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1. Einleitung
Der vor allem in den letzten 20 Jahren immer stdrker werdende
Trend zu hohen Arbeitstemperaturen in der Technik fiihrte zur
Entwicklung von Werkstoffen, deren Besonderheit in erster Li-
nie in einer hohen Kriechfestigkeit bei Temperaturen oberhaldb
0,5 Ts (Ts = Schmelztemperatur) liegt. Diese Werkstoffe wurden
auf Grund der Kenntnisse iiber den Verformungs- und Kriechmecha-
nismus im Temperaturgebiet, in dem die ablaufenden Vorgénge
diffusionsgesteuert sind, entwickelt und ihr Kriechverhalten
genauestens untersucht. Eine der bekanntesten Legierungsarten
dieser hochwarmfesten Werkstoffe ist die aushirtbare Nickelle-

gierung mit etwa 70% Ni, 15% Cr, 8% Fe, 2,5% Ti und 0,8% Al.

Uber das Zeitstand- und Kriechverhalten dieser Legierung ober-
halb 500°C liegen umfangreiche Untersuchungen vor. Unbekannt
dagegen ist bisher das Kriechverhalten einer solchen Legierung
in einem Temperaturbereich, indem die Vorginge des Kriechens
nicht diffusionsgesteuert sind. Ziel dieser Arbeit war es, Aus-
sagen zu erhalten, iliber das Kriechverhalten einer hochwarmfe-
sten, aushi@rtbaren legierung in diesem Temperaturbereich. Ein
solcher Beitrag zum Kriechverhalten schien aus zwei Griinden

sinnvoll.

1.) Es war von Interesse zu untersuchen, inwieweit das Uber-
gangskriechen einer technischen Nickellegierung mit den
an reinen Metallen beobachteten GesetzmiBigkeiten iiber-

einstimmt.

2.) Die Untersuchungen an einer aushirtbaren Legierung boten
die Moglichkeit, auf Grund des Einflusses von Ausschei-
dungen auf das Kriechverhalten Riickschliisse auf den Me-
chanismus der Verformung in dem genannten Temperaturbe-
reich zu erhalten. Die Ergebnisse sollten mit den in der
Literatur beschriebenen Untersuchungen und theoretischen

Vorstellungen verglichen werden.
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Literaturiibersicht

Im Vergleich zu Untersuchungen iliber das Hochtemperaturkrie-
chen ist die Zahl der Arbeiten, in denen systematische Unter-
suchungen des Ubergangskriechens bei tiefen Temperaturen

durchgefiihrt werden, gering.

Die bis heute umfangreichste Arbeit iiber XKriechvorginge im Be-
reich um 0,05 bis 0,3 TS wurde von Q.H. Wyatt €*2> durchge-
fiihrt. In dieser Arbeit wurde das Kriechverhalfen hochreinen
Kupfers, Aluminiums mit verschiedener KorngrdBe und Cadmiums
bei Temperaturen von -196°C bis +170°C untersucht. Die Bela-
stung fiir die Kupferproben schwankte je nach Versuchstempera-
tur zwischen 6 und 38 kg/mma, die durchschnittliche Versuchs-
dauer lag bei 40 min. Die MeBanordnung erlaubte eine kontinu-
ierliche Aufzeichnung der Kriechkurve ab 2 sec. nach Lastauf-
gabe, die pneumatisch erfolgte. Die Kriechkurven fiir Xupfer
lassen sich in einer logarithmischen Zeitauftragung bei tie-
fen Temperaturen durch Geraden wiedergeben. Eine solche Ab-

3)

hdngigkeit wurde bereits von Philips fir Glas, Gummi und
einige Metalle gefunden. Mit steigender Temperatur gehen die
Geraden in Kurven mit leicht konkaver Kriimmung iiber. Die Uber~
gangstemperatur ist um so tiefer, je hther die Belastung ist.
Wyatt zeigt, daB sich die Kurven durch den Ausdruck € = & log t
+ Bt 1/3 + C beschreiben lassen. Mit steigender Temperatur
nimmt der B-Anteil des Kriechens zu. Die Brgebnisse lassen fer-
ner erkennen, dall & mit steigender Temperatur und Belastung an-

steigt.

Aluminium mit einer Xorngrdfe von nur 0,15 mm2 zeigt bei Tem-
peraturen von ~196°C in einem Belastungsintervall von 2-6 kg/mm2
nur O~Kriechen. Ergebnisse bel der Versuchstemperatur von 27°C
lassen deutlich einen mit steigender Spannung grdéBer werdenden
B-Anteil erkennen. Bei einer Spannung von 5 kg/mm2 folgt die

Dehnung dem bereits von Andrade 4 gefundenen Gesetz:
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£ =8t 1/3 + C. Aluminiumproben gleichen Reinheitsgrades mit
einer wesentlich grdBReren DurchschnittskorngrdBe von 1,5 mm2
kriechen bei hdherer Belastung und einer Temperatur von -196°¢
nach dem B-Gesetz. Versuche an Aluminium verschiedener Rein-
heit lassen einen sehr viel stdrkeren EinfluB von Verunreini-

gungén auf das B-Kriechen als auf das O~Kriechen erkennen.

Um eine Aussage iiber das Kriechverhalten eines nicht kubisch-
fldchenzentrierten Metalles machen zu kdnnen, filhrte Wyatt
Kriechversuche an dem hexagonalen Cadmium durch. Bei einer Tem-
peratur von -19600 folgt die Dehnung wie bei den kubisch-fli-
chenzentrierten Metallen Al und Cu einem logarithmischen Zeit-
gesetz. Die Kurven fiir eine Belastung von 2 kg/mm2 bei 27°C
lassen sich dagegen weder durch eine logarithmische noch durch
eine exponentielle Abhéngigkeit darstellen. Die Kriechgeschwin-
digkeit ist bis zu Zeiten oberhalb 150 sec. hdher als sie sich
durch das t 1/B—Gesetz ergibt.

5)

Davis und Thompson untersuchten das Kriechverhalten einer
aushdrtbaren Kupfer-Silber-Legierung bei Raumtemperatur. Diese
Arbeit wurde mit der Vorstellung durchgefiihrt, daBl die von Mott
6)

noch genauer eingegangen wird - fir ein ausgehirtetes Material

und Nabarro formulierte Erschopfungstheorie - auf die spiter
besonders anwendbar sei. Als Proben wurden DrzZhte von 12 cm
Lénge gewghlt, die bei der eutektischen Temperatur von 78000
l6sungsgeglitht und anschlieflend bei 500°C 30 min. ausgelagert
wurden. Es zeigte sichy daB die Kriechkurven oberhalb 10 sec.
durch die Gleichung & = A(lnv t) 2/3 beschrieben werden kon-
nen, wobei v die Debye-Fregqmenz und t die Versuchszeit ist.

Fir v findet Davis und Thompson einen Wert von 102 sec. Nach9

theoretischen Ans&tzen miiBte sich allerdings ein Wert wvon 10

ergeben.

7)

In einer Untersuchung von Olds an einer Legierung gleicher
Zusammensetzung wird das von Davis und Thompson gefundene Zeit-
gesetz nicht bestdtigt. 0lds verwendet ebenfalls Drahtproben

von 1,5 mm @, deren Wirmebehandlung wie folgt angegeben wird:

-4



-l

Die Proben wurden bei 780°C 70 Std. homogenisiert und danach
abgekiinlt auf etwa 300°C. Die Abkiihlungsgeschwindigkeit lag
bei 5°/h. AnschliefBend wurden die Proben 90 Std. auf der Tem=
peratur von BOOOC gehalten., Durch diese Warmebehandlung er-
reicht Olds eine Art Widmanstédttengefiige, das verbunden ist
mit einer relativ hohen Hirte des Materials. Bevor die Proben
bei der Versuchstemperatur gepriift wurden, wurden sie zur Sta-
bilisierung des Gefiiges noch 200 Std. bei dieser Temperatur

ausgelagert.,

0lds findet beil Temperaturen von 100 bis 15000 ein logarithmi-
sches Zeitgesetz, das sich darstellen laﬂt durch € = « 1nt +é?,
wobeié? die Initialdehnung iste. Fiir die Darstellung der 15000-
Messungen ergibt sieh durch Addition eines geringen konstanten
Kriechgeschwindigkeitsbeitrages eine bessere Liniaritidt bei lo-
garithmischem Zeitmaflstab. Bei Temperaturen von 200-25000 fin-
det 0lds ein Andrade-Kriechen mit t 1/3° Zu Beginn dieser Kur~
ven zeigte sich noch ein logarithmischer Anteil, so daBl sich
die Kurven beschreiben lassen durch £ = o 1nt + 8 t1/3+Y't+ g,
wobei der Term Y t erst ab 250°C bemerkbar ist. EBs zeigt sich,
daB die Kriechbetridge durch drei Mechanismen gesteuert werden.
Die logarithmische Komponente ist gering und tritt allein nur
bei tiefen Temperaturen auf. Die Konstante & in diesem Bereich
zeigt kaum Streuungen. Mit steigendem Anteil der anderen Ter-
men f&1llt &« ab. Den Unterschied in den Zeitgesetzen zwischen
0lds und Davis und Thompson erklidrt 0Olds durch die Widrmebehand-
lung bzw. durch den unterschiedlichen inneren Spannungszustand

der Proben.

8)

benfedern aus Aluminium. Sie fanden fiir hartgezogenen Al-Draht

Lucas und Masing untersuchten das Kriechverhalten von Schrau-
bei Raumtemperatur ein exponentielles Zeitgesetz, das sich be-
schreiben 1HBt durch £ = C t™, Die Werte des Exponenten m
schwanken fiir den hartgezogenen Zustand zwischen 0,2 und 0,6.
Fir weichgegiﬁhtes Aluminium finden die Autoren eine gute Uber-
einstimmung zwischen den gemessenen Wérten und einer Darstellung
der Kriechkurven durch: log € = B log .log (t/ﬁg) + const. Die

B-Werte liegen zwischen 0,17 und 0,22 fiir Proben, die an Luft

-5=
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abgekiilhlt wurden. Bel Proben, die in Wasser abgeschreckt wur-
den, ergibt sich dagegen das parabolische Zeitgesetz mit m =
0,05, Die fB-Werte schwanken nur wenig und liegen bei etwa 0,17.
Wenn die Proben vor der Belastung 1 Std. bei 4o0°c gegliiht wur-
den, so folgten sie dem exponentiellen Gesetz mit Werten von
0,10 - 0,14,

9)

Haasen und Leibfried untersuchten die Zeitdehnungsabhingig-
keit von Aluminium-Einkristallen. Die Kriechkurven lassen sich
fiir ein Zeitintervall durch & = C - T beschreiben, mit einem
m zwischen 0,1 und 1. Dieses Zeitintervall reicht von wenigen
Minuten nach Lastaufgabe bis zu etwa einer Stunde. Danach geht
das Kriechgesetz in die logarithmische Form £€= a log t + B
iiber, um schlieflich mit steigender Zeit wieder in Richtung auf
geringe Kriechgeschwindigkeiten abzufallen.

Diese Ergebnisse wurden von Masing und Weik 10) bestdtigt, die
ebenfalls Untersuchungen an Aluminium-Einkristallen verschie-
dener Orientierung durchfilhrten. Auch hier ergibt sich fiir den
Exponenten nicht ein einheitlicher Wert von ein Drittel wie

1)

ihn neben Andrade auch Cottrell und Aytekin 1 gefunden haben,
sondern ein Intervall von 0,05 bis 0,75. Es zeigt sich weiter,
dal man in erster Ndherung einen Zusammenhang zwischen m und C
wie folgt angeben kann: m~1n C, Masing und Weik finden eben-
falls ein logarithmisches Kriechen, allerdings besteht nicht
immer eine zeitliche Aufeinanderfolge von exponentiellem und

logarithmischem Kriechen wie bei Haasen und Leibfried.

Moglicherweise ergeben sich die Unterschiede auf Grund verschie-
dener Orientierungen der Einkristalle., Bei einigen Versuchen
zeigt sich eine Superposition des exponentiellen und logarith~
mischen FlielRgesetzes zu einem Ausdruck £=C ™+ A logvt + B.
Tyndall 12)

durchfiihrte, findet ebenfalls einen Zusammenhang zwischen m-

, der dhnliche Untersuchungen an Zinkeinkristallen

und C-Werten bei den exponentiellen Kriechkurven fiir Zink. Auch

hier,liegen die Mittelwerte von m um 0,5 und stehen damit im

—6-
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Gegensatz zum Exponenten des sogenannten Andrade-~Kriechens.
Das Gesetz € = C t™ wird von Tyndall allerdings nur fiir Kri-
stalle einer bestimmten Orientierung gefunden. Bei anderen
Orientierungen sind die Zusammenh&8nge zwischen Zeit und Ab-

gleitung offensichtlich kompliziert und noch nicht géklért.

In einer Arbeit von H. Blank 13) werden Aluminium, Nickel und
Kupfer bei Raumtemperatur und hdheren Temperaturen untersucht.
Als Proben wurden aus dem Schmelzflull gezogene Einkristalle
gewdhlt. Es zeigte sich kein grunds&dtzlicher Unterschied im
Kriechverhalten bei Raumtemperatur zwischen den drei kubischw
fldchenzentrierten Metallen. Blank gibt die gemessene Kriech-
geschwindigkeit folgendermaBen wieder: éﬁ: C,]/(C2 + t)". Eine
Unterteilung der Ergebnisse auf die drei Abschnitte der Verfe-
stigungskurve zeigt, dall beil Spannungen im Bereich I und II in
fast allen Fdllen m > 1 ist, d.h. hyperbolisches Kriechen be-
obachtet wird., Gelegentlich wird ein dem logarithmischen Ge-
setz sehr nahe kommendes Kriechen festgestellt. Im Bereich III
der Verfestigungskurve findet der Autor ein parabolisches Krie-

chen.

Nach der gleichen MeBmethode verfolgt M. Michelitsch )

das
Kriechverhalten von Kupfer-, Nickel- und Nickel-Kobalt- und
Aluminium~Einkristallen bei Raumtemperatur. Fir Spannungen im
Bereich I der Verfestigungskurve ergibt sich logarithmisches
Kriechen, wdhrend im Bereich II m > 1 ist und man hyperboli-
sches Kriechen findet. Fiir Bereich III gibt auch Michelitsch
m <1 an, d.h. die Kriechkurven lassen sich durch ein parabo-

lisches Gesetz beschreiben.

Die Arbeiten von Blank, Michelitsch sowie eine Arbeit von Bauer
und Dehlinger 15) dienten als Grundlage fiir eine Interpretation
der Kriechvorginge im Bereich des Ubergangskriechens wie sie

6)

Seeger ! vorschldgt und auf die noch eingegangen werden soll.
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Nachdem bisher die fiir die verschiedensten Materialien gefun-
denen Zeitgesetze dargestellt wurden, soll im folgenden ver-
sucht werden, die heute existierenden Theorien des Ubergangs-

kriechens kurz zu erldutern.

Im Prinzip lassen sich zwel unterschiedliche Vorstellungen
iiber das Zustandekommen der Zeitdehnungsabhidngigkeit beim
Ubergangskriechen in der Literatur finden, die man mit Er-

schopfungstheorien und Verfestigungstheorien bezeichnen kann.

Die Erschdpfungstheorien gehen von der Annahme aus, daB zu
Beginn der Kriechvorginge in dem Material eine bestimmte Zahl
von dehnungserzeugenden Elementen vorliegt, die sich im Laufe
des Kriechens erschdpfen. Die Verfestigungstheorien beriick-
sichtigen dagegen die widhrend der Verformung sich ergebenden
Enderungen im Material, wie z.B. die Erhdhung der Versetzungs-
dichte oder die XAnderung der Zahl der aktiven Versetzungsquel-
len. Die erste Theorie, die auf den Vorstellungen der Erschdp-
fung von aktivierbaren Elementen aufbaute, wurde von Mott und

10) formuliert. Mott und Nabarro nehmen an, daB jede

Nabarro
Probe eine groBe Zahl von Versetzungsloops enth#lt, die an Hin-
dernissen festgehalten werden. Diese Versetzungselemente haben

folgende Eigenschaften:

a) jedes Element ist charakterisiert durch einen bestimm-
ten Wert einer Aktivierungsspannung Oa, sodall dieses
Element seinen Beitrag zur Verformung erst liefern kann,
wenn die Wirkung der Spannung den Wert von Ga iiber-

schreitet.

b) Die Uberschreitung wird durch thermische Fluktuation
ermdglicht. Die Aktivierungsenergie U(Ga) ist daher

eine mit Ca stegende Funktion.

c) Wenn ein Element thermisch aktiviert wird, liefert

es seinen Beitrag v zur Verformung.

