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Abnormales Kornwachstum
im Temperaturgradienten

Herrn Professor Dr. phil., tekn. dr: h. c., Dr. techn. E.h. Hellmut F. Fischmeister anldflich

seines 65. Geburtstages gewidmet

Das abnormale Kornwachstum in ODS-Legierungen, das zu
dem gewiinschten kriechfesten Grobkorngefiige fiihrt, wurde
untersucht. Eine Wirmebehandlung im Temperaturgradienten
(Zonengliihen) bewirkt ein gerichtetes Kornwachstum, was
sich in sehr langgestreckten Korngefiigen niederschliigt. Es
konnte experimentell nachgewiesen werden, dafl zwei Tempe-
raturen existieren, die das abnormale Kornwachstum kontrol-
lieren: eine ,,Starttemperatur* und eine ,,Wachstumstempera-
tur*. Letztere ist niedriger, weshalb die kontinuierlich fort-
schreitende Grobkornbildung gerade in dem Temperaturbe-
reich stattfindet, in dem zwar Wachstum, aber keine Neubil-
dung von Grobk&rnern méglich ist. Die Frage, wodurch diese
beiden Temperaturen bestimmt werden, ist unmittelbar mit der
Frage nach dem Ausldsemechanismus der spontanen Grob-
kornumwandlung verkniipft. Dieser Mechanismus kann aus
heutiger Sicht am plausibelsten durch die Wirkung von
Fremdatomen, im Sinne der ,.impurity-drag“-Theorie, ver-
standen werden.

1 Einleitung

Unter mechanischer Belastung bei hoher Temperatur stellen
Komngrenzen quer zur Zugspannungsrichtung die potentiellen
Schwachpunkte im Gefiige dar, weshalb der Korngrenzenan-
teil minimiert und ein mdglichst grobes Korngefiige einge-
stellt wird. Der Erfolg von extremen Hochtemperaturlegie-
rungen wie oxiddispersionsgehirteten (oxide dispersion
strenghtened, ODS) Legierungen im Motor- und Turbinenbau
hiingt daher ganz wesentlich davon ab, ob diese Gefiigeein-
stellung gelingt. Der bis heute einzig gangbare Weg dorthin ist
die Grobkornbildung durch abnormales Kornwachstum wih-
rend einer Wirmebehandlung knapp unterhalb der Solidus-
temperatur. Dieses Phéinomen stand unter anderem im Mittel-
punkt eines vom BMFT geftirderten Verbundprojekts (BMFT-
Vorhaben ,.Neue ODS-Superlegierungen fiir heiBgasbean-
spruchte Komponenten®, Férderkennzeichen 03 M 0043), das
auf Initiative von Herrn Professor Fischmeister entstanden ist
und inzwischen zu wesentlich verbesserten Legierungen und
Herstellungstechniken gefiihrt hat [ 1 bis 8]. Wir berichten hier
iiber den Teilaspekt, der die grundlegende Frage nach dem
Mechanismus des gerichteten Kornwachstums in ODS-Legie-
rungen betrifft.
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ODS Alloys: Abnormal Grain Growth in a Temperature
Gradient

Abnormal grain growth in ODS superalloys, which leads to
the desired coarse grain structures, was examined. A heat
treatment in a temperature gradient (i.e. zone annealing) caus-
es directional grain growth producing very elongated grain
structures. Two temperature limits were determined which
control the abnormal grain growth process: an “initiation tem-
perature” (Tykw) which must be reached to initiate the process,
and a “minimum temperature” (7T) required to maintain
abnormal growth. T,, is always lower than T, both of which
define the temperature range in which abnormal grain growth
occurs continuously during zone annealing without the
“nucleation” of new coarse grains. The physical explanation of
these two temperatures is associated with the mechanisms of
the onset and the propagation of abnormal grain growth, These
mechanisms can be best understood by the influence of
foreign atoms on grain boundary motion (impurity-drag
theory).

Es hat sich als sinnvoll erwiesen, bei der Behandlung und
Charakterisierung von Rekristallisations- und Kornwachs-
tumsphiinomenen in ODS-Werkstoffen zwischen v'-reichen
Ni-Basislegierungen und y'-armen (-freien) Ni- bzw. Fe-
Basislegierungen zu unterscheiden (Hotzler, Glasgow [9,
10]). Wiihrend die Grobkombildung der letztgenannten Legie-
rungen, zu denen z.B. die Ni-Basislegierungen TD-Ni, MA
7534, MA 754") oder die Fe-Basislegierungen MA 956') und
PM 2000?) gehoren, ein gewohntes Verhalten der Komver-
groberung beziiglich Verformungsgrad, Zeit und Temperatur
zeigen, ist das fiir die andere Gruppe der y'-reichen Legierun-
gen (grofer als ca. 20 Vol.%) nicht der Fall. Phinomenolo-
gisch interessanter ist diese Gruppe, zu der beispielsweise die
Legierungen MA 6000'), Ma 760"), TMO-2%), PM 30007)
und PM 3030?) ziihlen. Sie zeigen eine ganz markante Gefii-
geumbildung, die nicht einfach im Sinne bekannter Rekristal-
lisationsphidnomene zu beschreiben ist.

