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Fortschritte in der Verfahrenstechnik erlauben neue Freiheitsgrade bei der Entwicklung
von metallischen Hochleistungswerkstoffen, insbesondere von dispersionsgehirteten
Materialien. Um diese FlexiEih‘tar. gezielt ausnutzen zu konnen, bedarf es des

ndlegenden Verstiindnisses der Mechanismen der Festigkeit bei hohen Temperaturen.
gudicser Arbeit wird ein Uberblick iber neuere wissenschaftliche Entwicklungen
gegeben, die interessante Verbesserungsméglichkeiten in zukinftigen Werkstoffen
erkennen lassen. Diskutiert werden vor allem die Optimierung von Teilchen und
Kornstrukturen im Hinblick auf Kriech- und Ermiidungsfestipkeit, sowie das Potential
von dispersionsgehiirteten intermetallischen Phasen.

L Einfihrung

Bei der Entwicklung neuer Werkstoffe stellen die Hochtemperaturlegierungen eine
besondere Heransforderung fiir die Materialwissenschaft und -technik dar. Einerseits
begrenzt der Stand der Technik auf diesem Gebiet die Betriebsbedingungen fiir fort-
geschrittene Wirmekraftmaschinen (wie z.B. Gasturbinen, Triebwerke oder Diesel-
motoren), die im Interesse des Wirkungsgrades oder - in manchen Fillen - der
Emissionsoptimierung bei moglichst hohen Temperaturen betricben werden sollen. Die
technische und wirtschafiliche Triebkraft fiir die weitere Erhdhung der Temperatur-
grenze beim Einsatz solcher Werkstoffe ist daher sehr hoch,

Andererseils miissen aus wissenschaftlicher Sicht bei Hochtemperaturwerkstoffen
mehrere Kriterien, deren grundlegenden Prinzipien zwar weitgehend, aber keinesweps
vollstindig verstanden werden, gleichzeitiz erfillt sein: das der Kriech- und
Ermiidungsfestigkeit, der Oxidations- und Korrosionsbestindigkeit sowie hinreichender
Zahigkeit und meist geringer Dichte.

Metallische Hochtemperaturwerkstoffe erfiillen diese Bedingungen in vielen Fiillen in
relativ ausgewogenerm MaBe. Von Interesse sind vor allem die Legierungsklassen auf
Basis vor Nickel, Titan und Aluminium, deren Einsatzbereiche in Bild 1 halb-
schematisch wiedergegeben sind. Wenn man :die aktuelle Weiterentwicklung dieser
Legierungen kritisch verfolgt, dann lassen sich zwei verschiedene Trends feststellen:

a) Entwicklungen, die insbesondere auf eine,,FestiEkeirssteigcrung (bei etwa gleich-
bleibender Temperatureinsatzgrenze) abzielen. Derartige Verbesserungen werden
heute hauptsdchlich durch verfahrenstechnische MaBnahmen, die die "nutzbare”
Festigkeit erhdhen sollen (wie z.B. Vermeidung von Einschliissen) oder durch Werk-
stoffverbunde erreicht.
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Festigheit, MPn

Bild 1: Einsatzbereiche und Entwicklungspotential von Nickel-, Titan- und
Aluminiumlegierungen in bezuﬁ auf Festigkeit und Temperatur (halb-
schematisch). Die Kreise sgmbu isieren die "%dassischen" Einsatzgebiete, die
Ausbuchtungen derzeitipe Entwicklungstendenzen. (RSR = Rascherstarrungs-
technologie, TMP = Thermomechanische Behandlung, DS = gerichtete

- Brstarrung, ODS = Oxiddispersionsverstirkung)

b) Entwicklungen, die primir eine Erhéhung der Temperam\?,renze fiir den Werkstoff-
einsatz anpeilen. Auf diesem Gebiet wurden gravierende Verbesserungen durch Ver-
meidung von Korngrenzen oder Optimierung des Korngrenzenverlaufs (z.B. gerichtet
erstarrte und Einkristallegierungen fiir Gasturbinenenschaufeln) erreicht. Als
Spitzenreiter dieser Entwicklung rangieren derzeit Legierungen, in denen auBierdem
die Versetzungsbewegung durch thermisch stabile, feinverteilte keramische Teilchen
behindert wird. Derartige Werkstoffe werden als " dispersionsgehiirtet” oder, im Falle
von oxidischen Teilchen als "oxid-dispersionsgehirtet” (engl. "ODS" = oxide-
dispersion strengtheped) bezeichnet.

Dispersionshiirtung ist ganz allgemein ein wirksamer Weg zur Erhdbung der Tempe-
ratur-Einsatzgrenze von metallischen Werkstoffen. Wie aus Bild 1 essichtlich, gelingt
Ni-Legierungen damit bereits der Sprung ber die 1000 °C-Grenze ("ODS-Super-
legierungen” ); dieser Erfolg ist aber zunchmend der Komkurrenz von Parallel-
entwicklungen auf dem Gebiet der Keramik und der intermetallischen Phasen aus-
Eesetzt. Wihrend hochfeste Keramiken im allgemeinen gute "intrinsische” Kriechfestig-
eiten (zumindest unter Druck) besitzen, zeichnet sich aber auch fiir intermetallische
Phasen die Notwendigkeit einer zusiitzlichen Festigkeitssteigerung z. B. durch
Dispersionshértung ab, damit sie mit fortgeschrittenen Superlegierungen in ernsthafte
Konkurrenz treten kdnnen.

