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Werkstoffe fiir die Bediirfnisse
von morgen

— Neue Entwicklungen auf dem
Gebiet der metallischen Werkstoffe

— Neue Entwicklungen auf dem
Gebiet der Spezialpolymere

~ Neue Entwicklungen auf dem
Gebiet der Keramik

Schweizerischer Nationalfonds UBITIB Hannover o
Technische Rundschau i I |

TR e
IR DR

i
L

i
|




il

LR
IR

Fortschritte in der Verfahrenstechnik erlauben neue Freiheits-
grade bef der Entwicklung von metallischen Hochtempe.ral_‘urwerk-
stoffen, insbesondere von dispersionsgehérteten Materialien. Um
diese Flexibilitdt gezielt ausnutzen zu kénnen, bedarf es de._s .
grundiegenden Verstdndnisses der Mechanismen der Festigkeit
bei hohen Temperaturen. In dieser Arbeit wird ein Uberblick diber
neuere wissenschaftliche Entwicklungen gegeben, die interessan-
te Verbesserungsmdglichkeiten in zukiinftigen Werkstoffen erken-
nen lassen. Diskutiert werden var allem die Optimierung von
Teilchen und Kornstrukturen im Hinblick auf Kriech- und
Ermiidungsfestigkeit sowie das Potential von
dispersionsgehérteten intermetallischen Fhasen.

Metallische Werkstoffe fir den Einsatz bei hohen
Temperaturen

Wissenschaftliche
Grundiagen
und Anregungen

Von Eduard Arzt

Bei der Entwicklung neuer Werksioffe stel-
len die Hochtemperturlegierungen eine be-
sondere Herausforderung fiir die Material-
wissenschaft und -technik dar. Einerseits
begrenzt der Stand der Technik auf diesem
Gebiet die Betriebsbedingungen fiir fortge-
schrittene Warmekraftmaschinen (wie bei-
spielsweise Gasturbinen, Triebwerke ader
Dicselmotoren), dic im Interesse des Wir-
kungsgrades oder - in manchen Fillen - der
Emissionsoptimierung bei méglichst hohen
Temperaturen beiricben werden sollen. Die
technische und wirtschaftliche Triebkraft fiir
die weitere Erhdhung der Temperaturgrenze
beim Einsatz solcher Werkstoffe sind daher
sehr hoch.

Metallische Hochtemperaturwerkstoffe er-
filllen diese Bedingungen in vielen Fillen in
relativ ausgewogenem Mafle. Von Tnteresse
sind vor allem die Legierungsklassen auf
Basis von Nickel, Titan und Aluminium,
deren Einsarzbereiche in Bild | halbschema-
tisch wiedergegeben sind, Wenn man die
aktuelle Weiterentwicklung dieser Legie-
rungen kritisch verfolgt, dann lassen sich
zwei verschiedene Trends feststetlen:
~ Entwicklungen, die insbesondere aufeine
Festighkeitssteigerung (bei etwu gleich-
bleibender Temperatureinsatzgrenze)
abzielen. Derartige Verbesserungen wer-
den heute hauptsiichlich durch verfah-
renstechnische MaBnahmen, die die
phiutzbare™ Festigkeit erhishen sollen (wie
Anderseits miissen aus wissenschaftlicher beispielsweise Vermeidung von Ein-
Sicht bei Hochtemperaturwerkstoffen meh- schliissen), oder dureh Werkstolfverbun-
rere Kriterien, deren grundiegende Prinzipi- de erreicht.
en zwar weitgehend, aber keinesweps voll-  — Entwicklungen, die primiir eine Erhghung
siiindig versianden werden, gleichzeitig er- der Temperaturgrenze fiir den Werkstof-
fiille sein: das der Kriech- und Enmildungsfe- feinsatz anpeilen. Auf diesem Gebiet
stigkeit, der Oxidations- und Korro- wurden gravierende Verbesserungen
sionsbesténdigkeit sowie hinreichender Zi- durch Vermeidung von Komgrenzen oder
higkeit und metst geringer Dichte. Optimierung des Korngrenzenverlaufs
{beispielsweise gerichtet erstarnte und
Einkristallegierungen fiir Gasturbinen-
schaufein) erreicht. Als Spitzenreiter die-
ser Entwicklung rangieren derzeir Legie-
rungen, in denen auBerdem die Verset-
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zungsbewegung durch thermisch stabjle,
feinverteilte keramische Teilchen behin-
dert wird. Derartige Werkstoffe werden
als . (ispersionsgehiirtet” oder, im Falle
von oxidischen Teilchen, als ,,oxid-dis-
persionsgehirtet” (,0DS" = oxide-
dispersion strengthened) bezeichnet,

Dispersionshértung ist ganz allgemein ein
wirksamer Weg zur Erhihung der Tempe-
ratureinsatzgrenze von metallischen Werk-
stoffen. Wie aus Bild 1 ersichtlich, gelingt
Ni-Legierungen damit bereits der Sprung
iiber die 1000 °C-Grenze (,,0DS-Superle-
gierungen"); dieser Erfolg ist aber zuneh-
mend der Konkurrenz von Parallelent.
wicklungen auf dem Gebiet der Keramik
und der intermetallischen Phasen ausgesetzt,
Withrend hochfeste Keramiken im allgemei-
nen gute ,intrineische® Kriechfestighkeiten
(zumindest unter Druck) besitzen, zeichnet
sich aber auch Iiir intermetallische Phasen
die Notwendigkeit einer zusitzlichen Fe-
stigheitssteigerung durch Dispersionshiirtung
ab, damit sie mit fortgeschritienen Superle-
giernngen in ernsthafte Konkumrenz treten
konnen,