Fiir Anwendungsfille mit nahezu einachsiger Beanspru-
chung wird nicht nur ein grobes, sondern auch ein gerichtetes,

1) INCO family of companies

2) PM Hochtemperatur-Metall GmbH, Frankfurt
3) Sumitomo Eleciric Industries Ltd., Itami, Hyogo, Japan
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Bild I. Wachstumsfront nach einer unterbrochenen Zonenglii-
hung: Der Ubergang vom grobkérnigen (links) zum nicht vergri-
berten Gefiige (rechts, sehr feinkornig, mittlere KorngréBe << 1 jim)
gibt den Verlauf der Tyg,-Isotherme wieder; die Stangenachse liegt
vertikal (Legierung PM 3030, Stangendurchmesser 16 mm).

parallel zur Hauptspannungsrichtung langgestrecktes Gefiige
angestrebt. Durch eine Wirmebehandlung in einem Tempera-
turgradienten (Zonengliihung) lassen sich grobe und
gestreckte Gefiige mit Kornstreckungsverhiltnissen von 20
und mehr einstellen. Ziel dieser Arbeit ist, den Einfluf des
Temperaturgradienten auf das Kornwachstum in ODS-Legie-
rungen besser zu verstehen und damit die Grundlage fiir eine
kontrollierte Gefiigeeinstellung in diesen Werkstoffen zu
schatfen.

2 Zusammenfassung wichtiger Phinomene

Es steht heute wohl aufler Zweifel, daB} die markante Grob-
kornbildung in ODS-Superlegierungen am ehesten mit dem
Begriff ,,abnormales Kornwachstum™ (aKw) bzw. ,,sekundiire
Rekristallisation®, der eine primiire Rekristallisation wiihrend
des Konsolidierungsprozesses vorausgeht, beschrieben wer-
den kann und die Korngrenzenenergie der Motor dieser Grob-
kornbildung ist. Es steht auch aufler Frage, dal normales
Komnwachstum - als Konkurrenzmechanismus zum abnor-
malen Wachstum — dieses nicht nur beeinflussen, sondern
auch verhindern kann, nidmlich dann, wenn eine kritische
Korngréfie iiberschritten bzw. ein Mindestmall an Treibkraft
fiir abnormales Kornwachstum unterschritten wird [ 11 bis 13].

Das auffallendste Merkmal y'-reicher ODS-Legierungen ist
ihre scharf definierte und deshalb genau bestimmbare Wachs-
tumstemperatur (T, ), die Temperatur, bei der abnormales
Kornwachstum spontan einsetzt. Diese Temperatur liegt fiir
verschiedene Legierungen nahe bei 1200 °C, die Tk, aller
untersuchten Legierungen sind innerhalb eines Temperatur-
bandes zwischen 1160 und 1240 °C zu finden. Ein weiteres
Charkteristikum ist die sehr schnelle Wachstumskinetik.
Diese dufert sich w.a. dadurch, daf praktisch keine Zwischen-
stadien des abnormalen Kormwachstums beobachtet werden,
sondern entweder mur feinkrniges Ausgangsgefiige oder
vollstindig umgewandeltes Grobkorngefiige. Damit fehlt in
dieser Legierungsgruppe ein typisches Merkmal fiir abnor-
males Kornwachstum, niimlich das (temporire) Aufireten
einer bimodalen KorngréfBenverteilung. Das Zusammenwir-

ken der hohen Wachstumsgeschwindigkeit und der genau

definierten T,k duBert sich dariiber hinaus in einem weiteren,
eindrucksvollen Phiinomen: wiihrend einer Zonengliihung
wird das Material von einer Wachstumsfront durchlaufen, die
ein etwa 1000- bis 10000fach griberes Korngefiige hinterldft.
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Die Wachstumsfront zeigt sich als scharfer Ubergang zwi-
schen dem fein- und grobkdrnigen Gefiigezustand (Bild |).