Bei der Erforschung und Entwicklung von Aluminjumlegierungen ist der Trend zu
verbesserter Warmfestigkeit derzeit besonders stark ausgeprigt. Im Gegensatz zu den
ODS-Nickelbasislegierungen, die durch Kombination von Dispersions- und Aus-
scheidungshértung bereits absolute Einsatztemperaturen von bis zu 90 % des Schmelz-
punkts erreichen, besteht bei Aluminium noch groBer *Nachholbedarf": die erreichten
Grenzen liegen bei etwa 50 % des Schmelzpunkts und versprechen daher noch betrécht-
liches Entwicklungspotential, Dies ist umso mehr von aktueller Bedeutung, als moderne
Kunststoffe bei niedrigen Temperaturen bereits die Festigkeit von Al-Legierungen
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erreichen und ihnen in bezug auf spezifische Festigkeit (relativ zur Dichte) bereits fiber-
legen sind. Auch hier ist die gezielte Dispersionshirtung eine erfolgversprechende
Verbesserungsmafinahme,

Gegenstand der vorliegenden Arbeit sind dispersionsgebértete Materialien mit beson-
derer Beriicksichtigung von ODS-Superlegierungen und Aluminiumwerkstoffen, sowie -
aus derzeitiger Sicht - die Moglichkeiten fiir ihre gezielte Weiterentwicklung im Hin-
blick auf Kriech~ und Ermiidungsfestigkeit, Zuniichst wird iiberblicksweise auf neuere
wissenschaftliche Entwicklungen bei den Mechanismen der Dispersionshirtung einge-
angen, wobei der Schwerpunkt auf Arbeiten aus dem Institut des Autors gelegt wird
il(ap. 2). Dann folgt eine Zusammenfassung neuverer Ergebnisse zu den Effekten von

orngrenzen auf das Kriech- und Ermidungsverhalten (Kap, 3). SchlieBlich werden
einige aus den Grundlagenergebnissen folgende Konsequenzen fiir die weitere Werkstoff-
entwicklung auf diesem Gebiet gezogen (Kap. 4). Ansdtze fiir neuere Entwicklungen,
insbesondere in Richtung dispersionsgehirteter intermetallischer Phasen, werden
abschlieBend diskutiert.

2. Verbesserung der Kriechfestigkeit durch Dispersoide: Grundlagenerpebnisse

Das typische Gefiige einer dispersionsgehéirteten Legierung ist in Bild 2 dargestellt. Bei
dieser Nickelbasislegierung handelt es sich um eine 7'-gehdrtete Superlegierung mit
einer Dispersion von Y503 mit einem Volumenanteil von ca. 2 % Die Herstellung erfolgt
anf pulvermetalluggischem Wege durch "Mechanisches Legieren” (1,2,3), ein hochener-

etisches Mahlen der Legierungspulver im Attritor oder in der Kugelmiihle, gefolgt von
étrangpressen und thermomechanischer Behandlung (4). Alumininm-Legierungen lassen
sich dhnlich herstellen, zB. durch "Reaktionsmahlen" (5), einen dem Mechanischen
Legieren verwandten MahlprozeB, bei dem AlyC;-Teilchen als Mahlprodukt sowie
AlyO3-Dispersoide in der Al-Matrix fein verteilt werden.

Bild 2. Tg)ischcs Gefiige einer dispersionsgehéirteten Hochtemperaturlegierung: eine
ODS-Superlegierung mit intermetallischen Ausscheidungen (7, graue griBere
Teilchen) und keramischen Dispersoiden (Y;0Oy dunkle sphirische Teilchen).
Elektronenmikroskopische ~ Abbildung, VergroBerung ca.  100.000-fach
(Schroder und Arzt, MPI fiir Metallforschung).
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erreichen und ihnen in bezug auf spezifische Festigkeit (relativ zur Dichte) bereits iiber-
legen sind. Auch hier ist die gezelte Dispersionshirtung eine erfolgversprechende
VerbesserungsmaBnahme.

Gegenstand der vorliegenden Arbeit sind dispersionsgehiirtete Materialien mit beson-
derer Beriicksichtigung von ODS-Superlegierungen und Aluminiumwerkstoffern, sowie -
aus derzeitiger Sicht - die Moglichkeiten fiir ihre gezielte Weiterentwicklung im Hin-
blick auf Kriech- und Ermiidungsfestigkeit. Zunichst wird iiberblicksweise auf neunere
wissenschaftliche Entwicklungen bei den Mechanismen der Dispersionshirtung einge-
angen, wobei der Schwerpunkt auf Arbeiten aus dem Institut des Autors pelegt wird
?Kap. 2). Dann folgt eine Zusammenfassung neuerer Ergebnisse zu den Effekten von
Korngrenzen auf das Kriech- und Ermiidungsverhalten (Kap. 3). SchilieBlich werden
einige aus den Grundlagenergebnissen folgende Konsequenzen fiir die weitere Werkstoff-
entwicklung auf diesem Gebiet gezogen (Kap. 4). Ansitze fiir nevere Entwicklungen,
inshesondere in Richtung dispersionsgehiirteter intermetallischer Phasen, werden
abschliefend diskutiert.

2. Verbesserung der Kriechfestigkeit durch Dispersoide: Grundlagenergebnisse

Das typische Gefiige einer dispersionsgehiirteten Legierung ist in Bild 2 dargestellt. Bei
dieser_Nickelbasislegierung handelt es sich um eine '-gehiirtete Superlegierung mit
einer Dispersion von Y503 mit einem Volumenanteil von ca. 2 %4 Die Herstellung erfolgt
auf pulvcrmatallm;Fischem Wege durch "Mechanisches Legieren" (1,2,3), ein hochener-
ctisches Mahlen der Legierungspulver im Attritor oder in der Kugelmithle, gefolgt von
trangpressen und thermomechanischer Behandlung (4). Alumininm-Legierungen lassen
sich dhnlich herstellen, z.B. durch "Reaktionsmahlen” (5), einen dem Mechanischen
Legieren verwandten MahlprozeB, bei dem AlyCy-Teilchen als Mahlprodukt sowie
Al;O3-Dispersoide in der Al-Matrix fein verteilt werden, .

