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Zusammenfassung
VAIDYA, WAMAN VISHWANATH

UBER DEN EINFLUSS DER BESTRAHLUNG AUF
DIE STABILITAT VON AUSSCHEIDUNGEN

Verschiedene Legierungen unterschiedlicher Ausscheidungszustédnde
wurden mit Selbstionen der Energie 250 keV bestrahlt, Die Gefiige-
&nderungen wurden als Funktion der Bestrahlungsdosis (2 bis 400 dpa)
und der Temperatur (50O bis 725OC) mittels der Transmissions-

elektronenmikroskopie verfolgt,

Mit beginnender Bestrahlung verlieren die koh&renten Ausscheidungen
ihre Verspannung. Im Laufe der Bestrahlung werden sowohl die ver-
spannten als auch die unverspannten Ausscheidungen von Versetzungen
(oder Looops ) umhiillt, Die durch Bestrahlung oder Wirmebehandlung
entstandenen Grenzfldchenversetzungen stabilisieren die Ausscheidungen,
und der Verlust dieser Versetzungen markiert den Beginn der beschleu-
nigte'n Teilchenauflosung, die von der Oberfldche aus anfdngt. Dabei sind

es die kleinen Ausscheidungen, die bevorzugt aufgeldst werden,

Es wurde ferner beobachtet, dafl durch die Bestrahlung eine beschleunigte
Umwandlung von metastabiler zu stabiler Phase eintritt; diese Umwandlung

ist allerdings zustands- und legierungsspezifisch.

Die experimentellen Ergebnisse werden anhand der bestehenden Modelle
diskutiert, und es wird gezeigt, daf die Fragmentierung eine optische
Erscheinung ist, die auf die Anwesenheit von Grenzfldchenversetzungen
zuriickzufiihren ist, und daB fiir eine ''disorder''-Aufldsung keine Anhalts-
punkte vorliegen, Die Ergebnisse lassen sich allein durch das "recoil''-
Modell erklidren, wenn das bestehende Konzept unter Beriicksichtigung

von gebiideten Versetzungen angewandt wird.

Zur Erklirung der strukturellen Anderungen wird eine Arbeitshypothese
entworfen, in der davon ausgegangen wird, daf der Ubergang zur Inkohirenz
ein strahlungsinduzierter Effekt ist, und daf flir die herausgestoenen Atome
die Grenzflichenversetzungen als Senken wirken, aus denen die geldsten

Atome riickdiffundieren kdnnen,



Abstract

VAIDY A, WAMAN VISHWANATH

ON THE EFFECT OF IRRADIATION ON
THE STABILITY OF PRECIPITATES

Various alloys containing different types of precipitates were irradiated
with self ions of 250 keV energy. The microstructural changes as
function of irradiation dose (2 to 400 dpa) and temperature (SOoto 72500)

were followed by transmission electron microscopy.

The coherent precipitates lose their strain field at the beginning of
irradiation and irrespective of their lattice mismatch become enveloped
by the dislocations (or loops ) formed during further irradiation. The
interfacial dislocations, whether formed during irradiation or preaging,
stabilize the precipitates and the loss of these dislocations indicates the
beginning of rapid dissolution starting from the surface of precipitates,

whereby the smaller ones are preferentially dissolved.

It was further observed that due to irradiation the metastable precipitates
can be transformed to stable ones, this transformation is however con-

ditional and depends on the state and alloy used.

Tﬂese results are discussed with the help of existing models and it is
shown that the apparent fragmentation of precipitates is an optical effect
resulting from the presence of interfacial dislocations and evidenceé in
support of disorder dissolution could not be obtained. All the results can
be explained by the recoil model alone, provided the existing concept is

applied giving due consideration to the dislocations formed.

In order to explain the structural changes, a work hypothesis is proposed
which assumes that through irradiation the precipitates are made to
transform into incoherent state and the inteffacial dislocations act as
sinks for the displaced atoms from which the solute atoms diffuse back

to the precipitates.
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1. EINLEITUNG

Die knappwerdenden Energievorrite haben einen Impuls bei der Suche
nach neuen Energiequellen gegeben und die Kernenergie ist eine der ver-
sprechenden Alternativen in unmittelbarer Zukunft. Der kommerzielle
Nutzen der Kernenergie, insbesondere der fiir die Zukunft entwickelten
schnellen Bruj:reaktoren, ist u, a. mit Verschiedenen technologischen
Problemen verbunden. Ein davon ist die Verfligbarkeit der geeigneten
Werkstoffe, weil die Komponenten im Innen des Reaktors (Reaktorkern,
Brennelemente usw, ) aufier der thermomechanischen Belastung und Kor-

23

rosion den hohen Neutronendosen (=10"" n/ sz) ausgesetzt sind.

Bevor die ersten Reaktoren gebau'tywu‘rden, waren sich die Wissenschaft-
ler bewuBlt, daf eine Wechselwirkung zwischen den Strahlen und den
(nietallischen) Werkstoffen die Werkstoffeigenschaften veréndern wiirde,
Egs ist aber erst etwa 10 Jahren her, dafl man nach zahlreichen Unter;
suchungen das Ausmaf der Wechselwirkung und die Probleme des Ein-
satzes von Werkstoffen unter Bestrahlung im einzelnen kennt, Die Simu-
lationsbestrahlung und die mittels der Transmissionselektronenmikro-
skopie (TEM) gewonnenen Ergebnisse haben es ermdglicht, auch inner-
halb dieser kurzen Zeitspanne wesentliche Informationen {iber die struk-

turelle Stabilitdt zu ermitteln,

Bis jetzt hat man flir Reaktorkomponenten und Brennelementenhiillen die
Legierungen verwendet, die sich in anderen Anwendungsgebieten bereits
bewihrt haben. Nach dem heutigen Stand der Erkenntnisse iiber die struk-
turellen Untersuchungen werden aber die konventionellen Legierungen
wegen der Porenbildung unter Volumenschwellen zu leiden haben - ein
Problem fiir Konstruktion, Sicherheit und Wirtschaftlichkeit der Reak-
toren. Man sieht sich daher gezwungen, neue "bestindige'' Reaktorlegie-
rungen in dieser Richtung zu entwickeln oder die bestehenden dementspre-
chend zu quifizieren. Die Ausscheidungen sind eine der potentiallen
Moéglichkeiten, das Schwelleh zu unterdriicken, wobei die Ausscheidung:

Matrix-Grenzfliche als eine Senke flir die LLeerstellen wirkt.
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Die vorliegende Arbeit befait sich mit dem Einfluf der Bestrahlung auf
die Stabilitdt der Ausscheidungen und vérfolgt die strukturelle Entwick-
lung ausscheidungsfdhigen Legierungen unter Bestrahlung, Dabei werden
auch Aussagen iiber die Wechselwirkung zwischen den strahlungsinduzie-
rten Defekten und den Ausscheidungen erwartet, wé.s fir die Entwicklung‘

neuer Legierungen von Bedeutung wére,

Mit einer allgemeinen Betrachtung der Strahlenschédigung und des Aus-
scheidungsvorgangs ist die Literaturiibersicht im Kapitel 2 eihgelei’cet
und stellt die verschiedenen Modelle dar, die durch die experimentellen
Untersuchungen vorgestellt sind, Die Literaturiibersicht verdeutlicht die
Probleme, die in der vorliegenden Arbeit zu behandeln sind, und veran-
laBt im Kapitel 3 einé Stellungnahme. Nach einer ausfithrlichen Darstel-
lung der Versuchsdurchfiihrung im Kapitel 4 vergegenwértigt Kapitel 5

die EntWicklung der Arbeit und geht dabei auf die Auswahl der Legierungen
ein, Die hier gewonnenen Ergebnisse tiber die Stabilitdt der Auéscheidung
unter Bestrahlung werden im Kapitel 6 zun&chst im Hinblick auf die bis-~
herigen Modelle diskutiert. Aﬁfgebaut aﬁf diese Diskussion wird dann
eine_ Arbeitshypothese: entworfen, die zur Erorterung der Ergébnisse und
der Wechselwirkung zwischen Ausscheidung und strahlungsinduzierten |
Defekten verwendet wird. Dabei wird das Thema der Porenbildung aus-

scheidungsfdhiger Legierungen angeschnitten.
2., LITERATURUBERSICHT

Die Ausscheidungsvorginge sind legierungsspezifische Eigenschaften und
erforderh zu ihrem Beginn die Zufithrung von Energie, die von Legierung
zu Legierung sehr unterschiedlich sein kann. Wihrend der Bestrahlung
wird andererseits von einfallenden Teilchen Energie an das Material ab-
gegeben, so daB die Bestrahlung das Ausscheidungsverhalten sowie die
Stabilitdt der Ausscheidung wesentlich beeinflussen kann. Die experinieri-
tellen Untersuchungen auf diesem Gebiet begannen mit Reaktorbestrah-

lung und wurden in letzter Zeit durch Bestrahlung mit geladenen Teilchen
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erweitert, Es ist daher zweckméfig, zundchst die verschiedenen Arten
der Strahlenschidigung und die Ausscheidungsvorginge im allgemeinen
zu betrachten, damit die bisherigen Ergebnisse miteinander verglichen

und interpretiert werden konnen,

2.1 Die verschiedenen Arten der Strahlenschédigung

Die Wechselwirkung zwischen den einfallenden energetischen Teilchen
und den Gitteratomen kann zur interstiziellen Verlagerung der Gitter-
atome und damit zur Bildung von Leerstellen und Zwischengitferatomen
(=Frenkelpaare) fihren, In diesem Zusammenhang spricht man von Strah-
lenschédigung, wobel Masse und Energie des einfallenden Teilchens mafi-
gebend mitwirken, f)ie folgende Diskussion wird auf die Strahlensch#di-
gung beschrinkt, wie sie durch schnelle Reaktornéutronen (Spaltneutroneh
der Energie oberhalb O, 1 MeV) oder durch Elektronen oder Ione.n verur-

sacht wird.

Der Vorteil der Simulation von Neutronenbestrahlung durch Elektronen-
oder Ionenbestrahlung liegt in der héheren Schédigungsrate bei der Be-
strahlung mit geladenen Teilchen [ Norris 1971, Nelgon et al. 1970 ]. Die
Schadigungsrate K, mit der Einheit "'displacement per atom per second"
(dpa/s), ist von der Art der Bestrahlungsquelle unabhéngig und ist damit
eine geeignete Groéfe fir den Vergleich zwischen den verschiedenen Arten
der Strahlenschiddigung. Die Schidigungsrate K ergibt sich aus der fol-
genden Gleichung [ Kaletta 1976 ] :

K=ny « ¢p - ny (1)
npy Zahl der Frenkelpaare im
geschéidigten Volumen
<|>T : Zahl der einfallenden Teilchen
pro Sekunde

n, :'Zahl_ der Gitteratome im

- geschidigten Volumen
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Wihrend die Neutronenbestrahlung zu Schidigungsraten von 10_6 dpa/s
fuihrt, kann im Hochspannungselektronenmikroskop (HVEM) bei Energie
von 1-MeV ein K-Wert von 10_3 dpa/s und bei Ionenbestrahlung je nach
Energie und Masse des Teilchens ein K-Wert von 10_2 dpa/s erreicht
werden, Das bedeutet, daf bei gleicher Dosis die Dauer der Simulations-
bestrahlung viel kiirzer als die der Reakforbestrahlung ist. Dies kann ge-
rade bei zeitabhdngigen Vorgéingen, wie'Auss.cheidung, eine ents chei’dende‘

Rolle spielen,

Inwieweit und in welcher Form die libertragene Energie im Gitter zurtick-
bleibt, hingt von einer Reihe von Parametern ab [ Eyre 19"73‘ l. Dazu ’
gehéren einerseits‘ die Materialparameter wie z, B, ‘Struktur, Zustand,
Fremdatomgehalt, und andererseits die Bestrahlungspafameter Energie,
Dosis und Temperatur. Die gebildeten L.eerstellen und Zwischengitter- |
atome, soweit sie nicht im thermischen Gleichgewicht liegen, kénnen zur
Diffusion beitragen, die dann als strahlungsinduzierte Diffusion bezeichnet
wird [ Dienes und Damask 1958 ]. Das bedeutet, daf wegen der erhshten
Defektkonzentration widhrend der Bestrahlung eine Beschleunigung der
Diffusion auftritt, dabei ist vorausgesetzt, dal die Bestrahlungstempera-
tur Platzwechselvorginge zuldBt, Der Anteil der  strahlungsinduzierten
Diffusion ist in einem Temperaturbereich wirksam, bei welchem die
Defektkonzentration hoher liegt als die thermische Leerstellenkonzentra-
tion. Demzufolge verschwindet die strahlungsinduzierte Diffusion oberhalb
ca, 0,5 Tm ( Tm = Schmelzpunkt des Materials in OKelvin ) [ Wiedersich
1972 1],

2. 2 Das Ausscheidungsverhalten einer Phase

Die Entmischung des iiberséttigten Mischkristalls ist eine diffusionsab-~
héngige Phasenumwandlung im festen Zustand, Die Keimbildung, das
Wachstum und die Vergréberung einer neuen Phase, die eine andere
Zusammensetzung als die Matrix hat, stellen die wesentlichen Merkmale

des Vorgangs dar. Die Triebkraft ist die Abnahme der freien Energie, AG,

-AG = - AGchem. +AGstrukt. (2)
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Gchem ist die chemische Energie, bestimmt durch die Ubersittigung.

AG
strukt,
Phasen-Grenzfldchen und der resultierenden Verzerrung der Matrix

ist eine strukturabh#ngige Energie,die sich nach den gebildeten

richtet.

In erster Linie wird AGstrukt. von der Struktur und Form der sich aus-
scheidenden Phase beeinflult und stellt eine Barriere dieser Umwandlung
dar. Wéhrend der Auslagerung wird die zu der Umwandlung bendétigte
Energie in Form von Wirme zurgefl‘ihrt,' und somit ist die erforderliche
Umordnung des Mischkristalls durch die Diffusion ermoéglicht. Die Keim-
bildung [ Russel 1975 ] ist die kritische Stufe dieser Umwandlung und kann
soweit es sich um eine heterogene Keimbildung handelt durch Gitterfehler

erleichtert werden.

Die stébilen Bereiche der ausgeschiedenen Phase - Ausscheidungen,Teil-
chen oder Partikeln genannt - wachsen unabhéngig vbneinander bis die
Gleichgewichtskonzentration entsprechend der Auslagerungstemperatur
eingestellt ist. Eine weitere Zunahme der Teilchengrofie, d.h. Vergro-
berung, Kéagulation oder Ostwald-Reifung, ist aber von der Groéfle éineé
Teilchens abhingig. Im Vergleich zu den groBen Teilchen besitzen die
kleinen Teilchen ein ungilinstiges Oberfldchen-zu-Volumen-Verhilinis, so
daf in ihrer Umgebung die Konzentration der geldsten Atome héher‘ ist.
Dadurch wird ein Konzentrationsgradient von den kleinen zu den grofien
Teilchen hergestellt, der zu einer bevorzugten Auﬂésung der kleinen

Teilchen zugunsten der groflen fiihrt,

Wegen der engen Beziehungen zwischen den strukturellen Anderungen und
den Eigenschaften einer ausscheidungsfédhigen Legierung [ Béhm 1963 |,
beschreibt man die Phase nach verschiedenen Kriterien, wie zum

Beispiel :-

i) - nach der Orientierungsbeziehung zur Matrix

kohidrent, teilkohidrent, inkohirent
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ii) nach dem (stabil/metastabil) Phasendiagramm
(G. P, -Zonen), metastabil, stabil, elementar
iii) nach der Form '
Nadel, Stab, Platte, Wiirfel, Kugel
iv) nach der resultierenden Verspannung der Matrix
(gitterparameterabhéingig,
#Ausscheidung ~ *Matrix

Aa®= S x 100 )
Matrix

- Aa: Leerstellentjp, +Aa: ZWischengitteftyp
V) nach der Atomordnung ‘

geordnet, ungeordnet

Es ist jedoch keineswegs eine strenge Einteilung. Im Gegenteil werden
diese Kriterien sehr oft miteinander verwendet, um die Eigenschaften

der Ausscheidungen zu betonen.

Mit Ausnahme der Vergréberung ist die Stabilitit der Ausécheidungen
unter thermischen Bedingungen eine legierungsspezifische Eigenschaft,
Im allgemeinen wird die Stabilit&t von den Eigenschaften der ausgeschie-
denen Phase, wie Struktur, Form, Verspannung und Grenzﬂz‘ichenenergié,
bestimmt., In der Tat beeinﬂuss’en sich dieée Parameter derart gegen-
seitig, dag >sie eine Reihe von Z.ustz'inde‘n hervorrufen kénnen, die wieder-

um legierungsspezifisch sind,

+ ‘ :
Wenn die Gitterkonstante einer Ausscheidung kleiner bzw, groéfer als die

Gitterkonstante der Matrix ist, kommt eine negative bzw. positive Ver-
spannung um die Ausscheidung zustande, die der Verspannung von Leer-
stellenversetzungsringen (Leerstellenloops) bzw. Zwischengitterver-
setzungsringen (Zwischengitterloops) &hnelt, Wegen dieser Ahnlichkeit
wurde von Ashby und Brown [1963] die Bezeichnung Leerstellentyp fiir
eine negativ-verspannte und Zwischengittertyp fiir eine positiv-ver-

spannte Ausscheidung eingefiihrt.
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Die obigen Gesichtspunkte, Beschreibung sowie Stabilitdt der Ausschei-

dung, werden an Hand folgender Beispiele erliutert.

In Ni-Al-sowie Ni-Si-Legierungen scheidet sich die geordnete, stabile
v-Phase kohdrent mit der Matrix aus, Der wesentliche Unterschied der
v-Phase in beiden Legierungen, abgesehen von ihrer Zusammensetzung,

ist die Verspannung. 'y’( -Phase ist Leerstellentyp (Aa = =0, 3%),

Ni-Si)
-Phase ist Zwischengittertyp (Aa = +0,5%) [ Hornbogen und

¥ (Ni-Al)
Roth 1967 ]. Bei einer vergleichbaren Konzentration der gelésten Atome

und Warmebehandlung hétte man daher keine grundsétzlichen Unterschiede

(Ni-Al)
kohérent [ Philips 1966 ], dagegen verlieren 'yz

: o
erwartet, vy -Ausscheidungen bleiben auch bis zu 3000 A vollstindig

Ni-Si) O—Ausscheidungen
ihre Kohérenz bei kleineren Teilchengrofien (d >1800 A), dabei tritt eine
Anderung weder in der Zusammensetzung noch in der Orientierung auf

[ Rastogi und Ardell 1971 ]. Ein vollig anderes Verhalten zeigen die
Al-ILegierungen, In Al-Cu zum Beispiel [ Hornbogen 1967 ], bilden sich
G.P. -Zonen, oder metastabile Phasen - %//, % - bevor sich die stabile,
inkoh#rente $-Phase ausscheidet. Der Verlauf jeder Entmischungsstufe
ist mit Anderungen sowohl in der Zusammensetzung als auch in der Orien-
tierung und Form gekennzeichnet. Bedingt durch die Auslagerung und/oder

Vorbehandlung, ist es auBerdem auch nicht ausgeschlossen, daB diese

Zustidnde gleichzeitig auftreten oder fortlaufend umgewandelt werden.

Diese Komplikationen des Ausscheidungsverhaltens zeigen eindeutig die
Notwendigkeit der Erkenntnisse iiber den genauen Zustand der Legierung,
um den Einfluf der Bestrahlung auf die Stabilitdt der Ausscheidung be-

handeln zu kinnen.

2. 3 Einfluf der Bestrahlung auf die Auflésung der Ausscheidungen

2. 3.1 Die "spike'' -Auflésung

Vor etwa 20 Jahren wurde das Grundkonzept der Storbereiche ''spikes'
von Brinkman [1956] entworfen, Als 'displacement spikes' bezeichnet

er die Bereiche, die mehrfachen Atomverlagerungen ausgesetzt sind.
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Eine starke Umordnung der Atome in der Umgebung fiihrt dann zur er-
hohten Temperatur dieser Mikrobereiche - genannt 'thermal spikes'', in
denen flir sehr kurze Zeit, ts = 10.1 3s, die Temperatur schlagartig tiber

den Schmelzpunkt hinaus hochsteigt [ Brinkman 1956 ],

Die Suche nach einer experimentellen Bestdtigung der '

'spikes'' flihrte zu
der Untersuchung ausscheidungsfihiger Legierungen. Man kann die ''spike''-
Effekte an einem heterogenen Material folgenderweise vorstellen, Wenn
z.B. eine Ausscheidung in dem Wirkungsbereich von ''displacement spike"
liegt, werden die Atome wegen der elastischen Sttfle aus der Ausschei-
dung herausgestolen, demzufolge 16st sich die Ausscheidung auf. Eine
Aufldsung der Ausscheidung ist auch dann zu erreichen, wenn die Tem-

peratur T die Loslichkeitstemperatur T der Legierung liberschreitet,

solvus
was wihrend der Bestrahlung durch ''thermal spike' auch vorkommen

kann,

Die ersten Experimente wurden an Cu-Fe-Legierungen durchgefiihrt. In
diesen Legierungen [ Denney 1956, Saji et al, 1973 ] scheidet sich zu-
nichst die metastabile y-Fe-Phase (flichenzentriert) koh#rent aus, ihre
Umwandlung zur stabilen, inkoh#&renten «-Fe-Phase (innenzentriert)
erfolgt allerdings nur nach starker Kaltverformung und nicht wie nor-
malerweise durch Auslagerung. Die elektrische Leitfdhigkeit und beson-
ders die magnetische Eigenschaft, v : paramagnetisch, « ferromagne-
tisch, lassen die Umwandlung sehr gut verfolgen. Eine Zunahme des
elektrischen Widerstandes deutet auf die Auflésung der o- oder y-Phase
hin, und eine Abnahme des S4ttigungsmagnetismuses auf die Auflésung

der o-Phase,

Denney [1954] stellte nach Beschul von 9-MeV-Protonen die Auflésung

+ v
der inkoh#renten a-Fe-Phase in einer Cu-2,4 % ) Fe-Legierung fest,

+)
Die Konzentration der geldsten Atome wird in Gew % angegeben,
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Er hat angenommen, daf die Ausscheidungen durch "displacement-spike"
aufgelost werden, dabei deutet er aucﬁ auf die temperaturabhfngigen
Effekte hin, wie Mischkristallbildung und abgeschmolzene Bereiche, Seine
Angaben und Andeutungen lassen eigentlich eher auf eine ''thermal spike' -

Auflésung schlieflen,

Boltax [1957] erkannte die technische Bedeutung des Aufldsungsvorgangs.
Er untersuchte eine ‘Cu-3, 25 % Fe-Legierung nach Reaktorbestrahlung
(Dosis = 5 « 1019 n/cmz, TB = 7OOC) und fand eine Abh#ngigkeit zwischen
den Vorauslagerungsbedingungen und den Anderungen der elektrischen
Leitf8higkeit sowie des Séttigungsmagnetiémuses. Die bei niedriger Tem-
peratur Vorausgelagerten Proben zelgten eine Erhohung des elektrischen
Widerstandes, die auf eine Auflésung der kohérenten y-Fe-Auss cheldungen
hindeutet, Daraus schlof er auf eine bevorzugte Aufldsung der kleinen
Ausscheidungen, da sie ein gréf&eres Oberfldchen-zu-Volumen-Verhslt-
nis haben, Dagegen zeigten sich die groflen Teilchen stabiler, eine Zu-
nahme der GroéRe wurde sogar festgestellt, Die Abnahme des Sittigungs-
magnetismuses wies auf ein shnliches Verhalten bei den inkoh&renten

a-Fe-Ausscheidungen auf.