-8
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d) Wenn der Beitrag geliefert wurde, steigt die Aktivie-

rungsspannung des Elementes gegen Unendlich.

e) Die Elemente beeinflussen sich nicht gegenseitig.

Neben diesen Voraussetzungen, die praktisch fiir alle Erschop-
fungstheorien gelten, nehmen Mott und Nabarro an, daB U(G )

fiir alle Elemente gleich und U~0C 3/2 ist.

Beschreibt man nun das System von inneren Spannungen durch
N(Oa) und definiert N(O,l)do1 als die Zahl von Versetzungen,
die pro Volumeneinheit im Spannungsintervall Ga bis (Oa+d0a)
aktiviert wird, so kann man fiir den Zeitpunkt t die Zahl an
aktivierten Elementen angeben durch: N(Oa) do, (1 —e-at)

die Zeit dt ergibt sich:

N(os) = v exp (52

Hierbei ist O eine Konstante und ¥ ist die Frequenz des Ver-
setzungsloops. Dieser Ausdruck beinhaltet, daB die Zahl der
thermisch aktivierten Prozesse exponentiell abnimmt. Es er-

gibt sich alsc eine zeitabhidngige Dehnung von:
©o

HLN ) (d-€ ) dey

& « t steigt, wie man leicht e1n51eht, innerhalb eines kleinen
Spannungsintervalles von einem sehr kleinen Wert auf einen Wert

von 1 an. Man kann also annehmen, daB die bei o t = 1 aktivier-

te Zahl an Versetzungsloops sozusagen schrittweise ansteigt,

wobei t gegeben wird durch

\’tcxp (

lé(%)____/,

Unter Beriicksichtigung der Abhingigkeit von U~ O 3/2 und der

Annazhme, daf N(Ga) innerhalb eines kleinen Spannungsintervalles

. Fir

Eine detaillierte Darstellung der einzelnen Theorien, mit dem

gesamten mathematischen Aufwand wiirde den Rahmen einer Litera-
turschau sprengen. Es mull daher in Einzelfdllen in der Diskus-

sion der Ergebnisse dieser oder jener Schluf noch etwas aus-~
filhrlicher behandelt werden.

-9
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als konstant angesehen werden Kkann, erh&dlt man

f% l: 671 Y t’:} /3

7{1 ist eine Konstante, die u.a. der Linge eines Versetzungs-
loops dem Burgers-Vektor und der Flidche propotional ist, die
eine Versetzung iberstreicht, wenn sie vorwdrtsschreitet.

17)

Cottrell gibt eine lineare Abhidngigkeit zwischen der Akti-
vierungsenergie und der Aktivierungsspannung an, d.h. UﬁvAoa
und erhdlt auf Grund der gleichen Uberlegungen ein logarithmi-

sches Zeit-Dehnungsgesetz:

f,g {aj vt

Smith 18) schldgt eine #hnliche Theorie vor, in der angenom-
men wird, daB nach der Initialdehnung in einer Probe eine Viel-
zahl von Spannungskonzentrationspunkten existieren. Bei jedem
Punkt ist die lokale Spannungsbarriere grdBer als die angeleg-
te Spannung. Jeden Spannungskonzentrationspunkt kann man also
mit einer Energiebarriere & H charakterisieren, die nur durch
thermische Fluktuation uberwunden werden kann. Smith nimmt an,
dafl die Zahl der Punkte, deren Energiebarriere zwischen A H
und & H + d A H liegt, durch die Funktion f( &4 H) d Ao H
beschrieben werden kann und diese Zahl mit zunehmender Zeit ab-

nimmt. Man kann die Zeitabhingigkeit der Funktion angeben
- at
{(aH,t) = {(2H,0)e

~(2H[Rr)

wobei A = Const. C ist,

Wenn g der durchschnittliche Dehnbetrag fiir jeden aktivierten
Punkt ist und die Kriechgeschwindigkeit fiir alle A H-Werte ge-
geben ist durch: ~(4H/QT)

d"c'/d.t =0com+ /Lf(AH O)G J d2rH

und wenn f( & H,0) = const. ist, so ergibt sich

g const. | Invt

-10-
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Alle Brschipfungstheorien gehen von der Annahme aus, daB sich
die wdhrend der Verformung ablaufenden Vorginge nicht gegen-
seitig beeinflussens Diese Annahme stimmt nicht mit den Erfah-
rungen iiber die Verfestigung eines Werkstoffes durch Verfor-
mung ilberein, noch werden Erholungsvorginge beriicksichtigt.

-

Der erste AnstoB, das Ubergangskriechen durch eine Verfesti-
gungstheorie zu erkldren, kam von Orowan 19). In dieser Theo-
rie wird angenommen, daf die Kriechkurve in direkter Beziehung
zu der Spannungsdehnungskurve bei o° K steht, d.h, nachdem die
Belastungsdehnung & der Kriechprobe erfolgt ist, wird die Gro-
Be der Aktivierungsspannung fiir den weiteren Dehnbetrag durch
den Verlauf der Spannungsdehnungskurve oberhalb von & bestimmt.
Wiahrend dieser Verformung von £ zu Ei dndert sich nun die Ver=-
teilung der Aktivierungsenergie. Orowan nimmt an, daf die durch-
schnittliche Dehnung T pro aktivierten Vorgang nicht komnstant
ist, sondern umgekehrt proportional dem Quadrat der~Dehnung

Uber die Voraussetzung, dafB
defar = NG

ist, wobei N die durech eine Boltzmann-Verteilung gegebene Zahl
an Ortlich ablaufenden Verformungsprozessen pro Zeiteinheit
ist, ergibt sich

1
E = Const. t 3

20) hat diese Vorstellungen von Orowan modifiziert und

Mott
ordnet der Aktivierungsenergie einen definierten Versetzungs-
mechanismus zu. Er nimmt an, daB sich beim Andrade~Kriechen

Erholungsvorginge und Verfestigungen iiberlagern.

6)

die die beobachteten Zeitdehnungsabhingigkeiten in den drei Be-

Seeger 1 schlédgt eine Theorie fiir das Ubergangskriechen vor,
reichen der Verfestigungskurve von Einkristallen erkldrt., Auch
in dieser Theorie werden wie bei Mott und Orowan die thermisch
aktivierten Schneidprozesse von Versetzungen als geschwindig-
keitsbestimmende Vorginge betrachtet. Unter Beriicksichtigung

der Auswolbungen der Versetzungsbdgen kann Seeger die zur Be-

-11-
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stimmung der Zeitabhingigkeit der Abgleitgeschwindigkeit a
notwendige Abhdngigkeit der Aktivierungsenergie U von TY he~
stimmen. Q’ ist die zur Durchschneldung notwendige Spannung.
Es ergibt 51ch fiir UfVT' /N(w), wobedl N(w) die Dichte der

Waldversetzungen darstellt.

(w)

hdlt nun, wenn die Abhingigkeit T% von der Abgleitung a be-

Im Bereich I der Verfestigungskurve ist N konstant. Man er-

kannt ist, nach einigen Zwischenschritten
'
:O((o:‘:((()vff/f)

wobel
3k T
30 4;

exp ( a"

>3
i

' I\/F(éyr<2
X ist.

O~
i

v-.= Aktivierungsvolumen
A = Verfestigungskoeffizient im Bereich I.
U = Aktivierungsenergie ohne angelegte Spannung.

A = Schubspannung, die bei Beginn des Kriechens an

der Versetzung angreift.
N = Zahl der Schneidprozesse pro Volumeneinheit.

F = Fl&dche, die von einer Versetzung pro Schneid-

prozell unterstrichen wird.
b = Burgers-Vektor
V = Schwingfrequenz,.

-12-



S
31

-12-

Es ergibt sich so fiir den Bereich I der Verfestigungskurve ein

logarithmisches Zeitgesetz.

Fiir den Bereich II, wo die Waldversetzungsdichte nicht mehr
konstant ist, nimmt Seeger eine logarithmische Abh&ngigkeit
der Aktivierungsenergie U von der Abgleitung a an und erhdlt

das hyperbolische Zeitgesetz m > 1.

Eine Erkldrung des B-Kriechens sucht Wyatt in der Annahme, daB
die ablaufenden Vorgidnge durch Erholungsprozesse beeinflulit

20) zum ersten Mal

werden. Diese Vorstellung wurde von Mott
geduBert. Er nimmt an, daB das B~Kriechen mit dem Klettern von
Versetzungen verbunden ist und charakteristisch ist fir den

Fall einer Spannungs-Dehnungskurve, bei der die FlieBspannung
noch die angelegte Spannung iiberschreitet. Als Argument fiir

diese Vorstellung fiihrt Mott die von Andrade 21,22) gefundene
Tatsache an, dafB nach Aufbringen einer Verformung der Bereich

23) vertritt die

des Ubergangskriechens verschwindet. Seeger
Ansicht, daB das B-Kriechen nicht erkldrt werden kann durch
einen Mechanismus, der derselbe ist, wie beim sekundiren Krie-
chen, da sonst die Aktivierungsenergie dieses Kriechens nicht
wesentlich kleiner als die Aktivierungsenergie des sekund&ren
Kriechens sein dirfte. Nach Seeger 1d8Bt sich das B-Kriechen
durch die sogenannte dynamische Erholung erklidren. Unter dy-
namischer Erholung versteht Seeger einen Erholungsvorgang, wie
z.B. das Quergleiten von Schraubenversetzungen. Diese Vorgénge
ergeben sich im Bereich III der Verfestigungskurve von kubisch-

fldchenzentrierten Metallen, wenn es zur Aufldsung von Verset-

zungsaufstauungen kommt.

Versuchsdurchfiihrung

Die weitaus groBte Zahl an Versuchen wurde an einer aushértba-
ren Eisen-Chrom-Nickel-Legierung vom Typ Inconel X 750 durch-

gefiihrt. Das Kriechverhalten dieser Legierung, das im Mittel-
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punkt der Arbeit stand, wurde in einigen Fédllen mit dem einer
nichtaushdrtbaren Eisen-Chrom-Nickel-Legierung verglichen.
Versuche an dieser Legierung, die vom Typ Inconel 600 ist,
sollten Aussagen iiber den Einflufl der Ausscheidung ermdgli-
chen, sowie eine Widrmebehandlung erlauben, die nicht eine An-
derung der mechanischen Eigenschaften durch Ausscheidungen

bewirkte.

Die chemische Zusammensetzung der untersuchten Legierungen

ist in Tabelle 1 wiedergegeben.

Die in Bild 1 wiedergegebenen Auslagerungskurven der aushirt-
baren Legierung sollen einen Eindruck vermitteln, in welchem
AusmalB die mechanischen Eigenschaften bei der Auslagerung be-

2h)

wurde eine Gewindekopfprobe gewdhlt mit einem Durchmesser von

einfiuBt werden . Als Probenform fiir die Kriechversuche

5 mm und einer MefBl&dnge von 50 mm. Die Probe hatte als Begren-
zung der MeBlinge angedrehte Kragen, an denen das MeBgestinge .
zur Ermittlung der Dehnung befestigt werden konnte. Der ver-
h8ltnismdfRig starke Durchmesser garantierte einerseits eine
geniigend groﬁé Zahl Korner iiber den Querschnitt und ermdglich-
te andererseits beim Abschrecken der Proben noch eine hohe Ab-
kiihlungsgeschwindigkeit im Inneren des Materials. Bild 2 zeigt

einen Lé&ngsschnitt der Probe.

Fiir die Warmebehandlung der Proben wurden drei verschiedene
Ofen benutzt. Langzeitglilhungen, die z.B. den EinfluB des Korn-
wachstums zeigen sollten, wurden in einem Rohrofen durchgefiihrt,
wobei die Proben in einem evakuierten Quarzrohr lagen. Die nor-
male Homogenisierungsbehandlung und die Auslagerung erfolgte in
einem Kammerofen unter Reinargonatmosphire. Das Abschrecken ge~-
schah durch Offnen der Ofentiir und Herauskippen der Probenun-
terlage, so daB die Proben in den Beh&dlter mit der Abschreck-
flissigkeit fielen. Eine Reihe von Proben wurden in einem Va-
kuumabschreckofen (Bauart HERAEUS) wdrmebehandelt. Dieser Ofen
erlaubte es, vier Proben, die zu einem Paket verschniirt waren,

in einem Rezipienten mit einer Heizwicklung aufzuhingen., Die
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Gliihung erfolgte in einem Vakuum von 8 - 10-6 Torr. Durch eine
entsprechende Vorrichtung konnten die Proben von aullen geldst
werden und fielen durch ein Schleusensystem in den direkt dar-
unterliegenden Abschreckbehdlter. Die Zeit vom Ausldsen der
Proben bis zum Eintauchen ins Kiilhimedium betrug weniger als
1/2 sec. Diese Widrmebehandlung garantierte ein HSchstmaB an
Reproduzierbarkeit des Abschreckvorganges. Die Temperatur wur-
de wihrend des Versuches mit einem Platin-Platin-Rhodium~-Ther-

moelement gemessen.

Die Temperatur fiir die Homogenisierung betrug 115000, die

Glithdauer, wenn nicht anders angegeben, eine Stunde. Die Ab-
schreckung erfolgt im Wasser. Lediglich in einer Versuchsrei-
he iiber den Einflull der Abkiihlgeschwindigkeit auf das Kriech-

verhalten wurden andere Kiihlmedien verwendet.

Die Auslagerung der Proben wurde unter Normalatmosphire durch-
gefilhrt, da bei den hochwarmfesten Nickellegierungen in dem
Temperaturbereich um 600°C keine starke Oxydation eintritt.

Die ausgelagerten Proben wurden ebenfalls in H20 abgekiihlt,

3.2.a Kriechversuche

Als Versuchsstand wurde eine Zeitstandbatterie (Bauart Mohr &
Federhaff) verwendet, bei der die Probe iiber einen Hebelarm
belastet wurde. Die Dehnung der Probe wurde durch einen induk-
tiven Wegnehmer gemessen und auf einen Zeitlinienschreiber
tibertragen. Eine dimetrische Darstellung der Zeitstandanlage

ist in Bild 3 wiedergegeben.

Die Probe wurde mit ihren Gewindekdpfen in die Haltestange Ha
eingeschraubt. Der untere Teil der Haltestange ist mit der Bo-
denplatte durch ein Gewinde so verbunden, daf es ﬁﬁglich ist,
die Hohe der ProbeneinSpannung zu variieren. Der obere Teil
der Haltestange ist iliber ein Gelenk mit dem Hebelarm He ver-
schraubt. Dieses Gelenk erlaubt in jeder Stellung des Hebelar-

mes die Ubertragung der Kraft in achsialer Richtung. Der Hebel-
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arm ist im Unterstiitzungspunkt U fast reibungsfrei gelagert.
Am entgegengesetzten Ende des Hebelarmes ist ebenfalls iiber
ein Gelenk die Gewichtsiibertragungsstange Gst befestigt. Am
unteren Teil dieser Stange ist eine Platte angeschweiBt. Auf
diese Platte kSnnen runde Bleisteine verschiedener Starke ge-
legt werden, deren Gewicht durch das Hebelsystem ibertragen
wird und sc die Belastung der Probe ermdglicht. Die Gewichte
werden vor der Belastung der Probe durch einen hydraulischen
Heber HH unterstiitzt. Die Lastfreigabe erfolgt durch Offnen
des OlablaBventiles des Hebers. Auf Grund des Absinkens der
Unterstiitzungsplatte wird die Belastung mit einer definier-
ten Geschwindigkeit stoBRfrei aufgebracht. Eine Feineinstel-
lung der Belastung ist durch das Laufgewicht Lg auf dem He-
belarm mdglich. Uber die Probe kann man bei Versuchen mit hd-
heren Temperaturen einen Ofen fahren. Der Ofen ist durch ein
Gestidnge so aufgehingt, daB die durch die Dehnung der Probe
hervorgerufene relative Verschiebung der Probe im Ofen kom-
pensiert wird. Durch diese Anordnung bleibt die Probe immer

zentrisch im Ofen und damit bei konstanter Temperatur.