Biid 2: Typisches Gefiige einer dispersionsgehirteten. Hochtemperaturiegierung: eine
] ODS-Superlegierung mit intermetallischen Ausscheidungen (7', graue gréfiere
Teilchen) und keramischen Dispersoiden (Y;Oj, dunkle sphirische Teilchen).
Elektronenmikroskopische ~ Abbildung, ~VergroBerung ca, 100.000-fach
(Schroder und Arzt, MPI fiir Metallforschung),
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Derartige pulvermetallurgische Prozesse erlauben grofe Flexibilitit in bezug auf die
moglichen Materialkombinationen Matrix ispersoid; deshalb wird das Mechanische
Legieren fiir verschiedenste Werkstoffentwicklungen mit groﬂem Erfolg eingesetzt (siehe
z.B. (6)). Gleichzeitig erhebt sich damit die Frage nach der optimalen Dispersoidzu-
sammensetzung und -verteilung, die zur Erreichung eines bestimmten Eigenschafts-
profils einzustellen sind, Bislang wurden als hauptsichliche Kriterien die thermische
Stabilitiit des Dispersoids und eine mdglichst feine Verteilung der Teilchen angestrebt.
Neuere wissenschaftliche Untersuchungen, die im folgenden beschrieben werden, geben
jedoch zusitzliche Hinweise darauf, wie sich die festigheitssteigernde Wirkung der Teil-
chen bei hohen Temperaturen verbessern lassen konnten.

2.1 Experimentelle Tatsachen und " Schwellspannungen”

DaB dic Anwesenheit fein verteilter Dispersoide eine starke Verlangsamung des
Kriechens bei hohen Temperaturen bewirken kann, ist ansfihrlich dokumentiert (z.B.
7-9). Dieser Effekt ist in Bild 3 schematisch illustriert. Im Gegensatz zu den dispersoid-
freien Legierungen zeigen die dispersionsgehirteten Varianten extrem spannungs-
empfindliche Kriechraten, denen "ungewghnliche” Spannungsexponenten von n = 100
oder mehr entsprechen. Ein solches Verhalten 148t sich mit herkdmmlichen Kriech-
gesetzen nicht zufriedenstellend beschreiben. Zur Korrektur wurde die Einfilhrung einer
"Schwellspannung" g, unterhalb der keine Kriechverformung stattfinden soll, vor-
geschlagen, so daﬁ sich folgendes Stoffgesetz ergibt (z.B. 10):

wobei ¢ die Kriechgeschwindigkeit, o die Spannung, G der Schubmodul, n' der Span-
nungsexponent, Dy die Diffusionskonstante, b der Burgers-Vektor, ky die Boltzmano-
Konstante, T die absolute Temperatur und A' eine dimensionslose Konstante bezeichnet.

log £

disperslon-
strengthened

@ Bild3: Der starke EinfluB einer

Teilchendispersion auf die
Kriechpeschwindigkeit (¢)
als Funktion der Spannung
(o) (schematisch).

log G
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Mit Hilfe dieser madifizierten phiinomenadlogischen Gleichung Ia8t sich das Kriechver-
halten verschiedener dispersionsgehirteter Werkstoffe in bestimmten Parameterbe-
reichen beschreiben, ohne daB abnormal hohe Spannungsexponenten oder Aktivierungs-
energien angenommen werden miissen. Daraus darf aber nicht abgeleitet werden, daB die
Gleichung, die keinen mechanistischen Hintergrund besitzt, fiir Extrapolationen verwen-
det werden darf. Vor allem aber enthiilt die Gleichung - wie viele rein phiinomenolo-

ische Ansitze — keine Hinweise auf werkstoffkundliche MaBnahmen zur weiteren Ver-
Eesserung der Kriechfestiékeit. Vielmehr bedarf es hierzu der kritischen Diskussion der

versetzungstheoretischen Grundlagen der Dispersionshiirtung bei hohen Temperaturen.

2.2  Neue Versetzungsmodelle als Grundlage fiir die Hochternperaturfestigkeit

Die grundiegende Frage besteht darin, auf welche Weise Versetzungen - die in grob-
kérnigen Materialen die hauptsiichlichen "Triger" der Kriechverformung sind - von
kleinen Teilchen bei hohen Temperaturen iiberhaupt blockiert werden kénnen. Durch
kritische Analyse von verschiedenen Kriechdaten konnte gezeipt werden (11), daB bei
hohen Températuren deutliche Kriechverformung noch unterhalb der "Orowan-
Spannung" (d.h. der Raumtemperatur-Festigkeit, die durch die kritische Spannung far
das Ausbauchen von Versetzungen zwischen den Dispersoiden charakterisiert ist) auf-
tritt. Aus diesem Grund muB man annehmen, dal die Hindernisse durch thermisch
aktiviertes "Klettern” der Versetzungen, das peringere Spannungen erfordert, iiber-
wunden werden. Im Widerspruch zu fritheren Modellen (12,13) konnte kiirzlich gezeigt
werden (14,15), daB ein solcher KletterprozeB aber zu keinem “schwelispannungs-
shnlichen" Verhalten fiihrt; das Kriechverhalten von dispersionsgehirteten Materialien
kann also unter der alleinigen Annahme, daB die Versetzungen durch die Dispersoide
zum Klettern gezwungen werden, nicht erklirt werden, da dieser Mechanismus bei
hohen Temperaturen zu rasch abliuft. Wire dies die einzige Auswirkung der Teilchen
auf die Versetzungsbewegung, dann wiirde die Wirksamkeit der Dispersionshiirtung - im
Gegensatz zum experimentellen Befund - mit steigender Temperatur rasch auf ein
technisch bedeutungsloses AusmaB abnehmen.