Eine weitere Besonderheit liegt in der Kornstreckung des
Grobkorngefiiges. Hier besteht einhellig die Auffassung, daf}
diese durch zeilenférmig angeordnete Teilchen, deren Anord-
nung aus dem HerstellungsprozeB resultiert, verursacht wird,
Jiingste Ergebnisse [14] haben gezeigt, daff v.a. Karbid- und
Karbonitridteilchen, und nicht wie friiher vermutet, die aniso-
trope Anordnung der Oxiddispersion die Kornstreckung ver-
ursachen. Die Komnstreckung in y'-reichen Legierungen
betriigt nach isothermer Gliihbehandlung meist zwischen 2
und 5.

Eine signifikante Steigerung der Kornstreckung (> 20) ist
durch Glithung im Temperaturgradienten (= Zonenglithung)
moglich. Der Vergleich von isotherm- und zonengegliihten
Gefiigen zeigt, daf die erhdhte Kornstreckung durch Zonen-
gliihen praktisch nur auf der drastischen Zunahme der mittle-
ren Kornlidnge beruht, wihrend die mittlere Kornbreite in bei-
den Gefiigen in der gleichen Gréfenordnung liegt. Es handelt
sich hier also um eine gerichtete Kornvergriberung, ein
Wachstumsphiinomen, das im folgenden niiher betrachtet
wird,

Die Steigerung der Kornstreckung durch den EinfluB des
Temperaturgradienten wird allgemein damit erklirt, daB
durch den Gradienten die Bildung neuer Wachstumszentren
(,.Keime* fiir Grobkorner) vor der Wachstumsfront verhin-
dert, wihrend das Weiterwachsen von bereits gebildeten
Grobkorern begiinstigt wird. Das heifit, da} im Wachsen
befindliche Korner in der Lage sind, sich in Richtung des
Gradienten fast ungehindert auszubreiten, ohne daB das
Wachstum durch konkurrierende Grobkorner zum Stillstand
kommt. Austin und Benn [15] lieferten eine Modellvorstel-
lung zum Effekt des Temperaturgradienten, die darauf beruht,
dal} das Material wiihrend der Zonengliihung von zwei Iso-
thermen durchlaufen wird. Eine Isotherme stellt die Tempera-
tur dar, bei der abnormales Kommwachstum beginnt, die andere
die Temperatur, bei der dieses abbricht. Mit dieser Vorstellung
versuchten Austin und Benn, die Wirkung von Zonengliih-
parametern (Temperaturgradient, Probengeschwindigkeit),
aber auch den Einflu} von Materialinhomogenitiiten auf das
entstandene Grobkorngefiige zu deuten. Eine experimentelle
Verifikation dieses Ansatzes wird im folgenden vorgestellt.

3 Steigerung der Kornstreckung durch Zonengliihen;
Experiment und Ergebnis

Bei einer Zonenglithung, wie sie tiblicherweise durchgefiihrt
wird, bewegt man eine stangenférmige Probe langsam und
kontinuierlich an einem Heizelement vorbei, das die Probe
lokal erwirmt. Die lokale Probenheizung wird dabei konstant
gehalten, so dafl die ganze Probe sukzessive von einer Zone
konstanter Maximaltemperatur durchlaufen wird. In den mei-
sten Fillen besteht die Heizung aus einer Induktionsspule,
deren Geometrie der Probengeometrie angepalit ist. In Bild 2
ist die Probe/Spule-Anordnung fiir den einfachen Fall einer
Rundstange schematisch gezeigt.

Abweichend vom Verfahren einer iiblichen Zonengliihung
wurde in einer besonderen Versuchsfithrung die Zonentempe-
ratur nicht konstant gehalten, sondern kontinuierlich verin-
dert: Die Zonentemperatur wurde, von tieferer Temperatur
kommend, langsam fiiber die Wachstumstemperatur Ty,
gesteigert und anschlieflend in gleicher Weise wieder unter
T.cw abgesenkt. Somit ergab sich fiir die Zonentemperatur
entlang der Probenstange (Weg s) ein dachférmiges Profil,
wie es in Bild 3 skizziert ist.
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In dieser Weise modifizierte Zonenglithungen wurden an
16 mm Rundstangen der Legierungen PM 3030 durchgefiihrt.
Die Durchzugsgeschwindigkeit betrug 2 mm/min, die Zonen-
temperatur wurde um 6 K/min (1 K-Schritt pro 10 sec) erhéht
(links in Bild 3) bzw. emiedrigt (rechts), woraus sich eine
Anderung der Zonentemperatur entlang der Probenstange um
3 K/mm ergab (,,Dachneigung" in Bild 3). In derselben Abbil-
dung ist auBerdem der Temperaturverlauf einer beliebigen
Probenstelle, wie er sich durch ein angeschweifites Thermo-
element ergeben wiirde, eingezeichnet. Durch eine derartige
Markierung ist eine nachtriigliche Zuordnung des Temperatur-
verlaufs im aufgezeichneten Temperaturdiagramm zum tat-
siichlichen Temperaturverfauf in der Probe sichergesiellt,
indem der Thermoelement-Peak im Schreiberdiagramm zu
einer bestimmten Probenstelle (Schweifperle des Thermoele-