Die Dehnungsmessung erfolgt iiber ein MeBgestiénge, das an der
Probe angebracht wird. Bild 4 gibt das MeBgestdnge mit einer
Probe wieder. Die angedrehten Kragen an der Probe ermSglichen
es, das Gestdnge vollig starr mit der Probe zu verbinden.
Dehnt sich die Probe unter der angelegten Spannung, sp wird
das Gestinge gegeneinander verschoben. Diese Bewegung wird
auf den Kern bzw. die Spule eines induktiven Weggebers liber-
tragen, der am unteren Ende des Gestidnges befestigt ist. Der
Ferritkern des induktiven Gebers ist iiber eine R&ndelschraube
mit dem Gehinge verbunden. Durch diese Réndelschraube ist es
méglich, den Ferritkern vor jedem Versuch in den elektrischen
Nullpunkt des Gebers zu drehen., Als induktiver Weggeber wurde
ein volltransistorisiertes Modell verwendet, das sekunddrsei-
tig Gleichspannungen lieferte. Der Weggeber wurde mit 6 Volt
Gleichspannung gespeist und lieferte nach der Verlagerung des
Ferritkernes um 1 mm eine Gleichspannung von %20 mV. Diese

Gleichspannung wurde von einem Zeitlinienschreiber aufgezeich-
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net, Die maximal erlaubte Verlagerung des Kernes im Bereich
der linearen Proportionalitdt von Verlagerung des Kernes und
abgegebener Gleichspannung betrug 10 mm, was einer Gesamtdeh-
nung der eingesetzten Proben von 20% entspricht. Um einerseits
eine mdglichst groBe Aufldsung der Dehnung zu erhalten, und
andererseits die kontinuierlich zu verfolgende Gesamtdehnung
nicht zu gering zu halten, wurde eine Kompensationsschaltung
verwendet. Das Schaltschema ist in Bild 5 wiedergegebeén. Der
verwendete Schreiber hat eine Schreibbreite von 10 Zoll. Die
elektrische Schaltung war so ausgelagt, daB diese 10 Zoll ge-~
nau 0,32 mV entsprechen, was eine Dehnung von 0,1 mm bedeutet.
Somit ergibt sich fiir 1 pym Dehnung ein Spannungsausschlag von
1/10 Zoll oder 2,5 mV. Bei genauer Abmessung des kleinsten
Ausschlages kann man Léngenénderungen von 4 10-4 mm noch er-
kennen. Das AuflSsungsvermdgen der Dehnungsmessung kann somit

bei einer MefBldnge von 50 mm mitr1 o 10-5 angegeben werden.

Uberschreitet die Gesamtdehnung den Wert von O,1 mm, so wird
eine Spannung von 0,32 mV entgegengeschaltet, so dall die Schrei-
berfeder in den Nullpunkt der Schreiberbreite zuriickkehrt. Auf
diese Weise konnte die Spannung von 0,32 mV bzw. O,1 mm Dehnung
bis zu 6 mal kompensiert werden, was eine kontinuierliche Auf-
zeichnung der Dehnung bis 0,6 mm bedeutet. Die zur Kompensation
notwendige Gleichspannung wurde einer Batterie entnommen und
iiber eine Spannungsteilerschaltung auf den gewiinschten Wert re-
duziert. Jeder zuschaltbaren Stufe muflite die Summe der bereits
zugeschalteten Kompensationsspannungen plus 0,32 mV entspre-
chen., Da der Spannungsschreiber aber einerseits einen konstan-
ten AuBenwiderstand fiir eine iiber die gesamte Schreiberbreite
proportionale Dehnungsaufzeichnung erforderte, und der Wider-

' stand des induktiven Gebers andererseits sich mit der Verlage-
rung des Ferritkernes kontinuierlich &nderte, muBte die Kompen-
sationsspannung fiir jede Stufe durch entsprechende Widersténde

abgeglichen werden.
Die Federgeschwindigkeit entsprach 20 Zoll/sec., d.h. die pro
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Stufe maximal noch mefbare Kriechgeschwindigkeit lag bei

2 10-1/sec. Dieser Wert liegt iiber den wdhrend der Versuche

erreichten Kriechgeschwindigkeiten.

Die zweite neben der Dehnung entscheidende GriBe fiir die Be-
stimmung einer Kriechkurve ist die Zeit. Die Bestimmung des
Kriechbeginns und die genaue Erfassung der Kriechkurve ganz

am Anfang sind gerade beim logarithmischen Kriechen von Be-
deutung. Aus der logarithmischen Form £ = & lnt ergibt sich,
dafB die Dehnung gegen - o geht, wenn die Zeit gegen Null geht.
Daraus folgt, daB die logarithmische Abhédngigkeit erst ab ei-
ner bestimmten Zeit nach Kriechbeginn ihre Giiltigkeit haben

kann.

Um eine mdglichst hohe Aufldsung der ersten Sekunden des Krie-
chens zu erhalten, war bei der Wahl des Zeitlinienschreibers
darauf geachtet worden, dafB der Papiervorschub mdglichst hoch
war. Der verwendete Schreiber besaB einen max. Papiervorschub
von 60 Zoll/min. Dadurch konnte die wdhrend 1/10 sec. ablau-

fende Dehnungs@nderung noch gut gemessen werden.

Eine entscheidende Frage bei der Bestimmung einer Kriechkurve
ist die nach dem Zeitpunkt t = O, d.h.nach dem tats&dchlichen
Kriechbeginn, In dieser Arbeit wurde die Zeit t = O definiert
als der Zeitpunkt, bei dem die Probe vollsténdig belastet ist.
Aus diesem Grunde wurde zwischen der ﬁnterstﬁtzungsplatte des
hydraulischen Hebers und der Gewichtsplatte ein Mikroschalter
eingebaut. Dieser Schalter, der ein "Totspiel™ von 0,5 mm be-
sitzt, schaltete den Papiervorschub des Schreibers automatisch
ein, wenn die Unterstiitzungskraft des Hebers weniger als 60 g
betrug. Bei einem Hebelverhdltnis von Lastarm zu Kraftarm wie
1:15 und einem Querschnitt von rund 18 mme/Probe schaltete der
Schreiber den Papierschub ein, wenn die Last bis auf 0,05 kg/mm2
aufgebracht war. Das Einschalten des Papiervorschubes erfolgte
durch Ankoppeln an einen laufenden Elektromotor. Um sicher zu

sein, dall das Anlaufen des Papiervorschubes keine Verzerrung
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der Zeitachse der Kriechkurve hervorruft, wurden Eichmessungen
mit einer elektrischen Uhr durchgefiihrt. Die elektrische Uhr
und der Papiervorschub wurden so geschaltet, daB das Ansprechen
der Uhr und das Ankoppeln des Papiervorschubes an den laufenden
Elektromotor gleichzeitig erfolgte. Die elektrische Uhr erlaub-
te eine exakte Zeitermittlung auf weniger als 1/100 sec. Die
gemessenen Zeitwerte sind in Bild 6 wiedergegeben. Wie sich
zeigt, ist die ''"Totzeit" des Papiervorschubes so gering, daf
sich keine bemerkbare Verzerrung der Kriechkurven durch einen

verzSgerten Papiervorschub ergibt,

GrofBe Aufmerksamkeit wurde auf die exakte Belastung der Probe
gerichtet. Aus diesem Grund wurden die Proben iiber die Mel-
ldnge an 10 verschiedenen Stellen mit einer Mikrometerschraube
auf 1/100 mm ausgemessen. Der niedrigste Wert wurde nach noch-
maligem Uberpriifen als Bezugswert fiirdie Lastaufgabe verwendet.
Die Belastung konnte mit Hilfe des Laufgewichtes am Lastarm
auf + 0,25 kg eingestellt werden. Da die Proben durchschnitt-
lich einen tragenden Querschnitt von etwa 18 mm2 hatten, ergab
sich eine Genauigkeit fiir die Belastung vonrw 6 10—3%. Die
MeBlinge der Probe wurde optisch nach jedem Kriechversuch neu
bestimmt. Die Genauigkeit betrug hier bei einer SollmeBlange
von 50 mm etwa 2 . 10—2%. Es mufl allerdings vermerkt werden,
daB die Genauigkeit der MeBlidnge keinen solchen entscheidenden
EinfluBl auf die Reproduzierbarkeit der Kriechkurven hat, wie
z.B, die Belastung, da die gemessenen Dehnbetrdge verhdltnis-

m&Rig klein sind.

Die Kriechversuche wurden im einzelnen folgendermalflen durchge-
filhrt: Die Proben wurden in die obere und untere Haltestange
eingeechraubt und das MefBRgestange mit der Probe fest verbunden.,
Mit Hilfe des Gewindes am unteren Ende der unteren Haltestange
wurde der gesamteAPrcbenstrang so fest gedreht, daB die Probe
unter einer ganz geringen Vorspannung stand. Anschlieflend wur-
de der Ferritkern durch die Réndelschraube in seine Nullstel-

lung gedreht. Zur Uberpriifung der Ansprechempfindlichkeit des
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induktiven Weggebers wurde die Vorlast der Probe weiter ge-
ringfigig erhdht und der Zeigerausschlag verfolgt. Danach wur-
de der Papiervorschub kurze Zeit eingeschaltet, um das Leer-
spiel des Getriebes auszuschalten. Die eingeschaltete Papier-
vorschubgeschwindigkeit betrug fiir die ersten 10-20 sec.

60 Zell/min. und wurde anschlieBend durch den Knopfdruck auf
eine Geschwindigkeit von 2 Zoll/min. umgeschaltet. Die Versuchs-

zeiten lagen zwischen ’lO3 und 106 sec.

Der Versuchsaufbau stand in einem thermokonstanten Raum mit
einer Temperatur von +25°C + 1°. Fiir Versuche mit hdheren Tem-
peraturen wurde ein Rohrofen benutzt, der eine temperaturkon-
stante Linge vonA280 mm hat und dessen Temperatur von 3 Platin-~
Platin-Rhodium-Thermoelementen kontrolliert wird. Die Tempera-

turkonstanz betrug + O,5°C.

a) Elektrische Leitfidhigkeitsmessungen

Da im Rahmen der Untersuchungen auch der EinfluB der Entmi-
schung auf das Kriechverhalten ermittelt wurde, war es notwen-
dig, den Entmischungsgrad zu bestimmen. Dies geschah mit Hilfe
der Nessung der elektrischen Leitfdhigkeit, wobei es jedoch

notwendig war, die Messungen an Drdhten durchzufiihren.

Das Material, das aus der gleichen Charge stammte, wie die
Kriechproben, wurde zu Vierkantdri@hten gewalzt. Die Proben-
abmessung betrug 1,% x 1,4 x 120 mm. Die MeBlinge betrug 100 mm.
Als MefRbriicke wurde eine Thomson-Briicke verwendet, die eine
Empfindlichkeit vonr~ 5 o ’IO—5 Z§h§7 besitzt. Die Temperatur,
die 25°C betrug, wurde wdhrend der Messung auf + 1°¢ konstant
gehalten. Die Warmebehandlung der Proben entsprach der der
Kriechproben, was jedoch Unterschiede im Entmischungsverhalten
auf Grund der verschiedenen Probendurchmesser nicht ganz aus-
schlielt. Da die Proben bei der Homogenisierungsbehandlung eben-

so wie bei der Auslagerung eine - wenn auch sehr diinne - Oxid-
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schicht erhielten, die als Ubergangswiderstand wirkte, muBten
die Proben nach jeder Behandlung sandgestrahlt werden. Stich-
versuche zur Ermittlung des Einflusses der geringen Kaltver-
formung durch das Sandstrahlen auf die Leitf&@higkeit lieBen

keinen solchen EinfluBl erkennen.

Der elektrische Widerstand wurde an der homogenisierten sand-
gestrahlten Probe gemessen und die Probe auf einer Mikrowaage
anschliefRend gewogen. Nach der nun folgenden Auslagerung und
dem anschliellenden Sandstrahlen wurde die Probe erneut gewogen
und der durch die Oxydation und nachfolgenden Sandstrahlung
aufgetretene Gewichisverlust ermittelt., Dieser Gewichtsverlust
wurde bei der Béstimmung des Widerstandes der ausgelagerten
Proben beriicksichtigt. Der Widerstand bzw. die elektrische
Leitfdhigkeit wurde nach der Auslagerung im Bereich zwischen

450 und 850°C bei Raumtemperatur gemessen.

Um Aussagen iiber die Gefligednderungen an den Kriechproben nach
einer Reihe von Versuchen machen zu koénnen, wurden Schliffbil-
der sowohl von der ausgehdrteten als auch von der nichtausge-
hdrteten Legierung untersucht. Es wurden Schliffe von den Pro-
benkdpfen und den Teilen der MefRlinge hergestellt. Da im Laufe
der Untersuchung an einer Probe mehrere Kriechversuche durchge-
fihrt wurden, waren fir die Schliffe Proben so ausgewdhlt wor-
den, daB sowohl die Zahl der Kriechversuche, die an diesen Pro-
ben durchgefithrt worden waren, variierten, wie auch die Gesamt-
glithdauer, der die Proben im Laufe der Gesamtuntersuchung aus-
- gesetzt waren. Die Proben befanden sich im homogenisierten Zu-
stand. Schliffbilder der nichtausgehirteten Legierung'sollten
AufschluB iiber die Erholung des Materials nach einer Kaltverfozr-
mung von ungefdhr 1% geben. Die Proben wurden geschliffen und
mit Diamantpaste von 0,25 1 Kdrnung poliert. Als Atzmittel wur-
de eine Mischung aus 80 ml HCl, 4 ml HNO,, 1 g CuCl, und 20 ml

3? 2
Glyzerin benutzt,
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Die Proben fiir die elektronenmikroskopischen Untersuchungen

der Ausscheidungen wﬁrden aus einem Blech hergestellt, das auf
0,2 mm St8rke gewalzt worden war. Nach der Wa&rmebehandlung,

die aus der Homogenisierung und der Auslagerung bestand, wurde
eine Probe von etwa 1 cm2 auf eine Dicke von 0,06 mm abgeschlif-
fen. Als Abdiinnverfahren wurde das Verfahren nach Bollmann ge-
wghlt. Der Elektrolyt bestand aus 12,5 cm3 H2304, 2,15 cm3

H POA und 25 g Cr0,. Die angelegte Spannung war 5 Volt. Die

3 3

Stromdichte lag zwischen 0,2 und O,k Amp/cma. Aus dem abge-
diinnten Bereich wurde eine Probe, die noch etwa eine Dicke von
: o

1500 A hatte, herausgestanzt. Diese Folie wurde im Elmiskop 1A

der Firma Siemens durchstrzhlt.

Versuchsergebnisse

Kriechversuche

Im Laufe dieser Untersuchung wurden iiber 500 Kriechkurven auf-
gezeichnet und ausgewertet. Ein nicht unerheblicher Teil der
Versuche wurde der Frage der Reproduzierbarkeit gewidmet, da
sich schon nach wenigen Versuchen zeigte, daB die Dehnbetrige
nach gleichen Zeiten bei Proben gleicher Warmebehandlung stark
streuten. Diese Versuche zur Reproduzierbarkeit wurden an ho-
mogenisierten Proben der aushiértbaren Legierung durchgefiihrt.
Die Belastung betrug stets 26 kg/mmz. Die Widrmebehandlung be-
stand im Normalfall in einer einstiindigen Gliihung bei 115000
unter Argonatmosphidre und einem nachfolgenden Abschrecken in
Wasser. In Bild 7 sind die Kriechkurven verschiedener Proben
wiedergegeben, wobei die Zeit logarithmisch aufgetragen ist.
Wie man erkennen kann, gleichen sich die Kriechkurven zwar
deutlich in der Form, die Dehnbetrége fiir gleiche Versuchs-

zeiten streuen aber stark.

Um sicher zu sein, daB diese Streuungen nicht durch kleinere
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Materialfehler in den Proben hervorgerufen wurden, wurden meh-
rere Kriechversuche an einer Probe durchgefiihrt. Zwischen den
einzelnen Versuchen wurde die Probe jeweils einer Warmebehand-
lung unterworfen, wie sie bereits angegeben wurde. Diese Wir-
mebehandlung hatte die Aufgabe, die durch die Kriechversuche
eingebrachte Verfestigung aufzuheben und den Ausgangszustand
der Probe wieder herzustellen. Die Verformung bei einem Ver-
such, der etwa ’IO3 sec. dauerte, lag meist unter 0,1%. Einige
Kriechkurven der gleichen Probe sind in Bild 8 dargestellt.
Auch hier zeigen sich Streuungen, die in der gleichen GrdRen-
ordnung liegen, wie sie bereits bei den Versuchen an verschie-
denen Proben auftraten, sodal Fehler in den Proben nicht als
Ursache fiir das unterschiedliche Kriechverhalten in Frage kom-
men. Neben diesen Streuungen von Versuch zu Versuch wurde bei
langeren Versuchsreihen mit der gleichen Probe ein Trend zu
immer gréBeren Kriechgeschwindigkeiten mit steigender Zahl an

Glithungen erkennbar. Die Proben wurden immer Y“weicher™.