20004540

Bild 4: Elektronenmikroskopischer Befund fiir die Anziehungskraft zwischen
Versetzungen und Teilchen in einer ODS-Superlegierung (VergraBerung ca.
200.000-fach, Aufnahme von Schrider und Arzt, MPI fiir Metalliorschung
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Tatsfichlich weisen elektronenmikroskopische Untersuchungen auf einen urspriinglich
unerwarteten Zusatzeffekt (Bild 4): Die Versetzungen werden offensichtlich von den
Teilchen anpezogen. Als Ursache dafiir wird eine teilweise Relaxation des Verzerrungs-
feldes der Versetzung in der Nihe der Teilchen-Matrix-Grenzfldche angesehen. Durch
diese Anzichungskraft konnen die Teilchen die Versetzunpsbewegung stark behindern,
obwahl sie bei hohen Temperaturen rasch {iberklettert werden. Fiir das Abldsen der Ver-
setzung vom bereits iberkletterten Teilchen ist ndmlich eine kritische Spannung erfor-
derlich, die sich mit der Kriechfestigkeit in Zusammenhang bringen 1d6t. Die Details der
darauf aufbauvenden neuen Theorie sind aus anderen Verdffentlichungen ersichtlich
(17,18). Die neue, versetzungstheoretisch fundierte Kriechgleichung lantet aun:

¢ = épexp [ - %%L(]-k):s/z (1- _';’T):m]

mit
04 = gg;{ 1k

wobei o, die Orowan-Spannung ist und k ein Parameter, der die Stirke der Anzie-
hungskraft zwischen Versetzung und Teilchen beschreibt.

Mithilfe dieser Gleichung }iBt sich nicht nur das Kriechverhalten von dispersions—gehir-
tetem Material zufriedenstellend beschreiben, sondern auch Extrapolationen erscheinen
wesentlich zuverldssiger als mit der phinomenologischen Gleichung. Aus der Form der
vorhergesagten Kurven (Bild 5, fir verschiedene Parameter k) ist ersichtlich, daf
"schwellspannungsiihnliches” Verhalten nur als Spezialfall bei starker Anziehung zwi-
schen Teilchen und Versetzung (k<0.9) auftritt; i.a. ist mit einer Kriimmung der Kurve
zu rechnen, die jede Extrapolation unter Annahme einer Schwellspannung als "nicht-
konservativ" erscheinen 148t, Dieser Uberschitzung der Kriechfestipkeit bei niedrigen
Geschwindigkeiten 1408t sich durch Berutzung der neuven Kriechgleichung begegnen.

Bild 5:
Voraussage des Kriechverhaltens
(normierte  Kriechgeschwindigkeit
gegen normierte Spannung) nach
der neuen Theorie der Dispersions-
hiértupg bei hohen Temperaturen.
Die Krimmung der Kurven zeigt,
daB "alte" Kriechgleichungen bei
=30 LI T L S L Verwendung  als  Extrapolations-
=2 -1 0 formeln  nicht-konservatlv  sein
ng (G/Gd) konnen (aus Rasler-Arzt (18)).
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Fiir die Werkstoffentwicklung ist von Interesse, daB dieser neue Mechanismus der
Versetzunpsbehinderung auch bisher unberiicksichtigte Moglichkeiten der Werkstoff-
optimierung erkennen 1a8t. Die Theorie sagt zum Beispiel voraus, daB fiir den Hirtungs-
effekt bei pegebenem Volumenanteil an Disperoid eine bestimmte TéilchengrdBe optimal
ist; zu graobe Teilchen sind wepgen ihres zu grofien Abstandes wirkungslos, wihrend zu
feine Teilchen gepen thermisch aktiviertes LosteiBen von blockierten Versetzungen
machtlos sind. Diese beiden Effekte, von denen 'der letztere "klassisch" unerwartet und
somit "fen" ist, fihren zu einem Maximum in der Kriechfestigkeit. Diese und weitere
Konsequenzen fiir die praktische Werkstoffentwicklung werden in Kap. 4 diskutiert.

3. Korngrenzen upd Hochtemperaturfestipkeit:
Neuere Ergebnpisse

3.1 Kriech- und Zeitstandfestigkeit

Die zuvor geschilderten Versetzungsmechanismen sind nur dann auch wirklich festig-
keitshestimmend, wenn der Einflul der Korngrenzen ausgeschaltet werden kann. Auf-
grund ihrer Funktion als Leerstellenquellen fiihren Korngrenzen bei hohen Teméjera-
furen zur Schwiichung des Werkstoffs, indem sie entweder Kriechverformung durch
Diffusionstransport ("Diffusionskriechen") oder die Ausbildung von Poren, die in
weiterer Folge interkristallinen Bruch herbeifiibren, beglinstigen. Wihrend man dem
schiidlichen EinfluB des Diffusionskriechens durch Kornvergroberung begegnen kann,
zeigt sich, dad Porenbildung und interkristalliner Bruch in diesen Legierungen nur durch
Optimierung der Kornform unterdriickt werden konnen (19-21), Angestrebt wird ein
moglichst langgestrecktes Kornpefiige, das aus dem extrem feinkristallinen Strangprel3-
produkt durch teilweise aufwendige gerichtete Rekristallisationsverfahren gewonnen wird
{4). Beispielsweise konnte in einer ODS-Superlegierung durch Erhohung des Korn-
streckungsverhiltnisses von 1 auf iiber 15 der vorzeitige interkristalline Bruch bei
Belastung in Kornlingsrichtung praktisch vollstindig ausgeschaltet und eine Ver-
lingerung der Kriechstandzeit um zwei GriBenordnungen erreicht werden (20).