Boltax konnte diese Ergebnisse durch weitere Experimente an verschie-
denen Cu-Fe-Legierungen bestétigen [ Boltax 1959, 1965 ]. Die bis 500°C
vorausgelagerten Proben zeigten nur Auflosung, dagegen zeigten alle ober-
halb 500°C voraus gelagerten Proben liberwiegend Wachstum der y-Fe-
Teilchen, Bei niedriger Auslagerungstemperatur scheidet sich eine Viel-
zahl der kleinen Teilchen aus, und da sie unter Bestrahlung nicht stabil
sind, ldsen sie sich‘auf [ Boltax 1957 ]. Dagegen enthalten die bei héherer
Temperatur ausgelagerten Proben gréfliere Teilchen. Von Natur aus sind
diese Teilchen auch wéhrend der Bestrahlung stabil und daher werden sie
wachsen. Die experimentelle Bestitigung dieser Uberlegungen fiihrte
Boltax [1965] zu dem Schlufl, dafl der gesamte Vorgang aus a) Auflésung
und b) beschleunigter Entmischung der sich noch in L.osung befindlichen
oder durch die Auflésung in L.6sung gebrachten geltsten Atome - also

Rickdiffusion - besteht. Allerdings bleibt unklar, wie die Auflésung wegen
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der '

'spikes'' vorgeht, ''displacement' sowie ''thermal spike' sind in Be-
tracht gezogen, hauptsfchlich wird aber ein riickbildungs4hnlicher Vor-
gang fiir die Teilchenauflésung vermutet [ Boltax 1957, 1965 ], was auf

die '""thermal spike''-Aufldsung hinweist,

Fir die Teilchenauflésung unter Bestrahlung betrachtet Piercy [ 1962 ]
haupts&chlich die ''displacement spikes', wobei nach seinen Angaben die
begleitenden thermischen Effekte (thermal spikes) keine wesentliche
Rolle spielen, Statt Cu-Fe-Legier‘ungen' verwendete er ei‘ne Cu-2 % Co-
Legierung., Der Cu-Fe-Legierung gegénﬁber bietet sie den Vorteil, daf
es keine Umwandlung - metastabil — stabil - Stattfindet; und sich die
kugelférmigen kobaltreichen Teilchen kohéireht mit der Matrix ausschei-
den [ Philips 1964 ]. Wegeh der einfachen Teilchenform und des Ferro-
magnetismuses ist die Legierung auch fﬁr quantitative Untersuchungen
geeignet, Die Bestrahlung wurde an bereits ausgelagerten Proben durch-
gefithrt (Dosis ~3,4 x 1019 n/cm2 bei ca. 5OOC). Die Co-Teilchen bis
etwa 25 K- Durchmeséer waren vb6llig durch die Bestrahlung aufgeldst,
Teilchen grofer als 25 ?X 16sten sich nicht auf, sie zéigten nur eine Ab-
nahme der Gré(&e; Piercy [1962] deutete dies als ein Beweis fir "dié- |

placement spike' an, wobei nur der im "'spike' sich befindliche Teil auf-
geldst wird, In anderen Worten ist eine Teilauflésung der Ausscheidung

moglich und dadurch wird die Auflésung eine Funktion der Teilchengréfie.

Boltax sowie Piercy waren sich hinsichtlich der '"spike''-Gréfe und Zahl
der sich im ''spike'' befindlichen Atome ( - 104 bis 105 Atome pro "dis-
placement spike'') einig. Einé Einigkeit bestand auch darin, dafs' die Auf-
16sung einer Ausscheidung an der Oberfldche anféhgt, und dag die Aus-

scheidung wegen der Bestrahlung nicht gebrochen wird.

In der letzten Zeit wurden einige Untersuchungen an Legierungen durch-
geftihrt, die auch G.P. -Zonen enthielten. G.P. -Zonen sind keine ''Aus-
scheidungen', jedoch sind sie mit Ausnahme der Kristallstruktur den

gleichen Gesetzen wie die Ausscheidungen unterworfen [ 8. Shewmon 1969 ].
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Nach einer Reaktorbestrahlung (Dosis bis 1016 n/cmz) an verschiedenen
Al-I.egierungen beobachteten Liu et al, [1972], daB der Radius der G. P, -
Zonen unabhfngig von der Zusammensetzung der Legierungen abnimmt
und dementsprechend von einer Anderung des Volumenanteils und der
Verteilung begleitet wird., Dies wurde als der Beitrag von "displacement
spike' interpretiert, weil Diffusion, und damit ein "thermal spike",

wegen der ausgewdhlten Bestrahlungstemperatur T_ = =25 3°c grundsitz-

B
lich ausgeschlossen war, Eine 8hnliche Feststellung machten auch
Grinchuk und Kirsanov [1»974] an G. P, -Zonen in Ni-2 % Be—Legierungk

(Dosis 1018 bis 102 n/cm? T, = 70°C).

Es besteht aber einen Unterschied in der Art der Betrachtung, Liu et al,
vermuten, daf die G.P.-Zonen gebrochen werden (particle break-up).
In Ni-Be-Legierungen sind die G, P, -Zonen sehr stabil, damit kommt
die thermische Aktivierung (=Diffusion) nicht in Frage, Nach Grinchuk
und Kirsanov trégt die dynamische Wechselwirkung der Zwischengitter-
atome (crowdion) zu der Auflésung bei, wobei - so scheint es - die Be-

Atome tiberwiegend die entfernten substitutionellen Gitterplitze besetzen.

Die G, P. -Zonen in Al-3,5 % Cu-Legierung konnten auch durch Elektro-
nenbestrahlung in HVEM (E = 650 keV, K = 1072 _107% dpa/s) zur Auf-
16sung gebracht werden [ Sklad und Mitchell 1975 ], Allerdings wurde ein
direkter Ubergang von G. P. -Zonen, statt zur koh&renten 8//-, zur teil-
koh#renten §-Phase beobachtet, der eindeutig ein strahlungsinduzierter
Effekt war., Die Auflésung der G. P, -Zonen sowie der §-Phase entstand
nach Sklad und Mitchell durch das ''Durcheinanderwirbeln'' (mixing), damit

meinen sie, mit Recht auch, vielleicht die tats&dchlichen Komplikationen

des Vorgangs.

Ein Ubergang der §- zur ¥-Phase ist eine Frage der Warmebehandlung,
wenn sich aber §-Phase gebildet hat, ist sie stabil, d.h, die Vergrdbe-
rung oder eine weitere Umwandlung ist nur zur stabilen, inkoh&renten

$-Phase méglich, Miura et al, [1973/74] beobachteten die Vergrbberung
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der ¥-Phase in Al-4, 24 % Cu-Legierung nach einer siebenstiindigen
Gammabestrahlung, die nach weiterer Bestrahlung (tB = 25 h), vermut-
lich durch die vollstédndige Auflésung und nochmalige Ausscheidung,

wieder fein verteilt erschien,

Diese TEM-Ergebnisse von Miura et al, [1 973/74] sowie von Sklad und
Mitchell [1975] zeigen, daf die Bestrahlung einen betrichtlichen Einflug
auf Vdie Gefligestabilitdt von Ausscheidungen hat, obwohl w&hrend dér
Gamma- bzw, Elektronenbestrahlung trotz der Atomverlagerung weder

"displacement spikes'' noch 'thermal spikes' entstehen,

Zusammenfassend kann man feststellen, daB unabhéngig von der Bestrah-
lungsart sowohl die kohfrenten als auch die inkohdrenten Ausscheidungen
aufgelst werden koénnen [ z, B, Denney 1954, Boltax 1957, Shiraishi 1970,
Sklad und Mitchell 1975 ], wobei die kleinen Teilchen bevorzugt zur Auf-
lésung neigen [ Boltax 1957, 1965, Piercy 1962 ]. Dabei kann eine strah-
lungsinduzierte - allerdings zustandsspezifische - Umwandlung der Art
metastabil — stabil auch vorkommen [ Denney 1953, Boltax 1957, Sklad
und Mitchell 1975 1],

Die bisherigen Untersuchungen stellen den Beweis fiir die Existenz der
"spikes' dar. Welches von denen -''displacement'' - und/odér "thermal
spike' - die Teilchenaufldsung verursacht, bleibt vorerst umstritten,
Dafl die StoBprozesse stattfinden, ist jedoch unumstritten und bildet auch
gewissermafen die Basis der nachfolgenden Modelle. In diesem Sinne
sind sie mehr oder weniger als Zweige der ''spike''-Auflésung zu ver-
stehen, Da diese Untersuchungen hinsichtlich der Legierungen und Unter-
suchungsmethode der vorliegenden Arbeit nahestehen, wird es dariiber

etwas ausfiihrlich berichtet,

2. 3.2 Die "disorder'-Auflésung

. s e o e e e e R ke e A D AR e A e

Nach Boltax [1959,1965 ] waren es Nelson und Mitarbeiter [1969,1972],
die umfangreiche Versuche durchflihrten, um den Einflufl der Bestrah-

lung auf die Auflésung von Ausscheidungen zu verfolgen, Im Vergleich
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zu den bereits zitierten Arbeiten benutzten sie zum ersten Mal Schwer-
ionenbestrahlung und untersuchten die strukturellen Anderungen mittels

THEM.

Die Bedeutung ihrer Arbeiten liegt darin, daB sie die '

'recoil''-Auflésung
- im allgemeinen als "'spike''-Auflésung bezeichnet - klar definierten,
einen Mechanismus fiir die Auflésung der geordneten, kohidrenten Aus-

scheidungen vorschlugen und grundlegende Uberlegungen anstellten.

Die Tatsache, daB die Bestrahlung die Atomordnung eines geordneten
Kristalls zerstort [ Dixon und Bowen 1954, Brinkman 1956 ], bildet das

~ Grundargument der "disorder''-Auflésung [ Nelson 1974 ], Es wird an-
genommen, dafl die Storbereiche (displacement spikes), deren direkter
Nachweis jetzt vorliegt [ Seiler et al, 1974 ], die Ordnung einer geord-
neten Ausscheidung vernichten, was zur Auflésung solcher Ausscheidungen

fihren kann,

Der grunds#tzliche Unterschied zwischen "recoil" und "disorder' -Auf-
16sung kommt durch die Art der Entfernung der Ausscheidungsatome
zustande, Fiir Aufldsung durch ''recoil" ist eine Mindestenergie von etwa
25 eV notwendig, damit ein Atom die Ausscheidung:Matrix-Grenzfldche

iberhaupt iberspringen kann [ Nelson 1969 ]. Wihrend der ''dis-

dung:Matrix-Grenzfliche heraus [ Nelson et al, 1972 ], und somit sollte
die ""disorder'-Auflésung eine verhiltnism&Big niedrigere Energie beno-
tigen als die "recoil''-Auflésung. Welcher von beiden Prozessen wihrend
der Auflésung wirksam wird, hingt von der Natur der Ausscheidung ab.
Nelson et al. [1972] postulieren "recoil''-Auflésung flir die inkoh&renten
und "'disorder'' -Aufldsung fiir die geordneten, kohirenten Ausscheidungen.
Die physikalischen Unterschiede zwischen den beiden Vorgéngen spiegeln
sich in der Auflésungsrate wider, Die ''disorder''-Auflésung 14uft viel
schneller ab und, je nach der Verspannung der Ausscheidung, kann eine
Auflésungsrate erreicht werden, die bis zu einem Faktor 103' hoéher als

1

im '""recoil''-Fall liegt [ Nelson 1974 ]. Wegen der genannten Griinde

sollten die inkoh&renten Teilchen unter Bestrahlung stabiler sein als die -
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anderen [ Nelson et al, 1972 ].

Unabhéngig davon wie die Auflésung abl&uft, ist di’e TeilchengroBe ein
wesentlicher Faktor, der die Stabilitét einer Ausscheidung wihrend der
Bestrahlung beeinfluBt, Nelson et al, [ 1972 ], wie Boltax [1959, 1965],
betrachten die sich im dynamischen Gleichgewicht einstellende Endgrofie
der Teilchen als ein Ergebnis von zwei gegenseitig wirkenden Vorgingen :
einerseits die Auflosung, die ein Teilchen verkleinert, andererseits die
strahlungsinduzierte Diffusion, die zum Teilchenwachstum beitrégt. Je
nach der Bestrahlungstemperatur wird daher hinsichtlich der Teilchen-
grofle ein Gleichgewichtszustand zwischen der Auflésung und Diffusion
hergestellt. Unabhingig von der Ausgangsteilchenverteilung"erreicht dann
die Teilchengroéfle unter Bestrahlung eine Gleichgewichtsgrofe, wobei die
grofien Ausscheidungen auf diese GréBe schrumpfen und die kleinen wach-

sen [ Nelson et al. 1972 ].

Dieser Vorgang ist das Gegenteil der Ostwald-Reifung, die widhrend der
Vergroberung vorkommt, ‘Unter thermischen Bedingungen 16sen sich die
kleinen Ausscheidungen wegen der verhéltnismé&Big hoheren Konzentration
der geltsten Atome in ihrer Umgebung auf, bei einer gleichzeitigen Dif-
fusion zu den groBeren Teilchen; die dann weiter wachsen. Wihrend der
Bestrahlung wird aber eine Umkehr des Konzentrationsgradients herge-
stellt [ Nelson et al, 1972 ], weil durch die Auflésung sich die Konzen-
tration der gelésten Atome im Bereich der grofien Teilchen erhdht. Somit
wird unter Bestrahlung der Strom der geldsten Atome von den grolen zu
den kleinen Teilchen fliefen und die kleinen Ausscheidungen stabilisieren

[ Nelson et al. 1972 1.

Nelson et al, [1972] bestdtigen diese Uberlegungen durch die Schwerionen-
bestrahlung an Ni-Al-sowie PE 16-Legierung. In den beiden Legierungen °
scheidet sich die kohirente und geordnete y~Phase aus. Unterhalb einer .
kritischen Temperatur TC: 350°C fand unter Bestrahlung eine beschleu-
nigte Auflosung statt. Oberhalb 350°C wurde die strahlungsinduzierte Dif-
fusion wirksam und, wie erwartet, statt Koagulation wurde eine feine Dis-

persion der y-Ausscheidungen beobachtet.
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Die Aussage, daB unter Bestrahlung die kleinen Ausscheidungen stabiler
sind als die groflen, und ihre Bestédtigung durch die Simulationsbestrah-
lung ist liberraschend, weil unter Neutronenbestrahlung genau das Gegen-
teil festgestellt wurde, Sharpe und Whapham [1974] zum Beispiel beobach-
teten in der gleichen Legierung, also PE 16, die bevorzugte Auflésung -
der kleinen y-Ausscheidungen und dies ist in Ubereinstimmung mit den

Ergebnissen von Boltax [1957] und Piercy [1962].

Im Zusammenhang mit der Auflésung der inkohdrenten Ausscheidungen
sind die Aussagen und Beobachtungen von Nelson et al. [1972] jedoch
widerspriichlich, Durch die Bestrahlung bei Raumtemperatur konnten sie

keine Auflésung der inkoh&renten MgNi_-Phase in einer Ni-Mg-Legierung

2
feststellen, beobachteten jedoch die Auflésung von Karbiden in der PE 16-
Legierung, die meistens als teil-oder inkoh&rent auftreten, Nelson [1969]
hat eine Aufnahme zitiert, in der die Auflésung der stabilen, inkoh&ren-

ten Manz—Phase in einer Al-Zn-Mg-Legierung deutlich zu sehen ist.

Unabhéngig voneinander haben Vaidya und Bohm [1974] sowie Rowcliff et
al, [1975] einen Ubergang von Kohérenz zur Inkohirenz der ,Y“‘ -Phase
durch eine Bestrahlung in Inconel 625 und y-Phase in Inconel X-750 beo-
bachtet, Zur Erklirung wurde vorgeschlagen [ Vaidya und Béhm 1974 1,
daf der urspfﬁngliche Zustand (kohirent odevr teil-koh&rent) oder die
Atomordnung (geordhet oder ungeordnet) einer Ausscheidung wédhrend der
Bestrahlung keine wesentliche Rolle flir ihr Auflésungsverhalten spielt,
durch die Bestrahlung eine Ausscheidung immer inkoh#rent wird und ihre
Auflésung tber "'recoil'' ablduft. Dies gilt auch fiir die geo‘rdneten Aus-

scheidungen.

2. 3. 3 Das Fragmentierungsmodell

Potter und Hoff [1975, 1976] untersuchten den Einfluf der Bestrahlung
auf das Ausscheidungsverhalten einer Ni-6, 35 % Al-Legierung. Die Pro-
ben wurden im l6sungsgeglithten ‘Zustand in einem Temperaturbereich

von 300° bis 650°C mit 3, 2-1\/IeV-Ni+ ~-Ionen (K = 2,7 x 10““3 dpa/s)
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bestrahlt und anschliefend mittels TEM untersucht.

Sie stellten Verédnderungen in der Teilchengrofe, Verteilung sowie Mor-
phologie durch die Bestrahlung fest, Bereits nach 1 dpa nahm die Teil-
chengroéfe zu, die Teilchenverteilung wurde jedoch ungleichm#Big, Dabei
dnderte sich die Teilchenform von Kugel zu Wiirfel, oberhalB 5 dpa er-
schienen die Teilchen fragmentiert und nach 24 dpa setzte die Auflésung
ein, Es wurde beobachtet, daB mit der beginnenden Fragmentierung das
strahlungsinduzierte Wachstum der Teilchen verlangsamt wird, was ober-
halb 20 dpa schlief§lich zu einem scheinbaren stationiren Zustand in der
v-GroBe fiihrte, Bei der thermischen Auslagerung erfolgt eine Formén-
derung der Teilchen von Kugel zu Wiirfel, die ‘teilchengrtfenabhingig ist
[ Hornbogen und Roth 1967 ]. Eine Fragmentierung der Teilchen ist allér-
dings bei thermischer Auslagerung bisher nicht beobachtet worden, so
dafl die Autoren es fiir einen strahlungsinduzierten Effekt halten, der
bereits bei 5 dpa auftritt, Da die bisherigen Uberlegungen - weder
"digsorder'' - noch ''recoil''-Auflésung - diese Beobachtungen erkléren,

stellen Potter und Hoff ein Fragmentierungsmodell vor,

Als Mechanismus der Fragmentierung der Teilchen erdrtern Potter und
Hoff die folgenden Moglichkeiten, Die Fragmentierung der Ausscheidung
entsteht nach Ansicht der Autoren durch die Wechselwirkung zwischen
den strahlungsinduzierten Versetzungen (oder Loops) und den Ausschei-
dungen, dabei schneiden die in der Matrix gebildeten Loops die Ausschei-
dungen, Wenn sich die Looops aber innerhalb der y-Ausscheidungen bilden,
kommt es im Innen der Ausscheidung zur Auflésung [ Potter und Hoff
1976 ]. Das bedeutet, dafl die urspriingliche Ausscheidung, die bei nied-
rigen Dosen zum beschleunigten Wachstum neigt, bei zunehmender Be-
strahlung fragmentiert, d, h. geteilt wird. Obwohl dann unter Bestrah-
lung weiterhin eine beschleunigte Vergrédberung stattfindet, erreicht die
Teilchengrofe einen fast stationdren Zustand, da die Ausscheidung wegen
der Fragmentierung nicht als gesamt sondern als geteilt vergrobert.
Potter und Hoff [1976] stellten fest, daf die groBen Teilchen (d > 150 K)

unter Bestrahlung bevorzugt fragmentiert werden, Daraus postulierten
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sie, daB Teilchen oberhalb einer kritischen Gréfe fiir die Fragmentier-
ung anfélliger sind als die kleinen, Der Grund liegt, ihrer Meinung nach,
in der koh#renten y”: y-Oberfliche, die als eine Senke fiir die Defekte
innerhalb der Teilchen wirkt. Das bedeutet, dafl die Defekte innerhalb
der kleinen Teilchen, im Vergleich zu den grofleren, einen kurzen Weg
zur Oberfldche haben und schneller ausheilen., Infolgedessen bleiben die
Defekte in den groferen Teilchen erhalten, in den kleinen aber nicht. In
der Tat wiirde dies die Aussage von Nelson et al, [1972] unterstiitzen,
dafl unter der Bestrahlung die kleinen Ausscheidungen stabiler als die

groBBen sind,

Potter und Hoff [1976] vermuten, daB die Versetzungen (oder Looops) eine
bevorzugte Segregation von Ni-Atomen um sich bilden, da die Ni-Atome
kleiner als die Al-Atome sind, und dafl die Versetzungen wihrend des
Schneidens eine kiinstliche Nickel-Anreicherung in v-Ausscheidungen
hinterlassen, was zur Auflésung der Ausscheidungen fiihrt., Eine andere
Moglichkeit ist durch die Wechselwirkung zwischen der Gitterverspannung
und dem Spannungsfeld der Zwischengitterloops gegeben. Die y-Ausschei-
dungen in dieser Legierung erweitern das Matrixgitter (Zwischengitter-

typ, L a~+0,5 %), und da sie sich unter dem Einfluf der Druckspan-

nung dieser Loops befinden, sind sie nicht stabil,

Im Zusammenhang mit dem Schneiden und der Fragmentierung der Teil-
chen sind die Arbeiten von Gleiter [1968] und Beardmore et al, [1969] zu

erwihnen, obwohl sie keineswegs die Bestrahlung behandeln,

H&ufig beobachtet man, daB nach einer starken Verformung die vorhande-
nen Ausscheidungen aufgelést werden, Gleiter [1968] hat gezeigt, dafl eine
schneidende Stufenversetzung die gelésten Atome durch ihr Spannungsfeld
anzieht, Damit kommt eine spannungsinduzierte Diffusion im Verzerrungs-
feld der Versetzung zustande, so dafl die Matrix-Atome in die Ausschei-
dung und die geldsten Atome von der Ausscheidung in die Versetzung hinein-
diffundieren, Das bedeutet, dal in einer Ni-Al-Legierung die Al-Afome,

nicht aber die Ni-Atome, wie es Potter und Hoff annehmen [1976], um
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eine schneidende Versetzung segregieren wiirden,

Wihrend der Verformung werden die Versetzungen entweder die Aués chei-
dungen schneiden oder umgehen. Beardmore et al, [1969] stellten fest,

daB in Ni-Cr-Al-Legierungen die Wechselwirkung zwischen den Ausschei-
dungen und Versetzungen vom Volumenanteil der fy’(Vf) und von der Ver-
formungstemperatur abhéngt. In Legierungen mit Vf < 20% bewegen sich
die Versetzungen bis 500°C paarweise und schneiden die Ausscheidungen,
dagegen werden die Versetzungen bei 900°C die Ausscheidungen umgehen
(Orowan-Mechanismus), Auf jeden Fall befinden sich die Versetzungen
nach der Wechselwirkung immer in der y-Matrix, Ein &hnliches Verhal-
ten zeigten die Legierungen mit Vf > 20% ., Nur bei ‘QOOOC aber wurden

die Versetzungen auch in y-Ausscheidungen beobachtet und wegen der
gebildeten Substruktur erscheinen die Ausscheidungen wie fragmentiert. |
Dies best#tigt die Annahme von Potter und Hoff [1976], daR die Fragmen-
tierung allein durch das Schneiden nicht zustande kommt und die Versetz-
ungen in den Ausscheidungen zuriickbleiben miissen, Allerdings muf hier
betont werden, dafl wie in den von Potter und Hoff untersuchten Legierungen
(V,

beschrinkt sind [ Beardmore et al, 1969 ] und demzufolge keine Fragmen-

< 20 %) die Versetzungen nicht in Ausscheidungen sondern in Matrix

tierung vorkommt,

Man kann aber jedenfalls entnehmen, daff eine Versetzung-Ausscheidung-
Wechselwirkung, sei es Wégen des Schneidens oder der Fragmentierung,
zur Auflésung der Ausscheidung fithren kann [ Potter und Hoff 1976, Gleiter
1968, Beardmore et al. 1969 ].

3.STELLUNGNAHME ZU DEM THEMA

Aus der Literaturiibersicht kann man entnehmen, daf es keinen Zweifel
daran gibt, dafl die Bestrahlung die Stabilitdt einer Ausscheidung beein-
fluBt und zur Auflésung filhren kann, Wie der Mechanismus der Auflésung

ist, bleibt umstritten, soweit umstritten, dafl auch tiber den Aufldésungs-
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vorgang der Ausscheidungen mit vergleichbaren strukturellen Eigen-
schaften keine Einigung besteht [ Nelson et al. 1972, Vaidya und Béhm
1974, Rowcliff et al. 1975, Potter und Hoff 1976 ], Dies kdnnte durchaus
in den legierungsspezifischen Eigenschaften begriindet sein. Noch iiber-
raschender ist aber die Tatsache, dafl wdhrend der Neutronen- und Ionen-
bestrahlung z.T. unterschiedliche Effekte auftreten, u.z. hinsichtlich
der teilchengrdfenabhéngigen Auflésung und Aufldésung inkohédrenter Teil-

chen [ z.B. Boltax 1957, Nelson et al. 1972, Sharpe und Whapham 1974 ].