Prabentransport
Probe

Mr‘ / (Rundstange)

Induklionsspule

AN
N
]

ca.16 mm)|

ca.25 mm —==1

Bild 2. Anordnung von Induktionsspule (Heizelement) und Pro-
benstange zur Erzeugung eines axialen Temperaturgradienten, der
wiihrend einer Zonenglithung fiir eine gerichtete Kornvergribe-
rung parallel zur Stangenachse sorgt (oben: Seitenansicht, unten:
Draufsicht).

mentes an der Probenoberfliiche) eine feste Beziehung her-
stellt,

Die Auswertung solcher Versuche erfolgt durch Ausmessen
des grobkornigen Gefiigeanteils und Vergleich mit dessen
Temperaturgeschichte wiihrend der Zonenglithung. Zuniichst
wiirde man erwarten, daB nur der Teil der Probe, der die Temn-
peratur = Ty, erfahren hat, in Grobkorngefiige umgewandelt
ist. Dieser Fall ist in Bild 4a verdeutlicht.

Die Gefiigeauswertung ergab aber, dafl der Anteil des Grob-
korngefiiges iiber den Bereich in der Probe hinausgeht, der tat-
siichlich T,k erreicht bzw. itberschritten hat. Dieser Fall istim
Bild 4b schematisch skizziert. Durch diesen Befund lieB sich
nachweisen, dafl die Temperatur, bei der abnormales Korn-
wachstum beginnt (T, ), nicht mit der Temperatur zusam-
menfiillt, bei der es abbricht (Grenztemperatur fiir abnormales
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Bild 3. Skizze des Temperaturverlaufes withrend einer Zonenglii-
hung unter besonderer Versuchsfithrung. Der Probe wird iiber der
Strecke s eine kontinuierlich sich iindernde Zonentemperatur aufer-
legt {Zone = Bereich der momentanen Maximaltemperatur). Bei
einer iiblichen Zonenglithung wird die Zonentemperatur konstant
gehalten, was einer waagrechten Gerade anstelle des hier skizzier-
ten ,,dachférmigen Temperaturprofils* entspriiche.

Kornwachstum T,). Das heiBit, daB Grobkornwachstum im
Temperaturbereich T, = T =< T,k stattfinden kann, wenn der
Prozel nur vorher in Gang gebracht wurde. Die Gefligeaus-
wertung von mehreren zonengeglithten Proben der Legierung
PM 3030 ergab eine Differenz zwischen 7,, und Tk, von 25 &
5 K.

4 Differentialthermoanalysen

Die Ni-Basislegierungen PM 3100, PM 3030, PM 3000 und
MA 6000 wurden einer Differentialthermoanalyse (DTA)
unterzogen. In einer Perkin Elmer DTA 1700 wurden zylindri-
sche Proben mit 3 mm Durchmesser und 5 mm Héhe im Tem-

Temperatur

4
Tekwt — — — =

-f;]HH
— — T

Weg s

Feinkorngefuge Feinkorngefiige o

| AN

| Grobkorngefiige

Feinkorngefuge Feinkorngefuge b

Bild 4. Temperaturprofil wie in Bild 3. Im unteren Bildteil wird in
zwei Gefiigeskizzen das Versuchsergebnis veranschaulicht: Skizze
a zeigt den Grobkorn-Gefiigeanteil, der zu erwarten wiire, wenn
Beginn und Ende der Gefiigeumwandlung bei derselben Temperatur
stattfinden wiirde. Skizze b stellt den tatsiichlich beobachteten Fall
dar; abnormales Kornwachstum beginnt bei héherer Temperatur
(Taxw) als es abbricht (7). Der Temperaturunterschied (Tokw — Tw)
1dBt sich aus der Liinge des grobk&rnigen Gefiigeanteils ermitteln.
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Tabelle 1. In Differentialthermoanalysen gemessene Temperaturen
(Takw) verschiedener ODS-Legierungen auf Ni-Basis, die den
Beginn des abnormalen Kornwachstums markieren.