Zur Ermittlung der Ursachen fiir die Streuungen und Anderungen
im Kriechverhalten war es notwendig, die mdglichen EinfluBgrd-
Ben zu untersuchen. Die Ursachen mufBten in einem unterschied-
lichen Zustand der Probe beziiglich ihres Ausscheidungsgrades
oder ihrer Mikrostruktur zu suchen sein. Es erschien daher

sinnvoll als EinfluBgréfle

a) die Homogenit#t der Probe nach der Wiarmebehandlung,

b) die Anderung der chemischen Zusammensetzung durch

die Glilhungen, z.B. infolge von Oxidation,

¢) die Anderung der KorngrdBe nach den Glithbehand-

lungen und

d) die Abschreckgeschwindigkeit

zu untersuchen.,.

a) EinfluB der Homogenisierungsdauer

Da es sich bei den Proben um eine aushirtbare Legierung han-
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delte, muBte durch die Homogenisierungsglilhung vor allem eine
gleichmdBige und statistische Verteilung der fiir die Aushir-
tung mitverantwortlichen lLegierungselemente Titan und Aluminium
erreicht werden. Um sicher zu sein, dafl die Glilhzeit von 1 Std.
bed 1150°C diese Verteilung erreichte und die Proben damit wirk-
lich als "homogenisiert" zu betrachten waren, wurde die Homoge-
nisierungszeit bei einigen Versuchen auf 18 Stunden erhdht.
Eine Erhchung der Temperatur, die wirkungsvoller sein diirfte
und naheliegend war, barg die Gefahr eines verstdrkten Korn-
wachstums in sich, was verstdndlicherweise nicht erwiinscht war.
Die Kriechkurven der Proben nach einer 18-stiindigen Homogeni-
sierung gibt Bild 9 wieder. Die Kurven streuen ebenfalls und
lassen keinen Einfluf der Homogenisierungsdauer erkennen, so-
dall eine inhomogene Verteilung der Legierungselemente als Ur-

sache fiir die Streuungen im Xriechverhalten entfdllt.

b) Untersuchung der chemischen Zusammensetzung der Randzonen
der Proben
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Trotz der bewuBlt gering gehaltenen Glilhdauer und der Spilung
des Ofenraumes mit Argon wéhrend der Glilhung war es nicht zu
vermeiden, daB die Proben an der Oberflédche leicht oxidieren.
Es+lag daher durchaus im Bereich der Mdglichkeit, daf durch
diese Oxidation eine Anderung der chemischen Zusammensetzung,
wie z.B. eine Abreicherung des oxidationsempfindlichen Titans,
in einer Randzone auftreten konnte, die so mit steigender Zahl
an Gliihbehandlungen zu einer Abnahme der Festigkeit fiihren

konnte.

Aus diesem Grunde wurde mit einer Mikrosonde die Konzentrations-
verteilung der Elemente Niy, Cr, Fe, Al und Ti iber eine Rand-~
zone von O,4 mm an verschiedenen Proben gepriift, die unter-
schiedlich oft gegliiht worden waren. Die Untersuchung zeigte
keine erkennbaren Unterschiede in der chemischen Zusammenset-
zung nach den Gliihbehandlungen. Wohl zeigte sich eine Ver-
schiebung der Konzentrationen in der Korrosionsschicht und ih
der direkt darunter liegenden Metallschicht, doch waren keine

Unterschiede zwischen den verschieden oft gegliihten Proben zu
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erkennen. Es darf daher angenommen werden, dall ein Zusammen-
hang zwischen den Streuungen und den Glilhungen nicht iber eine

Anderung der chemischen Zusammensetzung besteht.

Einen erkennbaren Einflufl auf das Kriechverhalten mufite von
einer Anderung der KorngrdBe zu erwarten sein. Mit zunehmender
KorngrBBe sollten die Proben bei Raumtemperatur weicher werden.
Durch das Wedhselspiel von Verformung und Glihbehandlung war
bei zahlreichen Proben es durchaus vorstellbar, daB die Korn-
groBe mit steigender Versuchszahl zunahm. Diese Vorstellung
wurde durch die Auswertung von Schliffbildern auch tatsdch-
lich best&tigt. In Bild 10 ist die Knderung der Korngrofe mit
der Glihzeit dargestellt. Die Kornvergrdberung ist, wenn nicht
allein, so doch haupts&chlich der Grund fiir die bereits ge-
nannte zunehmende "Weichheit'" der Proben mit steigender Ver-
suchszahl. Eine Erkldrung fir die starken Streuungen im Kriech-
verhalten, die oft von Versuch zu Versuch beobachtet werden,

kann durch die KorngrtBeninderung nicht gegeben werden.

Da die Proben nach der Homogenisierungsbehandlung stets auf
die gleiche Art in Wasser abgeschreckt wurden, konnten die Un~-
terschiede in der Abkiihlgeschwindigkeit - wenn sie iiberhaupt
vorhanden waren und eine Beeinflussung des Kriechverhaltens
hervorriefen - nur gering sein. Die Unterschiede konnten z.B.
begriindet sein in einer Verzdgerung des Eintauchens in das
Kihlmedium, vielleicht auf Grund von unterschiedlich schnell
durchgefiihrten Handgriffen. Um solche Faktoren auszuschalten
und eine moglichst hohe Reproduzierbarkeit des Abkiihlvorgan-
ges und der Gliihtemperatur zu erhalten, wurden die Abschreck-
versuche in einem automatischen Abschreckofen durchgefiihrt.
Bei diesen Versuchen wurden je 4 Proben mit Draht zu einem
Biindel zusammengebunden, so daB sich eine symmetrische Anord-
nung bildete. Diese Biindel fiel nach der Glilhung durch eine

Automatik ausgeldst in das Kilhlmedium Wasser. Die gemessenen
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Kriechkurven von Proben verschiedener Biindel wie auch von Pro-
ben des gleichen Paketes streuten ebenso stark wie die in den
vorangegangenen Versuchen. In einigen Fdllen traten sogar solch
starke Unterschiede im Kriechverhalten auf, daB eine Probe des
gleichen Paketes ein normales Kriechverhalten zeigte, wihrend
eine zweite Probe erst nach Erhdhung der Last um etwa 1 kg/mm2

deutlich zu kriechen begann,

Da die einzige Erklédrung dieser erstaunlichen Tatsache in der
Abkithlung zu suchen ist, mufl man annehmen, daBl die Abkiihlge-
schwindigkeit auf Grund von gegenseitiger Beeinflussung der
Proben und einer damit verbundenen unterschiedlichen Warmeab-
fuhr im Kilhlmedium, trotz Einhaltung reproduzierbarer Versuchs-

bedingungen verschieden war.

Un den EinfluB der Abkilhlgeschwindigkeit genauer kennenzuler-
nen, wurden Abschreckversuche mit verschiedenen Kithlmedien
durchgefiihrt. Bei diesen Versuchen wurden Proben bei 1150°C
eine Stunde gegliiht und abgeschreckt. Als Kilhlmedien wurden
gesattigte Natronlauge, 01, eine Ki#ltemischung mit etwa -80°¢
und fliissige Luft gewdhlt. Die Proben wurden anschliefend un-
ter der normalen Belastung von 26 kg/mm2 bei Raumtemperatur
gepriift. In Bild 11 ist die mittlere Kriechgeschwindigkeit zwi-
schen der 10. und 11. Sekunde nach Kriechbeginn fiir die ver-
schiedenen Kilhlmedien aufgetragen. Die angegebenen Werte sind
Mittelwerte aus mehreren Versuchen. Die Kithlwirkung der Me-
dien sind hier nur qualitativ in Bezug zueinandergesetzt. Wie
Bild 11 zeigt, hat die Abkiihlungsgeschwindigkeit einen sehr
starken EinfluB auf das Kriechverhalten dieser aushirtbaren

Legierung.

Grundsdtzlich kann man diesen EinfluB zwei unterschiedlichen)
wenn auch miteinander teilweise verkniipften Vorgingen zuord-
nen.Durch die Abkilhlungsgeschwindigkeit kann der Ausscheidungs-
grad einer aushirtbaren Legierung beeinfluBt werden. Es konnte
daher sein, daB sich die Proben auf Grund einer unterschiedli-

chen Abkiihlgeschwindigkeit in einem Zustand verschiedenen Ent-~
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mischungsgrades befinden und damit unterschiedliche Kriechei-
genschaften besitzen. Andererseits beeinflufit die Abkiilhlge-
schwindigkeit GrdBen, wie die Leerstellenkonzentration und die
Versetzungsdichte und -Konfiguration. Diese Gfaﬁen bestimmen
aber ihrerseits ebenfalls das Kriechverhalten einer Legierung
entscheidend. Um eine Aussage machen zu kdnnen, welche Einflufi-
groBe iiberwiegt, schien es sinnvoll, Abschreckversuche an Pro-
ben der nichtaushédrtbaren Legierung durchzufilhren. Auch diese
Proben wurden bei 115000 eine Stunde gegliiht und anschliefBend
abgeschreckt. Die Belastung bei diesen Kriechversuchen lag bel
16 kg/mmz. Die mittleren Kriechgeschwindigkeiten sind analog

zu Bild 11 in Bild 12 wiedergegeben. Wie man erkennt, streuen
die Werte der Kriechgeschwindigkeit ebenfallsy; allerdings zeigt
sich deutlich, daB die Werte keine erkennbare Abhéngigkeit von
der Abkiihlungsgeschwindigkeit zeigen. Es ist daher richtig an-
zunehmen, dal der starke Einflufl der Abkihlgeschwindigkeit bei
der aushdrtbaren Legierung in erheblichem MaBe auf einen unter-
schiedlichen, beginnenden Entmischungszustand zuriickzufiihren

iste.

Dafl der Vorgang der Entmischung nicht allein verantwortlich ge-
macht werden kann fiir die Streuungen im Kriechverhalten, zeigen
die Ergebnisse von Kriechversuchen an der nichtaushirtbaren
Nickellegierung. Die Proben, die in gleicher Weise wérmebehan-
delt wurden wie die Proben vom Typ Inconel X 750, kriechen bei
Raumtemperatur ebenfalls unterschiedlich starke In Bild 13 sind

drei Kurven wiedergegeben.

- T A D D D s TS g It g B S s s v et . T v W ) TV e A

Vergleicht man die Kriechkurven von homogenisierten Proben, die
mit 26 kg/mm2 belastet wurden miteinander, so zeigt sich, dafB
die Kurven trotz der erheblichen Streuungen im Kriechverhalten
in der Form iibereinstimmen. Drei Kurven fiir homogenisierte Pro-
ben, die sehr starke Unterschiede im Kriechverhalten zeigen,
sind im Bild 14 wiedergegeben. Deutlich 1#Bt sich jede dieser

Kurven,die repriésentativ fiir eine grofe Zahl von Versuchen sein
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sollen, in zweil Bereiche einteilen. Der erste Teil umfaBt bei
logarithmischer Zeitauftragung den gekriimmten Teil der Kurve,
der vom Versuchsumfang bis durchschnittlich 20-30 Sekunden
reicht. Oberhalb etwa 100 Sekunden zeigen alle Kurven eine lo-
garithmische Abh&@ngigkeit der Dehnung von der Versuchszeit.
Dieser logarithmische Verlauf ist, wie Langzeitversuche gezeigt
haben, noch oberhalb 1 x 106 sec. giiltig. Im Bild 15 ist als
Beispiel eine Kurve wiedergegeben, die bis etwa 2 x 106 sec.

aufgezeichnet wurde.

Den logarithmischen Teil der Kriechkurve kann man durch die

Gleichung wiedergeben:

€ =A, - logt=-C,,

wobei Aa und 01 Konstanten sind.

1=

Dehnung nach der Lastaufgabe,

il

t Zeit.

Eine Analyse des gekriimmten Anfangsbereiches 1dBt erkennen,
daB dieser Bereich ebenfalls in zwei Teile zu unterteilen ist.
Auswertungen von iiber 70 Kriechkurven zeigten, dafl der erste
Teil dieses gekriimmten Anfangsbereiches durch ein exponentiel-~

les Gesetz der Form
£.=A . t1/3 - C
) 2

AB und C2 sind Konstanten -~ beschrieben werden kann. Diese
t1/3-ABhéngigkeit umfallit einen Zeitabschnitt von max. 12 sec.

Danach &dndert die exponentielle Funktion ihren Exponenten kon-
tinuierlich, bis die Abhdngigkeit in eine logarithmische Funk-

tion ilibergeht.
Fiir die in Bild 14 dargestellten Kriechkurven ist der exponen-
tielle Anfangsteil mit einem Exponenten von 1/3 im Bild 16 wie-

dergegeben. Man erkennt, daB eine Auftfagung der Dehnung t1/3
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zu einer Geraden filhrt, die bis etwa 3 sec. die Dehnungszeit-
abhéngigkeit beschreibt. In einer allgemeinen Darstellung 1aBt
sich der Zusammenhang zwischen der Versuchszeit und dem Jjeweils
giiltigen exponentiellen oder logarithmischen Gesetz am Besten
darstellen, wenn man statt des Exponentén m der Zeitdehnungsab-
hdngigkeit den Exponenten n des Kriechgeschwindigkeitszeitge-
setzes ermittelt. Man erh#lt diesen Wert durch Differentiation
des Zeitdehnungsgesetzes., Trdgt man den Exponénten n aus 65 Ver-
suchen iiber der logarithmisch aufgezeichneten Versuchszeit t

auf, so ergibt sich Bild 17.

Alle Kurven zeigen bis zu einer Versuchszeit von mindestens

2 sec. einen Exponenten von -2/3. Zwischen dieser Zeit und un-
gefghr 100 sec. steigt n kontinuierlich an und erreicht dann

einen Wert von -1, dér sich nicht mehr mit der Zeit &ndert. Die
Versuche zeigten, daB der Ubergangsbereich von -2/3 und -1 sehr
unterscdedlich lang ist. Teilweise ist der Zeitraum zwischen

dem Bereich mit n = -2/3 und n = -1 auBerordentlich kurz und
umfaBt nur Zeiten von wenigen Sekunden. Teilwelse erstreckt

sich aber dieser Ubergangsbereich iiber Zeiten von mehreren 10 sec.
In Tabelle 2 sind die AB- und AafWerte, sSowlie die Dauer der
Giltigkeit der beiden Gesetze fiir eine grofere Zahl von Versu-
chen wiedergegeben. Es zeigt sich bei genauer Betrachtung der

Aaf und AB

wird., In diesem Bild sind die Werte fiir AB iiber den eﬁtspre-

-Werte ein Zusammenhang wie er in Bild 18 gezeigt

chenden AafWerten aufgetragen, wie sie sich aus den Kurven der
homogenisierten Proben ermitteln lassen. Man erkennt, daB die
Punkte sich gut mit einer Geraden beschreiben lassen. Der An-
stieg der Geraden, der dem Verh#ltnis von Aa zu AB entspricht,
ergibt einen Wert von 1,2 , sodaB gilt: Aa = 1,2 AB; Diese
Abhangigkeit dokumentiert deutlich den Zusammenhang zwischen
dem exponentiellen und dem logarithmischen Teil der Kriechkur-
ve, unabhidngig davon, ob die Probe eine hohe oder eine niedrige

Kriechgeschwindigkeit zeigt.

Die hier gegebene gualitative Beschreibung der Kriechkurven

von homogenisierten Proben der aushértbaren lLegierungen gilt
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ebenfalls fiir die Kriechkurven der nichtaushértbaren Legierung
vom Typ Inconel 600. Auch bei diesen Versuchen 1&Bt sich - von
der Krieehgeschwindigkeit unabhingig ~ die Kriechkurve in einemn
exponentiellen und einen logarithmischen Teil einteilen. Da die
Kriechversuche an dieser Legierung nur als Ergénzungsversuche
dienten, ist es verstédndlich, daB die geringe Versuchszahl nicht
ausreichte, um Aussagen mit entsprechender Sicherheit machen zu
konnen, wie sie bei der Auswertung der Versuchsergebnisse der
aushirtbaren Legierung mdglich sind. Trotzdem diirfte die Aus-
sage, daB der Zusammenhang zwischen Aaf und Aﬁ-werten bei den
Proben der nichtaushdrtbaren Legierung in etwa den Verh&dltnis-
sen bei den homogenisierten Proben der ersten Legierung ent-
spricht, richtig sein, wenn man die Ergebnisse, die in Bild 19

eingezeichnet sind, beriicksichtigt.