Bel der Erforschung und der Entwicklung
von Aluminiumlegierungen ist der Trend zu
verbesserter Warmfestigkeit derzeit beson-
ders stark ausgepragt. Im Gegensatz zu den
ODS-Nickelbasislegierungen, die durch
Kombination von Dispersions- und Aus-
scheidungshirtung bereits absolute Einsatz-
temperaturen von bis zu 90 % des Schmelz-
punkts erreichen, besteht bei Aluminium
noch grofler ,,Nachholbedarf: Die erreich-
ten Grenzen licgen bei etwa 50 % des
Schmelzpunkts und versprechen daher noch
betrichtliches Entwicklungspotential. Dies
ist um 50 mehr von akmeller Bedeutung, als
moderne Kunststoffe bei nicdrigen Tempe-
raturen bereits die Festigkeit von Al-Legie-
rutigen erreichen und ihnen in bezug auf
spezifische Festigkeit (relativ zur Dichte)
bereitls tiberlegen sind. Auch hler ist die ge-
zielte Dispersionshirtung eine erfolgver-
sprechende Verbesscrungsmalnahme.

Gegenstand der vorliegenden Arbeit sind
dispersionsgehiirtete Materialien mit beson-
derer Beriicksichtigung von ODS-Superle-
gierungen und Aluminiumwerkstoffen so-
wie - aus derzeitiger Sicht - die Mbglichkei-
ten fiir ihre gezielte Weiterentwicklung im
Hinblick auf Kriech- und das Ermiidungsfe-
stigkeit. Zuniichst wird iiberblicksweise auf
neuere wissenschaftliche Entwicklungen bet
den Mechanismen der Dispersionshirtung
eingegangen, wobei der Schwerpunkt auf
Arbeiten aus dem Institut des Autors geleg!
wird. Dann folgt eine Zusammenfassung
neverer Ergebnisse zu den Effekten von
Korngrenzen auf das Kriech- und Er-
miidungsverhalten. SchlieBlich werden eini-
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Blld 1. Einsatzberaiche und Entwickiungs-
potential von Nickel-, Titan- und Aluminium-
legiarungen in bezug auf Festigkait und Tempe-
ratur {halbschematisch}. Die Kreise sym-
belisieren die ,klassischen” Einsatzgebists, die
Ausbuchtungen derzeitige Entwioklungs-
tendenzen (RSR =Aascherstarrungstachnologie,
TMP = thermomechanischa Behandlung, DS =
perichtate Eratsrrung, ODS = Oxiddisper-
sionsverstarkung)

ge aus den Grundlagenergebnissen folgende
Konsequenzen fir die weitere Werkstoff-
entwicklung auf diesem Gebiet gezogen.
Ansiitze flir nevers Entwicklungen, insbe-
sondere in Richtung dispersionsgehilrteter
intermetallischer Phasen, werden abschlie-
Bend diskutiert,

Verbesserung der Kriech-
festigkeit durch Dispersoide:
Grundlagenergebnisse

Das typische Geflige ciner dispersions-
gehiirteten Legierung ist in Bild 2 darge-
stellt. Bei dieser Nickelbﬂsislegif;runcr han-
delt es sich um eine y'-gehirtete Superle-
glerung mit einer Dispersion von Y,0, mit
einem Volumenanteil ven rund 2 % "Die
Herstellung erfolgt nuf pulvermetallurgi-
schem Wege durch ,mechanisches Legie-
ren“[1, 2, 3], ein hochenergetisches Mahlen
der Legierungspulver im Attritor oder in der
Kugelmiihie, gefolgt von Strangpressen und
thermomechanischer Behandlung [4], Alu-
minfumlegierungen lassen sich dhalich her-
stellen, beispielsweise durch ,Reaktions-
mahlen” [5], einen dem mechanischen Le-
gieren verwandten MehlprozeB, bei dem
Al C.-Teilchen als Mahlprodukt sowie
AlO.-Dispersoide in der Al-Matrix fein
verteilt werden.

Derartige pulvermetallurgische Prozesse er-
lauben groBe Flexibilitit in bezug auf die
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Bild 3. Dsr starke EinfiuR einer Teilchen-
dispersion auf die Kriechgeschwindigkeit (o) als
Funktion der Spannung (8) (schematisch).

miglichen Materialkombinationen Matrix/
Dispersoid; deshalb wird das mechanische
Legieren flir verschiedenste Werkstoffent-
wicklungen mit grofem Erfolg eingesetzt
(siche [6]). Gleichzeitig erhebt sich damit
die Frage nach der optimalen Dispersoid-
zusammensetzung und -verteilung, die zur
Erreichung eines bestimmten Eigenschafts-
profils einzustellen sind. Bislang wurden als
hauptsiichliche Krilerien die thermische Sta-
bilitdt des Dispersoids und eine maglichst
feine Verteilung der Teilchen anpestreb,
Netere wissenschaftliche Untersuchungen,
dieim folgenden beschrieben werden, geben
jedoch zusitzliche Hinweise darauf, wie sich
die festigkeitssteigernde Wirkung der Teil-
chen bei hohen Temperaturen verbessern
lassen kdnnte,
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i Metallische Werkstoffe