PM 3100 | PM 3030 | PM3000 | MA 6000

Takw (°C) 1186 1165 1170 1202

peraturbereich zwischen 700 und 1300°C mit einer Heizge-
schwindigkeit von 10 K/min thermisch analysiert. Als Ver-
gleichssubstanz und Tiegelmaterial wurde AlO3 verwendet,
der Ofenraum wurde mit Ar-Schutzgas gespiilt. Die ermittel-
ten Temperaturen Ty sind in Tabelle 1 zu finden. Die Ergeb-
nisse bestitigen die eingangs erwiihnten Literaturangaben,
denen zufolge Thkw VOD Ni-Basislegierungen nahe 1200 °C
(£ 40 °C) liegen. In Bild 5 ist exemplarisch ein DTA-Dia-
gramm der Legierung PM 3030 wiedergegeben, aus dem die
auftretenden Wiirmetdnungen abzulesen sind: Die flache,
endotherme Abweichung von der Basislinie 1ift die Losung
dery'-Phase erkennen, die bereits bei Temperaturen unter 1000
°C beginnt und bei ca. 1140 °C vollstindig abgelaufen ist (Y-
Solvustemperatur). Deutlich davon abgesetzt, bei 1165 °C,
erscheint ein markanter exothermer Peak. Wiederholte DTA-
Versuche an derselben Probe zeigen, dal es sich dabei um eine
einmalige, nur im Ausgangsgefiige auftretende (irreversible)
Reaktion handelt, dariiber hinaus ergaben ausfiihrliche Gefii-
geuntersuchungen zweifelsfrei, daB dieser Wirmeumsatz mit
dem Auftreten der abnormalen Grobkornbildung korreliert.
Der sehr steile Anstieg und der vergleichsweise schmale Peak
zeugen von einem abrupten Beginn und einem sehr raschen
Verlauf des Kornwachstums, das innerhalb kurzer Zeit das
Gefiige vollstindig erfafit. Eine weitere endotherme Reaktion
bei 1265 °C, knapp unterhalb der Solidustemperatur (etwa
1290 °C), konnte als Karbid-Losungsreaktion (insbesondere
von Karbiden des M23Ce-Typs) identifiziert werden.

5 Diskussion

Wie bereits eingangs erwiihnt, postulierten Austin und Benn
[15] die Existenz dieser beiden Temperaturen, ohne aber expe-
rimentelle Anhaltspunkte dafiir benennen zu kénnen. Sie zeig-
ten, daB die Wirkung des Temperaturgradienten gut verstiind-
lich wird, wenn eine Probe wihrend einer Zonengliihung von
zwei Isothermen durchlaufen wird: einer aKw-Startisotherme
und einer Wachstumsisotherme. Die in dieser Arbeit gemesse-
nen Temperaturen Tk, und T, entsprechen den von Austin

Basislinie

exotherm
cbnormales
‘Karnwnchs‘fum Karbid-
1 Ende y'-Losung fasung
endotherm
Schmelz-
beginn
Temperatur [°C]——
l_..—"__'__!"__.._‘__"_'._..__._'—._ﬁ__.———-_l
900 1000 1100 1200 1300

Bild 5. DTA-Diagramm von PM 3030, das mit einer Aufheizge-
schwindigkeit von 10 K/min aufgenommen wurde. Der exotherme
Peak, durch das spontane Einsetzen des abnormalen Kornwachs-
tums hervorgerufen, hebt sich deutlich von den iibrigen endother-
men Reaktionen (y'-Losung, Losung von Karbidphasen, Solidus-
reaktion) ab.
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und Benn postulierten; das vorliegende MefBergebnis kann als
experimentelle Bestiitigung fitr deren Annahme verstanden
werden.

In der Literatur findet man eine Diskrepanz bei der Angabe
der Wachstumstemperaturen von MA 6000. Hotzler und Glas-
gow [10] geben eine Temperatur von Tow = 1165 =3 °C an,
Sie bestimmiten die Temperatur, indem sie nach Gliihung von
Probenstangen in einem Rihrenofen mit bekanntem Tempera-
turprofil (ein zwischen den beiden Rohrenden symmetrischer
Temperaturverlauf mit seinem Maximum in der Ofenmitte)
die Liinge des grobkornigen Anteils ausmabBen. Sie bestimm-
ten somit Tykw im (stationdren) Temperaturgradienten ihres
Ofens. Jongenburger [13] gibt T, v von MA 6000 mit 1204 °C
an, in guter Ubereinstimmung dazu stehen unsere Ergebnisse
[14] (1202 £ 4 °C). Die beiden letztgenannten Temperaturen
wurden durch isotherme Gliihserien bzw. Differentialthermo-
analysen bestimmt. Diese isothermen Wachstumstemperatu-
ren entsprechen nach obiger Definition der Starttemperatur
Tuxw wilhrend die von Hotzler und Glasgow im Gradienten
bestimmte Temperatur die aKw-Grenztemperatur T. darstellt;
in diesem Sinne kann die Diskrepanz der unterschiedlichen
MeRergebnisse leicht erklirt werden, wenn die Messung im
einen Fall als Tk, und im anderen als T, interpretiert wird.