L,1.3,a EinfluB der Belastung

Eiée interessante Frage war die nach dem EinfluB der Belastung
auf das Ubergangskriechen von homogenisierten Proben. Aus die-
se@ Grunde wurde die Belastung zwischen 20 und 30 kg/mm2 vari-
iert. Die gemessenen Kurven fiir Belastungen von 22, 24, 25, 26
und 27 kg;/mm2 sind in Bild 20 wiedergegeben. Wie man erkennen
kann, zeigen diese Kurven trotz ihrer verschiedenen Belastung
keine wesentlichen Unterschiede in der Form, sie besitzen so-
wohl einen exponentiellen wie auch einen logarithmischen Teil.
DaBl die Kriechgeschwindigkeiten teilweise nicht entsprechend
den Belastungen ansteigen oder abfallen, ist auf die starken,
Streuungen zuriickzufilhren, Die Kurven flir die Belastungen von
28 und 30 kg/mm2 muBten mit einer verdnderten MeBeinrichtung
registriert werden, da die hohe Kriechgeschwindigkeit bei die-
sen Belastungen das notwendige Riickstellen der Schreiberfeder
nach 1/10 mm Dehnung nicht mehr erlaubte. Diese verdnderte MeB-
einrichtung erlaubte nicht, die Kurven direkt nach der Bela-
stung aufzuzeichnen, sodall eine Aussage bei diesen Belastungen

iiber den exponentiellen Anfangsteil nicht moglich ist. Die Kur-
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ven fiir diese hohen Belastungen sind in Bild 21 dargestellt,
wobel der Beginn der Aufzeichnung bei 100 sec. liegt. Diese
Kurven zeigen, daB das logarithmische Kriechgesetz fiir die

Belastungen ebenfalls seine Giiltigkeit beh&lt.

4,1.3.,b EinfluB der Temperatur

Als weiterer Versuchsparameter wurde der EinfluBl einer Tempe-
ratur auf den Verlauf der Kriechkurven untersucht. Es war von
Interesse féstzustellen, ob das logarithmische Zeitgesetz, das
die Kriechverformung vorausberechenbar steuert, auch bei hdhe-
ren Temperaturen seine Giiltigkeit beh&lt. Es wurden daher Ver-
suche béi Temperaturen von 150, 180 und 200°¢C durchgefﬁhﬁt.
Die Belastung betrug 22 kg/mma. Diese Kriechkurven wurden mit
der gleichen MeBanordnung aufgezeichnet, wie sie bei den Be-
lastungen von 28 und 30 kg/mm2 benutzt wurde. Daher liegt\der
Beginn der Aufzeichnung erst bei 100 sec. nach Lastaufgabe und
eine Aussage iiber den Anfangsteil des Kriechvorganges ist nicht
moglich. Der Verlauf der Kurven ist in Bild 22 wiedergegeben.
Wie sich zeigt, folgen die Kurven von homogenisierten Proben
der aushdrtbaren Legierung bis zu Temperaturen von 180°C dem
logarithmischen Kriechgesetz. Oberhalb 180°C verliert das lo-
garithmische Gesetz seine Giiltigkeit und die Kurven zeigen ei-~
nen exponentiellen Verlauf, der nicht durch eine einfache ma-

thematische Beziehung zu beschreiben ist.

Alle bisher mitgeteilten Ergebnisse waren an Proben gewonnen
worden, die im homogenisierten Zustand vorlagen. Es war eine
interessante Frage, wie sich das Kriechverhalten einer Probe
dndert, wenn sie sich nicht mehr im homogenisierten Zustand

befand.

Um den EinfluB der Auslagerung auf den Kriechkurvenverlauf
guantitativ erfassen zu konnen, wurden die Auslagerungstem-

peraturen und -zeiten in den meisten F&llen so gew&hlt, daf

-31=



-31=

die bei den homogenisierten Proben verwendete Belastiung von
26 kg/mm2 beibehalten werden konnte. Nur in einigen F&llen
wurde der Auslagerungszustand so eingestellt, dall die Bela-
stung erhdht werden muBte, damit noch ein deutliches Krie-
chen zu registrieren war. In den Bildern 23 bis 25 sind die
Kriechkurven von ausgelagerten Proben wiedergegeben. Die Aus~
lagerungstemperaturen lagen zwischen 500 und 60000, die Aus-~
lagerungszeiten betrugen 5 min. bis mehrere Stunden. Bei al-

len Versuchen wurde eine Belastung von 26 kg/mm2 gewdhlt.,

Die Bilder zeigen, daB alle Kurven, unabhidngig vom Entmi-
schungszustand oberhalb 100 sec. einer logarithmischen Funk-~
tion folgen. Dies gilt ebenfalls fiir die Auslagerung bei
700°C wdhrend 15 Std., sowie fiir die Probe, die 1 Stunde bei
800°C ausgelagert wurde, wie Bild 26 zu entnehmen ist. Die
Belastung lag bei diesen Versuchen bei iiber 50 kg/mma. Man
kann somit feststellen, daBl das logarithmische Gesetz durech

Auslagerungen seine Giiltigkeit nicht verliert.

Ein starker EinfluB der Auslagerung ist jedoch auf die Kriech~
vorgénge der ersten Sekunden vorhanden, wie Bild 27 zu entneh-
men ist. In diesem Bild sind die Kriechkurven von 3 Proben
nach einer Auslagerung bei 600°¢ eingezeichnet. Es 1dBt sich
erkennen, daB eine Verkiirzung des exponentiellen Teiles der
Kriechkurve mit steigender Auslagerungszeit aufiritt. Wdhrend
der Beginn des logarithmischen Kriechens bei den homogenisier-
ten Proben, wie bereits gezeigt, im allgemeinen oberhalb 10-30
Sekunden liegt, verschiebt sich dieser Beginn nach einer Aus-
lagerungszeit von 5 min. auf etwa 2,5 sec. Nach einer Auslage-~’
rungszeit von 15 min. beginnt das logarithmische Kriechen be-
reits nach einer Versuchszeif von weniger als einer Sekunde und
eine Auslagerungszeit von 1 Std. unterdriickt den Bereich des
exponentiellen Kriechens fast ganz. Wie sich der Beginn des lo-
garithmischen Krieéhens mit zunehmender Auslagerungszeilt bei
600°C zu immer kiirzeren Zeiten verschiebt, ist in Bild 28 dar-

gestellt.,
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Dap die Abnahme des exponentiellen Verlaufes der Kurve nicht
ein Effekt der abnehmenden Kriechgeschwindigkeit ist, die durch
die Auslagerung bewirkt wird, soll in Bild 29 gezeigt sein. In
diesem Bild sind die Kriechkurven einer homogenisierten und ei-
ner 6 Stunden bei EOOOC ausgelagerten Probe eingezeichnet. Die
trotz der Auslagerung hohe Kriechgeschwindigkeit ist eine Folge
der extremen "Weichheit" der hier gemessenen Probe im homogeni-
sierten Zustand. Beide Proben zeigen eine gut iibereinstimmende
Kriechgeschwindigkeit. Man kann erkennen, dafB der exponentielle
Teil, der bei der homogenisierten Probe sehr ausgepragt ist,
bel der ausgelagerten Probe vollig verschwunden ist. Dall ein
Zusammenhang zwischen dem Beginn des logarithmischen Kriechens
und der "Weichheit!" der Probe besteht, zeigen - trotz der star-
ken Streuungen - auch die in Tabelle 2 angegebenen Werte. Man
kann feststellen, daB der Beginn des logarithmischen Kriechens
bei den Proben am spiétesten einsetzt, deren Kurven die hochsten

Aa7Werte besitzen.

Nachdem sich gezeigt hatte, dafl die bei der Auslagerung sich
bildenden Teilchen einen sehr starken EinfluB auf den Anfangs-
verlauf der Kriechkurve ausiiben, war es naheliegend zu unter-
suchen, ob die Stdrung des Anfangsteiles auch durch Kaltver-
formung hervorgerufen wurde. Aus dieser Vorsitellung heraus wur-
de in einer weiteren Versuchsreihe der EinfluB einer Kaltver-
formung iiber Erholungsglithungen verfolgt. Um bei den Glithungen
den Einflull von Ausscheidungen zu vermeiden, wurde diese Ver-
suchsreihe mit Proben der nichtaushirtbaren Legierung durchge-
filhrt. Das bisher beschriebene Kriechverhalten der aushidrtba-
ren Legierung im homogenisierten Zustand und der nichtaushért-
baren Legierung stimmt so gut iliberein, daB angenommen werden
darf, dall die an der nichtaushértbaren lLegierung gewonnenen Er-
gebnisse auch auf den Typ der aushirtbaren Legierung im nicht-

ausgehdrteten Zustand iibertragen werden diirfen.

Die Versuche wurden folgendermaBen durchgefilhrt: Mehrere Proben

-33-



=35

wurden bei 1000°C 18 Std. gegliht und in Wasser abgeschreckt.
Die Kriechkurven zeigen bei 16 kg/mm2 Belastung einen Verlauf
wie es zu erwarten war und in Bild 13 bereits wiedergegeben

wurde.

Die wdrmebehandelten Proben wurden anschliefend auf einer Zer~
reiBmaschine um etwa 1% gereckt. Bei einer Spannung von 16 kg/mm2
zeigten diese Proben nach der Kaltverformung kein Kriechen mehr,
Durch Gliihungen wurde nun der Abbau der Kaltverformung anhand
der Kriechkurven studiert. Nach jeder Glithung wurde die Probe
neu der Belastung im Kriechversuch ausgesetzt und die gemesse-
ne Dehnung iiber der Zeit registiert. Typische Kriechkurven von
Proben, die nach der Kaltverformung zwischen 700 und 900°C ver-
schiedene Zeiten gegliiht worden waren, sind in Bild 30 wieder-
gegeben. Man sieht, daBl die Kriechkurven dem logarithmischen
Zeitgesetz folgen und keinen oder einen nur sehr wenig ausge-
priagten exponentiellen Teil besitzen., Diese Glilhungen wurden
solange fortgesetzt, bis die Proben wieder eine Kriechgeschwin-
digkeit zeigten, die in der gleichen GrdBe lagen, wie sie an
deh unverformten Proben beobachtet wurde, Es zeigte sich, dafl
alle Glihungen zwischen 700 und 1500°C keine erkennbare Zunah~
me der Kriechgeschwindigkeit bewirkten. Es ist auffallend, daB
die Glilhungen unabhingig von der Hohe der Temperatur und der
Dauer stets zu Kriechkurven filhrten, die in einem schmalen
Streuband liegen. Erst eine Glithung bei 1100°¢ bringt eine
deutliche Beeinflussung des Kriechverhaltens und filhrt zu
Kriechkurven, die denen der unverformten Probe gleichen., Trigt
man die Dehnung, die sich nach einer Versuchszeit von 100 sec.
im Kriechversuch ergibt, iiber der Gliihtemperatur auf, so er-
h#lt man Bild 31. Die angegebenen Dehnungen sind Mittelwerte
aus einer groferen Zahl von Versuchen., Deutlich erkennbar ist
in dieser Aufitragung der pldtzliche Anstieg der Dehnung bei
einer Glilhtemperatur von 1100°C, Die Kriechkurven nach der Glii-
hung bei 1100°¢ zeigen auch wieder einen deutlichen exponen-
tiellen Teil, wie man aus Bild 32 ersehen kann, wo die Kriech-
kurve einer Probe wiedergegeben ist,die bei dieser T€mperatur

eine Stunde gegliiht worden war. Schliffbilder von Proben vor
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und nach der Glilhung bei 1100°¢ zeigen keinen Unterschied, so-
daB von einer erkennbaren Rekristallisation nicht gesprochen

werden kanne.

In den vorangegangenen Versuchen hatte sich gezeigt, dafl die
Auslagerungen das logarithmische Zeitgesetz nicht beeinflus-
sene. Deutlich #nderte sich durch die Auslagerungsbehandlung
neben den exponentiellen Anfangsteil vor allem der Kriechwi~-
derstand der Probe, d.h. die Kriechgeschwindigkeit nahm ab.

In der folgenden Untersuchung sollte versucht werden, den Ein-
fluB der durch die Auslagerung hervorgerufenen Ausscheidung

auf die Kriechgeschwindigkeit zu bestimmen. Da sich bei den
Versuchen zur Reproduzierbarkeit des Kriechverhaltens gezeigt
hatte, daB eine Homogenisierungsbehandlung zu sehr unterschied-
lichen Kriechgeschwindigkeiten fiihren konnte, muBte der Ver-
gleich zwischen der Kriechgeschwindigkeit vor und nach der Aus~-
lagerung so durchgefiihrt werden, daB zwischen den Versuchen die
Proben nicht mehr einer Homogenisierungsbehandlung unterworfen
wurden., Aus diesem Grunde wurden die Kriechgeschwindigkeiten
nach folgender Versuchsdurchfiihrung ermittelt: Die Proben wur-
den bei 1150°C homogenisiert und mit 26 kg/mm2 kurzzeitig be-
lastet. Die Kriechkurven wurden solange aufgezeichnet, bis sie
mit Sicherheit dem logarithmischen Zeitgesetz folgten. Die Pro-
ben wurden anschliefend der gewlinschten Auslagerungsbehandlung
unterworfen, ohne dafB eine weitere Homogenisierungsbehandlung
voranging und der weitere Kriechverlauf bei 26 kg/mm2 ermittelt,
Bei der Ubertragung der Kriechkurven in einfachlogarithmischem
MaBstab wurde die Kriechkurve der ausgelagerten Probe direkt an
das Ende der Kriechkurve der Probe im homogenisierten Zustand
angesetzt, sodaB sich Zeiten und Dehnungen addierten. Auf die-~
se Weise erhdlt man eine Kriechkurve, wie sie in Bild 33 wie-
dergegeben ist. DaB dieses Verfahren zuldssig ist, konnte durch

Versuche an nicht ausgelagerten Progen gezeigt werden.

Da die homogenisierte Probe dem logarithmischen Zeitgesetz

folgt, ist es mdglich, den Dehnbetrag zu bestimmen, den man
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erhalten hidtte, wenn der Kriechversuch nicht unterbrochen wor-
den wdre. Dieser Dehnbetrag wurde dem wirklich gemessenen Be-
trag gegeniibergestellt. Definiert man als MaB der Kriechge-
schwindigkeit der homogenisierten Probe die Dehnung, die man
erhalten wiirde,wenn der Kriechversuch der nicht ausgelagerten
Probe nicht unterbrochen worden widre und stellt diese Geschwin-
digkeit der wirklich gemessenen Kriechgeschwindigkeit der aus-
gelagerten Probe gegeniiber, so erh&dlt man einen Wert, der den
Einflufl der Auslagerung charakterisiert. Der EinfluB der Aus-
lagerung wurde in dieser Untersuchung definiert, als die nach
der Auslagerung verbleibende mittlere Kriechgeschwindigkeit,
angegeben in Prozent, der urspriinglichen mittleren Kriechge-

schwindigkeit.,

In manchen Versuchen ergibt sich nach der Auslagerung keine
solch deutliche Erniedrigung der Dehnbetridge mit steigender
Zeit, wie in Bild 33 zu sehen ist. Vor allem bei sehr kurzen
AuSlagerungszeiten und niedrigen Auslagerungstemperaturen -
steigt die Kriechgeschwindigkeit bei Wiederbelastung zundchst
sehr stark an, f&llt aber nach einigen Minuten wieder ab und
géht danach in ein logarithmisches Kriechen iiber., Bei der Cha-
raﬂterisierung des Auslagerungseinflusses wurde diese ErhShung
nicht beriicksichtigt, sondern graphisch eliminiert. In Bild 3k
ist als Beispiel eine Kurve mit einer kurzzeitigen Erhdhung
der Kriechgeschwindigkeit dargestellt. Der angegebene Wert fiir
den Auslagerungseinflufl wurde ohne Beriicksichtigung dieser Er-
hohung ermittelt. Nach dieser beschriebenen Methode wurde der
EinfluB der Auslagerung bei Temperaturen von 400, 500, 550,
600, 650 und 700°C bestimmt. Die Auslagerungszeiten lagen zwi=-
schen einer Minute und mehreren Stunden. Trdgt man die verblei-
bende prozentuale Kriechgeschwindigkeit nach den Auslagerungen
auf uber der Auslagerungszeit, so erh&lt man Werte, die sich
trotz ihrer Streuung eindeutig durch Kurven verbinden lassen,
wie sie in Bild 35 wiedergegeben sind. Man erkennt bei diesen
Kurven den mit steigender Auslagerungstemperatur und -zeit er-
warteten zunehmenden Einfluf der Auslagerung auf die Kriechge~

schwindigkeit. Setzt man voraus, daB der gleiche Entmischungs-
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zustand einen gleichen EinfluB auf die Kriechkurve hat, so 1&dBt
sich aus der Kurvenschar die Aktivierungsenergie fiir den Vor-
gang ermitteln, der zur Reduktion der Kriechgeschwindigkeit
filhrt. In Bild 36 sind die Auslagerungszeiten, die zu einer
Reduktion der Dehnung von 10, 50 und 80% nach einer konstanten
Versuchszeit filhren, aufgetragen iliber den 1/T-Werten. Wie sich
zeigt, lassen sich die Punkte recht gut durch die Geraden ver-
binden und so die Aktivierungsenergie bestimmen, Man erh#lt

einen Mittelwert von etwa 15 kcal/Mol.