Die Ionenbestrahlung wurde zunéchst fiir die Simulation der Porenbildung
verwendet, wobei man sogar quantitative Ubereinstimmung zwischen
Neutronen- und Ionenbestrahlung festgestellt hat [ Nelson et al, 1970 ].
Die Porenbildung uhd Ausscheidung sind insofern vergleichbar, dafl sie
diffusionsgesteuerte, also zeitabhéingige Vorginge sind, Im Gegensatz

zur Porenbildung gibt es aber im Falle des Einflusses der Bestrahlung
auf die Ausscheidung noch nicht mal einen qualitativen Vergleich zwischen

Ionen- und Neutronenbestrahlung,

Man stelle sich den gesamten Vorgang vor. Es wird Energie an die Legie-
rung tbertragen und dadurch werden die Punktdefekte oder ihre Aggregate
erzeugt. Also hat man hier mit einem Vorgang zu tun, in dem eine Wech-
selwirkung zwischen Leerstellen, Zwischengitteratomen, Versetzungen,‘
gelosten Atomen und Ausscheidungen stattfindet, Trotz zahlreichen Unter-
suchungen bleibt aber die Frage : wie und unter welchen Bedin-
gungen 16st sich eine Ausscheidung auf ? In dieser Arbeit
ist ein Versuch unternommen, mittels Ionenbestrahlung und TEM min-
destens eine anndhernde Losung der genannten Frage zu erzielen. Zu
diesem Zweck wurden Legierungen mit unterschiedlichen Ausscheidungs-

zustdnden verwendet,

Die Reaktorbestrahlung wére fiir die experimentelle Durchfiihrung ideal
gewesen, Jedoch ist sie mit verschiedenen aber gleichzeitig laufenden
Vorgéngen gekennzeichnet, die ein kollektives und kompliziertes Bild

zuriicklassen [ Béhm 1974 ], Die unterschiedlichen Andeutungen der
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Auflésung der Ausscheidung liberhaupt und besonders der Neutronenbe-
strahlung, wie es aus der Literaturiibersicht zu entnehmen ist, beweisen

diese Schwierigkeiten, In dieser Hinsicht bietet die Ionenbestrahlung fol-

gende Vorteile :

i) gesteuerte experimentelle Bedingungen w8hrend der
Bestrahlung, z.B. freie Auswahl der Ionen, der Energie

und Schédigungsrate, sowie der Temperatur,

i) saubere Proben, d.h, keine radioaktive Kontamination,

was die Handhabung der Proben erleichtert.

iii) gezielte Schidigung innerhalb kurzer Zeit (dies kann auch

‘nachteilig auswirken),

Ein Nachteil der Ionenbestrahlung ist die geringere Einvd‘ringt‘iefe der
Ionen und demzufolge der Schidigung, z.B. die Eindringtiefe der 250-keV -
Ni'- Tonen in Nickeltarget betrégt nur noch ca. 600 A [ Kaletta 1973 1.

Da sich die Schédigung in sehr diinnen Bereichen befindet, kénnen keine
mechanischen (z. B. Hirtemessung) oder physikalischen (z.B. elektrische
Leitféihi’gkeit) Untersuchungen durchgefiihrt werden. In solchem Fall ist
TEM die einzige Methode, die in dieser Schédigungstiefe Untersuchungen
erlaubt, Man hat die Mdoglichkeit tiber die Morphologie der Ausscheidung,
tber die strahlungsinduzierten Defekte, sowie liber deren Wechselwirkung

Aufschliisse zu ermitteln.

Obwohl die neuesten Arbeiten auf diesem Gebiet in der Li’;erétur zitiert
sind, mufl an dieser Stelle betont werden, dafl aufler der Arbeit von » |
Nelson et al. [1972] iber die Anwendung der Ionenbestrahlung sehr wenig
Anhaltspunkte hinsichtlich der experimentellen Durchfﬁhfung vorlagen. Im
Anfangsstadium der vorliegenden Arbeit waren aus diesen Griinden einige
empirischen Versuche notwendig, die schlie@lich zu einer geeigneten Le-
gierung fiihrten, Die im folgeriden Kapitel dargestellte Entwicklung ist

von diesem Standpunkt zu betrachten und daher ist es auch unerlédflich,

Uber die Legierungsauswahl mit den Ergebnissen zu berichten,
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4, VERSUCHSDURCHFUHRUNG

4,1 Probenmaterial

Aus der Literatur war zu ersehen, daf iiber den Zusammenhang zwischen
den Eigenschaften einer Ausscheidung und ihrer Stabilitét unter Bestrah-
lung sehr unterschiedliche Meinungen vertreten waren, Daher stand hin-
sichtlich der Auswahl von Legierungen vor allem die Eigenschaften der
Ausscheidung wie Form, Verspannung, Atomordnung und Orientier.ungsv-

beziehung zur Matrix im Vordergruiid.

Die Versuche wurden an Inconel 625- (12,5 mm ¢), Al-Mg-Si- (50 x 5 mm
Platten) Legierungen sowie an fiir diese Untersuchungen extra hergestel-
Iten Fe-Cu-, Ni-Cr-Al- und Ni-Si-Legierung‘en durchgefiithrt, Dazu dienten
folgende Ausgangsmaterialien.: Hochreineé Eisen;(28 ppm C, 0,16 4% 02)’
Elektrolyt-Kupfer ( > 99,9 % ), Mond- oder Inconickel ( > 99,99 %),
Elektrolyt-Chrom ( > 99,9 % ), Reinst-Aluminium ( > 99,999 % ) und
Handelsqualitét-Silizium ‘( > 98,7 %), Die Legierungen wurden im Induk-
tionsofen unter Vakuum erschmolzen und in Rundkokilleh aus Eisen oder

Kupfer abgegossen,

Um die Verformbarkeit der Fe-Cu-Legierung zu testen, wurde der 2 kg-
Block leicht vorgeschmiedet; er zeigte bereits Risse. Es wurden dann
Segmente herausgeschnitten, die auch nach lingerer Homogenisierung
(8500C -~ 100 h/1 SOC) nicht kaltverformt werden konnten, daher wurde
fur die weitexjen Behandlungen das Material im homogenisierten Gufi-

Zustand verwendet,

Die Ni-Cr-Al-Legierung (20 kg-Block) wurde warmverformt, Der GuR-
block wurde auf 1150°C aufgeheizt, 5 Stunden gehalten und bei 9«80O -
1180°C auf 16 x 16 mm geschmiedet.

Eine &hnliche Ver"for'mbarkeit wurde auch fiir die Ni-Si-Legierung er-

wartet, widhrend des Walzens bei 1050°C brach aber der GuBblock (3kg) ab,
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und dies trotz einer vorhergegebenen Homogenisierung (110000 -30h
- walzen bei 105000). Es stellte sich heraus, dafl die Legierung erst
oberhalb 1080°C verformt werden konnte, und dementsprechend wurde

sie bei etwa 1100°C auf 13,5 mm ¢ stranggepreft,

Die chemische Analyse der Legierungen ist in Tabelle 1 wiedergegeben.

4,2 Wirmebehandlung

Mit Ausnahme der Al-Mg;Si-Legierung war die Form der anderen Legie-
rungen fiir weitere Behandlungen geeignet. Von den Platten der Al-Mg—Si—
Legierung wurden Streifen herausgesigt, die dann nach einer Weichgliih-

ung (550°C - 2 h/10°C) auf Bleche von 0,5 mm, Dicke kaltgewalzt wurden.

Je nach der Zusammensetzﬁng der Legierung‘wurd’en die Proben bei ‘e\nt-
‘spre chender Temperatur ISSungsgegiiiht und erst nach der Fes‘tstellung
der Homogenitdt mittels TEM wurden sie ausgelagert. Die verschiedenen
Wirmebehandlungen sind in Tabelle 2 zusammengefalit, Die Abweichung
in der Lésungsglﬁhtemperatur der Ni-Legierungen lag bei + 1VOOC, alle

anderen Temperaturen waren bis + SOC geregelt,

4, 3 Probenpriparation flir die Bestrahlung

Von dem ausgelagerten Material wurden Pléittchen (Al-Mg-Si-Legierung,
15 x 15 mm) oder Scheiben von 0, 5 mm Dicke abgetrennt, Da s&mtliche
Legierungen mit Ausnahme der technischen Inconel 625-Legierung ver-
héltnismz‘a‘.f&ig weich waren, wurden Trennscheiben mit Weichbindemitvtel
und feinkérnigem Schleifmittel unter langsamer Vorschubsgeschwindigkeit
(=« 2 mm/min) und stédndiger Wasserkiihlung verwendet, um eine Ver-

formung zu vermeiden.

Beim Naf3schleifen und Polieren wurde dann die Probendicke auf etwa
0,2 mm gebracht, wie sie fiir die Bestrahlung erforderlich war., Um die

mogliche durchs Schleifen entstandene Kaltverformung zu entfernen,
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wurde die zu bestrahlende Oberfldche kurzzeitig elektropoliert, Zu
diesem Zweck wurde ein Probenhalter nach Abb.1 verwendet. Da die’
Probenkanten abgedeckt waren, konnte ein verstéirktes Polieren der
Kanten vermieden werden und dadurch waren die Stromdichte undv dér
Poliergang gleichmé&Big, Weil wegen der Form des Probenhalfers das
Riihren des Elektrolytes nicht moglich war, trat eine starke Polarisa-
tion und somit eine Erhthung der o6rtlichen Badtemperatur (bis ca. 4OOC)

an der Probenoberfldche auf, Dies wurde folgendermaflen verhindert :

i) hohe Spannung, um die bené&tigte Stromdichte zu errei-
chen,
ii) groflere Kathodenfldche, um einen gleichmé&figen Angriff

an Anode (Probe) zu erreichen, Dazu diente ein siurebe-
stdndiges Stahlblech (100 x 50 x 1 mm) gebogen in Halb-
kreis (= 80 mm ¢) als Kathode. |

iii) Unterkithlung des Elektrolytes (-20°/-30°C).

iv) Polieren flir sehr kurze Zeit ( < 10 s),

Die Polierbedingungen sind in Tabelle 3 zusammengefalt und gelten fiir
oben beschriebene Anoden- und Kathodenform mit einem Anode-zu-Kathode-

Abstand von 20 bis 30 mm, :

Bei den Proben der Fe-Cu-Legierung mufite allerdings auf das elektro-
lytische Vorpolieren verzichtet werden, weil aus dem Elektrolyt ein Cu-
Niederschlag an der Probe auftrat, der auf die unterschiedlichen elektro-
chemischen Eigenschaften der Elemente (Cu elektropositiver als Fe)
zurlickzufiihren ist. Aus dem Grund wurden diese Proben nach einer

Geflige- Uberpriifung mittels TEM im polierten Zustand bestrahlt.

4, 4 Bestrahlung der Proben |

Die Proben wurden an einem Beschleuniger der Fa, Danphysik/D&nemark

im Institut flir Angewandte Kernphysik des Kernforschungszentrums
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bestrahlt, Die'Targetkammer des Beschleunigers ist mit Turbomolekiilar-
und Ionengetterpumpe ausgeriistet, die’ 61ﬁ‘eies Vakuum erzeugen.. Fir

die Bestrahlung wurden die.jveweiligeh Matrix-Ionen mit einer einheit-
lichen Energie von 250-keV benutzt und die Dosis sowie die Temperatur

als Bestrahlungsparameter ausgewéhit,

Die Bestrahlung erfolgte mit einem Ionenstrom im Bereich von 1 bis
10 pA/cmz, der einem Ionenflufl von 6, 24 x 1012 bis 6, 24 x 1013 Ioneh/cm2
entspricht, Simtliche Proben wurden im Dosisbereich von 5 x 1014 bis

2 x 1017 Ionen/cm2 (+10%) bestrahlt, dabei wurden Probenmasken

(7,8 oder 10 mm ¢ = Strahldurchmesser an Probe) verwendet, die den
Vorteil haben, den bestrahlten Bereich fiir die Nachuntersuchungen genau

zu markieren,

Eine Probenhalterung erlaubte Bestrahlung bis zu 5 Proben ohne die
Targetkammer zu beliiften, allerdings nur bei der Raumtemperatur
(T

Aufheizung durch den Ionenstrahl). Die Bestrahlung bei héheren Tempe-

= 50°C : einschlieflich Temperaturerhshung bis ca. 30°C wegen der

raturen muBite mit Einzelproben durchgefiihrt werden, Die Probe und ein
NiCr-Ni-Thermoelement, das die Temperatur in unmittelbarer N&he von
dem bestrahlten Bereich mafi, wurden auf einen Elektronenstrahlheizer
(300 W max. Leistung) mit Hilfe einer Molybddnmaske festgeklemmdt,

In Abb. 2 ist dieser Arbeitsvorgang schematisch dargestellt, Die Bestrah-

lung bei hoheren Temperaturen lief so ab :-

i) Die Probe wurde eingebaut (Abb, 2) und mechanisch so
justiert, daf der Strahl einen senkrechten Beschuf}

geben konnte,

ii) Bei einem Vakuﬁm besser als 10-'7 Torr Wﬁrde die
Probe auf die entsprechende Bestrahlungstemperatur TB

aufgeheizt, 5 Minuten lang gehalten und abgekiihlt. Dieser

Schritt war notwendig, um ein stabiles Vakuum wihrend

der Bestrahlung zu sichern,
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iii) Nachdem das Vakuum besser als 107 Torr wurde, wurde
die Probe nochmals auf TB aufgeheizt, vor der Bestrah-
lung 5 Minuten lang gehalten und bei TB bestrahlt
(Vakuum < 10-6 Torr). Dabei war die Leistung des
Elektronenstrahlheizers so reguliert, dafl die Tempera-

turschwankungen maximal + 10°C betrugen.

iv) Nach Beendigung der Bestrahlung wurde der Elektronen-

strahlheizer sofort abgeschaltet,

Die Abkihlungsgeschwindigkeit flir die Probe war von der Dosis und Tem-
peratur abhingig. Abb. 3 zeigt einen Ausschnitt einer Abkiihlungskurve
nach der Bestrahlung bei 725°C, Bei Abktihlung auf 200°C wurde die
Targetkammer beliiftet und die Probe herausgenommen, In der Regel

dauerte eine Bestrahlung etwa 5 Stunden,

4,5 Die Probenanalyse mit Hilfe der Transmissionselektronenmikroskopie

(TE M)

4.5.1 Herstellung der TEM- Proben

o}
Wegen der geringeren Eindringtiefe der Ionen, einige 100 A (s. Tabelle 4),
konnte auBer Ultraschallreinigung keine Nachbehandlung der bestrahlten
Fliache, wie Abtragung, vorgenommen werden, Diese Flidche wurde daher
stets mit dem Lack Lacomit der Fa, Canning/England, geschiitzt., Die
Probe wurde von der nichtbestrahliten Seite mittels Nafischleif~ -~n 0,2 mm
auf 0,1 + 0,02 mm abgeschliffen, danach wurden TEM-Proben von 2, 3 mm ¢
ausgestanzt und von der nichtbestrahlten Seite (back-thinning) mit Hilfe
eines Jet-Poliergerits abgediinnt, Aus den verschiedenen zu diesem Zweck
verwendeten Elektrolyten sind nur diéjenigen in Tabelle 5 zusan....cn-
ges’tellt, die unter angegebenen Polierbedingungen Folien reproduzierbarer

Dicke lieferten.,

4,5, 2 TEM-Untersuchungen

Die Proben wurden am Siemens Elmiskop 1A und hauptséchlich am
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JEM 200 A der Firma JEOL untersucht, Dabei wurde die Probe immer
von der nichtbestrahlten Seite durchstrahlt und fiir die quantitative Aus-
wertung (Dunkelfeld-Abbildungen) ein Bereich etwa 2 bis 10 pm von dem
Lochrand entfernt verwendet, da die Foliendicke in dem Bereich fast
konstant war. Zum Beispiel betrug die Foliendicke der Ni-Cr-Al-Legie-
rung in diesem Bereich durchschnittlich 1500 + 300 ?A, so dafl flir

foliendickenabhingige Parameter wie Teilchenkonzentration und Volu-

menanteil der Fehler + 20 % war.

Es wurden Hellfeld- und zentrierte Dunkelfeldabbildungen hauptsfchlich
fir die Teilchenmorphologie verwendet (Abb, 4), Wegen der verhiltnis-
m#Rig schwachen Intensitit des Uberstrukturreflexes waren entspre-
chend lange Belichtungszeiten, bis zu 3 Minuten in bestrahlten Proben,
erforderlich, um die Teilchen in Anwesenheit von Defektstrukturen

formtreu abzubilden,

Die quantitative Auswertung der Teilchengrofe wurde einheitlich an Ab-
zﬁgen von 120000-facher Vergriéferung (Originalver'grijﬁerung 40000) |
und an dem Teilchenzéhlgerdt TGZ3 der Fa., Zeiss/Oberkochen vorge-
nommen, Die kugelférmigen Teilchen, die auf planarem Schnitt, ‘d. h,
auf dem Bild, kreisenfoérmig erscheinen, lassen sich ohne Formkorrek-
tur auswerten, Eine Abweichung in dieser Form wurde so kompensiert,
daf durch die Einstellung der Blende die Fl4iche ausgeglichen war. Der
maximale subjektive Fehler von etwa + 0,5 mm bei der visuellen Ein-

. o
stellung verfidlschte die Teilchengrofe um + 40 A bei 120000-facher
Vergréferung., Es wurden pro MeBwert mindestens 500 und in Regel ca.
1000 Teilchen von 2 TEM-Proben ausgewertet, um den Fehler mdoglichst

gering zu halten,

Aus der gez#hlten Anzahl der Ausscheidungen n, in der i-ten Klasse mit
* einem gemessenen Durchmesser di wurden dann folgende Parameter

mittels des Computerprogrammes ausgewertet [ Schneider 1974 1:
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o
1) mittlerer Teilchendurchmesser (A)

21 n, x di
S (3)
n . )

P p Fp = Probenflidche

tp = Probendicke

3) mittleres Teilchenvolumen (cmS)

3

i i
}:lni X 6di,

vV -
n

4) mittlerer Volumenanteil der Ausscheidungen ( % )

i m .3
zlni X le

V., = x 100 (6)

Daraus wurde die Konzentration c(At% ) ftir die ausgeschiedene Menge
der N13A1= sowie Ni3Si-Ausscheidungen berechnet,

c = VxNxp (7)

wobei ¢ das Produkt des Teilchenvolumens V mit der Teilchenkonzen-
tration N und dem Atomanteil (At % ) der geldsten Atome in Ausschei-

dung p ist, Die Ni_Al- und NiSSi-Ausscheidungen enthalten ?% "t ¢ (=p)

der jeweiligen gelgsten Atome, Im Vergleich zu dem + 20 % -Fehler
in der Foliendicke ist der subjektive Fehler von ca. % 50 K im Teil- -
chendurchmesser zu vernachlédssigen, da er sich bei z, B, d = 500 X
und n = 625 Messungen auf nur noch * 0,4 % ausmittelt, Somu. ist

der Gesamtfehler der berechneten Konzentration ¢ ( 3x0,4 + 20 =)

+ 21,2 %,
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5, VERSUCHSERGEBNISSE

Es wird tiber die Ergebnisse der untersuchten Legierungen, die die an-

gegebenen Ausscheidungen enthielten, in folgender Reihenfolge berichtet :

Legierung | ‘ - Ausscheidung
Inconel 625 fy+-Ni3(1\TbX)
Al-Mg-Si 8 8+ B - Mg,Si
Fe-Cu. ,v Cu

Ni-Cr-Al YENi Al

Ni-Si ‘ 'y’-NiSSi

Dabei wird ein kurzer Uberblick {iber das Ausscheidungsverhalten der
jeweiligen Legierung und die Struktur der Ausscheidung vorangestellt,

Die Bestrahlungsdosen werden in dpa angegeben (s. Anhang).

5.1 Inconel 625-Legierung

Um den Bereich flir die kritischen Bestrahlungsparameter - insbeson-
dere die Dosis - auszuwihlen, wurden die Experimente zunfchst an

dieser Legierung durchgefiihrt,

5.1.1 Das Ausscheidungsverhalten

In Inconel 625-Tegierung scheidet sich die geordnete, metastabile

'y+ -NiS(NbX)-Phase koh4rent mit der Matrix aus, Da sie eine innen-
zentriert-tetragonale Struktur hat und die Matrix in c-Richtung ver-
spannt ( A a = +2,15 % , Zwischengittertyp), treten plittchenférmige
Ausscheidungen auf, die sich bei l4ngerer Auslagerung in die stabile,

inkoh&rente Nis(NbMo)-Phase umwandeln [ Béhm et al, 1970 1.

| o +
5.1.2 Einflu der Bestrahlung auf die Stabilit4t der v -Ausscheidungen

Nach der Bestrahlung mit einer Dosis von 396 dpa bei Raumtemperatur

beobachtet man eine vollst4ndige Auflésung der 'y+-Teilchen, Abb, 5,
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und zwar sowohl der kleineren (Dicke t ~200 K, Linge = Breite

1 - 1000 A) als auch der gréBeren (t= 400 A, 1 = 1600 &) Teilchen.

Die kleinen Teilchen (Abb. 5a) werden sogar nach einer Dosis von 33 dpa
aufgeldst., Filir die Untersuchung der Dosisabhfngigkeit der Aufldsung
wurde ein Auslagerungszustand (216 h bei 675°C) gew#hlt, der zu Aus-
scheidungen mittlerer Gréfie (t ~ 250 K, 1=~ 650 X) fiihrte (Abb, 6a).

+
Wegen der Verspannung (+ A a) zeigen die v -Ausscheidungen im unbe-
strahlten Zustand einen starken Grenzflichenkontrast, Abb., 6a. Bereits

nach 3 dpa (T = SOOC) verschwinden die 'y+ -Uberstrukturreflexe, obwohl

die Teilchen i]i Hellfeld-Abbildung sichtbar bleiben, zugleich beobachtet
man einen Verschwinden des starken Grenzflichenkontrastes, wie die

Abb, 6b-e flir verschiedene Orientierungen zeigen, Da diese Erscheinung
auch bei 7 dpa auftrat, wurde angenommen, dafl es sich um einen strah-
lungsinduzierten Effekt handelt, der im Kap. 6. 3. 2 eingehend diskutiert

wird, Nach einer weiteren Bestrahlung entsprechend 66 dpa wurden die |
fy+ﬁAusscheidungen aufgeldst, Abb, 7. Innerhalb des Dosisbereichs von 3
bis 396 dpa (TB
in die stabile Nis(NbMo)-Phase beobachtet,

= 50°C) wurde kein Ubergang von der metastabilen 'y+ -

5.1.3 Die strahlungsinduzierten Defektstrukturen

Die Form der gebildeten Defektstrukturen ist von der Dosis abh#ngig,
Abb, 8. Bei kleineren Dosen bildeten sich die '"black dots', oberhalb
etwa 40 dpa lag dagegen die Strahlenschidigung in Form von einem Ver-
setzungsnetz vor, dehnte sich bis zu den Korngrenzen aus und #nderte
sich abgesehen von ihrer zunehmenden Dichte auch nach weiter Bestrah-

lung nicht,

Diese Entwicklung der Defektstrukturen - bei beginnender Bestrahlung
zuerst die Bildung von "plack dots" und dann mit zunehmender Dosis der
Ubergang zu einem dichten Versefzungsnetz - wurde von den Voraus-
lagerungsbedingungen nicht beeinflult, wohl aber von dem Material-

zustand, Abb, 9, Im Gegensatz zu dem ausgelagerten Zustand blieb die
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Strahlenschédigung im losungsgegliihten Zustand auch bis zu 396 dpa
black-dot-férmig, was darauf hindeutet, daf die Form der Defektstruk-
turen im wesentlichen von der Anwesenheit der Ausscheidungen be-

einflu3t wird,

Auf Grund dieser Versuche erschien es zweckméfig, die weiteren

Bestrahlungen in einem Dosisbereich von 2 bis 400 dpa durchzufiihren,

5,2 Al-Mg-Si-Legierung.