Auf der Suche nach der Ursache fiir diese beiden Tempera-
turen (Tykw Tw) erschien es zunichst naheliegend, das abnor-
male Wachstum selbst, ndmlich die exotherme Reaktion der
Grobkornbildung dafiir verantwortlich zu machen: Die wih-
rend der Gefilgeumwandlung freiwerdende ,Rekristallisa-
tionswirme" bewirkt, daf um diesen Betrag weniger Wilrme
von auBen zugefiihrt werden muf, was einer (scheinbar) nie-
drigeren Wachstumstemperatur (T.) entspricht. Eine Abschiit-
zung des Warmeumsatzes wihrend der abnormalen Kornver-
gréberung ergibt folgendes:

Die gesamte zur Verfigung stehende Korngrenzenenergie
(,Treibkraft** p), die withrend der Kornvergriberung freige-
setzt wird, berechnet sich nach
= 2_611 (1)

mit der spezifischen Korngrenzenenergie Y= 1 J/m? und einer
mittleren FeinkorngroBe d = 0,2 - 10°m zu p, = 10 MI/m?3 =
10 J/em?.

Die molare Wirmekapazitiit Cp, die mittels der empirischen
Formel

Cp=a+ (b 10T + (c- 1097 (2)

niiherungsweise fiir Ni mit den Konstanten 2 =6,0, b=1.8 und
¢ = 0 (Weast [16]) und fiir T= 1473 K (1200°C = Wachstums-
temperatur) berechnet wurde, betriigt 8,65 cal/mol - K bzw.
36,2 J/mol - K.

Das bedeutet, um 1 Mol Ni (= 58,7 g bzw. 6,6 cm?)um 1K zu
erwiirmen, werden 36,2 J benétigt (entspricht 5,5 ] pro cm?).
Geht man davon aus, da wiihrend der spontanen Komnvergro-
berung die gesamte freiwerdende Komngrenzenenergie (10 J/
cm?) schnell und ohne WirmeabfluB (adiabatisch) die Tempe-
ratur im Material erhoht, so betrigt diese Temperaturerhdhung
1,8 K. Die Energie aus der exothermen Reaktion ist somit um
mehr als eine GroBenordnung zu gering, um die gemessene
Temperaturdifferenz zwischen Ty und T, (ca. 25 K) zu
erkliiren.

Gibt es eine andere energetische Erklarung? Am Beginn
und im ,.steady state* einer Zonengliihung sind unterschied-
liche Treibkraftverhiltnisse denkbar: Am Anfang der Korn-
vergroberung befindet sich ein Korn, das gerade zu wachsen
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beginnt, in einer Matrix von Kémern in derselben Grofenord-
nung. In dieser Situation wird die treibende Kraft p, fiir das
Kornwachstum niherungsweise durch Gl. (3) beschrieben, in
die der Kriimmungsradius R eingeht

‘ 3
=7 (3)
Im anderen Fall, wihrend des Kornwachstums, wenn ein
Grobkorn einer mehr als 1000fach feineren Matrix gegeniiber-
steht, ist die Voraussetzung fiir die treibende Kraft bei abnor-
maler Kornvergroberung (Gl. (4)) erfiillt.

(R0}

=Y
d

(4)

=

DieTreibkraft wird hier pauschal aus der gesamten Korngren-
zenenergie des Feinkorngefiiges berechnet, in die der mittlere
Korndurchmesser d eingeht. Fir den Fall, daB der Kriim-
mungsradius R gleich dem Korndurchmesser 4 ist, sind die
Gln. (3) und (4) identisch. R ist aber meist erheblich grifler
als d (Faktor 3 bis 10, nach Gottstein [17]}, und daher ist die
treibende Kraft nach Gl. (3) — entsprechend der Situation am
Anfang der Kornvergroberung — um 5 bis 10 mal kleiner als
die treibende Kraft nach GI. (4), also wiihrend des Grobkom-
wachstums.

Die niedrigere Treibkraft am Beginn der Kornvergriberung
kann entsprechend dem allgemeinen Zusammenhang in
Gl. (5) durch eine héhere Mobilitit m der Korngrenzen kom-
pensiert werden, um eine bestimmte Korngrenzengeschwin-
digkeit zu gewiihrleisten

v=amep (5)

Die Mobilitit einer Korngrenze steigt mit zunehmender Tem-
peratur. Damit 1dBt sich qualitativ erkliren, dafl Kornwachs-
tum (mit einer konstanten Geschwindigkeit v,x.) sowohl bei
niedrigerer Treibkraft (p;) und hherer Temperatur (7. ) als
auch bei hoherer Treibkraft (p-) und niedrigerer Temperatur
(T.) stattfinden kann, also