Experimentelle Tatsachen und ,,Schwell-
spannungen®

DaB die Anwesenheit feinverteilter Disper-
soide eine starke Verlangsamung des Krie-
chens bei hohen Temperaturen bewirken
kann, ist ausfiihrlich dokumentiert [7-9).
Dieser Effekt ist in Bild 3 schematisch illu-
striert. Im Gegensatz zu den dispersoidfrei-
en Legierungen zeigen die dispersions-
gehdrreten Varianten extrem spannungs-
empfindliche Kriechraten, denen ,unge-
wihnliche Spannungsexponenten van n =
100 oder mehr entsprechen, Ein solches
Yerhalten 1dBt sich mit herk@mmlichen
Kriechgesetzen nicht zufriedenstellend be-
schreiben. Zur Korrektur wurde die Einfiih-
rung einer ,,Schweltlspannung™ O, unterhalb
der keine Kriechverformung stattfinden soll,
vorgeschlagen, so daB sich folgendes Stoff-
gesetz ergibt [10]:

DGb 0—0'

wobei £ die Kriechgeschwindigkeit, o die
Spanaung, G der Schubmadul, r' der Span-
nungsexponent, O die Diffusionskonstante,
b der Burgcrs-Vcktor %, die Boltzmann-
Konstante, T die absolutc Temperatur und
A’ eine dimensionslose Konstante bezeich-
nen,

Mit Hilfe dieser modifizierten phiinomeno-
logischen Gleichung IiBt sich das Kriech-
verhalten verschiedener dispersionsgehirte-
ter Werkstoffe in bestimmten Parameter-
bereichen beschreiben, ohne daB abnormal
hohe Spannungsexponenten oder Aktivie-
rungsenergien angenommen werden mils-
sen. Daraus darf aber nicht abgelaitet wer-
den, dafi die Gleichung, die keinen mechani-
stischen Hintergrund besitzt, filr Bxtrapola-
tionen verwendet werden darf. Vor allem
eber enthilt die Gleichung ~ wie viele rein
phiinomenclogische Ansiitze ~ keine Hin-
weise anf werkstoffkundliche MaBnahmen
zur weiteren Verbesserung der Kriechfe-
stigkeit. Vielmehr bedarf es hierzu der kriti-
schen Diskussion der verselzungstheoreti-
schen Grundlagen der Dispersionshirtung
bei hohen Temperaturen,

Neue Versetzungsmodelle als Grundlage
fiir die Hochtemperaturfestigkeit

Die grundlegende Frage besteht darin, auf
welche Weise Versetzungen - die in grob-
kornigen Materialien die hauptsichlichen
»Iriiger” der Kriechverformung sind - von
kleinen Teilehen bei hohen Temperaturen
itberhaupt blockiert werden kénnen. Durch
kritische Analyse von verschledenen
Kriechdaten konnte gezeigt werden [11], daf
bei hohen Temperaturen deuntliche Kriech-
verformung nech unterhalb der ,,Orowan-
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Bild 2. Typisches Geflige einer dispersions-
gehiéneten Hochtemperaturlegierung: elne ODS-
Superlagierung mit intermetallischen Aus-
scheidungen (g, graue grofere Teilchen) und
karamischen Disparsoiden (Y203, dunkle
sphérische Tailchen). Elektronanmikroskapische
Ahbildung, Vergréfierung rund 100 O0O0fach
(Schréder und Arzt, MPI {ir Metalifarschung).

Spannung" (das heiBt der Raumtemperatur-
festigkeit, die durch die kritische Spannung
tiir das Ausbauchen von Versetzungen zwi-
schen den Dispersoiden charakterisiert ist)
anftritt. Aus diesem Grund muB man anneh-
men, daB die Hindemisse durch thermisch
aktivierntes , Klettern" der Versetzungen, das
geringere Spannungen erfordert, iiberwun-
den werden. Im Widerspruch zu fritheren
Modellen [12, 13] konnte kiirzlich gezeipt
werden [14, 5], daB ein solcher Kletterpro-
zeB aber zu keinem ,schwellspannungs-
dhnlichen" Verhalien fiihrt; das Kriechver-
halten von dispersionsgehiiteten Materiali-
en kann also unter der alleinigen Annahme,
daB die Versetzungen durch die Dispersoide
zum Klettern pezwungen werden, nicht er-
klirt werden, da dieser Mechanismus bei
hohen Temperaturen zu rasch abliuft. Wiire
dies die einzige Auswirkung der Teilchen
auf die Versetzungsbewegung, dann wiirde
die Wirksamkeit der Dispersionshirtung -
im Gegensatz zum experimentellen Befund
- mil steigender Temperatur rasch auf ein
technisch bedeutungsloses Ausmaf abneh-
men,

Tatsichlich weisen elekironenmikroskopi-
sche Untersuchungen anf einen ursprilnglich
unerwarteten Zusatzeffekt (Bild 4): Die
Versetzungen werden affensichtlich von den
Teilchen angezogen. Als Ursache dafiir wird
cine teilweise Refaxation des Verzerrungs-
feldes der Versetzung in der Nithe der Teil-
chen-Matrix-Grenzfliiche angesehen, Durch
diese Anzichungskraft kdnnen die Teilchen
die Versetzungsbewegung stark behindemn,
obwoh] sie bei hohen Temperaturen rasch
ilberklettert werden. Fiir das Abldsen der
Versetzung vom bereits ilberkletterten Teil-
chen ist n#mlich eine kritische Spannung
erfordertich, die sich mit der Kriechfestig-
keit in Zusammenhang bringen laft, Die
Details der darauf awfbavenden neuen
Theorie sind aus anderen Verdffentlichun-
pen ersichtlich [17, 18], Die neuve, verset-
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Bild 4. Elektronenmikroskopischer Befund fiir
dis Anziehungskraft zwischen Versetzungen und
Tellchan in einer 0DS-Superlegierung {Vargro-
Berung rund 200 000fach, {Schroder und Arzt,
MPI fiir Metaliforschung)

zungstheoretisch fundierte Kriechgleichung
lautet nun:

T Gbor 3
£=¢ exp [— = (1) (1 _)m]
¢ k,T a,
mit 6, =0 \TJ=

wobei g die Orowan-Spannung ist und &
ein Parameter, der die Stirke der Anzie-
hungskraft zwischen Versetzung und Teil-
chen beschreibt.

