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Outline

The stability of heterophase interfaces between metal systems, their kinetic, structural, and thermomechanical properties are a matter of concern for high demanding applications involved in the development of technological coatings for the first wall materials in fusion reactors and their prototypes (ITER). We would like to discuss preliminary results of X-ray experiments on model coatings made of tungsten, in particular the problems related to strain inhomogeneity in metal films on heterophase substrates. These analyses of nanostructured thin layers can be performed using laboratory grazing incidence diffraction, allows the accurate extraction of quantitative relevant information about the structure (strain and atomic positions) and the microstructure (crystallite size and microstrain), selectively probing the material on a depth of few nanometers. 

References Benefits

The analysis of the structures and microstructures of nanostructured thin layers can be performed using laboratory grazing incidence diffraction, provided accurate corrections are performed to handle the instrumental broadening effects related to the experiment geometry for an impinging beam close to the critical angle. These procedures allows the accurate extraction of quantitative relevant information about the structure and the microstructure, selectively probing the material on a depth of few nanometers. Grazing incidence X-ray diffraction can be a workhorse technique for deriving crystallite size in nanoscale systems due to its non-destructive character, the fast data collection and the relative simplicity of the experimental setup, This information is relevant for an accurate description of nanocrystalline systems prepared as thin films and it can significantly improve the knowledge of their structure-properties relationships. 

Differences between the specular reflectivity (XRR) and diffraction signals (GID).
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3S 1 (hkl) + 1 2 S 2 (hkl) = 1 2⌫ E (33)
2.1 Transformation de repère échantillon ! di↵ractomètre

La forme généralisée de cette transformation des tenseurs entre le référentiel échantillon et di↵ractomètre est :

✏ L ij = ! ik ! jl ✏ kl (34) 
avec

! mn = 0 @ cos ' cos sin ' cos sin sin ' cos ' 0 cos ' sin sin ' sin cos 1 A (35) 
Cette relation généralise le résultat obtenu via l'équation (6) pour la direction de mesure aux autres directions 10 .

Analyse des couches en fonction de la profondeur

Pour limiter la profondeur du signal di↵racté, il faut choisir un montage en incidence fixe. Ce choix implique l'abandon de la géometrie (para)focalisante de Bragg Brentano en faveur d'une géométrie défocalisante (Seemann-Bohlin) et avec un faisceau pseudo parallèle (miroir parabolique,. . .). Si l'angle d'incidence est fixé (↵ =const), l'angle n'est plus arbitraire mais :

= ↵ ✓(hkl) (36) 
En montage asymétrique, la longueur d'attenuation (⌧ ) est représentée en Fig. 6 et, pour ↵ ↵ c , décrite approximativement par la relation :

⌧ = sin ↵ sin (2✓ ↵) µ [sin ↵ + sin (2✓ ↵)] (37) 
Les e↵ets des contraintes sont obtenus via l'analyse de plusieurs (hkl) et éventuellement avec un balayage de plusieurs angles ↵ pour une étude en fonction de l'épaisseur sondé. La valeur mesurée expérimentalement de la déformation pour un angle d'incidence fixé est donnée par la moyenne pondérée du signal di↵racté par les distances interplanaires juqu'à une profondeur fonction de la longueur d'attenuation (⌧ ) du faisceau incident au sein de la couche.

h✏ ' i = R t 0 ✏ ' (z) exp z ⌧ dz R t 0 exp z ⌧ dz (38)
Si l'épaisseur de la couche (t) est plus grand que l'épaisseur sondé, on peut remplacer t par +1 dans l'équation intégrale de Fredholm. Dans cette approximation,

h✏ ' i = 1 ⌧ Z 1 0 ✏ ' (z) exp ⇣ z ⌧ ⌘ dz = 1 ⌧ L ✓ ✏ ' (z), 1 ⌧ ◆ ( 39 
)
et on peut donc obtenir par inversion de la transformée de Laplace le profil de variation de la déformation en fonction de la distance z à la surface de la couche :

✏ ' (z) = L 1 (⌧ h✏ ' i, z) (40)
2.3 Couche composée de cristallites avec une texture de fibre 2.073c p203
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transformer ces relations dans d'autres systèmes de coordonnées. Dans le cas élastique, pour cubique, on a toujours :
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The regular ψ-scan method unfortunately probes a volume that changes as a function of y, averaging out the strain in the film, and preventing a mapping of the local strain

Inhomogeneous strain in films

The average strain in a film of thickness t is still averaged by the way we measure (Fredholm's integral)

ψ angle should be reencoded in glancing geometry

The depth τ probed by Xrays is a now a function of the impinging angle

If t is larger than the probed depth τ the Fredholm's integral becomes a Laplace transform that can be inverted, thus providing the value of the local strain at each value z in the film Depth profile of residual stresses in W films can be obtained using GID. A limitation of the method is that the material should be quasi-isotropic (untextured).

This requirement can be further relaxed if the anisotropy ratio of the material is small, that is the case of many metals like W and Mo. The result show that the strain is almost uniform in most of the film but it rapidly increases close to the surface. In a layer below the surface (< 100nm) the strain increases very fast. A small part of this effect seems related to the presence of a very thin oxide layer (thickness of about 1 nm).

Functional

  

  le résultat obtenu via l'équation (6) pour la direction de mesure aux autres directions 10 .

  h✏

ØPhase analysis ØResidual stress analysis ØCrystallite size and strain determination ØStudy of the anisotropy in the lattice deformation ØInvestigation of gradients of microstructure parameters vs depth Snell

  's law adapted to XRD: it provides the encoding of the probed depth information by the impinging beam angle

	Polycrystalline	Angle of incidence α
	Thin Film		Goebel mirror
	Diffraction angle, 2θ	Sample inclination, ψ	X-ray source
	Sample rotation,		
	φ		Diffraction vector
	detector		
		Sample Normal

Measuring the local strain in glancing geometry
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