Der Grund fiir die Bedeutung der Kornform liegt in den Details der Schidigungs-
mechanik (z.B. 21, 22): Durch Etrcckung der Korner wird erreicht, dafl ans Kompatibili-
tiitsprinden parallel zum diffusionsgesteuerten Porenwachstum an einzelnen Querkorn-
grenzen auch lokalisierte Kriechverformung im Korninneren stattfinden muB; dadurch
wird der festigkeitssteigernde Effekt der Dispcrsionshfirtung, der bei rein diffusions-
kontrollierter Porenbildung umpgangen wiirde, auch fiir-die Schidigungsentwicklung
geschwindigkeitsbestimmend, und das Porenwachstum wird verlangsamt oder unter-
driickt. Be1 Belastung in Kornlingsrichtung ist aufgrund der gleichzeitig eingetretenen
Kornvergroberung das Diffusionskriechen unbedeutend, und so verhilt sich der Werk-
sEtoffc,n derlfneist auch eine bestimmte Rekristallisationstextur aufweist, insgesamt wie' ein
inkristall.

Durch nevere Untersuchungen (23,24) konnte allerdings nachgewiesen werden, dafl bei
Belastung quer zur Kornstreckung deutliches Diffusionskriechen, das sich in der Aus-
bildung von teilchenfreien Siumen an zugbelasteten Korngrenzen zeigt, auftritt, Dieser
Mechanismus entwickelt bei niedrigen, einsaterelevanten Spannungen betréichtliche
Dehngeschwindigkeiten, die bei Konstruktionen beriicksichtigt werden miissen, Eine
derartige Anisotropie der Eigenschaften erscheint beim derzeitizen Entwicklungsstand
unvermeidbar und kénnte mdpglicherweise nur durch Einkristallherstellung verringert
werden (siehe Kap. 4).

Dispersionsgehiirtete Aluminiumlegierungen stellen in bezug auf Korngrenzeneffekte
einen interessanten, urspriinglich unerwarteten Sonderfall dar: Durch systematische
Untersuchungen an fein- und grobkérnigem Al-Al4Cy-AlyO4 ("Dispal”) konnte never-
dings gezeigt werden (25,26), daB die Einstellung eines extrem langgestreckten Korn-
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pefiiges im Vergleich zum feinkdrnigen (sub-mikron) Ausgangszustand nur marginale
Kriechfestigkeitsvorteile bringt. Dieser eklatante Gegensatz -zu den Nickelbasis-
Legierungen bedeutet, daB im Feinkorn sowohl Diffusionskriechen als auch Porenbildung
unterdriickt sein missen. Der Grund dafir wird in einer scharfen (111)-Textur gesehen
(26); die mikroskopisch feine, gleichachsige Kornstruktur besteht dann nidmlich aus lang-
gestreckten Kérnern, die durch Querkorngrenzen® mit reinem Drehcharakter (d.h. olne
Leerstellen (?roduzierende Stufenversetzungen) unterbrochen werden. Diese Querkorn-

renzen sind somit als Leerstellenquellen und -senken unwirksam. Im Gegensatz dazu
Eannen die Lingskorngrenzen auch bei scharfer Textur beliebigen Kippcharakter auf-
weisen und filhren daher, wie auch experimentell nachgewiesen wurde, zu einer deut-
lichen Schwichung bei Querbelastung. Die Textur liefert somit eine sehr wahrscheinliche
Erklarung fir das vermeintliche Paradoxon der feinkdrnigen dispersionsgehdrteten
Aluminiumlegierungen (26).

3.2 Hochtemperaturermiidung von ODS-Superlegierungen

Auch unter Wechselverformung ist aus grundsiitelichen Erwigungen ein positiver Ein-
flul der Dispersionshirtung zu erwarten. Harte Teilchen fithren niimlich durch
" Ablenkung" der Versetzungen ("slip di(sjpersal") zu einer homogeneren Gleitverteilung
im Werkstoff. Dadurch sollte die RiBbildung, in herkommlichen Werkstoffen oft Folge
einer ortlich konzentrierten, planaren Gleitung, unterdriickt und die Ermidungslebens-
dauer entsprechend verlingert werden. Tatsichlich konnte der Vorsfrung bestimmter
ODS-Superlegierungen gegeniiber konventiomellen Turbinenschautelwerkstoffen im
HCF -Bereich experimentell belegt werden (z.B. 27). Unter LCF-Bedingungen bei
hohen Temperaturen erwies sich allerdings die Ermiidungslebensdaver lediglich als ver-
gleichbar mit der von dispersoidfreien Konkurrenzwerkstoffen (siehe z.B. eine Zusam-
menfassung von Ergebnissen aus COST 501 (28)).