Mit Hilfe dieser Gleichung 1408t sich nicht
nur das Kriechverhalten von dispersions-
pehiirtetern Material zufriedenstellend be-
schreiben, sondern auch Extrapolationen er-
scheinen wesentlich zuverliissiger als mit
der phinomenologischen Gleichung. Aus der
Form der vorhergesagten Kurven (Bild 5,
fiir verschiedene Parameter k) ist ersichtlich,
duB , schwellspannungsiibnliches" Verhalten
nur als Spezialfall bei stacker Anziehung
zwischen Teilchen und Vessetzung (k < 0,9)
auftritt; im allgemeinen ist mit einer Kriim-
mung der Kurve zu rechnen, dic jede Extra-
polation anter Annahme einer Schwellspan-
nung als ,nichtkonservativ” erscheinen IiGt
Dieser Uberschiltzung der Kriechfestigkeit
bei niedrigen Geschwindigkeiten 1iillc sich
durch Benutzung dernenen Kriechgleichung
begegnen,

Fiir die Werkstoffantwicklung ist von Inter-
esse, dal dieser neue Mechanismus der
Versetzungsbehinderung auch bisher unbe-
riicksichtigte Moglichkeiten der Werkstoff-
optimierung erkennen 48t Die Theorie sagt
zum Beispiel voraus, dad fiir deq Hilrtunpg-
effekt bei gegebenem Volumenanteil an
Dispersoid eine bestimnie Teilchengrife
optimal ist, zu grobe Teilchen sind wegen
ihres zu groBen Abstands wirkun gslos, wih-
rend zu feine Teilchen gegen thermisch akt-
viertes Losreifen von blockierten Verset-
zungen machtlos sind. Diese beiden Effekta,
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Blld 6. Rastarelektronanmikroskopische Ahbil-
dung eines typischen Risses, der sich unter
Kriech-/JErmiidungsbedingungen entlang der
Korngrenze einas Rekristallisationsfehlsrs ge-
bildet und transkristallin ins Kornlnnere fortge-
pflanzt hat {Aus Elzey-Arzt [31])

von denen der letztere , klassisch* unerwar-
tet und somit ,,neu* ist, filhren zu einem
Maximum in der Kriechfestigkeit, Diese und
weitere Konsequenzen fiir die praktische
Werkstoffentwicklung werden in Kapitel
Binige Perspektiven nus Sicht der Grundla-
genforschung” diskutiert.

Korngrenzen und Hoch-
temperaturfestigkeit: neue-
re Ergebnisse

Kriech- und Zeitstandfestighkeit

Diezuvor geschilderten Versetzungsmecha-
nismen sind nur dann auch wirklich festig-
keitsbestimmend, wenn der BinfluB der
Korngrenzen avsgeschaltet werden kann.
Aufgrund ihrer Funkiion als Leerstellen-
quellen fiilhren Korngrenzen bei hohen Tem-
peraturen zur Schwichung des Werkstolfs,
indem sie entweder Kriechverformung durch
Diffusionstransport (,,Diffusionskriechen®)
oder die Ausbildung von Poren, die in weite-
rer Folge interkristallinen Bruch herbeifiih-
ren, begiinstigen. Wihrend man dem schiid-
lichen EinfluB des Diffusionskriechens durch
Kornvergréberung entgehenkann, zeigt sich,
daB3 Porenbildung und interkeistalliner Bruch
in diesen Legierungen nur durch Optimie-
ring der Komform unterdriickt werden kén-
nen [19-21]. Angestrebt wird ein mbglichst
lang gestrecktes Korngefiige, das aus dem
extrem feinkristallinen Strangprefprodukt
durch teilweise aufwendige gerichtete Re-
kristallisationsverfahren gewonnen wird [4].
Beispielsweise konnte in einer ODS-Super-
legierung durch Erhéhung des Korn-
streckungsverhilmisses von 1 auf tiber 15
der vorzeitige interkristalline Bruch bei Be-
lastung in Kornlangsrichtung praktisch voll-
stindig ausgeschalter und eine Verlingerung
der Kriechstandzeit um zwei GroBenord-
nungen erreicht werden [20].
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Der Grund fiir die Bedeutung der Kornform
liegt in den Details der Schiidigunpsmecha-
nik [z. B. 21, 22]: Durch Streckung der
Kdmer wird erreicht, daB aus Kompatibili-
titsgriinden parallel zum diffusionsgesten-
erten Porenwachstum an einzelnen Quer-
komgrenzen auch lokalisierte Kriechverfor-
mung im Kominneren stattfinden muB; da-
durch wird der festigkeitssteipernde Effekt
der Dispersionshlirtung, der bei rein diffu-
sionskontrollierter Porenbildung umgangen
wiirde, auch fiir die Schidigungsentwick-
lung geschwindigkeitsbestimmend, und das
Porenwachstum wird verlangsamt oder un-
terdriickt. Bei Belastung in Kornliingsrich-
tung ist das Diffusionskriechen aufgrund der
gleichzeitig eingetretenen Kornvergrbberung
unbedeutend, und so verhilt sich der Werk-
stoff, der meist auch eine beslimmtie Re-
kristallisationstextur aufweist, insgesamt wie
ein Einkristall,