Vakw =11 * P (35)
Vikw = M2 - P2
mit
2
m= R 3
2
pr= 5 (4)

{(n,» = Mobilititen bei T,x, bzw. Ty, mit Tigw > Tw ist
m > )

Aus der Niherung p,/pa = 1/5 miite sich bei einer konstan-
ten Korngrenzengeschwindigkeit v,. demnach {tir n7)/n, das
reziproke Verhilinis (= 5) ergeben. Die Mobilitiit einer Korn-
grenze ist nach Gl. (6) (Liicke und Stiiwe [18])

50
m=5b - T D, (6)
Mit
Dy = b* vy exp (- %) (D
erhilt man
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nm=hpg %ﬁ exp (— %) )
wobei Dy = Korngrenzen-Diffusionskoeffizient,

b = Sprungweite (Atomabstand),

vy = Schwingungsfrequenz,

&k = Boltzmann-Konstante und

0\ = Aktivierungsenergie fiir Spriinge durch die

Korngrenze.

Die Temperaturabhiingigkeit von 1 ist durch den Ausdruck

~ 1 O
m(T) 7 €Xp (= kT) ©))

gegeben. Fiir das Verhiltnis s1/m» erhilt man dann

O«
/\'T|

=3 :
N (Th) T, €Xp (- %)

|
m (T)) ——exp(- )

T

(10)

Wird in GI. (10) fiir Ty = Takw (1473 K), To =T, (1448 K) und
O = 140 kJ/mol eingesetzt, erhiilt man ein Verhiiltnis #7,/m2 =
1,2. Das bedeutet, dali ein Temperaturunterschied von 25 K
keinen erheblichen Unterschied in den Korngrenzen-Mobili-
titen mit sich bringt. Dieser Abschitzung zufolge miifite ein
Temperaturunterschied (Tykw — 7w) von fast 200 K vorliegen,
um ein #/n-Verhiltnis von 5 zu erhalten. Die Ausgangs-
iitberlegung, den gemessenen Temperaturunterschied auf einen
Treibkraftunterschied zuriickzufiihren, kann durch die
Abschiitzung der Mobilititsunterschiede demnach nicht
erhiirtet werden; der gemessene und der theoretisch zu erwar-
tende Temperaturunterschied liegen um fast eine GréBenord-
nung auseinander. Allerdings ist zu beriicksichtigen, daf} die
Rechnung nur auf der Basis von groben Nitherungen (v.a. vy,
= const., p/p2 = 1/5) durchgefiihrt werden konnte.

Die hier dargestellte Abschidtzung beruht auf der Tempera-
turabhiingigkeit der Korngrenzenmobilitit. Die Beweglich-
keit einer Korngrenze kann aber auch durch andere Faktoren
maRgeblich kontrolliert werden. Aus zahlreichen Untersu-
chungen technischer Legierungen ist bekannt, daf} das Rekri-
stallisations- und Kornwachstumsverhalten durch die Gegen-
warl von Fremdatomen nachhaltig beeinflufit wird. Die Ver-
dnderung der Korngrenzenbeweglichkeit durch Wechselwir-
kung mit Fremdatomen hat in der Literatur ihren Niederschlag
als ,,impurity-drag*-Theorie [18-21] gefunden. Jongenburger
und Singer [12,13] haben nun vorgeschlagen, das abnormale
Kornwachstum in ODS-Legierungen — insbesondere das
spontane Einsetzen dieser Gefligeumbildung — auf der Basis
der impurity-drag-Theorie zu deuten.

Eine wichtige Folge der Fremdatom-Wechselwirkung
besteht darin, daB eine ruhende (oder sehr langsam wandern-
de) Korngrenze einer hoheren Treibkraft bedarf, um in Bewe-
gung gesetzt zu werden, wihrend die Treibkraft einer schnell
wandernden Korngrenze auf einen niedrigeren Wert zuriick-
fallen darf, bevor die Korngrenze zur Ruhe kommt. Dieses
.Hysterese-Verhalten der Korngrenzengeschwindigkeit” zeigt
Bild 6: Erst nach Erreichen der Treibkraft p, steigt die
Geschwindigkeit v sprunghaft an, was der Situation am
Beginn der Grobkornbildung entspricht, nimlich dem Uber-
gang vom normalen zum abnormalen Kornwachstum. Ist das

obere Geschwindigkeitsregime erreicht, kann die Treibkraft

abfallen, ohne dal} v drastisch verindert wird; dieser Zustand
entspricht dem fortschreitenden Grobkornwachstum bzw.
dem ,steady state” einer Zonenglithung. Erst nach Unter-