Bild 6: Rasterelektronenmikroskopische Abbildung eines typischen Risses, der sich
unter Kriech/Ermiidungsbedingungen entlang der Korngrenze eines Rekristal-
lisationsfehlers gebildet und transkristallin ins Korninnere fortgepflanzt hat
(aus Elzey-Arzt, 31).
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In einer ausfithrlichen Untersuchung an ODS-Legierungen (29,30,31) wurde der Ursache
fir die mangelnde Verbesserun% der Ermiidungseigenschaften durch die Dispersion
nachgegangen, Es wurde fesigestellt, daf einerseits die Dispersion wie erwartet die Gleit-
verteilung verbessert und damit kristallographische RiBeinleitung verlangsamt oder
unterdriickt. Gleichzeitig wird aber die RiBbildung ins Probeninnere verlagert, und zwar
fiberwiegend an Stellen mit Korngrenzenirregularititen. Bild 6 zeigt den typischen Fall
der RiBentstehung an einem unerwiinschten Feinkorn, das vielfach als Rekristallisations-
fehler in ODS-Superlegierungen auftritt. Ein auf diese Weise interkristallin gebildeter
Ril wiichst anschiieBend transkristallin weiter, bis er mit Nachbarrissen zusammentrifft
und den Ermiidungsbruch herbeifiihrt. Die Empfindlichkeit der Legierung gegeniiber
diesen RiBbildungsmechanismus nimmt einerseits mit fallender Priiffrequenz, Asymme-
trie der Zyklenform und Einfilhrung von Haltezeiten, also bei Annfiherung an betriebs-
nahe Bedingungen, drastisch zu. Andererseits wird der Dominanzbereich der AariBbil-
dung an Feinkéroern mit steigender Temperatur grofler, so daB die kristallographische
Riflinitiierung, die bei mittleren Temperaturen und groBen Dehnungsamplituden noch
cine Rolle spielt, vollig verdringt wird (Bild 7). Kirzlich konate ein dhnlicher
Mechanismus auch bei thermomechanischer Ermidung identifiziert werden (32).
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Der Vergleich mit reiner Kriechschidigung legt ‘nahe, daB auch die ErmidungsriBinitiie-
rung durch Porenbildung an-Feinkorngrenzen erfolgt, Tatsiichlich kénnen die experi-
mentellen Beobachtiingen “am besten - durch die Hypothese  erldart werden, daB der
"Kriechanteil"” des Ermiidungszyklus fiir die RiBentstehung, der "Ermiidungsanteil" far
die weitere RiBfortpflanzung verantwortlich ist. Aus dieser Sicht wird wiederum der
schiidliche EinfluB von gleichachsipen Kornstrukturen, in diesem Fall den feinkristal-
linen Rekristallisationsfehlern, dentlich, Eine Verbesserung der Rekristallisationstechnik
erscheint im Interesse der Ermiidungsfestigkeit von ODS-Superlegierungen, daher un-
umgiinglich (siche Kap. 4).
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4.  Einige Perspektiven aus Sicht der Grundlagenforschung

Die Entwicklung des Werkstoffverstindnisses hat in vielen Fillen inzwischen einen
Stand erreicht, durch den die gezielte, wissenschaftlich fundierte Materialverbesserung in
erreichbare Niihe periickt ist. In den letzten Jahren wurden insbesondere die Mecha-
nismen der Hochtemperaturfestigkeit von dispersionsgehiirteten Werkstoffen detaillierter
erforscht, aber auch die Basis der Schiidigungsprozesse wurde weiter entwickelt; einige
der Neuerungen sind weiter oben beschrieben. Die noch spekulativen Folgerungen, deren
Giiltigkeit derzeit im Rahmen von Legierungsentwicklungsprogrammen iiberpriift wird,
werden im folgenden diskutiert, i

4,1 "Optimale" Dispersoide

Fiir die Wirksamkeit der Dispersionshirtung bei hohen Temperaturen ist nach neuester
Erkenntnis vor allem die anziehende Wechselwirkung zwischen Versetzung und Disper-
soid enischeidend. Im Gepensatz zu den Ergebnissen friherer Theorien ("Kletter-
modelle") besteht daher dic begriindete Hoffnung, daB sich durch Optimierung der Teil-
chen~Matrix-Grenzfliche die %ersctzungsrelaxation -~ und damit die Kriechfestigkeit -
noch steigern lassen.

Zwar sind die Forderungen noch unklar, die sich daraus an die atomistische Struktur der
Grenzfliche ergeben. Es ist allerdings instruktiv, daB sich aus der Analyse von Kriech-
daten (18) eine "Skala” der Wirksamkeit von Dispersoiden in verschiedenen Materialien
aufstellen 1dBt (Bild 8). Die Rangordoung, bei der ecine Lage weiter "oben" besserer
Kriechfestigkeit entspricht, legt nahe, daB8 z.B. der "Grad der Inkohirenz" der Teilchen
moglichst grab sein sollte: Al-Carbid, das von seiner Struktur her #uBerst schlecht ins
Aluminiumgitter paft, erzeugt bessere Kriechbestéindigkeit als Al-Oxid oder Mg-Oxid;

k-Foktoren fiir Dispersoide

{Perent
W L
- BdE
. Skala der Wirksamkeit verschie-
fn DISPAL dener Dispersoide in diversen Legie-
rungen: Der Parameter k, der die
451 Anziehungskraft zwischen Teilchen
AL, 0 . und  Versetzung  charakterisiert,
:@ in DISPAL wurde aus Kriechdaten ermittelt. Er
solite fir hohe Kriechfestigkeit
091 moglichst klein sein (DISPAL und
1 %20s in MA 6000 MA 6000 sind Markennamen und
—{ AlgFe,Ce in Al-Fe-Ce bezeichnen dispersionsgehirtete
Al,(FeV},Si|  in Al-Fe-V-Si Aluminium- bzw. NiLegierungen)
104 (nach Rasler und Arzt, MPI
Metallforschung)
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Ausscheidungen (z.B. AlygFe;Ce) -sind - im- Gegensatz zu - Dispersoiden, die durch
mechanisches Legieren in rein zufalliger Orientierung im Werkstoff einge]agert werden,
deutlich weniger wirksam. Diese Tendenz 148t sich durch die naheliegende Annahme
erkliren, dafB die Aperiodizitit der Atomanordnung an stark gestdrten, wenig kohdrenten-
Grenzfliichen die Versetzungsrelaxation begiinstigt. s

Wie lieBe sich nun dieser Relaxationsmectianismus in neuen Legierungen kultivieren?”
Das wichtigste "Rezept" besteht” wohl darin, die Grenzflichenfestigkeit zu verminders

um die Relaxation zu erleichtern: Moglichkeiten -dazu wiiren einerseits die gezielte
Segrepation bestimmter Legierungselemente: Beispielsweise ist ‘bekannt (33,34) daB Ni-
Zusitze - im Gegensatz zu Cr und Mo - die Haftung von Al;O3-Teilchen in Eisen
verringern konnen. Andererseits wire auch eine orbehandiung des Dispersoids
(Beschichtung, etc.) denkbar.