Nachdem sich gezeigt hatte, daf} die koﬁé‘.renten 'y+—Ausscheidung_en in
Inconel 625-Legierung durch die Bestrahlung aufgeldst werden, stellte
sich die Frage, welchen .Ei)nﬂufs die Bestrahlung auf die Stabilitdt meta-
stabiler, teil- oder inkoh#érenter Ausscheidungen mit geordneter Atom-
ordnung hat. Dieser Frage wurde durch Raumtemperaturbiestrahlung
(T
Legierung bietet den Vorteil, daB sich die Al-Atome an der Bildung der

= SO?C) an der Al-1,5 Gew% Mgzsi-Legierung nachgegangen, Diese

MgZSi-Ausscheidungen nicht beteiligen, d.h. daf durch die Bestrahlung
von Al-Ionen keine Anderung des Verhiltnisses von Mg zu Si-Atomen in

der Ausscheidung zu erwarten ist.

5.2.1 Das Ausscheidungsverhalten

e s e e R M m Em R AR e M Em em G ke e e e R

Das ternire Al-Mg-Si-System kann als quasi-binéres Al—(MgZSi)—System
betrachtet werden. Unter thermischer Auslagerung l4uft die Ausschei-

dung so ab :
» G s
G.P.-Zonen - ( ?)—=8 -~R

Die teilkoh&rente G- (Zwischengittertyp) sowie die inkohédrente -Phage
hat eine geordnete Struktur, allerdings gibt es tiber ihre Orientierungs-
beziehungen zur Matrix unterschiedliche Auffassungen [ Thomas 1961/62,

Jacobs 1972, Skalicky und Oppolzer 1972 ]
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5.2,2 Einfluf der Bestrahlung auf die Stabilitdt der B/-AuSSCheidungen

- e e e mm e e em e e em R e R M R Gn M e e mn e e S R e R e R S e e P e e e e e e e R e v M e M Em e A o o e e e R

Die stabférmigen B’-Ausscheidungen, die durch eine dreiflig-minutige
Auslagerung bei 300°C gebildet wurden, (d = 150-650 K, 1= 4000-6000,&)
zeigen je nach der Braggschen Lage Grenzfldchenversetzungen ( A in
Abb, 10a) und einige von ihnen zeigen entlang der Liénge Verspannung,

d.h. daf sie teil-kohérent sind.

Bei der Bestrahlung wurden bis zu der Dosis von 9 dpa (TB = SOOC)
keine Verédnderungen festgestellt, Abb,10. Die Teilchen behielten die
Grenzfldchenversetzungen ( A in Abb, 10c) sowie den (Moir€é-) Kontrast
( B in Abb. 10b) bei, was auch mit Hilfe der Dunkelfeld-Abbildungen be-
stédtigt wurde, Abb, 1la + b, Ein Oberfldcheneffekt, abhingig von der
Eindringtiefe der Ionen, war auszuschlieBen, da die Untersuchung in
ca, 4000 )4 -Eindringtiefe der Ionen keine wesentlichen Unterschiede
zeigte, Abb.1llct+d. Erst bei 44 dpa waren ’Verénderungen vﬁe Verlust
des Kontrastes und Grenzfldchenversetzungen zu beobachten, Abb.12,
Der in Abb. 12a zustandegekommene Effekt ist kein opti'scher- oder
Oberfldcheneffekt, da das Teilchen A innerhalb der Folie liegt, wie
Abb, 12b es bestatlgt Bei dleser Dosis waren fast alle Teilchen |

(d <500 A) aufgeldst, ein g—+3- Ubergang wurde dabei nicht festgestellt

5.2,3 Einfluf} der Bestrahlung auf die Stabllltat

R i e e e I R R N R N el ]

Der Zustand vor der Bestrahlung zeigt Abb,13, Die 8-~Ausscheidungen
sind stabférmig (d = 300-500 K, 1 = 2000-10000 X), von Grenzflichen-
versetzungen umgeben, und zeigen (Moiré-) Kontrast, Abb.13b, der
vermutlich wegen der Grenzfldchenversetzungen entsteht, Im Vergleich
zur Abb, 10a ist ‘hier die Ausécheidung fortgeschritten, es haben sich

bereits die B-Ausscheidungen an der f-Phase gebildet, Abb.13c.

Nach einer Bestrahlung mit Al-Ionen entSprechend 18 dpa (TB = 500C)

waren die kleinen B/-Ausscheidungen_ aufgeldst., Die noch vorhandenen
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Ausscheidungen zeigen an Stelle des urspriinglichen Kontrastes sowie
der Grenzflidchenversetzungen einen diffusen Ring, Abb. 14a, dhnlich wie
in Abb. 6 und Abb.12, Nach einer Dosis von 90 dpa wurden keine §-Aus-
schei‘dungen mehr beobachtet, statt dessen trat eine feine Dispersion
der B-Ausscheidungen auf, Abb, 14b. Diese Umlésung - die Auflosung
der B-Phase 'zugunsten der R-Phase - war sogar im Lichtmikroskop

sichtbar, Abb, 15,

5. 2.4 Die strahlungsinduzierten Defektstrukturen

Die black-dot-férmigen Defekte bildeten sich bereits nach 4 dpa und an
ihrer Gestaltung &nderte sich auch bis zu 18 dpa nichts. Dabei war eine
gleichmédBige Verteilung der "black dots' sowohl in der Umgebung der
Ausscheidungen, Abb, 10, als auch der Korngrenzen,' Abb. 16, zu beo-
bachten, ohne daB eine wegen der Ausheilprozessé resultierende Ver'—‘
armte Zone dadurch entstanden War, was auch in unterschiedlichen
Probendicken festgestellt Wurde, Abb, 11, Die verbleibende Schidigung
oberhalb 44 dpa war allerdings von der Stabilitdt der Auss cheidungen
abhingig, Im §-Zustand wurde festgeétellt, daf mit einsetzender Auf-
1l6sung der B/-Ausscheidungen fast keine Strahlens chéden in der Matrix
gsichtbar sind, Abb.12, Dagegen lag in dem (B/+ 8)-Zustand die strah-
lungsinduzierten Defekte als Einzelversetzungen vor, Abb.14b, wobei
anzumerken ist, dafl s&mtliche Versetzungen vermutlich Wegen der
Wechselwirkung mit (Punkt-) Defekten Spriinge erhielten (z.B. A und B
in Abb. 14b).

5.3 Fe-Cu-Legierung

Aus den bisherigen Versuchen kann man entnehmen, daf es hinsichtlich
des Auflésungsmechanismuses von Interesse ist, die strahlungsinduzierte
Auflésung von Ausscheidungen einer stabilen Phase mit einer geometrisch
einfachen Form zu untersuchen, Hierzu wurde eine Fe-1, 23 4 Cu-Legie-

rung ausgewéihlt,
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5. 3.1 Das Ausscheidungsverhalten

In der Fe-Cu-Legierung [ Hornbogen und Glenn 1960, Hornbogen'und

Jung 1964 ] scheidet sich das Kupfer in Form von Kugeln (d <500 K) aus,
die nach weiterer Auslagerung Stabform annehmen, Da die Téilchén
flachenzentrierte Struktur haben, ist mit der innenzentrierten Fe-~-Matrix
keine Kohidrenz zu erwarten, solange die Teilchen kugelférmig bleiben,
Was die TEM-Abbildung betrifft, tritt in der Umgebung der kufelférmigen

Cu-Teilchen keine Verspannung auf.

5. 3.2 Einflul der Bestrahlung auf die Stabilitét

- D - . - e o e A e e

Die Proben wurden bei 600°C - 10 h ausgelagert, um Cu-Ausscheidungen
0
von d = 300 A zu erreichen (Abb,17a), und bei Raumtemperatur (T, = BOQC)

+ B
mit 250-keV-Fe bestrahlt.

Bereits nach einer Dosis von 3 dpa waren 'black-dots' in so hoher Zahl
vorhanden, daf ihre Unterscheidung von den Ausscheidungen schwer ist,
Nach einer Bestrahlung entsprechend 66 dpa konnte eine vollsténdige

Auflosung festgestellt, Abb, 17b, der Auflésungsverlauf konnte aber aus

obigen Griinden nicht verfolgt werden,

5. 3.3 Die strahlungsinduzierten Defektstrukturen

Bei 3 dpa wurden "black-dots" beobachtet, die die Auss cheidungen voll
bedeckten, auch das Kippen und Drehen der Probe br_achfe keine Ver-
besserung der Abbildungsbedingungen. Abb. 17b zeigt die Schédigung
nach einer Dosis V_on' 66 dpa. Die feinen Versetzungen und besonders die
mit Folie abgeschnittenen Stofpunkte der Versetzungen liefern ausschei-
dungsshnliche Abbildung, sind aber keine Ausscheidungen, wie es durch

Kontrast-Experimente festgestellt wurde,

Diese experimentellen Schwierigkeiten in der Unterscheidung von Aus-

scheidungen und Strahlendefekten lieBen eine weitere Untersuchung an
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der Fe-Cu-Legierung nicht sinnvoll erscheinen, da die Cu-Ausschei-

dungen tiberhaupt keine Uberstrukturreflexe aufweisen.

5.4 Ni-Cr-Al-Legierung

Aus den obengenannten Griinden erschien es zweckméBig, fiir quantitative
Untersuchungen Legierungen zu nehmen, deren Ausscheidungen leicht
nachweisbar sind. Dies ist z.B. der Fall bei Legierungen mit Ausschei- -
dungen, die intensive Uberstrukturreflexe aufweisen, so daf mit Hilfe

der Dunkelfeld-Methode die Ausscheidungen auch in Anwesenheit von
Defekten abgebildet werden kdnnen, Die Suche nach solcher Legierung

fiihrte zu den Ni-Legierungen mit y~Ausscheidungen,

Die Vorversuche an Inconel X-750 und RGT-3 ergaben, daf die y-“Phase
in diesen technischen Legierungen - vermutlich wegen des hohen Ti-
Gehalts und der resultierenden Verspannung - verhé8lthismifig schwache
Uberstrukturreflexe aufweist. Daher wurde eine Ni-17,83% Cr-2, 85
Al-l.egierung ausgewihlt, die folgende Vorteile bietet :-

1) Die 'y’-NiSAl-Auss cheidungen scheiden sich ohne nennens-
werte Verspannung kohédrent mit der Matrix aus, dabei
kommt eine Umwandlung der Art metastabil — stabil

nicht vor,

2) Wegen der Nullanpassung und der daraus resultierenden
homogenen Keimbildung haben Versetzungen und damit
auch strahlungsinduzierte Versetzungsioops keinen |
EinﬂﬁB aﬁf das Ausscheidungsverhalten, weiterhin
konnen die gebildeten Ausscheidungen auf Grund der

Nullanpassung keine Anziehung zu den Defekten austiben,

3) Es liegt eine statistische Teilchenverteilung vor und
simtliche Teilchen in der Folie kénnen mit einem Uber-
strukturreflex abgebildet werden, sofern die Bedingungen

erflillt sind (Abb. 4).
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5.4.1 Das Ausscheidungsverhalten

Innerhalb des 600° - 750°C - Temperaturbereiches scheiden sich die
geordneten, stabilen y-Ni 3Al-Ausscheidungen kohédrent mit der unge-
ordneten Matrix aus, ohne dafl dabei eine nennenswerte Verspannung
(da= +0,05 % ) auftritt, da die Gitterkonstanten der Ausscheidung und
Matrix fast gleich sind, Auf Grund dieser guten Anpassung ist bisher
allein durch die thermische Auslagerung der Ubergang kohirent —
inkoh4rent nicht beobachtet worden [ Taylor und Floyd 1952/53, Taylor
und Hinton 1952/53, Gleiter und Hornbogen 1967, Hornbogen und Roth
1967 1.

5.4.2 Die Bestrahlungsparameter

- o}
Die Proben wurden bei 700°C - 864 h vorausgelagert (d = 556 A,

N =85x10"* Teilchen/cm®, Ve=9,24 ) und mit 250-keV-Ni' be-
strahlt. In den nachfolgenden Bestrahlungsversuchen wurde hauptséchlich
der Dosisbereich 2 bis 398 dpa bei Temperaturen zwischen 50° und 725°C
untersucht. Im Vergleich zu der Vorauslagerungstemperatur (TA = 7000(3)
lassen sich die ausgewéhiten Bestrahlungstemperaturen (TB) in drei

Bereichen anordnen :-
i) Es tritt keine thermische Ausscheidung auf (500, ’34000).

ii) Die Ausscheidung fangt an, ist aber vernachléssigt

(525°C),

iii) Es kommt zur verstirkten Ausscheidung (625°, 725°C).

5.4.3 Die TEM-MeBdaten

e

Die Mefdaten aus der TEM-Auswertung sind in Tab, 6 zusammengefafit,
Zusétzlich zu den im Kap.4. 5.2 gegebenen Parametern sind die Prozen-
tualéinderuhgen in der Teilchenkonzentration (AN) und in dem Volumen-

anteil (AVf') ermittelt; -
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NB } No
A = =2
N N x 100 ) (8)
Yo _
N sowie N, ist die mittlere
o] B
Teilchenkonzentration. vor,
bzw. nach der Bestrahlung.
v - )
A =
Vf (Vf) x 100 | (9)
o _
: (V,) sowie (V,) ist der
- f
o B

mittlere Volumenanteil der
Ausscheidungen vor, bzw,
nach der Bestrahlung.

In No sowie (Vf) ist die Anzahl bzw, der Anteil der Ausscheidungen,

o
die wédhrend der Bestrahlung im unbestrahlten Bereich ausgeschieden

waren, nicht beriicksichtigt.

5.4.4 Einfluf der Bestrahlung auf die Stabilitét
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Bevor wir den Einflu der Bestrahlungsparameter betrachten, ist es

hotwendig, zunédchst die Morphologie der Ausscheidungen zu liberpriifen.

5.4.4.1 Die Morphologie der y-Ausscheidungen unter Bestrahlung

Sémtliche Dunkelfeld-Abbilduhgen sind mit dem <100> oder <1102 -
Uberstrukturreflex aufgenommen, Unabhingig von der Dosis, Tempera-
tur sowie TeilchengroBe waren die strahlungsinduzierten Defektstruk-
turen stets in der Matrix zu finden, dabei wurde keine Anderung der
Morphologie beiﬂ den y-Ausscheidungen festgestellt. Die scheinbaren
Verdnderungen wie in Abb, 18, die bis 625()_0 auftreten und bei 72500
verschwinden, Abb.19 (vergl., Abb.18 und 19), sind optische

Effekte, die wegen der an der Ausscheidung:Matrix-Grenzfldche
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liegenden strahlungsinduzierten Versetzungen (und Loops) zustande-
kommen ; sie werden im Zusammenhang mit dem Fragmentierungsmodell

im Kap., 6. 2.1 behandelt.

5.4.4.2 Einflul der Dosis und Temperatur

Nach der Raumtemperaturbestrahlung_ (TB = 5OOC) war bereits nach

2 dpa die Intensitét der ¥~ Uberstrukturreflexe auch im Zwei-Strahl-Fall
so vermindert, daB ein Nachweis der Ausscheidungen im Dunkelfeld nicht
moglich war, Bis 40 dpa waren einige Ausscheidungen im Hellfeld, be-
sonders in der Umgebung der Braggschen Konturen, sichtbar und 18sten
sich nach weiterer Bestrahlung auf, Erst in den bei htheren Tempera-
turen bestrahlten Proben waren die Ausscheidungen im Dunkelfeld nach-
weisbar und damit konnte die Teilchenauflésung quantitativ verfolgt
werden, wobei sich zwei Temperaturbereiche voneinander unterscheiden.

lassen : a) 340° bis 625°C und b) 725°C,

Der EinfluBl der Bestrahlung auf die Teilchengfﬁfs enverteillung.fﬁr die
obigen Temperaturbereiche ist anhand der Abb. 20 und 21 dargestellt,
Abgesehen von geringfﬁgigen Verédnderungen bei den jeweiligen‘B esfrah-
lungstemperaturen trat bis 625°C keine wesentliche Anderung in der
TeilchengroBenverteilung auf, bei einer konstanten Temperatur blieb die
Verteilung auch mit zunehmender Dosis fast unveréndert (z.B., Abb. 20).
Die urspriingliche Teilchengrofie (d = 556 K)‘nahm bis zu 40 dpa‘ gering-
fligig ab (ca. 50 K) und dnderte sich auch nach weiterer Bestrahlung kaum
noch, Abb, 22, Innerhalb des 2-40 dpa Dosisbereiches (TB < 7250(:‘) ging
die Teilchenkonzentration bis zu 30 % zuriick, bis 525°C blieb sie auch
bis 398 dpa fast konstant, dagegen trat eine leichte Zunahme bei 625°C
auf (Abb, 23).

Im Vergleich zu diesem Verhalten bis 625°C wurde bei 725°C eine be-
schleunigte Teilchenauflésung unter Bestrahlung festgestellt, obwohl bei
dieser Temperatur eigentlich eine verstidrkte thermische Ausscheidung

zu erwarten war, Die Teilchengriéfenverteilung riickte mit zunehmender
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Dosis stets zu kleineren Teilchengréfien und die Teilchenkonzentration
nahm ab (Abb.21-23), Nach 40 dpa waren keine Ausscheidungen nach-
weisbar, weder in der Beugung noch in den Braggschen Konturen im
Hellfeld, Abb. 24,25, Dagegen waren im unbestrahlten Bereich die Aus-

scheidungen vorhanden und vergleichbare Anderungen in ihrer Gréfle,

Verteilung sowie Konzentration hatten nicht stattgefunden (Abb, 25a),

Der Einflufl der Bestrahlungstemperatur auf den Auflésungsverlauf (z.B.
Abb, 26) 148t sich am deutlichsten an Veréinderungen in der Ausschei-
dungsmenge verfolgen (Abb. 27), ein Parameter, der sich aus dem Teil-
chenvolumen und der Teilchenkonzentration ergibt (s. Kap.4.5.2). Aus
der Abb. 27 kann man entnehmen, daf bis 625OC und bei einer konstanten
Dosis die Ausscheidungsmenge mit zunehmender Temperatur leicht an-
steigt, mit zunehmender Dosis nimmt sie allerdings ab, Der Aufldsungs-
verlauf und seine Dosisabhéngigkeit sind bei 725°C deutlicher, bei dieser.
Temperatur waren keine strahlungsinduzierten Defektstrukturen in der
Matrix sichtbar. Gegenséitzlich zu diesem Verhalten unter Ionenbestrah-
lung setzt widhrend der Auslagerung keine vergleichbare thermis che |
Aufldésung ein, wenn die Auslagerungstemperatur von 700°C

(cpy = 2,3 At % ) auf 750°C (c,y; = 1,9 At % ) erhoht wird (A und B in
Abb, 27, P-0 in Tab.6, PX-NB in Tab. 7).

5.4, 4,3 Die teilchengrotfenabhingige Auflésung

Aus den bisherigen Versuchen folgte nicht eindeutig, ob die grofen oder
die kleinen Teilchen unter Bestrahlung stabil sind, da durch die Bestra-
lung eine Verschiebung der Teilchenverteilung vorkam, Es wurde daher
eine bei 750°C - 200 h ausgelagerte Probe bei 600°C zu 40 dpa bestrahlt
(Abb, 28). Die MeRdaten sind in Tab.7 zusammengefafit.

Die Abb, 28b stellt den eindeutigen Nachweis der Stabilitdt von gréeren -

Teilchen (d >200 X) ‘dar, wobei die feine Dispersion der kleineren Teil-
o)

chen (d = 70 A) wihrend der Bestrahlung vollsténdig aufgeldst wird.

- 0 o
Eine leichte Zunahme der Teilchengréfie (d = 663 A - 675 A), begleitet
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von Abnahme der Teilchenzahl (AN = -1 3% ) und des Volumenanteils

(AV,= -27% ), deutet weiterhin auf die bevorzugte Auflésung der

f
kleinen Teilchen (nicht beriicksichtigt in diesen Werten ist die bevorzugt

aufgeldste feine Dispersion, d,h., die zusétzliche Ausscheidungsmenge).

5.4,5 Die strahlungsinduzierten Defektstrukturen-
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Wie in der Inconel 625- und Al-Mg-Si-Legierung waren die strahlungs-
induzierten Defekte stets in der Matrix zu finden und erstreckten sich
bis zu den Korngrenzen, Bereits nach 2 dpa bei Raumtemperatur

(Tg

in ein komplexes Versetzungsnetz libergingen. Ein dhnliches Verhalten

= 50°C) bildeten sich die "black dots", die mit zunehmender Dosis

wurde bis 5250C festgestellt, jedoch war die Loopbildung mit zuneh-

-mender Temperatur erkennbar, Abb, 29,

Im Vergleich zu dem Temperaturbereich von 50° bis 5250(3, in dem bei
kleineren Dosen die Loops auftraten, bis 40 dpa ihre Dichte zunahm und
eine weitere Bestrahlung keine sichtbare Anderung brachte (Abb.29),
zeigte die Strahlenschédigung bei 625°C eine deutlichere Dosisabhingig-
keit, Abb, 30, Nach 2 dpa waren Einzelversetzungen vorhanden, die
Loops bildeten sich aber erneut nach 20 dpa und mit zunehmender Dosis

nahm ihre Groéfle zu, die Dichte jedoch ab.

Die Entwicklung der Defektstrukturen wurde eher von der Bestrahlungs-"
temperatur als von der Dosis abhédngig gefunden. Abb. 31 verdeutlicht
den Einfluf der Bestrahlungstemperaturen auf die Strahlenschéidigung

in der Matrix nach einer Dosis V‘on 40 dpa - eine Dosis bis welche die
Maximalidnderungen in der GréfRe der y-Teilchen auftraten, Man sieht,
daB die Dichte der Defekte mit zunehmender Temperatur abnimmt, Bei
725°C wurden bis‘40 dpa keine Defektstrukturen festgestellt, allerdings

war eine beschleunigte Auflésung der y~Ausscheidungen zu beobachten,

Ein anderer Parameter, der die Art der Strahlenschéddigung wesentlich
beeinfluft, ist der Material-Zustand, Abb, 32, Im lésungsgegliithten

Zustand war bei Raumtemperaturbestrahlung (T = 500C) die

B
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Strahlenschédigung black-dot-formig, dagegen hatte sich im ausgela-
gerten Zustand ein Versetzungsnetz gebildet, was auch in Inconel 625-
Legierung bereits festgestellt wurde (Abb. 9). Bei 625°C trat allerdings
dieser Unterschied nicht mehr so ausgeprédgt auf, Abb, 32c und d, die
Art der Schidigung war in beiden Zustdnden die gleiche, es bildeten sich
Franksche- und prismatische Loops. In der l6sungsgegliihten Probe
bildeten sich bei der Bestrahlungstemperatur von 625°C die v-Ausschei-
dungen. Sie waren kugelférmig, hatten die normale y-y-Beziehung und
waren grofer im bestrahlten (d =150-200 X) als im unbestrahlten Bereich
(d <100 X). Es liegen keine Anhaltspunkte fiir eine heterogene Keim-
bildung (Aa’Y, ~(0) oder fragmentierungséhnliche Ergcheinung der im
bestrahlten Bereich gebildeten y-Ausscheidungen vor, eine Porenbildung

wurde auch nicht beobachtet.

Erst nach 199 dpa bei 625°C bildeten sich vereinzelte Poren mit recht
unterschiedlicher Morphologie, Abb. 33. Besonders interessant in

Abb. 33c und d ist die Gestaltung der Versetzungen und ihr Einflu auf

die Porenbildung. Die kletternden Versetzungen haben Spriinge erhalten,
an deren Knotenpunkten sich die Poren gebildet haben (z.B; A in Abb. 33d),
wobei nach der Bestrahlung bei 725°C oberhalb 40 dpa keine y-Ausschei-
dungen mehr vorhanden waren. Die im Hintergrund erscheinenden Aus-
scheidungen in Abb. 33c und d sind widhrend der Bestrahlung entstanden,
dabei handelt es sich um eine inkohirente Phase (oder Phasen) unge-

kldrter Struktuf.

