der Quotienten von R, (hach Heimendahl: Kap. 3.5 und 3.6) indiziert
werden. Die Versetzungsdichtebestimmung soll anhand des Linienschnittverfahrens mit 20
horizontalen und 20 vertikalen Linien durchgefuhrt werden (in Anlehnung an R. K. Ham).

Weitere Informationen zur Auswertung der TEM-Bilder werden im Versuch gegeben.
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