Um einen Uberblick iiber das Ausscheidungsverhalten der hier
untersuchten aushidrtbaren Nickellegierungen zu erhalten und
damit eine Zuordnung des Entmischungszustandes zu den Anderun-
gen der Kriechgeschwindigkeiten zu ermdglichen, wurde die elek~
trische Leitfdhigkeit nach verschiedenen Auslagerungszusténden
bestimmt. Die Auslagerungen wurden in den Temperaturinterval-
len zwischen 450 und 850°C durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind

in den Bildern 37 und 38 wiedergegeben, in denen die prozen-
tuale Widerstands&nderung iiber der Auslagerungszeit aufgetra-

gen ist.

Die Kurven lassen sich in zwei Gruppen einteilen. Die eine
Gruppe besteht aus den Kurven fiir die Temperaturen von 450,
500 und 600°C. Diese Kurven zeigen mit steigender Auslage-
rungszeit einen Anstieg des elektrischen Widerstandes, der
bel léngeren Zeiten fiir die Temperatur von 600°C wieder ab-
nimmt. Fiir die Temperaturen von 500 und 45000 wurde bei den
erreichten Auslagerungszeiten ein Abfall des Widerstandes
nicht festgestellt. Das Maximum dieser Kurven diirfte erst bei
groferen Zeiten liegen. Die Hohe des Maximums verschiebt sich
mit fallender Temperatur von etwa 5% Widerstandserhdhung bei

700°C auf mehr als 15% bei 500°C.

Die zweite Gruppe besteht aus Kurven fiir die Temperaturen

von 700, 750 und SOOOC. Diese Kurven zeigen - abgesehen von
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einer leichten Erhdhung des Widerstandes zu Beginn - fiir die
Temperaturen von ‘700O und 750°C einen deutlichen Abfall des
Widerstandes mit steigender Zeit. Nach Auslagerungszeiten von
ungefdhr 3 . 103 sec. werden Widerstandsabnahmen bis iiber 10%

fiir die Temperatur von 800°C erreicht.

Unter der Annahme, daf die gleiche Menge ausgeschiedener Teil-
chen eine gleich groBe Widerstands8nderung bewirkt, ist es mog-
lich, aus diesen Kurven, wenn auch nur ndherungsweise, die Ak-
tivierungsenergie fiir das Teilchenwachstum zu bestimmen. Zur
Bestimmung der Energie wurden nur die Kurven fiir die Tempera-
turen von 700, 750 und 800°¢ verwendet, da bei diesen Tempera-
turenAder Widerstand mit der Auslagerung abnahm und so das fiir
Entmischungsvorgéinge zu erwartende Bild zeigte. Die Tatsache,
daB so die Aktivierungsenergie nur durch drei Punkte festge-
legt wird, ergibt eine Unsicherheit bei der Bestimmung des Wer-
tes. Trotzdem darf die GrdfBenordnung der Energie als gesichert
betrachtet werden. In Bild 39 ist die Auslagerungszeit fiir eine
ErhShung des Widerstandes um 0,5% aufgetragen iiber 1/T. Die auf
Grund der Steigung der Geraden sich ergebende Aktivierungsener-
gie betrdgt etwa 95 kcal/Mol und liegt damit um den Faktor 7

hoher als die aus den Kriechkurven ermittelte Energie.

Es war ein naheliegender Gedanke zu versuchen, den elektronen-
mikroskopischen Nachweis filir die Ausscheidungen zu erbringen,
die die Kriechgeschwindigkeit und den exponentiellen Tell der
Kriechkurve so stark beeinflussen. Ein elektronenmikroskopi-
scher Nachweis erschien umso interessanter, als die Kriechei~
genschaften nach Auslagerungen bei Temperaturen beeinflulit wur-
den, so die Messungen der elektrischen Eigenschaften einen An-
stieg des Widerstandes zeigte, was vermuten liell, daB es sich
um sehr frilhe Entmischungszonen handelte, wie sie auch bei den
GP-Zonen bei der Aushdrtung von Al sich ergeben. Die Auswer-
tung der elektronenmikroskopischen Aufnahmen ergab, daB erst

ab einer Auslagerungstemperatur von 700°C und einer Auslage-
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rungszeit von einer Stunde Ausscheidungen sichtbar werden. In
den Bildern 41 und 42 sind die Aufnahmen von Proben wiederge-
geben, die verschiedene Zeiten bei 700°C und 850°C ausgela=-

gert wurden.

Bei einer Auslagerungszeit von 3% Minuten bei 700°C 188t das

Bild keine eindeutige Aussage zu. MSglicherweise sind die dunk-
len Schatten bereits der Beginn der Ausscheldung. Sehr deutlich
und klar ausgebildet sind die runden Teilchen nach einer 50-stiin-
digen Gliihung bei 7DO°C. Die gegeniiber der Auslagerungszeit von

1 Stunde schon deutlich im Durchmesser gewachsenen Ausschei-
dungen werden bei einer Temperatur von 85000 noch gréfer und

wie in Bild 41 zu sehen ist, weisen die Schatten um die Teil-

chen auf starke Spannungsfelder hin.

Diskussion der Ergebnisse

Bevor im folgenden versucht werden soll, die gefundenen Ergeb-
nisse in den Rahmen der heute in der Literatur bekannten Vor-
stellungen einzufiigen, scheint eés niitzlich, die wichtigsten Er-

gebnisse dieser Untersuchung noch einmal kurz darzustellen.

Es ist trotz duBerster Sorgfalt beim Einstellen der Versuchs-
bedingungen nicht mdglich, die Streuungen im Kriechverhalten
der Proben zu vermeiden. Die Untersuchungen iiber die Ursachen
dieser Stieuungen filhren zu dem SchluB, dal die Abkiihlungsge-'
schwindigkeit als deutlichste EinfluBgrdfe angesehen werden muB.
Dafy die Streuungen bei den homogenisierten aushédrtbaren Proben
am stdrksten auftreten, entspricht der Vorstellung, daB unter-
schiedliche Abkiihlgeschwindigkeiten zu unterschiedlichen Ent-
mischungszustédnden filhren und sich so die Streuungen im Kriech-

verhalten ergeben.

Unabhéngig von den Streuungen zeigen alle homogenisierten Pro-
ben einen #hnlichen Kriechkurvenverlauf. Die Analyse des Ver-
laufes zeigt, daf die Kriechkurven sich in drei Bereiche ein-

teilen lassen. In den ersten Sekunden, die durch die giinstigen
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apparativen Voraussetzungen sehr genau erfallt werden konnen,
folgt die Kriechkurve einem exponentiellen Zeitgesetz der

Form €.= AB
suchen zeigen, dall die zeitliche Giiltigkeit dieses Gesetzes

t1/3 - 0o Auswertungen einer groBlen Zahl an Ver-

durchschnittlich etwa 4-5 Sekunden betrédgt. In dem sich an-
schlieBenden Teil der Kurve geht das exponentielle Gesetz all-
méhlich in ein logarithmisches Zeitgesetz iiber. Dieser Uber-
gangsbereich, dem im Kriechgéschwindigkeits-Zeitgesetz der
Ubergang des Exponenten von -2/3 auf -1 zugeordnet werden kann,
umfaBt etwa 15-20 sec., Oberhalb dieser Zeit folgt die Dehnung
dem logarithmischen Zeitgesetz, das, wie Langzeitversuche ge-

zeigt haben, seine Giiltigkeit nicht mehr verliert.

Versuche mit verschiedenen Belastungen lassen erkennen, dalB
die Giltigkeit des logarithmischen Zeitgesetzes nicht beein-
trdchtigt wird. Eine Untersuchung iiber den EinfluB von Aus-
scheidungen auf die Kriechkurven fihrt zu dem Ergebnis, daB
das logarithmische Gesetz unabhingig vom Entmischungsgrad er-~

halten bleibt.

Einen starken Einflufl auf den exponentiellen Anfangsteil las-
sen die Versuche mit Proben verschiedenen Entmischungsgrades
erkennen. Es zeigt sich, daB mit steigendem Entmischungsgrad
der exponentielle Teil immer stédrker zuriickgedridngt wird, bis

das logafithmische Gesetz den Kriechverlauf v6llig bestimmt.

Versuche an kaltverformten Proben, die einer steigenden Erho-
lungsglilhung unterworfen wurden, zeigen, daB eine Kaltverfor-
mung den Kriechkurvenverlauf in gleicher Weise beeinfluBt wie
Ausscheidungen. Auch durch Kaltverformung wird der Giiltigkeits-
bereich des logarithmischen Gesetzes zu immer fritheren Zeiten
hin verschoben. Die Erholungsgliihungen fiihren zu dem Ergebnis,

daB die eingebrachte Kaltverformung in zwei Stufen abgebaut wird.
Bis zu Temperaturen von 1050°C bleibt ein Betrag an Kaltverfor-

mung erhalten, der erst ab 1100°¢ ausgeheilt wird. Bis zu die-

ser Temperatur zeigen die Kurven einen nur geringen exponentiel-
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len Anfangsteil, wihrend die Kriechkurven nach einer Glihung
bei 1100°C wieder einen ausgeprigten exponentiellen Teil und
einen Ubergangsbereich besitzen. Die Kriechgeschwindigkeit, die
durch die Gluhungen bis 1050°C kaum beeinfluft wird, stelgt
nach der 1100° C-Gluhung ebenfalls stark an.

{foer den EinfluB der Ausscheidungen auf die Kriechgeschwindig-~
keit war es moglich, die Aktivierungsenergie fiir das Wachstum
der zu Reduktion der Kriechgeschwindigkeit fiihrenden Vorgénge
zu ermitteln., Man findet eine Aktivierungsenergie, die nur et-
wa einem Fiinftel der fiir das Wachstum von Y'-Teilchen bekann-

ten Energie entspricht.

Diese Ergebnisse sollen im einzelnen nun diskutiert werden.

25)

Nach der heute allgemein akzeptierten Vorstellung h&rten
die Ni-Cr-Fe-Legierungen mit Zus&dtzen von Al und Ti iiber die
kohdrente Y'-Phase aus. Nach P.S. Rudman, P.A. Flinn und

B.L. Averbach 26)

ten Mischkristalles Nahordnungszonen. Diese Nahordnungszonen

ergeben sich beim Abschrecken des iibersdttig-

sind kleine Bereiche, die eine Anh&ufung von Atomen darstellen,
an denen der Mischkristall ilibersattigt ist. Diese Cluster sind
Keime fiir die kohdrente geordnete Y'-Ausscheidung, die aus
NiB(Al,Ti)-Teilchen besteht. Bei diesen Teilchen sind Al-Atome
der NiBAl-Ausscheidungen teilweise durch Ti~Afome ersetzt.

Das Wachstum dieser Ausscheidungen 188t sich in zweli Phasen ein-
teilen., Der erste Teil umfaft ein Wachstum der Zonen bis zu ei-
ner GrdRe von 30 g. Das Wachstum der Teilehen erfolgt sehr

rasch und ist durch die hohe Leerstelleniibersattigung, die

durch den Abschreckvorgang erreicht wird, beeinflullt 27’28).

Der zweite Anteil des Ausschéidungsvorganges ist durch ein lang-
sameres Wachsen der Teilchen charakterisiert, das durch die
_Oberflidchenenergie der Teilchen gesteuert wird. Die Frage, ob

es beim Abschreckvorgang schon zur Ausbildung von Zonen kommt,
scheint abhingig zu sein von der Ubersdttigung des Mischkri-
stalles., Bei Ni-Legierungen mit Al—Geha%t oberhalb 8-Atom-%

29

finden E. Hornbogen und M. Mucherjee g daB diese lLegierung
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sich nach dem Abschreckvorgang nicht im homogenisierten Zustand
befindet; d.h., es wird keine statistische Verteilung der Al-
Atome im Mischkristall erreicht, sondern es kommt bereits zu

diesem frithen Zeitpunkt zur Ausbildung von Zonen.

Wehrend die Verformung im kubisch-flédchenzentrierten homogenen
Gitter durch die Wanderung von Einzelversetzungen erfolgt; wo-
bei die Versetzung bevorzugt in einer Gleitebene bleibt, kommt
es bei Abwesenheit von kohdrenten Ausscheidungen mit einer Uber-
struktur zu Beeinflussungen der Versetzungsbewegungen, wobei
die Versetzungen sich paarweise bewegen 3O). Grundsétzlich sind
zweli Wechselwirkungen zwischen den Versetzungen und den Zonen
moglich. Entweder die Entmischungszone wird nicht durchschnit-
ten, dann kommt es zur Bildung eines Versetzungsringes, wie er
nach dem Orowan-Mechanismus erwartet wird, oder die Zonen wer-
den durchschnitten, bevor die &uBere Schubspannung groB genug
ist. Welcher Vorgang zum Tragen kommt, hdngt von einer Reihe
Faktoren ab, die hier nicht diskutiert werden sollen. In jedem
Falle aber wird die kritische Schubspannung durch die Ausschei-

dungen erhdht.

Auf Grund der Vorstellungen iliber den Beginn der kohdrenten Aus-
scheidungen in diesem Typ von Ni-Legierungen und .dem Mechanis-
mus der Beeinflussungen der Verformungen durch diese Ausschei-
dungen, lassen sich die starken Streuungen der Kriechgeschwin-
digkeiten und die Abhéngigkeit von der Abkiihlgeschwindigkeit
erkl&ren. Im Prinzip sind zwei Annahmen iiber den Beginn der Aus-
scheidungen in den hier untersuchten Kriechproben sinnvoll. Es
ist vorstellbar, dal die Homogenisierungsglithung in der Matrix
keine statistische Verteilung der Al- und Ti-Atome bewirkt und
die Bildung von Zonen bereits vor dem Abschreckvorgang liegt.
Wehrend des Abkiihlvorganges wachsen die Zonen auf Grund der ho-
hen Leerstellenkonzentration rasch an. Eine unterschiedliche
Abkiihlgeschwindigkeit bedeutet verschiedene Zeiten fiir das Wachs-
tum und verschieden hohe Leerstellenkonzentration. Durch beide
Tatsachen kann es zu unterschiedlich stark ausgebildeten Entmi-
schungszonen kommen. Nimmt man an, daB die Ausbildung von Nah-

ordnungsbereichen erst mit Beginn des Abschreckvorganges einsetzt,
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so ergibt sich ein gleiches Bild, wie bei der bereits geschil-
derten ersten Annahme, wobel lediglich sich ein Unterschied in
der absoluten GroBe der Zonen ergeben kann. Ob die erste oder
die zweite Annahme richtig ist, 1dBt sich an Hand der Versuche
nicht kl¥ren und ist auch fiir die Beurteilung des Einflusses

der Zonen auf die Kriechgeschwindigkeit nicht von Bedeutung.

Im folgenden soll versucht werden, den EinfluBl der Zonen auf
die Kriechgeschwindigkeit zu analysieren, wobei vor allem die
Kenntnisse iiber den EinfluB der Auslagerung bei einer unterbro-

chenen Kriechkurve berilicksichtigt werden soll.

Nach den Vorstellungen iiber das Kriechen im Temperaturbereich,
in dem dieser Vorgang noch nicht diffusionsgesteuert ist, sind
die thermisch aktivierten Schneidprozesse zwischen Versetzun-
gen als die geschwindigkeitsbestimmenden GroRen anzusehen 16).
Seeger setzt die durch die Schneidprozesse sich ergebende Ab-
gleitung pro Zeiteinheit durch eine Arrhenius-Gleichung an, da

es sich um einen thermisch aktivierten Vorgang handelt. Man er-
halt fiir die Kriechgeschwindigkeit:

e =H exp. ZL(H)

A ist hierbei eine Konstante, U ist die Aktivierungsenergie fiir
den Schneidprozefl und K ist die Kraft, die auf den Durchschnei-

dungspunkt wirkt.