5.5 Ni-Si-Legierung

Die Ni-6, 32 % Si-Legierung wurde aus folgenden Griinden untersucht :-

1) Die 'y’-NiBSi- und die ?yiNiSAl-Ausscheidungen sind Struk-

turdhnlich., Da die y-~Ni, Al-Ausscheidungen nur bei einer

3 _
Bestrahlungstemperatur von 725°C aufgeldst wurden,
sollte iberprift werden, ob bei dieser Bestrahlungs-
temperatur auch die 'y'—Ni3Si-Ausscheidungen ein &hn-

liches Auflésungsverhalten aufweisen,
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2) Im Vergleich zu der untersuchten 'y’-NiSAl-Phaser
(Aa ~ 0) ist die 'y’-NiSSi-Phase verspannt und vom lL.eer-
stellentyp. Daher sollte auch die Frage untersucht
- werden, ob die Gitterverspannung einen Einflufl auf die

Auflésung hat,

5.5.1 Das Ausscheidungsverhalten
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Die 7’-N138i-Ausscheidungen sind stabile und kohérente vAﬁsscheidungen
mit geordneter Atomordnung, allerdings haben sie eine negative Ver-
spannung um sich(Aa =-0, 3% , Leerstellentyp) [ Hprnbogen und Roth
1967 ]. Die Losungsgliihtemperatur (= T ) der gewéhlten Legierung

o solvus
liegt um 850 C [ Rastogi und Ardell 1969,1971 ],

5.5, 2 Einflufl der Bestrahlung auf die Stabilitét

I I e e R L I R == N e e e L

Nach der Auslagerung bei 775°C - 0, 5 h scheideten sich statistisch ver-
teilte verspannte Teilchren aus (d = 634_2), dabei hatten sie sich sowohl
an Defekten als auch in der defektfreien Matrix gebildet, Abb, 34. Die
Proben wurden bei 72500, also 50°C unter der Auslagerungstemperatur |

(T < T, KT
B A solvus
Die MeRdaten aus der TEM-Auswertung sind in Abb. 8 zusammengefafit,

), mit 250-keV-Ni® zwischen 2 und 38 dpa bestrahit.

Bereits nach 2 dpa verloren sédmtliche Teilchen ihre Verspannung,

Abb, 35, und ihre Groéfe nahm zu (d = 634 ~=770 X). Dabei wurden die
groflen Teilchen (d >400 X) stabiler gefunden, Abb, 36, 37, Nach 38 dpa
waren sdmtliche Teilchen aufgelést (tpz 1500 X) und es kam, wie nach

2 dpa (Abb. 36), zur erneuten Keimbildung, Abb. 38. Daf3 diese Teilchen
(d< 150 19&) wéhrend der Abkiihlung nach der Bestrahlung gebildet waren, -
verdeutlicht sowohl Abb. 36 als auch Abb. 39 (t_ > 1800 £). Die kleinen
Teilchen haben sich bis zu den groBen erstreckt, ohne dafl dabei eine
verarmte Zone an Ausscheidungen in der Umgebung der grofien Teilchen

entstanden ist.
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5.5.3 Die strahlungsinduzierten Defektstrukturen

Im Gegensatz zu der Bestrahlung (T = 7250C, Ddsis < 40 dpa) an Proben

der Ni-Cr-Al-Legierung waren in P]r3'oben der Ni-Si-Legierung die strah-
lungsinduzierten Defekte vorhanden,und zwar als Einzelversetzungen,
Abb. 35 zeigt eine Wechselwirkung zwischen Ausscheidungen und Ver-
setzungen, sie wurde auch nach 19 dpa festgestellt, Abb. 40, Nach einer
weiteren Bestrahlung entsprechend 38 dpa waren keine Defektstrukturen
mehr sichtbar, dabei stellte man eine beschleunigte Teilchenauflésung

fest, In dieser Probe wurde eine strahlungsinduzierte Korngrenzenbe-

wegung beobachtet, Abb. 41,

Diese Ergebnisse bestédtigen, dafl sich die strahlungsinduzierten Ver-
setzungen in unmittelbarer N&he der Ausscheidungen befinden. Unab-
héngig von der urspriinglichen Gitterverspannung tritt eine beschleunigte
Teilchenauflésung dann auf, wenn die Versetzungsstruktur nicht mehr‘
stabil ist, wie es an den ﬁ’-MgZSi-Ausscheidungen (+Aa) bei Raumtem-
peraturbestrahlung (T =500C) und an den unverspahnten Y<Ni 3A.l—Aus—

= 340° - 725°C) bereits

B

scheidungen bei Hochtemperaturbestrahlung (TB

festgestellt wurde.

6. DISKUSSION

Der Einflufl der Bestrahlung auf die Gefiigestabilitét ausscheidungs-
fdhiger Legierungen wurde von zwei Gesichtspunkten untersucht :

a) die Stabilitdt der Ausscheidung und b) die Entwicklung der Defekt-
strukturen in der Matrix, Aus den verschiedenen zu diesem Zwe cke

untersuchten Legierungen konnte an den koh&renten y-Ni Al-Ausschei-

3
dungen (A a = 0) in der Ni-Cr-Al-Legierung die Dosisabhéingigkeit in

einem breiten Temperaturbereich von 340° bis 725°C quantitativ erfallt
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werden, Es wurde festgestellt, dafl diese Ausscheidungen bis zu 625°C
keine nennenswerte Aufldsung zeigen, solange in ihrer Umgebung eine .
ausgeprigte strahlungsinduzierte Defektstruktur vorhanden ist. Erst
oberhalb 7250C, eine Temperatur bei der bis zu 40 dpa keine Strahlen-
schéddigung beobachtet wurde, neigten die Ausscheidungen zur Auflésung,
was auch an den 'y’-NiSSi-Ausscheidungen in der Ni-Si-Legierung fest-
gestellt wurde. Dabei waren es die kleinen Teilchen (d < 200 X), die
durch die Bestrahlung bevorzugt aufgeldst wurden, Unabhingig von der
Bestrahlungstemperatur trat ein zusétzlicher Effekt an den verspannten
'y+ -NiS(NbX)—Ausscheidungen (+Aa) in der Inconel 625- und den
'y’-Ni3Si-Ausscheidungen (-Aa) in der Ni-Si-Legierung auf : die Gitter-
verspannung wurde bereits nach beginnender Bestrahlung (Dosis = 2 dpa)

aufgehoben,

Im Vergleich zu den Ausscheidungen in den Ni-Legierungen waren die
Ausscheidungen in der Al-Mg-Si- und Fe-Cu-Legierung teilkohirent

bzw, inkoh&rent, auBler der Cu-Ausscheidungen haben sidmtliche Aus-
scheidungen eine geordnete Struktur, Trotz dieses Unterschieds in den
Eigenschaften konnten die Ausscheidungen durch Raumtemperaturbestrah-
lung (TB = 5OOC) aufgeldst werden, Die Auflésung der B'-MgZSi—Ausschei-
dungen war mit dem Verlust der Grenzfldchenversetzungen und des Kon-
trastes verbunden, wenn aber ein gemischter (ﬁ/+ B)-Zustand vorlag,
beschleunigte die nachfolgende Bestrahlung die ﬁ/»ﬁ-Umwandlung, die

allerdings zustandsspezifisch war.

Obwohl sich die untersuchten Legierungen -hinsichtlich der Eigen-
schaften sowohl der Matrix als auch der Ausscheidung- stark vonein-
ander unterscheiden, war gewissermafen ein Zusammenhang zwischen
den Defektstrukturen und der Auflésung von Ausscheidungen festzu -
stellen, und zwar stabilisierten die Versetzungen die Ausscheidungen,
Die strahiungsinduzierten Defektstrukturen, die sich stets in der Matrix
befanden, erstreckten sich bis zu den Korngrenzen und eine verarmte
Zone, wie sie durch die Ausheilung von Leerstellen um die Korngrenze

entsteht, wurde in keiner Legierung beobachtet, In Anlehnung an
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Untersuchungen anderer Autoren [ z.B. Hertel et al, 1974, Barbu und
Ardell 1975 ] wurde angenommen, dafl durch die Schwerionenbestrahlung
oberhalb etwa 2 dpa ein liberwiegender Teil der Strahlenschédigung aus
den Zwischengitterloops besteht. Einige unserer Ergebnisse sind mit
den Ergebnissen anderer Arbeiten im Einklang, und zwar hinsichtlich
der teilchengrdéBenabhingigen Auflésung [z.B. Boltax 1965, Sharpe und
Whapham 1974 : Neutronenbestrahlung ] und der Entwicklung von Defekt~
strukturen [z.B. Rowcliff et al, 1975 : 5-MeV-Ni -Bestrahlung],

Beim Vergleich der eigenen experimentellen Ergebnisse mit denen
anderer Untersuchungen ist darauf hinzuweisen, dal z, T, erhebliche
Unterschiede in der Energie der verwendeten Ionen bestehen. In den mit
MeV-Energie-Ionen durchgefithrten Untersuchungen hat man den Vorteil,
daf die Schédigungstiefe einige 1000 K betrédgt und durch Abtragung der
Oberfldche bestimmt werden kann, Dies ist im Falle der bei dieser
Arbeit verwendeten keV-Ionen wegen der geringeren Eindringtiefe von
einigen 100 X nicht moéglich und aus diesem Grund ist vor der eigent-.
lichen Diskussion die Frage zu kldren, ob die Strahlenschédigung in der

- Q
untersuchten Foliendicke (tp = 1500 A) vorhanden war,

6.1 Der ZuSammenhang zwischen der Ioneneindringtiefe und

der Strahlenschédigung

Bei gleicher Energie ist die Eindringtiefe der jeweiligen Matrix-Ionen
von Target zu Target unterschiedlich (Tab. 4). Die berechnete Eindring-
tiefe 513 (= projektierte Reichweite) der 250-keV-Al+ in Al—Ta;'get ist
3300 A und wir haben die Strahlenschédigung auch bis zu 4000 A beobach-

+
tet (Abb,11). Dagegen betrdgt R_ der 250-keV-Ni in Ni-Target nur

P
Q

noch 560 A. In letztem Fall sollten dann die strahlungsinduzierten Effekte
nicht in der gesamten Folie sondern nur in einer Tiefe bis etwa 600 3;

unter der bestrahlten Fliche entstehen.

Wir haben diesen Standpunkt unter Anwendung von Hellfeld-Dunkelfeld-
Analyse untersucht und festgestellt, dal auch bei der kleinsten Dosis die

Strahlenschidigung in der Ni-Cr-Al-Legierung iiber die ganze Foliendicke
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vorhanden war, Abb.42. Weiterhin waren keine Ver#inderungen in der
Morphologie oder der Gréfe der y-Ausscheidungen zu beobachten, als

die Folie von unbestrahlter- oder bestrahlter Seite durchstrahlt wurde;
die strahlungsinduzierte Auflésung der NiBAl- bzw, NiBSi-Ausschei-
dungen bei 725°C wurde ebenfalls in der gesamten Folie (tp <1800 X) beo-

bachtet,

Nach dieser Feststellung kénnen wir davon ausgehen, dal die beobach-
teten Effekte tats&chlich durch die Bestrahlung entstehen, obwohl die be-
rechnete Eindringtiefe der Ni-Ionen in Ni-Target ca. 40% der Folien-
dicke betrug. Dies steht in Ubereinstimmung zu anderen Untersuchungen
[ z.B. Gettings et al, 1974, Kaletta 1976, Sood und Dearnaley 1976 ], die
ebenfalls feststellten, dafl die Strahlenschidigung tiber die Reiéhweite der

eingeschossenen Teilchen hinausgeht.

6.2 Diskussion der Ergebnisse an Hand der bestehenden Modelle

Fiir die Interpretation der Ergebnisse stehen verschiedene Modelle zur
Verfiigung. Da das Fragmentierungsmodell sowie die '"disorder' -Aufl6-
sung wegen der Legierungsauswahl und der Untersuchungsmethode zu

dieser Arbeit nahestehen, werden sie vor der ''spike''-Auflésung in Be-

tracht gezogen.

6.2.1 Das Fragmentierungsmodell

Das Fragmentierungsmodell [ Potter und Hoff 1976 ] geht davon aus, daf
mit zunehmender Dosis die in den Ausscheidungen gebildeten Strahlen-

schédden zur Teilchenauflésung beitragen,

Einige unserer Ergebnisse, besonders die an der Ni-Cr-Al-Legierung,
sind bis zu einer Bestrahlungstemperatur von 625°C (z.B. Abb.18) optisch
mit dem Modell im Eihklang, allerdings stellten wir mit Hilfe der Hell-
feld-Dunkelfeld- Abbildungen fest, daf die strahlungsinduzierten Defekte

stets in der Umgebung von Ausscheidungen vorhanden waren, Dies fithrte
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zu der Vermutung, daB bei der Dunkelfeld-Abbildung der Ausschei-
dungen die an der Ausscheidung:Matrix-Grenzfldche liegenden Versetz-
ungen rein aus Kontrastbedingungen die Elektronenstrahlintensitét ver-
mindern, und die Teilchen dadurch fragmentiert erscheinen, was auch

an einer unbestrahlten Probe bestétigt werden konnte, Abb.43. Mit

Hilfe dieses Befunds kann man dann die Griinde der wihrend der Bestrah-
lung aufgetretenen fragmentierungséhnlichen Abbildungen erkléren,

Abb, 44.

Dag die Fragmentierung eine optische Erscheinung ist, 148t sich auch
aus einem Vergleich der Abb,11 und 12 verdeutlichen., Mit zunehmender
Dosis verschwindet die Fragmentierung der B/-AuSSCheidungenl, der
Grund - wie bereits erldutert - liegt in dem Verlust der Grenzfldchen-
versetzungen, d,h, nicht innerhalb der Ausscheidung, wie Potter und
Hoff es annehmen, sondern um die Ausscheidung, In diesem Zusammen-
hang ist anzumerken, daf die Grenzfldchenversetzungen um die §-Aus-

scheidungen in Abb, 11 vor der Bestrahlung vorhanden waren.

Nach dem Modell sollten die groflen Teilchen der Fragmentierung an-
féllig sein, aus unseren Ergebnissen kénnen wir es nicht bestétigen
(z.B. Abb, 44), auch wenn wir das Fragmentierungsmodell annehmen,
Im Gegenteil sind wir der Meinung, dafl die sogenannte Fragmentierung,
wie gezeigt (Abb. 43, 44), eine optische Erscheinung ist, Die beschleu-
nigte Teilchenauflésung bei 7250C, die mit Sicherheit auf die Abwesen-
heit der strahlungsinduzierten Defekte zuriickzufiihren ist, 148t sich

durch dieses Modell nicht erklédren,

6.2.2 Die "disorder -Aufldsung

In der Theorie der 'disorder''-Auflésung geht man davon aus, daf durch
die Bestrahlung die Ordnung von Ausscheidungen mit geordneter Atom-
verteilung zumindest teilweise zerstdrt wird, was zur Aufldsung der

Teilchen fihrt.
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Nach diesem Modell [ Nelson et al. 1972 ] wére innerhalb des 340° -
725°C Temperaturbereiches und oberhalb etwa 5 dpa fiir die geordneten |
'y’-Ni3Alo-Ausscheidungen (d = 556 ?A) eine Gleichgewichtsgroéfie von

d ~ 200 A zu erwarten, wobei mit zunehmender Dosis die Konzentration
dieser Teilchengrofle zunehmen sollte, Stattdessen stellten wir fest, daf
innerhalb des Temperaturbereiches von 340° bis 625°C auch bis zu

398 dpa keine derartigen Ver#nderungen auftreten, die mittlere Teilchen-
grofe nur um 50 X abnimmt, bei d = 500 X konstant bleibt ﬁnd die Teil-
chenkonzentration bis zu 30% zurlickgeht (Abb. 22, 23), Eine beschleu-
nigte Auflésung, wie sie bei TB = 725°C beobachtet wurde und sich von
den strahlungsinduzierten Defekten abhéingig erwies, ist nach dem

Modell nicht zu erwarten,

Dafl die Bestrahlung die Atomordnung eines geordneten Kristalls zer=-
stort, ist eine Tatsache [ Dixon und Bowen 1954, Brinkman 1956, Seiler
et al, 1974 ]. Nun ist die Frage, ob es auch flir eine geordnete Ausschei-
dung zutrifft, Die Erklérung sollte man nicht in der strukturellen Ahn-
lichkeit, sondern in dem Unterschied dieser Vorginge suchen. Die
Triebkraft der Ordnungsumwandlung ist die . gegenseitige .
Anziehung der ungleichen Atome. . Dage\gen spielt in den Ausschei-
dungsvorgingen diese gegenseitige Anziehung eine untergeordnete Rolle,
es ist die I'Jbe‘rséttigung der geldsten Atome -~ d.h., das chemische
Potential A GChem. -, die zur Ausscheidung fiihrt, Der Konzentra-
tionsgradient, der durch eine sich ausscheidende Phase entsteht, ist

‘das wesentliche Merkmal des Ausscheidungsvorgangs und kommt im
Falle der Ordnungsumwandlung nicht vor. Die Bedeutung des chemischen
Potentials in einer ausscheidungsféhigen Legierung sowie der Unter-
schied zwischen»der Ordnungsumwandlung und dem Ausscheidungsvorgang
unter Bestrahlung werden aus einem von Miura et al. [1974] zitierten
Experiment noch deutlicher, Es wurde eine Ni-6, 3% Al-Legierung im
ausgelagerten Zustand (y-Ni_Al, d =108 R) mit Gammastrahlen be-
strahlt (E = 1 MeV, ¢ = 10'0 e/cm? - s, TB<'100°C). Wie im Falle

eines geordneten Kristalls (CusAu oder NisMn) kann man hier eine z, T,
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ungeordnete y-Ausscheidung und damit eine Abnhame der Gréfie er-
warten, Stattdessen wurde eine Teilchenzunahme von d = 108 K auf

d =140 X beobachtet, was auf die durch die strahlungsinduzierten Leer-
stellen beschleunigte Entmischung der gelésten Atome aus der immer

noch tibersittigten Matrix zuriickzufiihren ist,

Warum findet dann keine ''disorder'-Auflésung statt, obwohl die
Ausscheidung eine geordnete Struktur hat ? Wir sind der Auffassung, .
dafl die Griinde fiir eine strukturelle Anderung in der CuBAu-Phase und

der CuBAu-\Typ-Ausscheidung wie Ni,Al nicht unbedingt in struk-

turellen Ahnlichkeiten liegen sollten,Swie Nelson und Mitarbeiter es
annehmen [1972, 1974], Betrachten wir Abb, 45, Die Tangente XY zeigt
den urspriinglichen Zustand vor der Bestrahlung, die geordnete Aus-
scheidung ist mit der Matrix im Gleichgewicht, die eine Konzentration
s der geldsten Atome zuriickhilt und immer noch tibersittigt ist.
Nehmen wir an, da die Ausscheidung ungeordnet wird [ Nelson et al.
1972 ]. Wie die Tangente YZ zeigt, hat dann die ungedrdnete Ausschei-

dung eine Konzentration c, der gelosten Atome in ihrer Umgebung und

wird zur Auflésung neigen1 (c0 < Cl)' So kann man sich die Herausdif-
fusion der Atome wihrend der ''disorder''-Auflésung vorstellen, wenn
man die Verdnderungen in der Matrix, d,h. die Bildung von Defekten,
auller Acht 143t. Wie die Ergebnisse zeigen, befinden sich die strah-
lungsinduzierten Defektstrukturen nicht in der Ausscheidung sondern in
der Matrix. Mit anderen Worten wird die freie Energie der Matrix er-
hoht und dies hat zur Folge, daB die Matrix zur weiteren Entmischung
neigt, wie die Tangente RX das neue Gleichgewichtsverhéltnis andeutet.

Das wiirde bedeuten, da der Strom der gelésten Atome nicht von sondern

nach der Ausscheidung flieft, was die ''disorder''-Auflosung wider-

sprechen wiirde,

Es darf betont werden, daf auller den Cu-Teilchen sédmtliche Ausschei-
dungen in dieser Untersuchung eine geordnete Struktur haben. Trotzdem
konnte eine ''disorder' -Auflésung weder direkt noch indirekt nachge-

wiesen werden,
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6. 2.3 Die "spike'-Auflésung

Eine Reihe von Untersuchungen deuten auf eine '

'spike''-Auflésung hin
(Kap. 2. 3.1), wobei es zwei Mdglichkeiten fiir die Teilchenauflésung gibt :
a) durch ''displacement spikes'', die durch die elastischen Stéfe ent-
stehen und/oder b) durch ''thermal spikes'', die durch die 6rtliche Um-

ordnung der herausgestossenen Atome entstehen.

Wegen der héheren Schidigungsrate der Ionenbestrahlung im Vergleich

zu der Neu’cronenbestrahlung,(Ki = 10_2 dpa/s, Kn = 10-6 dpa/s), tritt
die Wahrscheinlichkeit der 'thermal spike''-Auflésung im Vordergrund,

da bei gleicher Dosis die Temperatur im bestrahlten Bereich wihrend
einer Ionenbestrahlung innerhalb kurzer Zeit erhéht werden kann (ti << ‘tn).
Wenn die Widrme nicht abgeleitet wird, wird die L 6slichkeitstemperatur
solvius tberschritten und die Ausscheidungen kénnten sich auflésen, An
Hand der von Jenkins und Wilkens [1976] berechneten Werte 148t sich ab-
schétzen, daB durch 250-keV-Ionen eine ''spike''-Temperatur von

T = 104 °K erreicht wird, allerdings bei einer "spike''-Dauer von nur
etwa 10—11s. Von 340°C bis 625°C wurde eine Auflésung der 'y’-NiSAl-
Ausscheidungen nicht beobachtet (Abb, 22), Die Vorstellung, daf sich die
Teilchen durch die ""thermal spikes' auflésen und sich wihrend der
""'spike''-Abkiihlung erneut ausgeschieden haben, ist mehr als unwahr-
scheinlich, allein schon wegen der Tatsache, daf die Teilchengrofie -
sowie Verteilung nahezu unveréndert bleibt, Die Aufldésung bei 725°C
148t sich ebenfalls durch die "thermal spike''- Auflésung nicht erkldren,
wenn man beriicksichtigt, da im Vergleich zu der "spike' -Temperatur

die Unterschiede bei den Bestrahlungstemperaturen unbedeutend sind,

Die Entstehung der ''thermal spikes'' ist eine Begleiterscheinung der
"displacement spikes' [Brinkman 1956] und sie oder ihre Effekte kénnen
voneinander nicht getrennt betrachtet werden., Andererseits scheint es
aber, daf in unseren Untersuchungen die ''thermal spikes' keinen Ein-
fluf auf die Teilchenauflésung haben, Wenn die ''displacement spike''-
Auflésung von der "thermal spike' -Auflésung dann als isoliert betrachtet

wird und das bestehende Konzept unter Beriicksichtigung der gebildeten



- 50 -

Defektstrukturen angewandt wird, kénnen sémtliche Ergebnisse erklédrt

werden,

Nachstehend wird die "displacement spike' -Auflésung als "recoil' - Auf~-
16sung beschrieben, zun#chst wird eine quantitative Beschreibung des -
Auflésungsvorgangs gegeben und der moégliche Einflufl der Defekte wird

im folgenden Kapitel behandelt.