Durch neuere Untersuchungen [23, 24]
konnte allerdings nachgewiesen werden, daB
bei Belastung guer zur Kornstreckung deut-
liches Diffusionskriechen, das sich in der
Ausbildung von teilchenfreien Siumen an
zugbelasteten Korngrenzen zeigt, aufiritt.
Dieser Mechanismus entwickelt bei niedri-
gen, einsatzrelevanten Spannungen be-
triichtliche Dehngeschwindigkeiten, die bei
Konstruktionen berllcksichtigt werden miis-
sen, Eine derartige Anisotropie der Eigen-
schaften erscheint beim derzeitigen Ent-
wicklungsstand unvermeidbar und konnte
miglicherweise nur durch Einkristallher-
stellung verringert werden.
Dispersionsgehiirtete Aluminiumlegierungen
stellen in bezug auf Komgrenzeneffekte ei-
nen interessanten, urspriinglich unerwarte-
ten Sonderfall dar; Durch systematische Un-
tersuchungen an fein- und grobkérmigem Al-
ALC,-A1,0, (,.Dispal") konnte neuerdings
gezeigt werden [25,26], daB die Einstellung
eines extrem lang gestreckten Korngefiiges
im Vergleich zum feinktmigen (submikron)
Ausgangszustand nur marginale Kriechfe-
stigkeitavorteile bringt. Dieser eklatante
Gegensaiz zu den Nickelbasislegierungen
bedeutet, dub im Feinkom sowohl Diffu-
sionskriechen als auch Porenbildung unter-
driickt sein miissen. Der Grund dafiir wird in
einer scharfen (111)-Textur gesehen [26];
die mikroskopisch feine, gleichachsige
Kornstrukrur besteht dann nimlich avs lang-
gestreckten Kémern, die durch Querkorn-
grenzen mit reinem Drehcharakter (das heiit
ohne leerstellenproduzierende Stufenverset-
zungen) unterbrochen werden, Diese Quer-
komgrenzen sind somit als Leerstellenquel-
len und -senken unwirksam, Im Gegensatz
drzu ktnnen die Lingskorngrenzen auch bai
scharfer Textur beliebigen Kippcharnkter
aufweisen und fihren daber, wie auch expe-
rimentell nachgewiesen wurde, zu einer

deutlichen Schwichung bei Querbelastung.
Die Textur lefert somit eine sehr wahr-
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Bild 5. Voraussage des Kriechverhaltens [nor-
mierte Kriechgeschwindigksit gegen normierte
Spannung) nach der nauen Theorie der Disper-
sionshartung bei hohen Temperaturen. Die
Krimmung der Kurven zeigt, daB ,alte”
Kriechgleichungen bei Verwendung als
Extrapolationsformein nicht-konservativ sein
kénnen {Aus Risler-Arzt [18])
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Bild 7. Darstetlung des dominierenden Anrif-
mechanismus in der ODS-Superlegierung MA
8000 als Funktion der Dehnungsamplitude und
der Temperatur. {Aus Elzey-Arzt [31]}

scheinliche Eriliirung fiir das vermeintliche
Paradoxon der feink&rnigen dispersions-
gehirteten Aluminjum legierungen.

Hochtemperaturermiidung von ODS-
Superlegierungen

Auch unter Wechselverformung ist aus
grundsiitzlichen Erwiigungen ein positiver
EinfluB der Dispersionshirtung zu erwarten.

Metallische Werkstoffe

Harte Teilchen fiilren nimlich durch ,Ab-
lenkung" der Versetzungen {,slip dispersal*)
zu einer homogeneren Gleitverteilung im
Werkstoff. Dadurch sollte die RiBbildung,
in herkémmlichen Werkstoffen oft Folge ei-
ner értlich konzentrierten, planaren Gleitung,
unterdritck! und die Ermiidungsiebensdauer
entsprechend verlingert werden. Tatsdch-
lich konnte der Vorsprung bestimmter QDS-
Superlegierungen gegeniiber konventionel-
len Turbinenschaufelwerksioffen im HCF-
Bereich experimentell belegt werden [27].

Unter LCF-Bedingungen bei hohen Tempe-
raturen erwies sich allerdings dle Ermil-
dungslebensdauer lediglich als vergleichbar
mit der von dispersoidfreien Konkurrenz-
werkstoffen (siehe beispielsweise eine Zu-
sammenfassung von Ergebnissen aus COST
301 [28]).

Ineiner ausfiihrlichen Untersuchung an ODS-
Legierungen [29, 30, 31] wurde der Ursache
fiir die mangelnde Verbesserung der Ermii-
dungseigenschaften durch die Dispersion
nachgegangen. Es wurde festgestellt, daB
einerseits diz Dispersion wie enwartet die
Gleitverteilung verbessert und damit kristal-
lographische Rifleinleitung verlangsamt oder
unterdriiclt, Gleichzeitig wird aber die Rif-
bildung ins Probeninnere verlagert, und zwar
iiberwiegend an Stellen mit Korngrenzen-
irregularititen. Bild 6 zeigt den typischen
Fall der Riflentstehung sn einem uner-
wiinschten Feinkorn, das vielfach als Rekri-
stallisationsfehler in ODS-Superlegierungen
auftritt, Ein auf diese Weise interkristallin
gebildeter Rifi wiichst anschileBend trans-
kristallin weiter, bis er mit Nachbarrissen
zusammentriffl und den Ermiidungsbruch
herbeifiihrt. Die Empfindlichkeit der Legie-
rung gegenliber diesem RiBbildungsmecha-
nismus nimmt einerseits mit fallender Priif-
frequenz, Asymmetrie der Zyklenform und
Einfiihrung von Haltezeiten, also bei Anni-
herung an betriebsnahe Bedingungen, dra-
stisch zu, Anderseits wird der Dominanzbe-
reich der AnriBbildung an Feinkémern mit
steigender Temperatur prisfer, so daB die
kristallographische RiBinitiierung, die bei
mittleren Temperawren wnd grofien Deh-
nungsamplituden noch eine Rolle spielt,
villig verdriingt wird (Bild 7). Kiirzlich
konnte ein hnlicher Mechanismus auch bei
thermomechanischer Ermiidung identifiziert
werden [32].