427



K. Lempenauer und E. Arzt: Kornwachstum in ODS-Legierungen

Beginn

abnormales
Kornwachsium

i

van abnormalem
Kornwachstum

Ende

normales
Kornwachstum

=

P

Bild6. Korngrenzengeschwindigkeit v als Funktion der treibenden
Kraft p (nach Liicke/Stiwe [10]). Die Gerade zeigt die lineare
Beziehung v = m - p fiir den Fall der fremdatomfreien Korngrenze.
Die drei cmﬂezelchnelen Kurven geben den Verlauf riickh 1][{:11dc:1
Krifte durch Fremdatome unterschiedlicher Konzentrationen (€<
C> < C3) wieder. Fiir eine niedrige Fremdatomkonzentration (C)
nimmt v mit p zuniichst ]angsamer zu, weil die riickhaltende Kraft
mit steigendem v wirksamer wird, Nach Uberschreiten eines Maxi-
mums verdiinnt sich die Fremdatomwolke allmiihlich wieder, bei
hoher Geschwindigkeit verhiilt sich die Korngrenze wie im reinen
Metall. Mit zunehmender Konzentration (C5) wird der Effekt anf p
grofer und das Maximum ausgepriigter, bis bei einer hohen Kon-
zentration (C3) ein instabiler Bereich avftritt, der dadurch gekenn-
zeichnet ist, daB} v bei einer kritischen treibenden Kraft diskonti-
nuierlich zunimmt (rechte gestrichelte Linie). Die physikalische
Ursache fiir diese Instabilitiit liegt in einem plétzlichen Abreillen
der Fremdatomwolke von der Korngrenze und damit einer sprung-
haften Anderung ihrer Geschwindigkeit.

schreitung eines unteren Grenzwertes p, [illt v sprunghaft
wieder zuriick, entsprechend dem Abbruch des abnormalen
Komwachstums bei T, Phiinomenologisch bedeutet dies, daf
es energetisch einfacher ist, eine wandernde Korngrenze in
Bewegung zu halten als eine ruhende Korngrenze in Bewe-
gung zu setzen (dynamischer Effekt der Korngrenzenmobili-
tdt). Die Analogie zwischen der Voraussage der impurity-
drag-Theorie und dem tatsiichlich beobachtbaren Hysterese-
verhalten der Grobkornbildung zwischen Ty, und T, ist ein
deutliches Indiz fiir die Wirkung von Fremdatomen, auf die
die spontane Gefiigeumwandlung in ODS-Legierungen
zuriickzufiihren ist,

Zusammenfassend 14t sich feststellen, daf} das erliuterte
Konzept der beiden Temperaturen T, < T,x,, mit der vorlie-
genden Arbeit einen experimentellen Nachweis gefunden hat.
Dieser Nachweis stellt einen niitzlichen Beitrag fiir das Ver-
stiindnis der Zonenrekristallisation dar, weil dadurch gerichte-
tes Kornwachstum und damit die enorme Steigerung der
Kornstreckung in befriedigender Weise erkldrt werden kann.
Das Ergebnis ist auch deshalb niitzlich, weil es sich auf Korn-
vergroberungsprozesse in anderen Legierungssystemen iiber-
tragen liiBt. Die Wirkung eines Temperaturgradienten wiih-
rend einer Wirmebehandlung wird immer dann zu einem aus-
gepriigten gerichteten Kornwachstum (parallel zum Gradien-
ten) fithren, wenn nach Uberschreiten einer kritischen Tempe-
ratur das Kornwachstum spontan einsetzt und mit schneller
Kinetik vonstatten geht. Wenn aber eine Kornvergréberung
durch ein allmihlich einsetzendes, iiber einen weiten Tempe-
raturbereich ablaufendes Wachstum gekennzeichnet ist, wird
sich durch die Technik der Zonengliihung weder Korngrofie
noch Kornform steuern lassen.

Die Ergebnisse dieser Arbeit stammen aus einem Verbundprojekt,
das im Rahmen des Materialforschungsprogramms vom BMFT
finanziert (Férderkennzeichen 03 M 0043) und von den Projekt-
partnern ABB AG Mannheim, Daimler-Benz AG Stuttgart, KFA-
IRW Iiilich, Meiallgesellschaﬁ AG Frankfurt und PM Hochtempe-

428

ratur-Metall GmbH Frankfurt bearbeitet wurde. Unser besonderer
Dank gilt den Herren Dr. M. Riihle und Dr. K. Zbltzer, beide Metali-
gesellschaft AG Frankfurt, fiir die Bereitstellung never ODS-
Leﬂlerungen Wir méchten auBerdem einige sehr hilireiche Diskus-
sionen mit Herrn Dipl.-Ing. A. Pichler erwiihnen.
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