Ein anderes mogliches "Rezept" ist das Einbringen elastisch weicher Dispersoide - auch’
dies wiirde die Anziehungskraft verbessern. Da allerdings ein niedriger Elastizititsmodul
im allgemeinen auch mit einem niedrigen Schmelzpunkt einhergeht, miiBte- mit bei
Betriebsbedingungen fliissigen (oder gasformigen) Dispersoiden perechnet werden; um
unerwiinschte Dispersoidvergroberung zu vermeiden, sollte daher durch gezielte Wahi
des Dispersoidmaterials die Diffusion in den Grundwerkstoff ausgeschlossen werden. DaB
flissige oder pasformige "Dispersoide” keineswegs abwegig sein milssen, beweisen
fibrigens die mit Kalium gedopten Wolframfilamente fir Glihwendeln: Im Betrieb sorgt
die Dispersion von K-Dampiblasen fiir hervorragende Kriechbestindigkeit und stark
verbesserte Lebensdauer gegeniiber ungedoptem Wolfram. Da stabile Poren theoretisch
einen idealen k-Faktor aufweisen, erscheint die Zielrichtung "stabile Pore” daher
durchaus fir gewisse Anwendungen als verfolgenswert.
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Bild 9: Illustration des zu erwartenden Kriechfestigkeitsmaximums in einer disper-
sionsgehiirteten Al-Legierung. Die gestrichelte Linie bezeichnet die tatsiichliche
TeilchengraBe, die Linge des Pfeils den geringen Effekt einer Verdopplung des
Volumenanteils an Dispersoid.
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Ein weiterer Ansatzpunk fiir die Legierungsvariation besteht darin, die Lage der theore-
tisch begrimdeten optimalen TeilchengréBe zu ermitteln und diesen Wert im Werkstoff
gezielt einzustellen, Bild 9 zeigt das z.B. fiir dispersionsgehirtetes Aluminium zn erwar-
tende Kriechfestigkeitsmaximum bei einer Teilchengrélle von etwa 3 nm. Da in dieser
Legienm die durch Reaktionsmahlen erzeugte TeilchengriiBe um mehr als eine GriiBen~
ordnung hoher liegt (gestrichelte Vertikale in Bild 9), erscheint eine feinere Verteiluag -
sofern verfahrenstechnisch realisierbar - besonders aussichtsreich. Eine bloe Erhohung
des Volumenanteils bei gleichbleibender TeilchengroBe ist gepeniiber dem Anpeilen der
optimalen TeilchengriBe fast wirkungslos (bei Verdopplung des Volumenanteils ergibt
sich eine our geringe Verbesserung entsprechend der Linge des Pfeils in Bild 9).

Als weitere Maglichkeit bietet sich an, eine sub-optimale ("unteralterte") TeilchengroBie
einzustellen; damit lieBe sich ein bestimmtes Ausmal an einsatzbedingter Teilchenver-
griberung abfangen, was fiir weniger reifungsbestindige Dispersoide interessant sein
konnte. Im Bereich des Maximums reagiert die Kriechfestigkeit nimlich unwesentlich
auf geringfiigige Vergroberungsprozesse. Insgesamt ist also die Strategie der Teilchen-
gréBenoptimierung recht aussichtsreich, zumal sie bislang aufgrund des fehlenden theore-
tischen Hintergrunds nicht als vorrangig empfunden und daher auch kaum angewandt
wurde.

4.2 Kornprenzen und Rekristallisation

Die in Kap. 3 beschriebenen Untersuchungen haben deutlich gezeipt, daB der Effekt der
Dispersionshiirming bei hohen Temperaturen nur dann voll ausgenutzt werden kann,
wenn unerwiinschte Korngrenzeneffekte unterdriickt werden. Insbesondere der positive
EinfluB einer gestreckten Kornstruktur ist gut dokumentiert und verstanden. Durch
Zonenrekristallisation 138t sich zwar: bereits eine ausreichende Streckung in Strangprefi-
richtung erzielen, aber dies fithrt meist.zu deutlich schwicheren Eigenschaftswerten in
den Querrichtungen. Durch Einstellen ‘einer zusitzlichen Streckung in einer Querrich-
tung konnte zwar im Prinzip diese Richtung ebenfalls begiinstigt werden; es bleibt aber
die extreme Anisotropie beziiglich der dritten Richtung. Die 6nterbindun des Diffu-
sionskricchens in Querrichtung erfordert wiederum- mﬁglicbst,groBe'KornEreiten, was
andererseits das Kornstreckungsverhiltnis in Lingsrichtung beeintréchtigt. Diese Aus-
fihrungen belegen, daB der  Polykristall fiir- Hochtemperaturanwendungen letztlich
immer ein KompromiB bleiben muB. Als Endziel wire daher der dispersionsgehirtete
" Einkristall" erstrebenswert, der allerdings-reproduzierbar aus der - feinen Strangprefi-
zustand hergestellt werden mifite.. - - ; - i

Gerade in bezug auf diese Reproduzierbarkeit sind beim derzeitigen Stand der Verfah-
renstechnik ernsthafte Zweifel angebracht, Zom Beispiel-sind die unerwiinschten Fein-
kornbereiche, die zur Ermiidungsrifeinleitung “fihren, praktisch nicht volistindig zu
beseitigen. Hier muf allerdings auch darauf hingewiesen werden, daB die Mechanismen
der Rekristallisation in komplizierten Legierungen noch vollig unzureichend verstanden
werden. Erst kiirzlich wurde aof die migliche Bedeutung der Karbide, die in diesem
Zusammenhang bislang fast vallig auBer acht gelassen worden waren, fiir die Rekristalli-
sationsbedingungen bei ODS-Superlegierungen hingewiesen (35,36). Es ist denkbar, daB
verbessertes Verstiindnis auf diesem Gebiet zusiitzliche Kriterien fiir die Optimierung
der Legierungszusammensetzung ~ und zwar aus dem Blickwinkel der Rekristallisierbar-
keit - liefern knnte.