Der Vergleich mit reiner Kriechschiidigung
legt nahe, daB auch die Ermiidungsrifi-
initfierung durch Porenbildung an Feinkom-
grenzen erfolgt. Tatsichlich kiinnen die ex~
perimentellen Beobachtungen am besten
durch die Hypothese erklirt werden, daB der
wKriechanteil* des Ermfidungszyklns fiir die
Riflentstehung, der , Ermiidungsanteil fiir
die weitere Ribfortpflanzung veruntwortlich
ist. Aus dieser Sicht wird wiederum der
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schiidliche EinfluB von gleichachsigen
Kornstrukturen, in diesem Fall den feinkri-
stallinen Rekristallisationsfehlern, deutlich,
Eine Verbesserung der Rekristallisations-
technik erscheint im Interesse der Ermil-
dungsfestigkeit von ODS-Superlegicrungen
daher unumgiinglich,

Einige Perspektiven aus
Sicht der Grundlagen-
forschung

Die Entwicklung des Werkstoffverstindnis-
ses hat in vielen Fillen inzwischen einen
Stand erreicht, durch den dis pezielte, wis-
senschaftlich fundierte Materialverbesserung
in erreichbare Nithe geriicke ist, In den letz-
ten Jahren wurden insbesondere die Mecha-
nismen der Hochtemperaturfestigkeit von
dispersionsgehiirteten Werkstoffen detail-
lierter erforscht, aber auch die Basis der
Schiidigungsprozesse wurde weiterentwik-
kelt; einige der Neuerungen sind weiter oben
beschrieben. Die noch spekulativen Folge-
rungen, deren Gilltigkeit derzeit im Rahmen
von Legierungsentwicklungsprogrammen
iiberpriift wird, werden im folgenden disku-
tiert.

Fiir die Wirksamkeit der Dispersionshiirtung
bei hohen Temperaturen ist nach neuester
Erkenntnis vor allem die anziehende Wech-
selwirkung zwischen Versetzung und Dig-
persoid entscheidend, Im Gegensatz zu den
Ergebnissen friiberer Theorien (,,Klettermo-
delle™) besteht daher die begrilndete Hoff-
nung, daB sich durch Optimierung der Teil-
chen-Matrix-Grenzflache die Versetzungs-
relaxation und damit die Kriechfestigheit
noch steigem lassen,

Unklar sind zwar noch die Forderungen, die
sich daraus an die atomistische Struktur der
Grenzfliche ergeben. Es ist allerdings in-
sauktiv, daB sich aus der Analyse von
Kriechdaten [18) eine,,Skala™ der Wirksam-
keit von Dispersciden in verschiedenen Ma-
terialien aufstellen 146t (Bild 8). Die Rang-
ordnung, bei der ¢ine Lage weiter ,,oben™
besserer Kriechfestigkeit entsprichi, lept
nahe, daB beispielsweise der ,,Grad der In-
kohtirenz" der Teilchen méglichst grof sein
sollte: Al-Karbid, das von seiner Struktur
her Bulerst schlecht ins Aluminiumgitter
paBr, erzeugt bessere Kriechbestindigkeit als
Al-Oxid oder Mg-Oxid; Ausscheidungen

(beispiclsweise Al Fe Ce) sind im Gegen-

satz zu Dispersoiden, die durch mechani-

sches Legieren in rein zufilliger Orientie-

rung im Werkstoff eingelagert werden, deut-

lich weniger wirksam, Es ist tatsfchlich

plausibel, daB die Apericdizitit der Atomon-

ordnung an stark gestdrten, wenig kohitren-

ten Grenzflichen die Versetzungsrelaxation

beglinstigt.

{Poren)
0.6‘ R D AC R 8
i
] 0_7 4
AT, in Dispal
0.8 4
—{ ALp, i Dicpal
N in Dispa
0.9 1
—1.Ya% in MA 6000
1 AcFefe in Al-Fa-Ce
Al,(FeV1,Si in Al-Fe-V-Si
1.0
k —

Bild B. Skala der Wirksamkeit verschiedensr
Dispersoide in diversen Legierungan; Dar Para-
meter k, der dis Anziehungskraft zwischen Tell-
then und Versetzung charakterislert, wurde aus
Krischdaten srmittsit, Er soilte fir hohe Kriech-
festigkeit moplichst klein sein (DISPAL und MA
6000 sind Markennamen und bezeichnen
dispersionsgehértate Aluminium- oder Ni-Le-
gierungen). (Résler und Arzt, MPl Metall-
forschung)

__10- |
‘% Optimum :E
o 10
ol e b rE
‘a T Ig
£ &
= a
3 10 A
% ol
2 (Afluminiurn 1
v =3%]} I
= 10 J :

0.5 5 50 500

Teilehendurchmesser, nm

Bild 8, ustration des zu arwarienden Krlach-
festigkaitsmaximums in einer dispersionsge-
hérteten Al-Legierung. Die gestrichelte Linie
bezaichnet die t=tsichliche TeilchengraBe, die
Lénge des Pisils den geringen Effekt einer Ver-
dopplung des Volumenanteils an Dispersoid.