Wie die Auslagerungsversuche gezeigt haben, nimmt die Kriechge-
schwindigkeit auf Grund der durch die Auslagerung sich ergeben-
den Y'-Teilchen ab. Geht man von der oben aufgezeigten Vorstel-
lung iiber die Kriechgeschwindigkeit aus, so muB man folgern,

dafl die Zahl der Abgleitungen pro Zeiteinheit durch die gebil-
deten Teilchen reduziert wird, Folgt man dem Bild weiter, so er-
scheint die Abnahme dadurch erklédrbar, daB man annimmt, daB die
Zahl der Versetzungen, die aktiviert werden konnen und so zu
Schneidprozessen fiihren, durch die Ausscheidungen verringert
wird. Jede Versetzung, die in ihrer Bewegung von einem Teilchen

gehindert wird, wird dort festgehalten werden, da zur Uberwin-
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dung des Hindernisses eine hdhere Schubspannung notwendig iste.
Da die Kriechgeeschwindigkeit mit der Auslagerungstemperatur

und -zeit und also mit der Teilchengrdfe abnimmt, muB angenom-
men werden, daB ein direkter Zusammenhang zwischen der Teilchen-
groBe und den pro Zeiteinheit mdglichen Schneidprozessen besteht.
Eine Beeinflussung der zur Durchschneidung notwendigen Energie
iiber eine Erh8hung der Differenz von angelegter Spannung und
notwendiger Spannung ist nicht vorstellbar, da selbst bei der
Annahme, daB die Teilchen zu starken Koh&renzspannungsfeldern
filhren, was bei den sehr kleinen Zonen zu diesem frithen Zeit-
punkt nicht glaubhaft ist, kein Grund fiir eine systematische
Erniedrigung der am Durchschneidungspunkt auftretenden Spannung
gesehen werden kann. Es ist daher sinnvoll anzunehmen, dafB mit
steigender TeilchengrdBe die pro Teilchen festgehaltenen Ver-
setzungen zunehmen und es so zur Reduktion der Kriechgeschwin-
digkeit kommt. Das sich anbietende Argument, dall die Reduktion
eine Folge der sich dndernden Teilchenzahl auf Grund der Aus-
lagerungszeit ist, entf&llt, da es nicht vorstellbar ist, daf
die Zeit, die fiir das Wachstum der Teilchen zur Verfiigung steht,

ausreicht, umeine "Ostwald-Reifung" zu ermoglichen.

Lassen sich die streuenden Kriechgeschwindigkeiten auf Grund

der Ausscheidungsvorginge und ihrer Beeinflussung der Kriech-
eigenschaften gut verstehen, so zeigen die Versuche an Proben
der nichtaushdrtbaren Legierungen, dafll der unterschiedliche
Entmischungszustand nicht der einzige Grund der Streuungen sein
kann, da auch diese Proben Streuungen im Kriechverhalﬁen zelgen.
Die Ursache hierfiir diirfte ebenfalls in der Abkiihlgeschwindig-:
keit zu suchen sein. Man mufl annehmen, daf unterschiedlich stark
entwickelte Gitterfehler mit ihren Spannungsfeldern durch die
rasche Abkiihlgeschwindigkeit erzeugt werden, die zusammen mit
einer hohen lLeerstellenkonzentration zu Streuungen im Kriech~
verhalten fiihren. So berichtet G. Lucas und G. Masing 8,12) von
starken Streuungen im Kriechverhalten bei Al-Draht. Den Autoren
gelang es, durch eine spezielle Wdrmebehandlung die Reproduzier-
barkeit stark zu verbessern. Es ist anzunehmen, daB durch die-

se Wdrmebehandlung eine Beseitigung von besonders instabilen
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Gitterdefekten erreicht wurde, die zu starken unterschiedlichen
Kriecheigenschaften filhrten. Diese Ergebnisse zeigen, daB die
Streuungen im Zusammenhang mit der Vorgeschichte der Probe.ste-
hen. Als entscheidende GréfRe der Vorgeschichte muB bei gleicher
Gliihtemperatur die Abkiihlgeschwindigkeit angesehen werden. Ein
systematischer Zusammenhang zwischen Abkilhlgeschwindigkeit und
Kriechgeschwindigkeit war bei den hier untersuehten nicht aus-
hdrtbaren Proben nicht nachweisbar. Inwieweit auch bei diesem
lLegierungstyp Ausscheidungsvorginge eine Rolle spielen, ist un-
geklidrt. Wenn auch hier in erster Linie an nicht koh&drente Aus-
scheidungen gedacht werden soll, z.Bs an Karbide, und man daher
annehmen darf, daB diese Vorginge auf Grund der notwendigen Keim~
bildungsarbeiten nicht so rasch ablaufen, so ist bei der Kompli-
ziertheit dieser technischen lLegierung auch die Bildung klein-

ster Mengen von kohdrenten Ausscheidungen nicht auszuschlieRen.

Die Untersuchungen iber den EinfluB der durch Kaltverformung
eingebrachten Gitterfehler und ihre AuflSsung durch Erholungs-
glithungen lassen Riickschliisse auf die zur Reduktion der Kriech~
geschwindigkeit filhrenden Gitterfehler zu. Nach den Untersu-
chungen von Gay, Hirsch und Kelly 31) ergibt sich durch eine
Verformung bei Raumtemperatur flir ein polykristallines Geflige
eine Substruktur, die aus verschieden stark verformten Berei-
chen besteht. Die Versetzungsdichte ist in den Subkorngrenzen
sehr viel hoher als in den Kornern selbst. Durch Glilhungen beil
Rekristallisationstemperatur werden die erzeugten Gitterfehler
ausgeheilt. Die Ergebnisse der Versuche von L.M. Clarebrough

32,33)

und Mitarbeiter zeigen, daf bei reinem Nickel mit drei
Ausheilstufen nach einer Kaltverformung gerechnet werden Kkann.
Die beiden ersten Stufen ergeben sich durch die Ausheilung der
Zwischengitteratome und der Leerstellen, wdhrend die dritte
Stufe, je nach Kaltverformung, oberhalb 600°¢C liegt und durch
die Rekristallisation begrenzt ist. In dieser dritten Stufe
werden Versetzungswélle‘aufgelast, heilen Versetzungen aus und
wandern Versetzungen vom Innern der Unterbereiche in die Korn-

grenzen.
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Die eigenen Versuche zeigen, dall eine Kaltverformung von etwa
1% ausreicht, um die kritische Schubspannung so zu erhdhen, daB
bei der angelegten Spannung jede Kriechverformung unterbunden

wird.

Gliiht man die Proben im Temperaturbereich zwischen 600 und 1100°C,
so erkennt man, daBl die Ausheilung der Kaltverformung in zwei
Stufen erfolgt. Die Glilhungen im Temperaturbereich zwischen 600
und 105000 fihren zu einem Zustand, der ein geringes und von
der Glihtemperatur unabhingiges Kriechen ermdglicht. Wenn man
von der Vorstellung ausgeht, daB durch die Kaltverformung, die
bei der angelegten Spannung am Durchschneidungspunkt von Ver-
setzungen notwendige Kraft nicht vorhanden ist, so kann man das
durch die Gliihungen auftretende Kriechen so verstehen, daf ein
geringer Teil der festgehaltenen Versetzungen frd wird und es
so zu der Kriechverformung kommt. Es ist anzunehmen, dalBl bei
den Versetzungsaufstauungen, die durch die Kaltverformung her-
vorgerufen werden, ein Teil der Versetzungen, die z.B. durch
einen Kletterprozef eine freie Gleitebene finden, nun den
Kriechprozell ermdglichen. Auf diese Weise kommt es zu einem
Kriechen, das fast unabhingig von der Glilhtemperatur ist, oder
nur einen leichten Anstieg der Kriechgeschwindigkeit zeigt. Da
es erst nach der Glilhung bei 1100°C zu einem starken Kriechen
kommt, ist zu schliefen, daB erst ab dieser Temperatur die Ver-
setzungswidlle aufgeldst werden und so ein dem unverformten Gitf

ter weitgehend &#hnlicher Zustand hergestellt wird.

Unabhéngig von den zu Streuungen fiihrenden Parametern zeigen
alle gemessenen Kriechkurven eine gleiche Dehnungs-Zeitabhin-
gigkeit, die fiir léngere Zeiten eine logarithmische Form be-
sitzen. Wie die Versuche ergeben, wird diese Abhédngigkeit so-
wohl bei der aush@rtbaren, wie bei der nichtaushértbaren Le-
gierung beobachtet. Die Auslagerungsversuche zeigen ferner, dal
der Entmischungszustand die logarithmische Form der Kriechkurve
nicht verdndert. Diese Ergebnisse kSnnen nur so verstanden wer-
den, dafl der geschwindigkeitsbestimmende Verformungsgang unab-
héngig vom Zustand der Proben sich mit steigender Verformung in

gleicher Weise verdndert.
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Nach der Erschﬁpfungstheorie, wie sie von Mott und Nabarro
erstmals formuliert wurde, ist die Unabhéngigkeit des loga=-
rithmischen Gesetzes vom Zustand der Probe so zu deuten, daB
man annimmt, daB die Verteilungskurven der Aktivierungsener-
gien durch den Zustand der Proben nicht beeinfluBt werden.

Nach der von Seeger vorgeschlagenen Theorie, bei der die
Schneidprozesse den Verformungsvorgang bestimmen, bedeutet

die gefundene Unabhidngigkeit des logarithmischen Zeitgeset-
zes, daB die Anderung der Aktivierungsenergie des Schneidens
der Versetzungen mit steigender Verformung unabhidngig vom Aus-
gangszustand bleibt. Die Verdnderungen der Kriechgeschwindig-
keit, die die logarithmische Form des Zeitgesetzes nicht beein-
fluBt, bedeutet, sowohl fiir die Vorstellungen der Erschopfungs-
theorie,.wie auch fiir die zweite Theorie, daB sich die Zahl der
aktivierten Prozesse pro Zeiteinheit &ndert. Wie sich die Ak~
tivierungsenergie mit der Verformung &ndert, ist an Hand der
hier erhaltenen Ergebnisse nicht zu klaren. Der fiir den Be-
reich I der Verfestigungskurve eines Einkristalles angegebene
Zusammenhang zwischen der Aktivierungsenergie U und der Abglei-
tung A a ist nicht auf polykristallines Material iibertragbar,
da hier keine "easy-glide"-Prozesse stattfinden kOnnen. Die Ab-
gleitung des logarithmischen Zeitgesetzes ergibt sich bei Sseger
nur fir den Bereich I, da dort die Waldversetzungsdichte einen
konstanten Wert besitzt, Diese Tatsache darf aber nicht zur Be-
urteilung der Anwendbarkeit der dieser Ableitung zu Grunde lie-~
genden Vorstellung herangezogen werden, da die formulierte Theo-
rie quantitativ auf experimentell ermittelte Zusammenhinge an
Einkristallen zugeschnitten ist. Da auch bei polykristallinem
Material das logarithmische Zeitgesetz auftritt, muB daher an-
genommen werden, dal die Verformungsabhingigkeit der durch Se-
kundédrgleitung sich &ndernden Waldversetzungsdichte zu einem

Exponenten des Kriechgeschwindigkeitsgesetzes von eins fiihrt.

Die logarithmische Form des Zeitgesetzes wird, wie die Versu-
che mit verschiedenen Belastungen zeigten, durch hShere Span-
nungen nicht beeinfluBt. Dieses Ergebnis 1Bt sich in das Bild

iiber den Mechanismus der Verformung eingliedern. Eine hdhere
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Spannung bedeutet eine am Durchschneidungspunkt grdlRere Kraft
und im Falle von bereits vorhandenen kleinen Entmischungszo-
nen eine geringe Zahl an festgehaltenen Versetzungen. Beide
Effekte filhren zu einer erwarfeten ErhShung der Kriechgeschwin-
digkeit, ohne dal eine Enderung der Abhdngigkeit des geschwin=
digkeitsbestimmenden Verformungsvorganges vom Verformmngsgrad
eintritt. Diese Tatsache ist nicht trivial. Es ist denkbar,

dafl bei sehr hohén Spannungen , die zu starken Verformungen
innerhalb kurzer Zeit fiihren, die fiir die logarithmieche Ab-
hiéngigkeit notwendige lineare Beziehung zwischen der Aktivie~
rungsenergie und der Aktivierungsspannung nicht mehr existiert,
sondern durch eine andere mathematische Beziehung ersetzt wer-
den muB. Aus den hier durchgefithrten Versuchen mit Belastungen
zwischen 20 und 30 k.g/mm2 ist daher zu schlieBen, daBl in die-
sem Bereich die sowohl in der Erschdpfungstheorie wie auch in
der Theofie, die den VerfestigungseinfluB beriicksichtigt, an-

' genommene lineare Abhingigkeit der Aktivierungsenergie von der

Spannung giiltig bleibt.

Der Ubergang vom logarithmischen Kriechen zum exponentiellen
Zeitgesetz, der, wie die Versuche zeigen, zwischen 180 und
200°¢ erfolgt, deckt sich mit den bereits zitierten Ergebnis-
sen von Olds und von Wyatt. Auch diese Autoren finden mit stei-
gender Temperatur einen Ubergang vom logarithmischen zum expo-
nentiellen Kriechen, Die Auswertung der eigenen Versuche fiir
eine Temperatur von 200°¢C zeigt, daB die zuerst vermutete Su-~
perposition von exponentiellem und logarithmischem Gesetz, wie
sie z.B. von Haasen und Leibfried bei Al gefunden wurde, nicht
existiert. Es ist niecht gelungen, die Kriechkurven dieser Tem-
peratur in eine einfache mathematische Form zu bringen. Offen-
sichtlich sind die ablaufenden Vorginge in ihrer nach auBen als
Dehnung sich zelgenden Gesamtwirkung sehr komplex; so daB, wie
bei den von Wyatt gefundenen Kriechkurven an Cadmimm, ein iiber-
schaubarer mathematischer Zusammenhang nicht existiert. Es ist
moglich, daB bei Temperaturen ab 200°C z.B. Vorgénge wie Korn-
grenzengleiten oder erste Erholungsvorginge mit zur Gesamtver-

formung beitragen und so zu komplizierten Zusammenhingen fiihren.
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Die Kurven der homogenisierten Proben der aushirtbaren Legie-
rungen, sowie die Proben der nichtaushdrtbaren Legierungen zei-
gen zu Beginn des Kriechvorganges eine hdhere Kriechgeschwin-
digkeit als sie nach dem logarithmischen Zeitgesetz zu erwar-
ten ist. Dieser erste Teil 148t sich durch eine t1/3-Darstel-
lung wiedergeben. Die Form dieser Abhidngigkeit entspricht der
des sogenannten Andrade-~Kriechens. Dieses t1/3—Kriechgesetz

ist in der Iiteratur oft beschrieben und an sehr verschiede=-
nen Werkstoffen gefunden worden. Die Aussage, daB es sich hier
um ein Andrade-Kriechen handelt, ist bedeutungslos, da die von
Andrade zum ersten Mal beobachtete t1/3—Dehnungsabh§ngigkeit
nicht an die Vorstellungen eines bestimmten Kriechmechanismus
gekniipft ist. Man findet einen Exponenten von 1/3 fiir das Zeit=~
gesetz sehr oft bei Materialien, die einer verh&dltnismdBig gro-
RBen Belastung ausgesetzt wurden. Ein bestimmter gemeinsamer Me-
chanismus kann diesem Gesetz nicht zu Grunde liegen, da man die-
se Abhingigkeit an Zelluloid wie auch an Einkristallen und poly-
kristallinem Gefiige beobachtet hat. Die vor allem von Wyatt her-
ausgestellte Tatsache, daB mit steigender Temperatur das loga-
rithmische Gesetz abgeldst wird durch einen stérker werdenden
t1/3-Tei1, dem sogenannten B-Kriechen, deckt sich mit dem von
Mott vertretenen Versuch, dafl B-Kriechen als Einschwingvorgang
in das stationdre Kriechen zu erklédren. Zweifellos kann das in
dieser Arbeit beobachtete exponentielle Kriechgesetz mit einem
Exponenten von 1/3 nicht durch die oben zitierten Vorstellungen
erklidrt werden. Auch scheint die von Seeger geduBerte Vermutung,
daB es sich beim B-Kriechen um Vorgénge im Bereich III der Ver-
festigungskurve von kubisch-fléchenzentierten Einkristallen
handelt, nicht fiir die hier zur Diskussion stehende Erscheinung
anwendbar. Die Versuche zeigen, daB dieses t1/3-Kriechen eher
als ein Einschwingvorgang in das logarithmische Gesetz aufge-
faBt werden kann, was auch den mehr oder weniger stark ausge-
bildeten Ubergangsbereich erklédrt. DaB der hierbei zu Beginn
auftretende Exponent von 1/3 mit dem Andrade-Kriechen identisch

ist, ist vermutlich zufadllig.