Die Ergebnisse zeigen, daf} die Teilchenauflésung von der Oberfldche aus
anfdngt und der Innenbereich des Teilchens nicht beeinfluft wird, Wenn
einem Atom eine Energie oberhalb der Verlagerungsenergie libertragen
wird, wird es von seinem Platz entfernt und auf eine Strecke Ra’ ca, 25 K
[ Kaletta 1973 ], verlagert. Der Schidigungsrate K entspricht damit ein
Atomflufl ¢a aus der Ausscheidung,

¢a = Kn, R, o (10)

n, = Zahl der A’come/cm3

damit wird die Auflésungsgeschwindigkeit g—z ~eines Teilchens mit einem

urspriinglichen Radius r

2 :
dv amr ¢a ‘
* T T TTa, (1)
A
Bei hohen Bestrahlungstemperaturen muf} die Wahrscheinlichkeit einer
Rﬁckd}ffusion beriicksichtigt werden., In dem Fall kénnen die Veréinderungen
des Teilchenradius nach folgender Gleichung ermittelt werden [ Nelson

et al, 1972 ]:
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dr ¢a 3 (D+D’)C
+
dt n, 4mpr

(D+D)r’N (12)

¢a = Atomflufl
3
n, = Zahl der Atome/cm
= thermischer Diffusionskoeffizient
= strahlungsinduzierter Diffusionskoeffizient

D

D

c = gesamte Konzentration der gelésten Atome
p = Anteil der ausscheidungsbildehden Atorr‘1e>
N

= Teilchenzahl/ cm®

Nach der Gleichung (10) und (12) iiberpriifen wir die Ubereinstimmung
in berechneten und experimentellen A r-Werten in Proben P-17 - P-19
und NSP-3 (Tab. 6 und 8), in denen nach der Bestrahlung bei 725°C der
Aufldsungsverlauf bzw, eine vollsténdige Auflésung beobachtet wurde;
es wird angenommen, daf bei dieser Bestrahlungstemperatur der Anteil
der thermischen -sowie der strahlungsinduzierten Diffusioﬁ etwa gleich.
grof} ist. Die Werte fir K ( = dpa/tB ), tB’ r und N sind aus)der Tab. 6
und 8 entnommen. Fir N13A1 und Ni3Si ist p= 25 % und die Konzentra-
tion der geltsten Atome in den untersuchten Legierungen betrégt

Cpp = 5.9 (At %), Cg = 12 (At 4), MitD = D=5x10"1%

cmz/s und
O .
Ra = 25 A ergeben sich dann folgende A r-Werte :

Probe 2) | D‘osis - Arexpt. F-A Liheo
PR (A)oo (R
P-17 2 32 40

P-18 20 87 473

P-19 40 278 941

NSP-3 38 , 317 | 866
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Da die Unterschiede zwischen den berechneten und gemessenen A r-
Werten grofl sind, 148t sich eine genau quantitative Beschreibung des
Auflésungsverlaufs nicht angeben, was vermutlich auf die relativ grofle
Ungenauigkeit bei der Bestimmung der K-Werte zuriickzufihren ist.
Nach dem von Nelson et al, [1972] angegebenen Atomflufl ¢a sollte
dagegen in obigen Fillen nach dem ''recoil'' -Modell statt einer Auflésung
ein Teilchenwachstum auftreten, wihrend nach dem "disorder-Modell die
Teilchenaufldésung wesentlich ‘schneller erfolgen sollte, Wenn man diese
Unterschiede beriicksichtigt, kann die flbereinstimmung inden Ar-
Werten als befriedigend betraéhtet werden, obwohl das "recoil' -Modell
flir die Auflésung der geordneten Teilchen verwendet wird, Innerhalb des
340°C - 625°C Temperaturbereiches 148t sich allerdings die Teilchen-
auflésung nicht beschreiben, wenn die Versetzungsstruktur in der Aus-
sch‘eidungsumgebung stabil ist, deren stabilisierende Wirkung im fol-

genden Kapitel ausfiihrlich diskutiert wird.

6. 3 Arbeitshypothese und Interpretation der Ergebnisse

Obwohl wihrend der Bestrahlung nur zwei Grundarten von Defekten -
Zwischengitteratome und Leerstellen - erzeugt werden, sind die eigén-
tlichen Vorginge wegén der verschiedenen Wechselwirkun’gen so kompli-
ziert, dafl man die Frage, wie die Grenzfléichenversetzungen die Teil-
chenauflésung beeinflussen kénnen, ailein durch die Betrachtung eines
Einzelparameters wie Atomordnung [ Nelson et al, 1972 ] oder Ver-
spannung der Ausscheidung [ Potter und Hoff 1976 ] nicht beantworten |
kann, Dies hat die bisherige Diskussion z,T. verdeutlicht, Sicherlich
kdonnte eine Reihe von Parametern wie die obigen, um einige zu nennen,
die Teilchenauflésung beeinflussen, Jedoch ist wihrend der Bestrahlung
nicht allein die Ausscheidung sondern auch die Matrix den Stoprozessen
unterworfen und daher mufl man dem mdglichen Zusammenhang zwischen
der Teilchenauflt')sung und der Entwicklung von Deféktstruktu_ren in der

Matrix nachgehen,
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Die folgende Diskussion beschrénkt sich auf die Ausscheidung substitu-
tionell geléster Atome ( z.B. Ni3A1 ) und geht von der Annahme der
durch die elastischen Stole (recoils) resultierenden Stérbereiche (dis- :
placement spikes) aus, Das bedeutet, daf die Teilchenauflésung durch
"recoils" von den Eigenschaften der Ausscheidungen sowie der Grenz-
flache weitgehend unabhéingig erfolgen sollte ( vergl. Nelson et al, 1972 ),
Wie sich ein aus der Ausscheidung herausgestolenes Atom in der um-
gebenden Matrix weiter verhilt, héngt natiirlich von den Eigenschaften
der Ausscheidung; der durch die Teilchenauflésung verénderten Konzen-
tration der geldsten Atome, der Temperatur sowie den unter der Bestrah-

lung gebildeten Grenzfldchen ab.

6.3.1 Der strahlungsinduzierte Ubergang zur Inkohdrenz : Hypothese
Wird einem Atom aus der Ausscheidung eine Energie oberhalb der Ver-
lagerungsenergie libertragen, wird es von seinem Platz herausgestoflien,
macht_seinerséits weitere Stofle bis es seine Energie verliert und schlief3 -
lich als Zwischengitteratom zur Ruhe kommt, Dadurch entsteht ein
Frenkel-Paar, d.h, dal es zu einer r&umlichen Trennung der Leerstelle
und des Zwischengitteratoms kommt; Das herausgestolene Atom kann
solange nicht zurtickkehren bis die gﬁnstige_n Bedingungen fiir eine Rilick-

diffusion hergestellt sind,

Wenn Atome fortlaufend aus einer Ausscheidung in die umgebende Matrix
herausgestoen werden, wird es zu einer sichtbaren Teilchenauflésung
kommen. Ahnliche zu Frenkeldefekten filhrende Stofprozesse werden

auch in der Matrix ablaufen. Findet dabei keine vollstdndige Rekombi-
nation de'r Defekte statt, werden iLoops oder Versetzungen gebildet, die
auch an der Ausscheidung:Matr‘ix-Grenzfléiche auftreten werden, Handelt
es sich um eine koh#rente Ausscheidung, so wird die urspriingliche struk-
turelle Kontinuitét zwischen der Ausscheidung und Matrix zerstort, d. h.

die Ausscheidung wird inkohé&rent,



- 54 -

Daf} die Ausscheidungen nach der Bestrahlung ihre Kohédrenz verlieren,

konnte an den unterschiedlich verspannten 'y'-NiBSi- ( - Aa, Abb, 34a-35 ),
7’-N13A1- ( Aa ~0, Abb,44 ) und 'y’-Ni3(
( +Aa, Abb,46-47 ) nachgewiesen werden, Ein dhnlicher Effekt wurde

Ti + Al)- Ausscheidungen

von Woolhouse und Ipohorski [ 1971 ] nach einer Neutronen- sowie Elek-"
tronenbestrahlung an den elementaren Ausscheidungen, Co in Cu-Co‘-

( - Aa: Philips 1964 ) und y-Fe in Cu-Fe-Legierung ( + A a : Easterling
und Johannesson 1971 ), und von Rowcliff et al, [ 1975 ] nach einer
Schwerionenbestrahlung an den 'y’-Nis(Ti + Al)- Ausscheidungen ( + Aa )

in Inconel X-750-Legierung festgestellt,

Bei der Betrachtung des Zusammenhangs zwischen der Stabilitédt der
Ausscheidung und den Strahlenschéden ist festzustellen, dafl die Defekt-
strukturentwicklung in der Matrix durch die Anwesenheit von Ausschei-
dungen beeinfluf3t wird ( Abb. 9, 32 ), was in den Abb, 40, 44 und 47
besonders deutlich zu sehen ist. Im Faile einer verspannten Ausschei-
dung ( Aa % 0 ) kann dies durch die Wechselwirkung zwischen den Ver-
spannungsfeldern der Ausscheidungen und den Punktdefekten (oder der
Versetzungen) erklidrt werden [ Baker et al, 1959, Woolhouse und '
Ipohorski 1971 1, z.B. eine Leerstellentypausscheidung ( - A a ) kann
sich durch Anziehung von Zwischengitteratomen (oder Loops, + Aa )
stabilisieren, d.h. ihre .Verspannung abbauen und inkoh#rent werden.
Allerdings scheint diese Erklarung fiir die untersuchten 'y/(Ni_ Cr-Al)"
Ausscheidungen nicht zutreffend, da wegen ihrer guten Anpassung zur
Matrix (‘ A a‘ ~ 0 ) sie im Grunde génommen keiné Anziehung auf
Defekten ausiiben kénnen_. Die mogliche Erkldrung wére : Bei hohen
Dosen ist die Zahi der gebildeten Versetzungsloops so grofl, dafl trotz
vernachlédssigbarer Anziehung der Aﬁsscheidung:Matrix—Grenzfléiche

das Auftreten von Loops um Ausscheidungen wahrscheinlich ist.
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Bereits bei beginnender Bestrahlung 148t sich eine Umordnung der Aus-

(+)

scheidungsumgebung, d.h, der umgebenden Matrix [ Easterling
und Johannesson 1971 ], vermuten, die unter Bestrahlung dann zustande
kommen koénnte, wenn die in unmittelbarer Ndhe vorhandenen Matrix-
atome in den von herausgestolenen Ausscheidungsatomen hinterlassenen
Leerstellen verlagern. Mit zunehmender Umordnung werden dann sicht-
bare Versetzungsloops gebildet, in denen sich die Zwis chengittératome‘
befinden konnen, die weiteré Entwicklung wird von der Dosis und Tem-~

peratur, d.h. von dem Ausmafl der Schidigung und der Rekombinations-

wahrscheinlichkeit bestimmt, Die Anwesenheit von Ausscheidungen

(+)

Easterling und‘ Johannesson betrachten die Umordnung (local micro=~slip)
um eine wachsende Ausscheidung wéhrend thermischer Ausla- |
gerung, wie sie durch die Einfilhrung von einer Leerstelle an der
Ausscheidung:Matrix-Grenzfldche zustandekommen kénnte, Dé solche . |
Umordnung zur Abnahme der Verspannﬁng (stress concentration) fiihrt,
kénnte nach Ansicht der Autoren die Loopbildung durch den ''prismatic
loop punching“-Mechanismusb erschwert werden.‘ Wihrend der

" Bestrahlung dagegen handelt es sich um Umordnung einiger 100
Atome in unmittelbarer N&he der Ausscheidung , damit
koénnte die Loopbildung erleichtert oder beglinstigt werden.

Da die Reichweite der herausgestossenen Atome gering ist [ Kaletta

1973 ], wére durch solchen Prozess die Bildung von Zwischengitter -
atomenloops um die Ausscheidungen zu erwarten, wobei sich die

(Einzel-)Leerstellen um Loops befinden wiirden.
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wiirde dazu beitragen, als Zentren fiir eine gerichtete Umordnung zu
wirken, Auf diese Weise 148t sich die bevorzugte Entstehung von Loops
um die Ausscheidungen ( z.B. Abb.44 ) sowie der Einfluf} des Material-
zustandes auf die Schédigungsart ( z.B. Abb.9 ) erkliren, ohne dabei
die Verspannung zu beriicksichtigen, Wenn die Ausscheidung schlieflich
inkohérent, ‘d. h., unverspannt wird, braucht man den Einfluf} urspriing-
licher Verspannung auf die Teilchenauflésung [ Potter und Hoff 1976 ]

nicht zu erwigen,

An dieser Stelle bedarf es einer Anmerkung und zwar hinsichtlich der
zur Inkoh#renz fiihrenden physikalischen Vorginge sowie ihres direkten
Nachweises durch TEM, Die Vorgénge - sei es die Wechselwirkung
zwischen den Ausscheidungen und Punktdefekten oder das Verlagern von
Matrixatomen - laufen im atomaren Bereich ab, weit auerhalb des Auf-
lésungsvermdgens der TEM-Methode., Erst im fortgeschrittenen Stadium
sind sie nachweisbar, daher koénnen die eigentlichen Ursachen nur ver-

mutet werden, Um trotzdem Aussagen machen zu kénnen, wurden die
L

unverspannten 'Y(Ni-Cr-Al)

-Ausscheidungen fiir die Untersuchungen aus-

gewdhlt und, wie gezeigt, lassen die Ergebnisse eher auf die Umordnung
der Ausscheidungsumgebung schliefen, was das Basisargument fir die

nachfolgende Interpretation bildet.

6. 3.2 Der Verlust des Grenzflichenkontrasts

Der Verlust des urspriinglichen Grenzflichenkontrasts, der sowohl an den
kohdrenten 'y+- ( Abb, 6 ) als auch an den teilkoh&renten g-Ausscheidungen
( Abb.12 und 14a ) nach der Raumtemperaturbestrahlung beobachtet wurde,
ist auf den Ubergang zur Inkohdrenz sowie mdglicherweise auch auf die

Anderung der Konzentration um die Ausscheidung zuriickzufithren,

Wenn unter Bestrahlung eine Ausscheidung zur Aufldsung neigt, wird
zunéchst die Gitterverspannung aufgehoben ( Kap. 6. 3.1 ), Dadurch ver-

schwindet in der Hellfeld-Abbildung der Ausscheidungskontrast, der in
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erster Linie durch die Gltterverzerrung entsteht [ Hirsch et al, 1965 ],
Andererseits lassen sich in der Matrix die Stoﬁprozesse durch die B11—
dung von Defekten erkennen und um die Ausscheldung durch die Abnahme ’
der Teilchengrofle., Wenn die Tellchenau-flésung beginnt, wird das ur-

spriingliche Konzentrationsprofil in der Ausscheidungsumgebung ge&ndert,

Mit anderen Worten wird die mit den Stoflprozessen verbundene stru‘k- -
turelle Stérung durch die diffusen Ringe sichtbar, da von solchen Berei-
chen der Elektronenstrahl willklirlich abgebeugt wird. Die gleichrﬁéﬁige
Erscheinung dieser Ringe ( Abb.6, 12a, 14a ), deren Aﬁsma(& um so
deutlicher wird je ausgeprigter der urspriingliche Kontrast ( Aa ¥ 0 )
ist, deutet dann auf eine in allen Richtungen ablaufende Teilchenauflésung
hin, Aus dem genannten Grund ist jedoch solche Anderung an den unver-
spannten Teilchen ( A a = 0 ) wie den untersuchten jy’-NiBAl-Teil‘chen

schwer nachweisbar.

6.3.3 Die § =~ B-Umldsung

Aufier dem Verlust des Grenzfldchenkontrasts waren zus#tzliche Erschei-
nungen wie Verlust der Grenzflichenversetzungen ( Abb,11-12 ) und
Auflésung der B’-Ausscheidungen zugunsten der B-Ausscheidungen

( Abb,13-15 ), in den Al-‘Mg-Si-Probenbzu beobachten. Das bedeutet,

daB die Stabilitét der Ausscheidungen unter Bestrahlung von den Ausgangs-

entmischungsstadien beeinflut wurde,

Wihrend der thermischen Auslagerung werden die Entmischungsstadien
hauptséchlich von der Keimbildungsenergie bestimmt, wobei die Zu-
stdnde minimaler Aktivierungsenergie bevorzugt werden. Wenn im Laufe
der Entmischung die Verzerrungsenergie einer sich ausscheidenden ko-
hiarenten Phase grofer als die Grenzflichenenergie wird, wird sie durch
den Ubergang zur inkoh&renten Grenzfliche abgebaut [ Friedel 1964 ], in
den meisten Féllen werden dann die berelts vorhandenen Versetzungen
an die Auss\cheldung.Matrlx-Grenzflache angezogen [ Weatherley und

Nicholson 1968 ]. Man beobachtet‘auch, dafl sich die stabile Phase an
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der sich aufldsenden metastabilen Phase bildet [ Thomas 1960/61,
Hornbogen 1967, Russel 1975 ]. Unterbricht man die Wirmebehandlung,
wird solche Umldsung wegen fehlender Diffusion zum Stillstand gebracht,

damit liegt ein gemischter Zustand vor ( Abb, 13c ).

Die unvollendete §8— $-Umwandlung wurde durch die anschlieBende Raum-
temperaturbestrahlung beschleunigt ( Abb.13, 14b und 15 ), was mit
ziemlicher Sicherheit auf die strahlungsinduzierte Diffusion zuriickzu-
filhren ist, Diese Art von Umwandlung bendtigt nur noch eine Umordnung-
der Atome [ Thomas 1960/61 ], die widhrend der Bestrahlung durch die
Ubersittigung von Leerstellen nachvollzogen zu sein scheint, Im Ver-
gleich zu diesem Verhalten findet im §-Zustand nur eine Auflésung

statt, die zweifellos mit dem Verlust der Grenzfldchenversetzungen ver-
bunden war ( Abb.11-12 ), Wenn die Auflésung liber den inkohirenten
Zustand erfolgt ( Kap. 6,3.1 ), sind im Prinzip die urspriinglichen Grenz-
flachenversetzungen liberfliissig, mit Hilfe der liberséttigten Leerstellen
werden sie dann herausklettern. Aus der Literatur [ z.B. Fig. 3, ‘4.‘ und
10 : Ardell et al, 1974 ] ist zu entnehmen, daf durch die Elektronen-
bestrahlung im HVEM die Grenzfldchenversetzungen um die inkohiren-
ten Teilchen verschwinden, L&B8t man die Arbeitshypothese aufler Acht,
scheint die Interpretation nicht vertretbar, daf unter den Bedingungen
eine urspriinglich inkohédrente Ausscheidung wieder kohidrent wird

[ Williams und Fisher 1975 ], wenn man dabei die eigentlichen zu dem
inkoh#renten Zustand fiihrenden Ursachen berticksichtigt [ Friedel 1964 ].
In diesem Zusammenhang sei nochmals betont, daB die Grenzfldchen-
versetzungen nicht immer nachweisbar sind { z.B. die inkoh&renten

Cu-Teilchen in Abb,17a ).

6. 3. 4 Der Elnﬂuﬁ von Grenzﬂachenversetzungen

- e e e e b e em mm e e e

Die Grenzfldchenversetzungen - seien sie durch die Wéirmebehandlun'g

( z.B. Abb.11 ) oder durch die Strahlenschédigung ( z.B. Abb. 44 )



- 59 -

entstanden - verhinderten die Teilchenauflésung, Dies fiihrt zu dem
Schlufl, daf sie wihrend de;‘ Bestrahlung eine stabilisierende Wirkung

auf die Teilchen haben. Die folgende Diskussion bezieht sich hauptsé&chlich
auf die Ergebnisse der Hochtempératurbestrahlung an der Ni-Cr-Al-
Legierung ( Kap.5.4 ). Z’unéchst' werden die verschiedenen Auflc’isungs-
méoglichkeiten bei der B‘eStréhlung'stemperatur von 725°C betrachtet, die

auch in Abwesenheit des "

recoil''-Vorgangs die Teiléhenauﬂésuﬁg hervor-
rufen kénnten, und anschlieBend wird dem mdéglichen Einflu@ der Grenz-

flachenversetzungen nachgegangen,

Die Ni-Cr-Al-Proben waren bei 700°C vorausgelagert und bei 725°C mit
Ni-Ionen bestrahlt, daraus ergeben sich fiir die Teilchenauflésung zwei

Moglichkeiten :

1) riickbildungséhnliche Vorgénge kénnen stattfinden [ Burke 1965 ],

da die Bestrahlungstemperatur ( T_ ) hoher als die Auslage-

rungstemperatur ( T ) ist. .
Dies scheidet Jedoch von vornherein aus, weil die Tellchengroﬁe
mit Sicherheit erheblich iiber dem kritischen Keimradius bei
725°C liegt. Daftir spricht auch die Tatsache, dafl der unbestrah-
lte Bereich immer noch Teilchen ohne neAnnenswerv'tevVerénderf

ungen enth&lt ( Abb. 25a ),

'2) wegen der eingeschossenen Ni—Menge wird die Léslichkeits- -

grehze tiberschritten,

Da eine vollstédndige Teilchenaufldésung nach 40 dpa
(=1,27x 1016 NiJ}/cm2 auftrat ( Abb, 27 ), wird nur diese
Dosis betrachtet, Nehmen wir an, daf d1e Ni-Menge, die auf

eine Fliche von 0,78 cm bestrahlt wurde bis 560 K P;

Tab 4') in der Probe h1ne1ndr1gt Dementsprechend erhoht
sich in diesem Berelch die Ni- Konzentratlon die Ausgangs-

zusammensetzung( At % )

75 Ni +19Cr + 5,9 Al
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dndert sich und lautet nach der Bestrahlung ( At¢ )
75,7 Ni + 18,6 Cr + 5,7 Al

Aus einem Vergleich mit anderen Arbeiten [ Taylor und Hinton
1952/53, Hornbogen und Roth 1967 ] geht hervor, daB es keine
nennenswerte Anderung der Ubers#ttigung und damit des Aus-
scheidungsverhaltens zur Folge hat, Nach Taylor und Floyd

[ 1952/53 ] sollte die Léslichkeitstemperatur der gewihlten
Legierung um 750°C liegen, wir beobachten dagegen die Bil-
dung von Ausscheidungen auch bei 750°C ( Abb.28 ) und dies ist
in Ubereinstimmung mit den Ergebnissen #hnlicher Legierung

[ Hornbogen und Roth 1967 ].

Aus diesem Grund mufl geschlossen werden, daf} die bei 725°C beobach-
tete Teilchenauflésung ( Abb, 22, 27 ) in der Tat auf die Bestrahlung
zurilickzufiihren ist, Dies konnte auch an den 'y’-NiBSi-Ausscheidungen

(T > 850°C ; Rastogi und Ardell 1969 ) nachgewiesen werden

solvus

( Kap.5.5 ).

Soweit ein Miéchkristall eine temperaturabhingige I.6slichkeit aufweist,
besteht die Wahrscheinlichkeit, daB eine bei héherer Temperatur voraus-
gelagerte Probe bei niedriger Temperatur eine zusétzliche Ausschei-
dung zeigt, da ein gewisses Ausscheidungspotential stets vorhanden ist.
Ob eine weitere Ausscheidung tatsédchlich stattfindet, hidngt einerseits
von der Ubers#ttigung der geldsten Atome und andererseits von der Dif-

" fusion, d.h. von der Leerstellenkonzentration ab, die normalerweise

wiederum durch die Temperatur bestimmt wird,

Im Falle einer ausscheidungsfdhigen Legierung kommt dadurch den wih-
rend der Bestrahlung entstandenen Leerstellen eine wichtige Bedeutung
zu ; Die sfrahlungsinduzierte Diffusion, d.h. die Diffusion der sich noch
in Losung befindlichen geltsten Atome und die Riickdiffusion der aus der
Ausscheidung herausgestoflenen Atome, weil fiir die geldsten Atome nicht

die Matrix sondern die Ausscheidung die Idealsenke ist, Aus diesem Grund
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stellt man unter Bestrahlung einige Vorgénge fest, wie strahlungsindu-
zierte Teilchenvergroberung auch bei niedriger Temperatur [ Miura et
al, 1974 ] oder strahlungsinduzierte Ausscheidung aus einem Misch-
kristall mit geringfiigiger Ubersittigung der geleten Atome [ Barbu und
Ardell 1975 ], die ansonsten nicht zu erwarten sind. Bleiben allerdings
die Platzwechselvorginge ( materialspezifische Eigenschaft ) wegen un-
zureichender Temperatur aus, oder werden die strahlungsinduzierten ‘
Leerstellen vernichtet, bzw. die Atome schneller herausgestofien als sie
riickdiffundieren kénnen, ist die Teilchenauflésung nicht zu vermeiden

( z.B.Abb.5 ). Wie kénnen nun die Versetzungen die Teilchénauflbsung

beeinflussen ?