4.3 Dispersionsgehiirtete intermetallische Phasen

SchlieBlich besteht die wohl interessanteste Herausforderung derzeit darin, nene Matrix-
werkstoffe fiir die Dispersionshirtung zu erschlieen. Dazu bieten sich vor allem geord-
nete intermetallische Phasen an, von denen manche gute Kurzzeit-Festigkeiten besitzen,
aber in der Kriechbestindigkeit nicht an konventionelle Superlegierungen heranreichen.
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Beispielsweise weist NiAl, eine intermetallische Phase mit kubischer B2-Struktur, relativ
niedrige Dichte und ausgezeichnete Oxidationsbestéindigkeit auf, seine Kriechfestigkeit
liegt ‘aber in monolithischer Form um mindestens eine GréBenordnung unter der von
fortgeschrittenen Ni-Basis-Superlegieruingen. Neben der Verfestigung durch Einbringen
von Carbiden und Boriden durch Rascherstarrungstechniken wurden auch schon erste
Versuche zur Dispersionshiirtung mittels Mechanischem Legieren unternommen. Die
bisherigen -Ergebnisse sind -zwar widerspriichlich, in mindestens einem Fall (37,38)
konnte aber eifne signifikante Steigerung der Kriechfestigkeit um den Faktor 6 ge eniiber
dispersoidfreiem NiAl und um den Faktor 2 gegeniiber einer borid-gehiirteten Variante
erzielt werden. Damit werden die Eigenschaften interessant im Vergleich zu einkristal-
linen Superlegierungen, die noch einen betriichtlichen zeitlichen Entwicklungsvorsprun
ﬁenieBen. Dieser erste Erfolg ist umso ermutigender, als die Geffigeuntersuchungen noc
eine giinstige Dispersoidverteilung erkennen lieBen (537); es besteht also hier, wie auch
bei anderen intermetallischen Phasen, noch bedeutendes Entwicklungspotential.
Neue dispersionsgehirtete intermetallische Phasen, insbesondere auf Basis von FeAl und
NiAl, werden derzeit an unserem Institut entwickelt (Bild 10). Es zeigt sich dabei, daB
die pulvermetallurgische Verfahrenstechnik fiir diese neuartigen Werkstoffe ein hoch-
interessantes Forschungsthema darstellt. Z.B. sollte das Verstiandnis der Vorgiinge beim
Mechanischen Legieren dringend verbessert werden, um eine gezielte Gefiigeeinstellung
in diesen ungewdhnlichen Werkstoffen zu erlauben.

Bild 10:- TEM-Aufnahme eines dispersionsgehiirtcten' NiAl-Werkstoffs, hergestellt
durch Mechanisches Legieren-am MPI fiir Metallforschung (39).

Diese Zielrichtung birgt auch noch interessante ungeldste Grundlagenprobleme beziiglich
der Verfestipungstheorie. Beispielsweise sind in geordneten Phasen die Versetzungs-
mechanismen der Wechselwirkung mit Dispersoiden nur ansatzweise untersucht. Erste
Arbeiten aus unserem Institut (40) legen nahe, daB sich bei gezielter Wahl der Disper-
soidparameter Kriechfestigkeit und Duktilitiit, letztere {iber den Mechanismus der Fein-
kornstabilisierung, pleichzeitig positiv beeinflussen lassen. Eine der Voraussetzungen
besteht darin, daB gie Prinzipien des kriechfesten Feinkorns, die bei dispersionsgehir-
teten Aluminiumlegierungen vorherrschen, auf intermetallische Phasen dbertragen
werden konnen. Die Zukunft wird zeigen, 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, neue Wege auf diesern wichtigen Gebiet der Werkstoffentwicklung zu weisen.
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5. Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurde ein Uberblick iiber neuere Ergebnisse der Grundlagenforschung
auf dem Gebiet metallischer Hochleistungswerkstotfe fiir hohe Temperaturen, mit
Betonung der dispersionsgehirteten Werkstoffe, gegeben. Aus diesen Kenntnissen Jassen
sich fiir kiinftipe Legierungen mipgliche Verbesserungsmafnahmen ableiten, die im
einzelnen folgende Punkte betreffen:

a) Optimierung von Teilchen (Dispersoiden) als wirksame Versetzungshindernisse mit
besonderer Beachtung der Teilchen-Matrix -Grenzfliche.

b) Einstellung des Korngrenzenverlaufs zur Vermeidung von vorzeiti%em interkristal-
linem Bruch durch Kornstreckung, Textureinstellung oder Einkristallherstellung

¢) Wahl von neuen Matrixwerkstoffen, wie z.B. intermetallischen Phasen, die im Verein
mit Dispersionshéirtung neue Eigenschaftsprofile und damit Anwendungsgebiete
gewinnen konnen.

In all diesen Fillen erscheint das Entwickiungspotential noch betriichtlich; um es zu
realisieren, bedarf es weiterhin - und wahrscheinlich in zunehmendem Mafle - der
gemeinsamen Anstrengungen von Grundlagenforschung und technischer Entwicklung.
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