Wie liele sich nun dieser Relaxations-
mechanismus in neuen Legierungen kulti-
vieren? Das wichtlpste »Rezept' besteht wohl
darin, die Grenzfliichenfestigkeit zu ver-
mindern. Miglichkeiten dazu whren einer-
selts die gezielte Segregation bestimmter
Legierungselemente; Beispielsweise ist be-
kannt [33, 34] daB Ni-Zuslitze — im Gegen-
satz zu Cr und Mo - die Haftung von ALO,-
Teilchen in Eisen verringern kénnen. An-
derseits wiire auch eine Vorbehandlung des
Dispersoids (Beschichtung usw.) denkbar,

Ein anderes magliches , Rezept* ist das Ein-
bringen elastisch welcher Dispersoide - auch
dies wilrde die Anziehungskraft verbessern
helfen. Da allerdings ein niedriger Elastizi-
tiitsmodul im allgemeinen auch mit einem
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niedrigen Schmelzpunkt einhergeht, miBte
mit bei Betriebsbedingungen fliissigen (oder
gesférmigen) Dispersoiden gerechnet wer-
den; um unerwiinschte Dispersoidvergrs-
berung zu vermeiden, miiBte daher bei-
spielsweise durch gezielte Wahl des Disper-
soidmaterials die Diffusion in den Grund-
werkstoff ausgeschlossen werden. Dal fliis-
sige oder gasfbrmige ,,Dispersoide* keines-
wegs abwegig sein milssen, beweisen tibri-
gens die mit Kalium gedopten Wolframfila-
mente fiir Glithwendeln: Im Betrieb sorgt
die Dispersion von K-Dampfblasen fiir her-
vorragende Kriechbestindigkeit und stark
verbesserte Lebensdaver gegeniiber unge-
doptem Wolfram. Da stabile Poren theore-
tisch einen idealen k-Faktor aufweisen, er-
scheint die Zielrichtung , ,stabile Pore* daher
durchaus fiir gewisse Anwendungen als ver-
folgenswerr,

Ein weiterer Ansutzpunkt filr die Legierung-
svariation besteht darin, die Lage der theore-
tisch begriindeten optimalen TeilchengriiBe
zu ermitteln und diesen Wert im Werkstoff
gezielt einzustellen. Bild 9 zeigt das bei-
spielsweise filr dispersionsgehiirtetes Alu-
minium zu erwartende Kriechfestigkeitsma-
ximum bei einer TeilchengrBe von etwa 3
nm, Da in dieser Legierung die durch Reak-
tionsmahlen erzeugte TeilchengréBe um
mehr als eine GroBenordnung hoher licpt
(gestrichelte Vertikale in Bild 9), erscheint
eine feinere Verteilung - sofern verfahrens-
technisch realisierbar - besonders aussichts-
reich. Bine blofe Erhéhung des Volumenan-
teils bei gleichbleibender Teilchengrafe ist
gegenilber dem Anpeilen der optimalen
Teilchengréfe fast wirkungslos (bei Ver-
doppelung des Volumenanteils ergibt sich
eine nur geringe Verbesserung entsprechend
der Linge des Pfeils in Bild 9).

Als weitere Mbglichkeit bietet sich an, eine
suboptimale (,interalterte™) Teilchengrific
einzustellen; damit lieBe sich ein bestimm-
tes Ausmal an einsatzbedingter Teilchen-
vergrilberung abfangen, was filr weniger rei-
fungshestiindige Dispersoide interessant scin
konte, Im Bereich des Maximums reagiert
die Kriechfestigkeit nimlich unwesentlich
auf geringfiigige Vergrdberungeprozesse.
Insgesamt ist also die Strategie der Teil-
chengriBenoptimicrung recht aussichtsraich,
zumal sie bislang aufgrund des fehlenden
theoretischen Hintergrunds nicht als vorran-

iz empfunden und daher auch kaum ange-
wandt wurde,

Die im vorhergehenden Hauptkapitel be-
schriebenen Untersuchungen haben deutlich
gezeigt, daB der Effekt der Dispersionshiir-
tung bei hohen Temperaturen nur dann voll
ausgenutzt werden kanm, wenn unerwilnsch-
te Komgrenzeneffekte unterdriickt werden.
Insbesondere der positive EinfluB einer ge-
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Bild 10. Vergleich der Kriechfastigkeiten von
mechanisch lagiertem NIAI {NiAI-ODS) mit rai-
nem NiAl und forigeschrittenen Ni-Basig-
Superlegierungen {Daten gemessen bei 1300 K
unter Druck). (Aus Whittanberger, Arzt und Luton
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streckten Kornstruktur ist gut dokumentiert
und verstanden, Durch Zonenrekristallisa-
tion [0t sich zwar bereits eine ausreichende
Streckung in Strangprefrichtung errsichen,
aber dies filhrt meist zu deutlich schwiiche-
ren Eigenschaftswerten in den Querrichiun-
gen. Durch Binstellen einer zusitzlichen
Streckung in einer Querrichtung kénnte die-
se Richtung zwar im Prinzip ebenfalls be-
giinstigt werden; es bleibt aber die extreme
Anisotropie bezliglich der dritten Richtung.
Die Unterbindung des Diffusianskriechens
in Querrichtung erfordert wiederum mog-
lichst groBe Kornbreiten, was anderseits das
Kornstreckungsverhiiltnis in Lingsrichtung
beeintriichtigt, Diese Ausfithrungen belegen,
daB der Polykristall flir Hochtemperaturan-
wendungen letztlich immer ein KompromiB
bleiben mull. Als Endziel wire daher der
dispersionsgehéirtete |, Einkristall* erstre-
benswert, der allerdings reproduzierbar aus
dem feinkBrnigen StrangpreBzustand herge-
stellt werden miifite.