Aus physikalischen Griinden ist zu erwarten [ Brinkman 1956 ], daf die
herausgestofienen Atome - seien sie aus der Ausscheidung oder der
Matrix - zun&chst als Zwischengitteratome verlagert werden, daf sie
jedoch wegen ihrer Beweglichkeit und héheren Energie Loops bilden »
werden., Nehmen wir an, daf sich eine NisAl-Ausscheidung von d = SOK
auflést, dann miissen anndhernd 4000 Al-Atome entfernt werden., Sind
sie als stabile Zwischengitteratome verlagert, erhdht sich die Energie-
zufuhr um etwa 20000 eV, dagegen wird sie nach der Bildung eines -
Zwischengitteratomloops ( Loop-Radius = 100 Ao ) an einer ( 111 )-
Ebene viel geringer sein, etwa 700 eV [ Kroupa 1966 ]. Mit anderen
Worten wird sich ein Zwischengitteratom bevorzugt einer Versetzung
anschlielen, vorausgesetzt, daB sie vorhanden ist, ansonsten muf

sie zundchst gebildet werden,

Innerhalb des Bestrahlungstemperaturbereiches von 340° bis 525°C wurde
beobachtet, daB die Versetzungsdichte bis zu einer Dosis von 40 dpa zu-
nahm und nach weiterer Bestrahlung fast unveréndert blieb ( Abb. 29 ),
dabei nahm die‘Teilchengré‘ifSe geringfiigig ab und blieb konstant ( Abb, 22 ),
Der Zusammenhang in diesen Beobachtungen ist nach der bisherigen Be-
grindung folgenderweise zu erkldren, Die bei beginnender Bestrahlung
erzeugten Defekte - sowohl die Zwischengitteratome als auch-die Leer-

stellen - tragen zu der Umordnung bei ( Kap, 6. 3.1 ) und bilden dabei
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ein stabiles Versetzungsnetz auch um die Ausscheidung, Jedes Atom,

das dann durch die weitere Bestrahlung aus der Ausscheidung herausge-
stofen wird, findet in seiner ver&nderten Umgebung ( Ra ~ 25 K ). einen
Platz zu verankern und die Transportmittel, d.h, Versetzungen und L.eer-
stellen, um zuriickzudiffundieren. Dies hat zur Folge, dafl zunéchst bei
beginnender Bestrahlung die Teilchengrdfie geringfligig abnimmt und dann
auch mit zunehmender Dosis unveréndert bleibt, Die Wahrscheinlichkeit
einer spontanen Rekombination der Frenkelpaare ist dabei auch nicht aus-
zuschliefen. Die kleinen Teiléhen, bevor sie sich durch eine inkohé&rente

Grenzfldche stabilisieren kénnen, 16sen sich auf ( Abb, 28 ).

Wenn die Bestrahlung bei einer Temperatur ( TB > 0,5T unter-

solvus )
halb der eigentlichen Vorauslagerungstemperatur durchgefiihrt wird,

kann sich eine der Temperatur entsprechend zusétzliche Ausscheidungs-
menge ausscheiden ( Abb. 28a ), damit &ndert sich das Konzentrations-
profil um die Ausscheidung, Abb, 48. In den vorliegenden Untersuchun.gen
war dies z.B. wegen der Bestrahlungsprozedur ( Kap.4.4 ), deren Wirk-
samkeit erst oberhalb 600°C deutlicher wurde, nicht zu vermeiden. Da
die kleinen Teilchen - im Vergleich zu den grofien - ein grofleres Ober-
flichen-zu-Volumenverhéltnis haben, werden sie auch unter Bestrahlung
zur Auflésung neigen, ohne dafl dabei eine Umkehr des Konzentrations-
gradients [ Nelson et al. 1972 ] entsteht ( Abb. 48 ). Dafiir spricht auch
die Zunahme der Teilchengréfie ( d = 634 — 770 K ) in der Ni-Si-Legie-
rung, die nach 2 dpa beobachtet wurde ( Abb. 37 ).

Mit zunehmender Bestrahlungstemperatur nimmt dann bei einer konstan-

ten Dosis die Ausscheidungsmenge ( Abb. 27 ) aus zwei Griinden zu :

1) Die Diffusion der gelosten Atome bzw, die Riickdiffusion der
herausgestoenen Atome. Dazu trégt auch die Matrix bei, da
wegen der zunehmenden Defektkonzentration sie zur Entmiéchung

neigt ( Tangente RX in Abb. 45 ).

- 2) Eine gerichtete Diffusion der geldsten Atome zugunsten der

groflen Teilchen ( Abb.48 ), -
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Andererseits kénnen in der Matrix die zu einer Abnahme von Defekten
fihrenden Erholungsvorgéinge erwartet werden, Wenn die geldsten Atome
aus den Loops herausdiffundieren, gehen die Loops auf ( unfaulting of
loops ) und mit zunehmender Temp_eratuf nimmt ihre Dichte ab ( Abb, 31 ).
Je nach den Materialeigenschaften wird es dann eine Temperatur geben

- in unseren Untersuchungen an Ni-Cr-Al- bzw. Ni-Si-Legierung lag sie
bei ca, 725°C - bei der‘ die Defekte nicht mehr stabil sein werden, d. h..
sie werden sich zwar bilden aber sofort ausheilen, was sich an den Ver-
setzungsgestaltungen in einigen Abbildungen erkennen 1483t, z. B, Abb.‘ 33c,
d und 40 , Fir solchen Ausheilprozefl wédhrend einer Ionenbestrahluhg
bietet sich die Probenoberflidche als eine Senke mit unerschopflichem
Senkpotential an, die gebildeten Versetzungen werden an die Oberfldche
klettern. Die Annihilation von Leerstellen scheint auch der Grund fiir die
Korngrenzenbewegung zu sein ( Abb. 41 ), die erst bei 725°C deutlich
erkennbar wurde. Dies wiirde die Stabilitéit von Auss cheidungeh dadurch
beeinflussen, dafl es fiir die herausgestofienen Ausscheidungsatome keine
stabile Senke ( = Versetzungen ) mehr gibt, ‘daher l3uft die "recoil"-Aﬁf~
16sung schneller ab als die Riickdiffusion, Auf diese Weise 148t sich die
Auflosung der g- MgZSi-Auss cheidungen bei Raumtemperaturbestrahlung
( Abb.11-12 ) sowie die Aufldsung der 'y’-NiSAl- ( Abb,19 ) und der
'yf-Ni3Si— ( Abb, 34-38 ) Ausscheidungen bei 725°C erkldren, wenn es

keine ausgeprigte Versetzungsstruktur mehr vorhanden war,

Mit anderen Worten liegt der Einfluf von Grenzflichenversetzungen auf
die Teilchenauflésung in ihrer Wirkung als Potentialsenken, um die heraus-
gestoBenen Ausscheidungsatome verankern zu kénnen, damit sie riickdif-

fundieren, Die Stabilitat der ¥y-Ni_( Ti + Al )—Ausscheidungén nach der

Abb, 47 unterstiitzt weiterhin diesg {Uberlegung. In diesem Zusammenhang
ist au‘ch auf den Einfluf der 1egierungsspezifischen Materialparametef
wie Ubersittigung der geldsten Atome oder Wahrscheinlichkeit eiher hete-
rogenen Keimbildung hinzuweisén, die weiterhin den Aufldésungsverlauf

beeinflussen kénnten,
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0 o
Die Bildung der kleinen Teilchen ( dNi-Cr-Al < 50 A, dNi-Si< 200 A ),

die nach der Bestrahlung bei 725°C nur an einer Stelle in der Ni-Cr-Al-
und h#ufig in der Ni-Si-Legierung ( Ahb. 38 ) vorkam, ist vermutlich

auf die durch die bestrahlungsinduzierte Auflésung der Teilchen hervor-
gerufene Mischkristallibberséttigung, die nachfolgende Abkiihlung sowie

auf die sehr geringe Keimbildungsenergie dieser Teilchen zuriickzufiihren.
Diese Erkiéirung wird durch die Untersuchungen von Beardmore [ 1969/70 ]
unterstiitzt, In Ni-Cr-Al- sowie Ni-Al-Legiérungen beobachtete er eine
zus#tzliche Bilduhg hyperfeiner y-Ausscheidungen, als die bereits voraus-
gelagerten Proben nach der Auslagerung langsam abgekiihlt oder abgeschreckt
wurden. Unterhalb 700°C wurde jedoch die Bildung von hyperfeinen -
Ausscheidungen nicht beobachtet, Im Vergleich zu unserer Ni-Cr-Al

( 2,85 % Al )-Legierung handelt es sich allerdings hier um L.egierungen
mit sehr hoher Ubersittigung der gelésten Atome ( 5-7,5 % Al ), was mit
der untersuchten Ni-Si ( 6,32 % Si )-Legierung oder mit der von Kirchner
et al. .[ 1976 ] untersuchten Ni-Al-Legierung vergleichbar ist, Ein Blick
auf die Abkiihlungskurve in Abb. 3, etwa der 725° - 600°C Bereich, be-
kriftigt dann die Erkldrung, daf die feine Dispersion in Abb, 38-39

wihrend der Abkﬁhlung entstanden ist,

Im Mittelpunkt der bisherigen Diskussion stand die Frage der strukturel-
len Stabilit4t von Ausscheidungen im Vordergrund und es wurde davbn
ausgegangen, daB der Ubergang zur Inkohirenz ein strahlungsinduzierter
Effekt ist, was durch die experimentellen Untersuchungen nachgewiesen
werden konnte. Im Rahmen einer Behandlung der Wechselw1rkungen
zwischen Strahlenschidden und Ausscheidungen soll auch kurz auf die Poren-
bildung eingegangen werden, deren Unterdruckung z.B. durch Ausschei-
dungen von technologischer Bedeutung fiir Reéktorwerkstoffe ist. Wie eine
Ausscheidung die Porenbildung beeinfluft, ist trotz zahlreicher theore- ,
tischen und experimentellen Arbeiten noch weitgehend unklar [ Vook et

al. 1975 ]. Der Zweck der folgenden Diskussion ist es, auf Grund der




- 65 -

Ergebnisse der vorliegenden Arbeit einen Beitrag zum Verstédndnis des

Einflusses von Ausscheidungen auf die Porenbildung zu liefern,

Innerhalb des 525° - 625°C Temperaturbereiches wurde in der Ni-Cr-Al-
Legierung in I"Jbereinstimmung mit Untersuchungen an &hnlichen L.egie-
rungen aufer vereinzelter Poren ( Abb. 33a ) keine Porenbildung beo-

bachtet, solange sich die y-Ni_Al-Ausscheidungen stabil erwiesen., Ein

moglicher Einflufl der 'y’-Aussfheidungen auf die Porenbildung 146t sich-
allerdings -(m.E.)- auf die koh#&rente Grenzfldche der Auss cheidungen
[ Bullough und Perrin 1971 ] nicht zuriickfithren, da bereits bei begin-
nender Bestrahlung die Ausscheidungen ihre Kohédrenz verlieren

( Kap.6.3.1 ), Viel mehr scheint es, dafl die strahlungsinduzierten
Leerstellen fir die Diffusion bzw. Riickdiffusion der substitutionéll ge-
1osten Atome sowie flir den Abbau der Loops, d.h. die Diffusion der |
Matrix-Atome "verbraucht' sind ( Kap. 6.3.4 ). Dadurch kommt die fiiy
die Porenbildung bendtigte Leverstellenﬁberséttigung nicht zustaﬁde, weil

in einer ausscheidungsféhigen Legierung die geldsten Atofne, d.h, ihr

Ausscheiden, stets den Vorrang haben werden,

Die in Abb. 33b-d beobachtete Porenbildung ist moglicherweise auf die

Aufnahme von Verunreinigungen wie C, Hz oder N, zuriickzufiihren. Fiir

das Einnisten der Verunreinigungen wéhrend der Bezstrahlung ( impurity
pick-up ) spricht in diesen Proben das Auftreten anderer als der y-Phase,
Der Grund einer Beglinstigung der Porenbildung 148t sich in dem Fall
dadurch erkldren, dafl die interstitiell geldsten Atome wie C, H oder N
bevorzugt an Versetzungen segregieren [ Friedel 1964 ] und im Gegensatz
zu substitutionell geldsten Atomen (z.B. Al ) sie wegen ihres kleinen |
Atomradius fiir die Diffusion keine Leerstellen brauchen. Einerseits wird
durch die strahlungsinduzierten Versetzungen eine heterogene Keimbildung
der sich ausscheidenden inkoh&renten Phase(n) erleichtert und anderer-
seits entsteht wegen der interstitiellen Diffusion der C-typartigen Atome
ein UberschuBl an freien Leerstellen in der Umgebung der sich gebildeten
Ausscheidungen, Dies kann schliefilich zur Porenbildung in diesen Proben

gefiihrt haben.
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Im Zusammenhang mit der Anwendung der Ergebnisse hinsichtlich der
Gefligestabilitdt, d.h., der Porenbildung und der Stabilitdt von Ausschei-
dungen unter Reaktorbes’trahlung kann folgendes gesagt werden., Es
scheint wahrscheinlich, daB die Ausscheidungen einer stabilen Phase,

die aus substitutionell gélésten Atomen bestehen ( Aa =0, d>200 1(3);,‘
Vf > 1’0 % ), die Po’renbildung wirksam verhindern oder vermindefn | |
kdénnen, Solange aine ausgepréigte und stabile Versetzungsstruktur um die
Ausscheidungen vorhanden ist, ist unter Reaktorbestrahlung keine Teil-
chenauflb’sung und damit auch keine Vers chlechterung der mechanischen
Eigenschaften zu erwarten, Dabei sollte die Wahrscheinlichkeit einer

mit beschleunigter Entmischung verbundenen heterogenen Keimbildung

( flir den Fall Aa # 0 ), die Art der geldosten Atome ( substitutionell
oder interétitiell ), das EntmiSChungsstadium ( metastabil oder stabil )
und die Ubersittigung der geldsten At’ome ( Ausscheidungspotential ) eine
entscheidende Rolle ;spielen. Wird allerdings durch die Wechselwirkung
mit Neutronen ein Elemént ih hoher Konzentration erzeugt ( zB Helium ),
das tiberhaupt keine Ldslichkeit in dem ‘Werkstoff auf-
weist, dann kommt ein neues ""Ausscheidungssystem'' zustande., In dem
Fall wird das obige Bild anders aussehen, da ihm eine sekundidre Bedeu-

tung zukommt,

7. ZUSAMMENFASSUNG

Um den Einflug der Bestrahlung auf die Stabilitdt von Ausscheidungen zu
untersuchen, wurden verschiedene Legierungen mit unterschiedlichen
Ausscheidungszustéinden ( Struktur, Form, Atfomordnung, vVerspann.ung
und Orientierungsbeziehung zur Matrix ) eingesetzt, Die Bestrahlung
wurde mit einer einheitlichen Energie von 250-keV der jeweiligen Matrix-
Ionen durchgefithrt, die Dosis und die Temperatur wurden als Bestrah-
lungsparameter ausgewé&hlt und die Gefligeinderungen sowie die Ausbil-
dung der Defektstrukturen wurden mittels der Transmissionselekironen-

mikroskopie verfolgt.
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Die wichtigsten Ergebnisse lassen sich wie folgt zusammenfassen :

1)

2)

Bereits bei beginnender Bestrahlung verlieren die kohirenten Aus-
scheidungen ihre Verspannung, dabei werden im ILaufe der Bestrah-
lung sowohl die verspannten als auch die unverspannten Ausschei-
dungen von Versetzungen ( oder Loops ) umhiillt, Dies wird als Uber-

gang zur Inkoh8renz interpretiert,

Die Teilchenauflésung 1408t sich an der Oberfliche nachweisen, im
Innen des Teilchens liegen allerdings keine Anhaltspunkte fiir eine
Aufldsung vor, Weiterhin hat die Atomordnung einer Ausscheidung

keinen Einfluf} auf die Auflésung,

Unabhéngig von ihrer Grofe sowie Eigenschaften kdnnen sémtliche

Teilchen durch die Raumtemperaturbestrahlung aufgelést werden.

Wenn sich unter Bestrahlung ein ( metastabil + stabil )-Zustand
befindet, kann die nachfolgende Bestrahlung durch die strahlungs-
induzierte Diffusion die unvollendete Umwandlung nachvollziehen,

die allerdings material- und zustandsspezifisch ist.

Das Auflésungsverhalten der unverspannten 'y’-NiBAl-Ausscheidungen
( Aa =~ 0 ) wurde in einem breiten Temperaturbereich von 340°C
bis 725°C quantitativ verfolgt. Es wurde festgestellt, daf diese Teil-
chen bis 625°C trotz zunehmender Dosis bis etwa 400 dpa keine
nennenswerte Auflésung zeige.n, solange in ihrer Umgebung eine aus-
geprigte Versetzungsstruktur vorhanden ist., Erst bei 725°C beginnt
die Teilchenauflésung, wenn die Versetzungsstruktur nicht mehr
stabil ist., Ein dhnliches Auflésungsverhalten wurde an den B/-MgZSi—
Ausscheidungen ( + A a ) bei Raumtemperatur und an den

'y’-NiB(Ti + Al)- Ausscheidungen ( + Aa ) bzw. y’-—NiSSi-Aussohéi—
dungen ( - A a ) bei 725°C festgestellt.

Diese Beobachtungen fiihren zum folgenden Schlufl : Die Grenzfldchen-
versetzungen - seien sie durch die Wéarmebehandlung oder die

Strahlenschédigung entstanden - stabilisieren die Ausscheidungen,
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dabei spielt die urspriingliche Verspannung der Ausscheidungen
sowie ihre Orientierungsbeziehung zu der Matrix keine Rolle. Der
Verlust dieser Versetzungen markiert den Beginn der Teilchenauf-

lésung.

Um den stabilisierenden Einflufl der Grenzflichenversetzungen auf
die Teilchenauflésung zu erkldren, wurde angenommen, dafl die Ver-
setzungen fiir die herausgestofenen Ausscheidungsatome als Poten-
tialsenken wirken, aus denen die gelosten Atome riickdiffundieren

konnen,

Zusétzlich zu der Stabilitdt von Versetzungen ( materialspezifische
Eigenschaft ) beeinflussen a) das Verhéltnis von der Vorauslage-
rungstemperatur zu der Bestrahlungstemperatur und b) die Uber-
sédttigung der geldsten Atome ( restliches Ausscheidungspotential )
die Teilchenauflésung, wobei eine von den Bestrahlungsparametern
abhéngige Teilchenzunahme vorkommen kann, Dabei sind es aller-
dings die kleinen Teilchen, die wie w#hrend der thermischen Aus-

lagerung auch unter Bestrahlung zugunsten der groflen Teilchen be-

vorzugt aufgeldst werden,

Die Teilchenauflésung lduft tiber den ''recoil' -Mechanismus ab, eine
anndhernde quantitative Beschreibung des Auflésungsvorgangs ist nur

dann moglich, wenn die Grenzfldchenversetzungen nicht mehr vor-

- handen sind.

In Anlehnung an Untersuchungen aﬁderer Autoren wird davon ausge-
gangen, déﬁ ein tiberwiegender Teil der zu beobachtenden Strahlen-
schéddigung aus Zwischengitteratomen-Loops besteht, Die gebildeten
Defektstrukturen sind stets in def Métrix und an der Aﬁsscheidimg:
Matrix-Grenzflche, in keinem Fall aber in der Ausscheidung zu
finden, Ihre Dichte und Form ist im wesentlichen von der Bestrah-
lungstemperatur und dem Materialzustand beeinflult. Aus einem

Vergleich mit anderen Arbeiten kann entnommen werden, daf die
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durch die keV-Ionenbestrahlung entstandenen Defektstrukturen und

ihre Entwicklung mit der MeV-Ionenbestrahlung vergleichbar sind.

Innerhalb des 525°C - 625°C Temperaturbereiches wurde in der
Ni-Cr-Al-Legieruhg auch bis 400 dpa keine Porenbildung festgestellt.
Dies ist auf die Anwesenheit der 'y‘i-Ausscheidungen zuriickzufiihren,
wobei angenommén wird, dag diebLeerstellen fiir die Diffusion der
sich noch in der Matrix befindlichen geldsten Atome, die Ri’ic‘kdif-
fusion der aus den Auss cheidungen herausgestoflenen Atome und den
Abbau der Defekte, d.h. die Diffusion der Matrix-Atome ''verbraucht"

werden,
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Elektrolyt

A Stromleiter
B Platindraht (Anode)
C Probe (Anode)
D Probenhalter
(zueinanderpassende Teile aus Teflon)
B Vertiefung entsprechend der Probenform

Abb,1 :- Der flirg Vorpolieren verwendete Probenhalter,



Ionenstrahl
Mefiblenden
Klammer
Molybdanmaske

Thermoelement
Probe
bestrahite Flache

Elektronenstrahlheizung

TOTMOO ®@ »

Abb. 2 :- Schematische Darstellung des Probeneinbaues fiir Bestrahlung bei hoheren Temperaturen. Die obige

Aufnahme ( Makroaufnahme x6, P-30, 398 dpa bei 6250C ) zeigt die Temperaturmefistelle ( Thermoelementenspur )

in unmittelbarer Nédhe der bestrahlten Fliche.
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Abb. 3 :- Ausschnitt einer Abklihlungskurve nach der Bestrahlung

bei 725°C.



Abb, 4 :- Schematische Darstellung des Hellfeld (a)- und Dunkelfeld (b)-
Verfahrens, Der Kreis um den Beugungspunkt bezeichnet die Objektiv-

blende,

a) Die mit + g bezeichnete Netzebene ist in Braggscher Lage und beein-
fluft den Kontrast in dem mit dem Nullstrahl aufgenommenen Hellfeld-

Bild, im Hellfeld erscheint der Uberstrukturreflex 2 stfrker als 1,

b) Um die Abbildung der Ausscheidung durch zentriertes Dunkelfeld zu
erreichen, wird der Strahl in Richtung der in Braggscher I.age reflek-
tierenden Netzebene +g gekippt (der Pfeil zeigt die Strahlkipprichtung)
bis der Uberstrukturreflex 1 an der Stelle des Nullstrahls steht, Eine
weitere Steigerung der Intensit4t ist durchs Kippen und/oder Drehen der
Probe zu erreichen (Beobachtung bei Umschaltung auf Normalabbildung),
wenn die Probe die Braggsche Bedingung exakt erfiillt, d.h, im Zwei-
Strahl-Fall, Wird der Strahl in Richtung -g gekippt, verlieren der im
Hellfeld stark erscheinende Uberstrukturreflex 2 und die Netzebene +g

ihre Intensitit,
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Abb, 5 :- Die strahlungsinduzierte Auflésung der v -Ausscheidungen
in Inconel 625-Legierung nach der Bestrahlung mit 250-keV-Ni+,
Dosis = 396 dpa, Temperatur = 50°C

a) unbestrahlt (67500-166 h) und b) bestrahlt
c) unbestrahlt (675°C-305 h) und d) bestrahlt



Abb., 6 :-Der in verschiedenen Matrix-Orientierungen beobachtete

Verlust des Grenzfldchenkontrasts der 'y+-Ausscheidungen in
Inconel 625-Legierung nach der Bestrahlung mit 250-keV—Ni+,
Dosis = 3 dpa, Temperatur = 50°C

a) unbestrahlt (675°C-216 h) und b) - e) bestrahlt
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Abb, 7 :- Auflésung der 7+-Ausscheidungen in Inconel 625-Legierung

+
nach der Bestrahlung mit 250-keV-Ni , Dosis = 66 dpa, Temperatur = 50°C

a) unbestrahlt (675°C-216 h) und b) bestrahlt

Abb. 8 :-Die strahlungsinduzierte Schiddigung in Inconel 625-I.egierung
im ausgelagerten Zustand nach der Bestrahlung bei Raumtemperatur (SOOC)
E = 250-keV

a) 675°C-2161h, 3dpa b)675°C-305h, 40 dpa «c) 675°C-216h, 66 dpa
d) 675°C-305h, 396 dpa



Abb. 9 :- Abhingigkeit der strahlungsinduzierten Defektstrukturen von dem
Ausgangszustand des Materials, Inconel 625-Legierung bestrahlt mit

250-keV-Ni'. Dosis = 396 dpa, Temperatur = 50°C.
a) lésungsgegliiht ( 1100°C-4 h/15°C ) b) ausgelagert ( 675°C-305 h )

( die Versetzungen in Abb.a sind w#hrend der Probenvorbereitung entstanden )

0,5 pm —|

Abb. 10 :-Stabilitdt der B-Auss cheidungen unter Bestrahlung.