Welcher Mechanismus zu dieser hbheren Kriechgeschwindigkeit
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fiihrt, ist an Hand der Versuche nicht zu erkennen. Eine Erkli-
rung fir die Tatsache, daR ein exponentielles Gesetz vorliegt,
kann rein formal dadurch gegeben werden, dal man annimmt, daf
derlfﬁr das logarithmische Kriechen angesetzte lineare Zusam-
menhang zwischen der Aktivierungsenergie und der Spannung bei
Beginn des Kriechens nicht erfiillt ist. Diese Abhidngigkelt wird
erst erreicht, nachdem eine bestimmte Zahl an Verformungsbei~
trégen erbracht ist. DaB nicht ein Absolut-Betrag an Dehnung
.Voraussetzung fiir den Ubergang zum logarithmischen Kriechen ist,
zeigt Tabelle 2, wo die eingetragenen Zeiten fiir das Xnde des
t1/3-Bereiches und fiir den Anfang des logarithmischen Teiles
keinen Zusammenhang erkennen lassen. Es ist bekannt, daB der
Zusammenhang zwischen Aktivierungsenergie und Aktivierungsspan-
nung unterschiedlich angesetzt werden kann und vom Zustand des
Gitters abhangt. Becker gibt fiir diesen Zusammenhang eine qua-
dratische Funktion an, wédhrend Nabarro und Mott fiir ausschei-
dungsgehédrtete Legierungen eine exponentielle Abhéngigkeit ab-
leitet 34). Beide Ansdtze fithren zu einem exponentiellen Kriech-

gesetz.

Die im exponentiellen Anfangsteil ablaufenden Vorgidnge stehen
in:direkter Beziehung zu den im logarithmischen Teil sich er-
gebenden Verformungen, wie Bild 18 zu entnehmen ist, wo die

Aaf und AB

stimmen die absolute Hohe der Kriechgeschwindigkeit. Sie siad

-Werte eingezeichnet sind. Diese beiden Faktoren be-

ein MaB fir die Zahl der pro Zeiteinheit sich bewegenden Ver
setzuﬁgen, ohne daB dabei eine Aussage iiber die Anderung der
Kriechgeschwindigkeit mit der Zeit verbunden ist. Das unabhin~
gig von der GroBe der Werte gefundene Verh8ltnis von Aa zu AB

= 1,2 bedeutet nach der Erschdpfungstheorie, dafl die Vertei-
lungskurve der aktivierbaren Elemente unabhéngig von der Zahl
der Elemente und stets gleich ist. Dieses gefundene Verhiltnis
erlaubt ferner, auf Grund der Kenntnis des Kriechverhaltens der
ersten Sekunden auf die nach lédngeren Zeiten zu erwartende Deh-

nung zu extrapolieren,

Wie die Auslagerungsversuche gezeigt haben, wird der exponen-
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tielle Anfangsteil sehr stark durch Ausscheidungen beeinfluBt.
Unabhéingig von der Hohe der Kriechgeschwindigkeit &ndert sich
die Kriechgeschwindigkeit im exponentiellen Anfangsteil .sehr
viel weniger mit der Zeit als im logarithmischen Teil; d.h.
die Differenz zwischen der Zahl von aktivierten Elementen pro
1 und der Zahl zum Zeitpunkt t2 ist
im exponentiellen Bereich kleiner als im logarithmischen. An-

Zeiteinheit zum Zeitpunkt t

ders ausgedriickt heiBt das, daB die Anderung der Zahl veon Ver-
setzungen, die fiir eine konstante Aktivierungsspannung nicht
aktiviert werden kann, im t1/3—Bereich kleiner ist, als im lo=-
garithmischen Teil der Kriechkurve. Man mufl also annehmen, daf
zu,Beginn des Kriechens die Abnahme der pro Zeiteinheit akti-
vierten Versetzungen langsamer erfolgt, da noch keine Hinder-
nisse im Gitter einen EinfluB auf die aktivierbaren Elemente
ausiiben. Nach und nach nimmt der Spannungszustand im Material
aufgrund der bereits gewanderten Versetzungen und der dadurch
entstandenen Aufstauungen so zu, dal sich ein Zustand ein-
stellt, der zu der fiir das logarithmische Gesetz notwendigen
Abnahme der Versetzungen, die pro Zeiteinheit aktiviert werden,
fiilhrt. Die Auslagerungsbehandlung fihrt zu einem Zustand, wie
man ihn fiir einen spidteren Zeitpunkt bei einer nicht ausgela-
gerten Probe findet. Je stdrker die Auslagerung ist, umso fri-
her wird der Zustand erreicht, der eine stdrkere Abnahme der

pro Zeiteinheit aktivierbaren Versetzungen zur Folge hat.

Die Beeinflussung des exponentiellen Anfangsteiles durch eine
Kaltverformung, wie sie an den Proben der nicht aushirtbaren
Legierung gefunden wurde, entspricht den Vorstellungen, wie sie
fiir die Beeinflussung durch Ausscheidungen ergeben. Auch durch
eine Kaltverformung wird eine Art "easy-glide"-Mdglichkeit im
weitgehend ungestorten Gitter, die zur tq/B—Abhéngigkeit fihrt,
verhindert. Eine vor dem Versuch eingebrachte Kaltverformung
bedeutet eine Verschiebung des Versuchsbeginns in dem logarith-

mischen Teil der Kriechkurve.

Die aus der Reduktion der Kriechgeschwindigkeit ermittelte nie-

drige Aktivierungsenergie fiir das Teilchenwachstum wird ver-
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sténdlich, wenn man beriicksichtigt, daf die Teilchen auBeror-
dentlieh klein sind. Wahrscheinlich liegt die Grofle der gebil-
deten Y'-Teilchen noch in dem Gebiet, wo die durch das Abschrek-
ken hervorgerufene iiberhthte Leerstellenkonzentration das Wachs-
tum stark beeinflufit. Diese Moglichkeit wurde, wie bereits be-
richtet, von F, Seitz und von de Sorbo und Mitarbeitern be~-

35)

schrieben. Auch W. Kdoster und G. Hofmann berichten iilber sehr
geringe Aktivierungsenergien bei der Kaltaushdrtung einer Al-Zn-
Legierung, die sich auf Grund der hohen Leerstellenkonzentration
ergibt. K. Detert und H. Pohl 36)

Q-Werte bei der Untersuchung iiber das Ausscheidungsverhalten von

finden ebenfalls sehr kleine

Ni-Legierungen mit Al- und Ti-Zusd@tzen. Auch diese Autoren geben
als Ursache fir die geringen Werte die erhdhte Leerstellenkon-

zentration an.

Dall die aus den elektrischen Widerstandsmessungen sich ergeben-
de Aktivierungsenergie von ungefdhr 95 keal/Mol weit hdher und
in der GroRenordnung der Selbstdiffusion liegt, wie von W.J. Mit-
chell 37)

dieser Q-Wert aus Messungen bei Temperaturen ab 700°C bestimmt

fiir Inconel X angegeben wird, ist verstdndlich, da

wurde. In diesem Temperaturbereich erfolgen die Diffusionsvor-
gédnge schon so schnell, daB auch nach kurzer Zeit bereits die
Y!~Teilchen in der vorher beschriebenen Phase 2 des Wachstums
sich befinden. Deutlich zeigen auch die beiden Gruppen von Wi-
derstandskurven, wie sie bei den Versuchsergebnissen aufgeteilt
dargestellt wurden, daB es sich um verschiedene Wachstumspha-
sen handelt, da bei der ersten Gruppe Widerstandsanstiege mit
der Zeit festgestellt wurden, wdhrend die zweite Gruppe der
Kurven fiir die Temperaturen von 700 bis 850°C einen Widerstands=-

abfall zeigen.

Oberhalb 650°C befindet man sich also in einem Gebiet, wo die

durch das Abschrecken eingefrorene Leerstellenkonzentation ge-
genitber der im thermischen Gleichgewicht sich befindenden Kon-
zentration keinen so starken Unterschied mehr darstellt und wo
die zum Wachstum der Teilchen notwendigen Al- und Ti-Atome be-

reits groBere Diffusionswege zuriickzulegen haben. Diese Vorstel=-
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lung macht verstdndlich, dafl die Aktivierungsenergie des Teil-
chenwachstums in dieser Wachstumsphase in der GrdéBenordnung
der Selbstdiffusion liegen mufl; wobei, genau genommen, die Dif=-

fusion der Al- und Ti-Atome im Ni das Wachstum steuert.

Die Ergebnisse der elektronenmikroskopischen Untersuchungen
ordnen sich gut in die bisher gebildete Vorstellung ein. In dem
Bereich, in dem sich schon eine deutliche Kriecheigenschafts-
é&nderung zeigt und eine Aktivierungsenergie von nur 15 kcal/Mol
gemessen wird, befindet man sich noch in der ersten Phase des
Teilchenwachstums, wobei die Teilchen sehr klein sind und un-
ter dem Auflidsungsvermdgen des Elektronenmikroskopes liegen.
Erst bei Auslagerungstemperaturen oberhalb 650°C ergeben sich
elektronenmikroskopisch erkennbare Ausscheidungen. Diese Teil-

35)

chen wachsen nach einem t1/3—Zeitgesetz und sind diffu-

sionsgesteuert mit einer Aktivierungsenergie von~90 kcal/Mol,
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Zusammenfassung

Es wurde das Kriechverhalten einer iiber die Y'-Phase aushidrt-

baren Nickel-Chrom-Eisen-Legierung im Temperaturbereich zwi-

schen Raumtemperatur und ZOOOC studiert. Die MeBmethode er-

laubte eine kontinuierliche Aufzeichnung der Kriechkurven ab

1/10 Sekunde nach Lastaufgabe. Die Ergebnisse der Untersu~

chung lassen sich wie folgt wiedergeben:

1.5

2,.)

3.)

LI‘Q)A

Die Kriechkurven von homogenisierten Proben lassen sich

in 3 Bereiche einteilen.

Im ersten Bereich folgt die Dehnung einem exponentiellen
Gesetz mit einem Exponenten von 1/3, der zweite Bereich

ist durch einen sich stetig &ndernden Exponenten gekenn-
zeichnet und im dritten Bereich 1&8t sich die Dehnungs-

Zeitabhéngigkeit durch ein logarithmisches Gesetz be-~

schreiben.

Die trotz Einhaltung reproduzierbarer Versuchsbedingun-
gen auftretenden Streuungen im Kriechverhalten sind in
erster Linie eine Folge unterschiedlicher Abkiihlge-

schwindigkeiten, die zu unterschiedlichen Entmischungs-

zustédnden filhren.

Das logarithmische Zeitgesetz behdlt seine Gililtigkeit
auch nach Verdnderung der Belastung und Variation des
Aush8rtungszustandes. Die Belastung lag zwischen 20
und 30 kg/mma; die Auslagerungen erfoigten zwischen
500 und 850°C.

Versuche bei erhthter Temperatur zeigen, daB das loga-
rithmische Gesetz bis etwa 180°C seine Giiltigkeit be-

halt.

Einen sehr starken Einfluf des Aushértungszustandes auf
den exponentiellen Anfangsbereich der Kriechkurven las-
sen die Versuche mit ausgelagerten Proben erkennen. Es

zeigt sich, daB mit steigendem Entmischungszustand der
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exponentielle Anfangsteil zu immer kiirzeren Zeiten ver-
schoben wird, bis schliefRlich das logarithmische Gesetz

die Kriechkurve vollstdndig beschreibt.,

Eine vor dem Kriechversﬁch eingebrachte Kaltverformung
fiihrt ebenfalls zu einer Beeinfluésung dex exponentiel-

len Anfangsteiles.

Versuche zur Ermittlung des Einflusses einer Erholungs-
glihung auf das Kriechen zeigen, daB erst oberhalb 105000

eine vdllige Ausheilung der Kaltverformung erfolgt.

Uber den EinfluB der Auslagerung auf die Kriechgeschwin-
digkeit wurde die Aktivierungsenergie fiir das Teilchen-

wachstum bestimmt. Der Wert wurde mit der iiber elektri-

sche Leitfghigkeitsmessungen bestimmten Aktivierungs-

energie verglichen.
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Tabelle 1

Die chemische Zusammensetzung der aushirtbaren Nickellegierung

C Si Mn P S Cr Ni Co Ti Al

0,05 0,29 0,56 0,008 0,007 15,3 71,6 0,10 2,56 0,80

Fe Zr Ta/Nb (Gew.-%)

7,70 0,102 1,03

Die chemische Zusammensetzung der nichtaushértbaren Niekellegierungen

c Si Mn 2 S Cr Ni Fe (Gew.-%)

0,059 0,43 1,16 0,010 0,004 16,33 76,61 5,00




Tabelle 2

Probe A, x 107> A x 102 Ende d. t1/3- Anfang d.logar.
Bereiches Bereiches (sec.)
(sec.)
25 0,26 0,34 i 16
25 0,66 0,90 6 10
25 0,82 1,00 3 20
25 1,74 2,26 3 10
2k 0,32 0,355 b 10
24 1,01 1,48 6 7
2k 1,70 1,20 3 3
2k 0,72 0,86 bk 12
24 1,50 1,70 5 15
23 0,21 0,25 2 3
23 0,50 0,56 6 9
23 1,12 1,00 2 15
23 0,72 1,09 6 30
22 0,30 0,325 3 20
22 0,31 0,33 3 20
22 0,56 0,62 b 20
22 0,66 0,69 b 5
22 0,56 0,82 6 20
22 0,92 1,20 6 30
22 o, k2 0,54 5 20
22 0,42 0,54 L 8
22 0, %0 0,46 2 20
22 1,25 1,24 | 3 : 5

2=



-2=-

Probe Ay x 1073 A, x 10~ Ende des £ /3= Anfang d.logar.
Bereiches Bereiches (sec.)
(sec.)

20 0,35 0,34 2 10
20 0,68 0,69 5 7
20 0,72 0,46 L 5
20 0,56 0,90 5 20
20 0,355 0,54 7 10
20 0,43 0,52 5 7
20 0,40 0,545 5 6
19 0,24 0,31 6 20
19 0,46 0,80 8 12
19 0,k2 ; 0,64 7 10
18 0,33 0,33 3 20
18 0,26 0,32 3 12
18 0,58 0,70 6 7
18 0,36 0,48 6 20
18 0,61 0,90 7 20
16 0,96 0,72 2 3
15 0,23 . 0,26 2 15
1k 0,28 : 0,2k 3 20
12 0,52 0,57 4 10
11 0,48 0,58 5 15
10 0, Itk 0,565 8 10
9 0,415 0,57 8 9
0,24 0,28 6 10
7 0,23 0,235 5 7
6 0,25 0,32 6 20
5 0, 141 0,49 b 30




Probe Ab x 1072 Ay X 1072 Ende des t1/3- Anfang d.logar.
Bereiches Bereiches
 (seec.) (sec.)

b 0,21 0,14 3 L

2 0,57 0,77 6 25

2 0,83 1412 5 20

2 1450 1482 3 20

L 1,05 2,k 20 30

19 0,7k 0,845 15 | 25

25 2,04 2,97 L 10

14 1,76 2,54 6 12

7 1476 3,k 12 20

33 0,825 0,92 9 20
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Bild 3 Dimetrische Darstellung der Kriechapparatur
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Bild 33 Kriechkurve einer Probe vor und
nach der Auslagerung bei 600°C
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Bild 37 EinfluB der Auslagerung bei 450,500 und 600°C auf den elektrischen Widerstand
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Bild 38  EinfluB der Auslagerung bei 700,750 und 800°C auf den elektrischen Widerstand
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Bild 39 Ermittlung der Aktivierungsenergie aus Widerstandsmessungen
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Bild 40 : Elektronenmikroskopische
Durchstrahlungsaufnahmen
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Bild 41 : Elektronenmikroskopische
Durchstrahlungsaufnahmen