Gerade in bezug auf diese Reproduzierbai-
keit sind beim derzeitigen Stand der Verfah-
renstechnik ernsthafte Zweifel angebracht,
Zum Beispiel sind die unerwiinschten Fein-
kombereiche, die zur ErmtidungsriReiniei-
tung fithren, praktisch nicht vollstindig zu
beseitigen, Hler mubB allerdings auch darauf
hingewiesen werden, dall die Mechanismen
der Rekristallisation in komplizierten Legie-

rungen noch villig unzureichend verstanden
werden. Erst kiirzlich wurde auf die mégli-
che Bedeutung der Karbide, die in diesem
“Zusammenhang bislang fast vallig auBer acht
gelassen worden waren, fiir die Relaistalli-
sationsbedingungen bei ODS-Superlegie-
rungen hingewiesen [35,36]. Bs ist denkbar,
daB verbessertes Verstéindnis auf diesem
Gebjet znsirzliche Kriterien fir die Opti-
mierung der Legierungszusammensetzung -
und zwar aus dem Blickwinkel der Rekri-
stallisterbarkeit - liefern witrde.

Schliefilich besteht die wohl interessanteste
Herausforderung derzeit darin, neue Matrix-
werkstoffe fiir die Dispersionshirtung zu er-
schlieBen. Dazu bieten sich vor allem geord-
nete intermetallische Phasen an, von denen
manche gute Kurzzeitfestigkeiten besitzen,
aber in det Kriechbestiindigkeit nicht an
konventionelle Superlegicrungen heranrei-
chen. Beispielsweise weist NiAl, eine inter-
metallische Phase mit kubischer B2-Struk-
tur, relativ niedrige Dichte und ausgezeich-
nete Oxidationsbestindigkeit suf, seine
Kriechfestigkeit liegt aber in manolithischer
Form um mindestens cine Gr8Benordnung
unter der von fortgeschrittenen Ni-Basis-
Superlegierungen (Bild 10). Neben der
Verfestigung durch Einbringen von ¥arbi-
den und Boriden durch Rascherstarrung-
stechniken wurden auch schon erste Versu-
che zur Dispersionshiirtung mittels mecha-
nischem Legieren unternommen. Die bishe-
rigen Ergebnisse sind zwar widerspriichlich,
in mindestens einem Fall [37, 38] konnte
aber eine signifikante Steigerunp der
Kriechfestigkeit um den Faktor 6 gegenitber
dispersoidfreiem NiAl und um den Faktor 2
gegeniiber einer boridpehiirteten Variante
erzielt werden, Damit werden die Eigen-

schaften interessant im Vergleich zu einkri-
stallinen Superlegierungen (Bild 10), die
noch einen betrichtlichen zeitlichen Ent-
wicklungsvorsprung genieBen, Dieser erste
Erfolg ist um so ermutigender, als die Ge-
tilgeuntersuchungen noch keine giinstige
Dispersoidverteilung erkennen lieSen [37];
es besteht also hier, wie auch bei anderen
intermetallischen Phasen, noch bedeutendes
Entwicklungspotential.

Diese Zielrichtung birgt auch noch interes-
sante ungeldste Grundlagenprobleme, Bei-
spielsweise sind in geordneten Phasen die
Versetzungsmechanismen der Wechselwir-
kung mit Dispersoiden nur ansatzweise un-
tersucht. Erste Arbeiten aus unserem Institut
[39] legen nahe, daB sich bei gezielter Waht
der Dispersoidparameter Kriechfestigkeit
und die Duktilitit, letztere fiber den Mecha-
nismus der Feinkomnstabilisierung, gleich-
zeitig positiv beeinflussen lassen, Eine der
Voraussetzungen ist, daB die Prinzipien des
kriechfesten Feinkorns, die bei dispersions-
gehirteten Aluminiumlegierungen vorherr-
schen, auf intermetallische Phasen tiberrra-
gen werden kinnen. Die Zukunft wird zei-
gen, wie die Grundlagenforschung - inspiriert
durch die Erfolge bei der Erforschung der
Hochtemperaturfestigkeit in verschiedenen
Legierungssystemen und in engem Verein
mit der technischen Entwicklung - mithelfen
kann, den Weg zu neuen Ufern auf diesem
Gebiet der Werkstoffentwicklung zu weisen.

Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurde ein Uberblick iiber
ncuere Ergebnisse der Grundlagenforschung
auf dem Gebiet mefallischer Hochtempera-
turwerkstoffe, mit Betonung der disper-
sionsgehiirteten Werkstoffe, gegeben. Aus
diesen Kenntnissen lassen sich fir kiinftige

Legierungen mogliche Verbessenmgsmag-

nahmen ableiten, die im einzelnen folgende

Punkte betreffen:

— Optimierung von Teilchen (Dispersoiden)
als wirksame Versetzungshindernisse mit
besonderer Beachtung der Teilchen-Ma-
trix-Grenzfliche

— Einstellung des Komgrenzenverlanfs zur
Vermeidung von vorzeitigem interkri-
stallinem Bruch durch Kornstreckung,
Textureinstellung oder Einkristallherstel-
Tung

— Wahl von nenen Matrixwerkstoffen wie
beispielsweise intermetallischen Phasen,
die im Verein mit Dispersionshéirtung
neue Eigenschafisprofile und damit An-
wendungsgebiete gewinnen kiinnan

In all diesen Fillen erscheint das Entwick-

lungspotential noch betriichtlich; um es zu

realisiercn, bedarf es weiterhin - und wahr-
scheinlich in zunehmendem MabBe - der ge-
meinsamen Anstrengungen von Grundla-
genforschung und technischer Entwicklung.
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