Al-Mg-Si-Legierung, vorausgelagert BOOOC-O, 5 h ( Salzbad ) und mit
250-keV-Al+ bestrahlt, Temperatur = 50°C,

a) unbestrahlt b) 4 dpa c) 9 dpa.
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Abb, 11 :- Nachweis der B/-Ausscheidungen in Al-Mg-Si-Legierung
in verschiedenen Eindringtiefen der Ionen, vorausgelagert BOOOCC;O, 5h
(Salzbad) und mit 250-keV-A1+ bestrahlt, (Foliendicke ca. 2000 A).
Dosis = 9 dpa, Temperatur = 50°C.

a) und b) Hellfeld : Dunkelfeld-Paar  -keine Oberfldchenbehandlung
o}
c) und d) Hellfeld : Dunkelfeld-Paar -vor der Abdiinnung ca. 2000 A

von der Oberfldche abgetragen.
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Abb. 12 :-Verlust der Grenzfldchenversetzungen sowie des Kontrastes

bei beginnender Auflésung der B/-Ausscheidungen in Al-Mg-Si-Legierung,
vorausgelagert SOOOC-O, 5 h ( Salzbad ) und mit 250—keV-Al+ bestrahlt.
Dosis = 44 dpa, Temperatur = 50°C.

a) Hellfeld-Abbildung b) Dunkelfeld-Abbildung der gleichen Stelle.

Im Vergleich zu Dunkelfeld-Abbildungen 11b und d stellt man in Abb.12b
eine Veridnderung der Morphologie von g-Auss cheidungen, und zwar ist
die scheinbare Fragmentierung der Ausscheidungen, die wegen der Grenz-

flachenversetzungen entsteht ( s. Kap.6.2.1 ), verschwunden,

Die mit Pfeilen markierten Stellen verdeutlichen die Teilchenauflésung, die
von der Grenzfldche aus angefangen hat; eine Verdnderung

im Innen des Teilchens ist dabeil nicht erkennbar.



- 0,25 pm —

Abb., 13 :-Der ( g+ )-Zustand in Al-Mg-Si-Iegierung vor der
Bestrahlung, ausgelagert bei BOOOC-O, 5 h ( Vakuum ),

a) Die Grenzfldchenversetzungen um die (S/-AuSSCheidungen
b) ( Moiré )-Kontrast der §-Ausscheidungen
c) Bildung der stabilen B-Ausscheidungen an den stabférmigen,

metastabilen R-Auss cheidungen,



1 pm ——

Abb. 14 :- Die Stadien wihrend der § — $-Umlésung, Al-Mg-Si-

+
Legierung, vorausgelagert SOOOC-O, 5 h ( Vakuum ) und mit 250-keV-Al
bestrahlt, Temperatur = 50°C,

a) 18 dpa b) 90 dpa.

unbestrahlt bestrahlt

/

¥

Abb. 15 :- Die strahlungsinduzierte g — B-Umldsung in Al-Mg-Si-
Leegierung, vorausgelagert SOOOC-O, 5 h ( Vakuum ) und mit 250-keV-A1+
bestrahlt, Dosis = 90 dpa, Temperatur = 50°C, Die Pfeilspitzen zeigen
den Grenzverlauf und die mit Pfeil markierte Stelle zeigt die Korngrenzen-

bewegung,



Abb. 16 :- Die Strahlenschidigung in der Umgebung der Korngrenze,
Al-Mg-Si-Iegierung, vorausgelagert BOOOC—O, 5 h ( Salzbad ) und mit
250-keV-Al" bestrahlt, Temperatur = 50°C.

a) 4 dpa b) 9 dpa

0,5 pm —

Abb, 17 :- Die strahlungsinduzierte Auflésung der inkohdrenten Cu-Aus-

scheidungen, Fe-Cu-Legierung, vorausgelagert 600°C-10 h und mit
250-keV—Fe+ bestrahlt, Dosis = 66 dpa, Temperatur = 50°C.
a) unbestrahlt b) bestrahlt



0.5 pm

Abb. 18 :- Die scheinbaren Ver#inderungen in der Morphologie der

v~Ausscheidungen unter Bestrahlung, Ni-Cr-Al-Legierung, voraus-

gelagert 700°C-864 h und mit 250-keV-Ni" bestrahlt, Temperatur =340°C,
a) vor der Bestrahlung b) 0,2 dpa c) 2 dpa

d) 40 dpa e) 199 dpa f) 398 dpa



.
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Abb, 19 :- Morphologie der y-Ausscheidungen bei beginnender

Aufldésung unter Bestrahlung, Ni-Cr-Al-Legierung, vorausgelagert

700°C-864 h und mit 250-keV-Ni" bestrahlt, Temperatur = 725°C.,

a) vor der Bestrahlung b) 2 dpa c) 20 dpa

( nach 40 dpa waren die Ausscheidungen vollstidndig aufgeldst )
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Abb. 20 :- Einflug der Bestrahlung auf die Verteilung der ~y~Teilchen.

+
Ni-Cr-Al-Legierung, vorausgelagert 700°C - 864 h und mit 250-keV-Ni
bestrahlt, Temperatur = 525°C.
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Abb. 21 :- Einfluf der Bestrahlung auf die Verteilung der y Teilchen,
Ni-Cr-Al-Legierung, vorausgelagert 700°C - 864 h und mit 250-keV-Ni"
bestrahlt, Temperatur = 725°C.,

( nach 40 dpa waren keine Ausscheidungen mehr nachweisbar )
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Abb. 22 :- EinfluB der Dosis auf die GroBe der y-Teilchen unter 250-keV-1\Ti+ -Bestrahlung
Ni-Cr-Al-Legierung, vorausgelagert 700°C - 864 h und bestrahlt.



o)
N
(-

-20

- 40

- 60

Anderungen der Teilchenkonzentration AN/N

0 10 20 30 40 50
Dosis (dpa)

Abb. 23 :- Einflup der 250-keV-Ni  -Beschuf auf die
Konzentration der y~Ausscheidungen in Ni-Cr-Al-Legierung,

vorausgelagert 700°C - 864 h und bestrahlt.



Abb., 24 :- Nachweis der Aufldésung von y-Ausscheidungen durch die
Elektronenbeugung, (100 )-Orientierung, Ni-Cr-Al-Legierung, voraus-

gelagert 700°C-864 h und mit 250-keV-Ni bestrahlt,

a) vor der Bestrahlung b) bestrahlt, 40 dpa bei 7250C‘

0,5 pm—

Abb. 25 :- Die Aufldsung der y-Ausscheidung unter 250—keV-Ni+-Bes chugB3,

Ni-Cr-Al-Legierung, vorausgelagert 700°C-864 h und zu 40 dpa bei 725°C
bestrahit,

a) unbestrahlt - Die Sichtbarkeit der Ausscheidungen unter verschiedenen
Braggschen Konturen im unbestrahlten Bereiéh (ca. 3mm von b ),

b) bestrahlt - Im Vergleich zu a) sind in Konturen keine Ausscheidungen
zu sehen, ( Die Versetzungen sind durchs Stanzen der TEM-Probe

entstanden ).



Abb. 26 :- BEinflul der Bestrahlungstemperatur auf die Stabilitdt der

v~ Ausscheidungen nach 250-keV-Ni" -Bestrahlung, Ni-Cr-Al-Legierung,
vorausgelagert 700°C-864 h und zu 2 dpa bestrahlt,

a) vor der Bestrahlung b) 340°C c) 525°C

d) 625°C e) 725°C



Ausgangskonzentration

/A—700°C-864h
®

»
o

[8—750°C-— 200h

- —
o (O]
l l

o
o
|

Ausscheidungsmenge X (At )

L l ] | | | 1 Iil I

0 O
300 400 500 600 700 800
Bestrahlungstemperatur Tg (°c)

Abb, 27 :- Der anhand der Ausscheidungsmenge dargestellte
EinfluB der Bestrahlungstemperatur auf die Teilchenauflésung
innerhalb des 2 - 40 dpa Dosisbereiches. Ni-Cr-Al-ILegierung,
vorausgelagert 700°C - 864 h und mit 250-keV-Ni+ bestrahlt,
Die durch die Auslagerung bei 750°C - 200 h ausgeschiedene

Ausscheidungsmenge ist auch angezeigt,



0.5 pm —

Abb. 28 :- Die Stabilitdt der grofen y-Ausscheidungen unter 250-keV -

Ni' -Beschuf. Ni-Cr-Al-Legierung, vorausgelagert 750°C-200 h und zu
40 dpa bei 6800°C bestrahit,

a) unbestrahlt - Die groflen Teilchen sind durch die vorgegebene Wérme-
behandlung ausgeschieden und die feine Dispersion ist wdhrend der
Bestrahlung aufgetreten ( s. Kap, 4.4 fiir die Bestrahlungsprozedur ),
Die kleinen Teilchen haben sich bis zu den groflen gebildet, ohne daf

eine Verarmung dadurch entstanden ist,

b) bestrahlt - bevorzugte Auflésung der kleinen Teilchen, Die Stelle a)

liegt ca. 3mm von der Stelle b) entfernt,



Abb. 29 :- Die Dosisabhéngigkeit der Strahlenschidigung in Ni-Cr-Al-

Legierung bei der Bestrahlungstemperatur von 52500, vorausgelagert
700°C-864 h und mit 250-keV-1\IiJr bestrahlt,

a) 2 dpa b) 20 dpa

c) 40 dpa d) 199 dpa

In a) und b) ist die Loopbildung und die dadurch resultierende Verspannung

erkennbar,



Abb. 30 :- Einflu der Dosis auf die Versetzungsstruktur in Ni-Cr-Al-
Legierung, vorausgelagert 700°C-864 h und mit 250-keV-Ni bestrahlt,
Temperatur = 625°C.

a) 2 dpa b) 20 dpa

c) 40 dpa d) 199 dpa



Abb. 31 :- Einfluf der Bestrahlungstemperatur auf die strahlungs-

induzierte Versetzungsstruktur in Ni-Cr-Al-Legierung, vorausgelagert

700°C-864 h und mit 250-keV-Ni' bestrahlt, Dosis = 40 dpa.
a) 50°C b) 340°C

c) 525°C d) 625°¢C
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Abb. 32 :- EinfluR des Materialzustandes und der Bestrahlungs-

temperatur auf die Strahlenschédigung in Ni-Cr-Al-Legierung nach

250-keV-Ni+-Bestrahlung, Dosis = 40 dpa,

a) und c) 18sungsgegliiht ( 1300°C-1 h/-5°C ) und bestrahlt
a) 50°C c) 625°C

b) und d) ausgelagert ( 700°C- 864 h ) und bestrahlt
b) 50°C d) 625°C



—1im —]

.|_
Abb, 33 :- Die Porenbildung in Ni-Cr-Al-Legierung unter 250-keV-Ni -
BeschuBl, vorausgelagert 700°C-864 h und bestraht.

a) 199 dpa, 625°C b) 398 dpa, 625°C
¢) 199 dpa, 725°C d) 398 dpa, 725°C

In a) y-Ausscheidungen vorhanden.
b) zus#tzlich zu den y-Ausscheidungen scheidet sich eine neue Phase
( oder Phasen ) aus.
c) und d) nach Auflésung der y-Ausscheidungen bildet sich andere

Phase (n), die in den Bildern im Hintergrund erscheint,



0.5y

Abb. 34 :- Die y-Ausscheidungen in Ni-Si-Legierung vor der Bestrahlung,
ausgelagert bei 7750(3-0, 5 h.

a) Die Verspannungsfelder um die Ausscheidungen ( Dunkelfeld-Matrix )

b) Orientierungsbeziehung der Ausscheidungen in der Elektronenbeugung

c) und d) Morphologie der verspannten y-Ausscheidungen in der Dunkelfeld-
Abbildung. Die mit A-markierte Stelle in d) ist eine Versetzung, die
einen dunklen Schatten auf die Ausscheidungen wirft, die sich an der
Versetzung gebildet haben., Solche Ausscheidungen sind groflier als die,

die sich in der defektfreien Matrix gebildet haben.
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Abb, 35 :- Verlust der Verspannungsfelder der y-Ausscheidungen
in Ni-Si-I.egierung unter Beschufl von 250-keV-Ni+, vorausgelagert
’7750C-0, 5 h und bei 725°C zu 2 dpa bestrahlt, Die Versetzung-Aus-

scheidung-Wechselwirkung ist sichtbar,

a) und b) Hellfeld-Dunkelfeld ( Matrix )-Paar,

}—O, 5 pm—.

Abb., 36 :- Stabilitdt der grofien y-Ausscheidungen in Ni-Si-Legierung
unter Bestrahlung, vorausgelagert 7750C-O, 5 h und mit 250-keV-Ni+
bestrahlt, Dosis = 2 dpa, Temperatur = 725°C,

( Die im Hintergrund feinverteilten Ausscheidungen haben sich widhrend
der Abkilihlung nach der Bestrahlung gebildet, dabei ist keine Verarmung

an Ausscheidungen um die grofien Teilchen entstanden ),
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Abb, 37 :- EinfluB der 250-keV-Ni+ auf die Verteilung der y-Teilchen,
Ni-Si-Legierung, vorausgelagert 775°C - 0.5 h und bei 725°C bestrahit,

( nach 38 dpa waren keine urspriinglichen Teilchen mehr vorhanden; mit
der gestrichelten Linie sind die wihrend der Abkilihlung erneut gebildeten

Ausscheidungen in diesen Proben angedeutet )



§__0,5pm——1

Abb., 38 :- Erneute Bildung der y-Ausscheidungen, Ni-Si-Legierung,
vorausgelagert 7’750C-O, 5 h und mit 250-keV-Ni+ bestrahlt, Dosis = 38 dpa,
Temperatur = 7250C.

a) Ausscheidungen in der Hellfeld-Abbildung

b) Ausscheidungen in der Dunkelfeld-Abbildung

F— 0,5 pm—]

Abb., 39 :- Bildung der kleinen y-Ausscheidungen in Ni-Si-IL.egierung,

vorausgelagert 77500-0, 5 h und mit 250-keV-Ni+ bestrahlt, Dosis = 38 dpa,
0
Temperatur = 725°¢C ( Probendicke >1800 A ),

a) und b) Hellfeld-Dunkelfeld-~Paar,

( Die kleinen Ausscheidungen sind wdhrend der Abkilihlung nach der

Bestrahlung gebildet und erstrecken sich bis zu den Grofien ).



Abb., 40 :- Nachweis der Ausscheidung-Versetzung-Wechselwirkung,
Ni-Si-Iegierung, vorausgelagert 775°C-0,5 h und mit 250-keV-Ni "
bestrahlt, Dosis = 19 dpa, Temperatur = 725°C,

a) und b) Hellfeld-Dunkelfeld ( Matrix )-Paar
[ in b) Negativ-Treu-Kontrast |

’7 50 pm———*

Abb., 41 :- Die strahlungsinduzierte Korngrenzen-Bewegung, Ni-Si-
Legierung, vorausgelagert 7750C-O, 5 h und mit 250-keV—Ni+ bestrahlt,
Dosis = 38 dpa, Temperatur = 725°C.

a) normale Auflicht-Aufnahme b) die gleiche Stelle mit verbessertem

Kontrast in Interferenz-Aufnahme



0,5 im —

Abb., 42 :- Die Strahlenschédigung in Ni-Cr-Al-Legierung nach der
250-keV-Ni+ -Bestrahlung, vorausgelagert 700°C-864 h und bestrahlt.
Dosis = 0,02 dpa, Temperatur = 340°C.

a) und b) Hellfeld-Dunkelfeld ( Matrix )-Paar
c) und d) Hellfeld-Dunkelfeld ( Matrix )-Paar

Die Stelle A in Abb. a), die nahe zu der oberen Seite der Folie ( nicht-
bestrahlte Seite ) liegt, zeigt stdrkeren Kontrast als die Stelle B, die
nahe zu der unteren Seite der Folie ( bestrahlte Seite ) liegt, Trotz
dieses Unterschieds in ihrer l.age in der Folie, gibt es in Abb. b) keine
sichtbaren Verinderungen in ihrer Helligkeit ( weil sie mit ""black dots"
verziert sind ). Anhand der Lage von der Stelle A und B 148t sich an-
deuten, daf die ''black dots' ( Umkehr des Kontrasts in Abb. b) iiber
die ganze Folie verteilt sind., Die schwarzen Loécher in Abb. b sind die
Ausscheidungen, die unter diesen Kontrastbedingungen nicht abgebildet
werden kénnen., Abb. ¢ und d zeigen sowohl die Ausscheidungen als auch

die '""black dots' von einer Nebenstelle wie a und b ohne Umkehr des

Kontrasts,
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Abb. 43 :- Einflu der Grenzfldchenversetzungen auf die Dunkelfeld-

Abbildung der Ausscheidung. Ni-Si-Legierung, ausgelagert bei
775°C-200 h,

a) und ¢) Hellfeld-Dunkelfeld-Paar, aufgenommen unter gleicher Kontrast-
bedingung, jedoch mit Maximal-Intensitdt in Dunkelfeld-Abbildung der Aus-
scheidung, Die Ausscheidung A erscheint genau an den Stellen ''fragmentiert',
an denen die Versetzungen in der Hellfeld-Abbildung zu erkennen sind,

b) Hellfeld-Matrix., Die Stelle a wurde um 1/2O aus dem eigentlichen
Dunkelfeld-Ausscheidungskontrast gekippt, um die Grenzfldchenversetzungen
im Kontrast zu bringen, Unter dieser Kontrastbedingung verlor die Ausschei-
dung ihre Intensitdt im Dunkelfeld, dabei ver&nderte sich der Kontrast in a,

d) Beugungsbedingung - gehdrt eher zu b -, Der Pfeil zeigt den in ¢

verwendeten Uberstrukturreflex, sowie die Strahlkipprichtung ( s. Abb. 4 ).
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Abb, 44 :- Die wegen der Grenzfldchenversetzungen entstandene

fragmentierungs#hnliche Abbildung der y-Ausscheidungen, Ni-Cr-Al-
Legierung, vorausgelagert 700°C-864 h und mit 250—1<:eV-Ni+ bestrahlt.
Dosis = 199 dpa, Temperatur = 625°C,

a) und b) Hellfeld-Dunkelfeld-Paar

Die mit A markierte Stelle zeigt ein Loop in Abb, a und genau an gleicher
Stelle in Abb. b erscheint die Ausscheidung fragmentiert. Das Loop an
Stelle B ist aufler Kontrast, trotzdem erscheint die Ausscheidung frag-

mentiert und am ''loop-freien' Bereich heller.

( Die Kontrastbedingungen wurden so eingestellt, dafl das L.oop im Hellfeld
sichtbar war. Ansonsten sind entweder die Defekte in der Matrix oder die
Ausscheidungen im Dunkelfeld im Kontrast zu erreichen, Der Verlust an
Helligkeit durch die Versetzungen wird aus dem Vergleich zwischen der

Stelle A und B deutlicher ),
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Abb, 45 :- Schematische Darstellung der Stabilitdt von Ausscheidungen
einer geordneten (-Phase sowie der Stabilitdt der «-Matrix unter

Bestrahlung ( s. Kap.6.2,2),



Abb., 46 :- Die Kohirenz-Verspannung um die y’-NiS(Ti +Al)-Ausschei-

dungen in RGT-3-Legierung, ausgelagert bei 800°C-96 h.

a) und b) Hellfeld-Dunkelfeld (Matrix)-Paar

}—O,Spm—i

Abb. 47 :- Der Verlust der Verspannungsfelder sowie der Ubergang

zur Inkohédrenz der 'y’—NiB(Ti +Al)~-Ausscheidungen unter 250-keV-Ni+—
Beschufl, RGT-3-Legierung, vorausgelagert 800°C-96 h und bestrahit,
Dosis = 40 dpa, Temperatur = 725°C.

a) und b) Hellfeld-Dunkelfeld(Matrix)-Paar
In a) ist die Versetzung-Ausscheidung-Wechselwirkung zu sehen, die

in b) noch deutlicher wird,

[ RGT-3, Trade Mark der Fa, Rochling, ist eine NiCr 20 TiAl-IL.egierung
mit 2,40 % Tiund 1,40 % Al, vergleichbar mit Nimonic 80A-Legierung 1.
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Abb. 48 :- Schematische Darstellung der Stabilitdt eines groflen Teilchens und des Konzentrationspr:ofils

T >0,5T

bei einer Bestrahlungstemperatur T solvus’ B solvus®

B unterhalb der Loslichkeitstemperatur T

S\ sind die Konzentrationen der geltésten Atome in der umgebenden Matrix der Teilchen
1 2 3
mit Radius T, Ty r.>r,>r

und Tas Ty 9 3 ).



Tab.1l :- Chemische Analyse der untersuchten Legierungen.

Gew, %

Ni

Inconel 625 | Al-Mg-Si | Fe-Cu' | Ni-Cr-Al'| Ni-si®
Rest - - Rest Rest
0,02 - 0,005 0, 001 0, 007
0, 006 - - 30 ppm 0, 001
0, 22 0, 61 - 0, 02 6, 32
- 0, 001 1,23 - -
2, 65 0, 01 Rest 0, 047 0, 05
21,16 0, 001 - 17, 83 0, 05
0, 034 - - - 0, 05
8,9 - - - -
- Rest - 2, 85 0,06
0, 05 - - - 0, 01
- 0,9 - - 0,01
3, 4 - - - -
100 ppm - 100 ppm 10 ppm 0, 0005
- - 0,24 10 ppm 0, 0015

( + hergestellt bei der Fa. Réchling/Vélklingen

x hergestellt bei der Fa, International Nickel, Birmingham /England )




Tab. 2 :- Zusammenstellung der verschiedenen Warmebehandlungen.

Wéarmebehandlung
Losungsglilhung Auslagerung
Legierung : 2) )
Temperatur Zeit M Ofenart Temperatur Zeit Ma , Ofenart
o) o o
(°c) m | o | (°c) () (°C)
. b) d)
Inconel 625 1100 4 15 Muffel 675 166 15 Vakuum
216 15 M
306 15 L
. d) A d)
Al-Mg-Si _ 550 2 -5 Vakuum 300 0,5 15 Vakuum
300 0,5 15 Salzbad
d) ' d)
Fe-Cu 840 75 15 Vakuum 600 10 15 Vakuum
Ni-Cr-Al |1100°C - 2 h
1300 1 -5 Salzbad 700 864 15 Muffel b)
R c) d)
Ni-Si 1100 2 0 Muffel 775 - 0,5 15 Vakuum
{ Ma) - Temperatur des Abschreckmediums (Wasser) b} - Proben in Quarzampullen

¢} - Proben unter Schutzgas : d) - Aufheizzeit im Vakuumofen ca. 20 min )



Tab. 3 :- Bedingungen fiir elektrolytisches Polieren der Proben

vor der Bestrahlung.

Zusammensetzung des Elektrolyts :

10 vol. % Perchlorsiure + 90 vol.#% Athanol

Polierbedingungen
Legierung Spannung Stromdichte Temperatur
i . ,

(V) | (A/em®) (°c)
Inconel 625 40 - 60 1-2 0
Al-Mg-Si 30 - 50 (0,4)" -25/-30
Ni-Cr-Al 40 - 60 - 0,8-1 -20/-30
Ni-Si 80 - 90 - 1-1,2 -20/-30

( + Stromdichte f4llt ab )

Tab., 4 :- Die berechneten Werte fiir die projektierte Reichweite RP
und die Standard-Abweichung ¢ in der Reichweitenver-
teilung der Ionen mit einer Energie von 250-keV sowie die
dadurch erzeugte Zahl der Frenkelpaare n4 im ges chidigten

Volumen [ nach Kaletta 1973 ].

o (o]
: (o)
Ton Target ‘ RP (A) (A) ny
at | o 3292 699 1144
Nit Ni 558 184 2021
Fe' Fe (558 184 2021)%

( x - angenommene Werte )




Tab. 5:- Polierbedingungen fiir die Herstellung der TE M-Proben

nach dem Jet-Verfahren.

Polierbédingungen
Legierung B Spannung Strom T empervatur
V) | wma | o
Inconel 625 A 15 - 20 3-5 +15
B 10 - 15 3-4 ~25/-30-
Al-Mg-Si B 10 - 11 3-4 -20/--30,
Fe-Cu C 40 - ’60 4 -6 -50/-60 _
Ni-Cr-Al B | 11 - 12,5 2 -4 , ;25/-30
Ni-Si B 10 - 12 3-4 -25/-30

( B Zusammensetzung des Elektrolyts ( vol. % )
A 10 % Perchlorsdure + 90 % Essigsiure
B 10 % Perchlorsiure + 20 % Athylenglycol + 70 % Athanol
C 4 % Perchlorséure + 36 % Athylenglycomonobutyldther
o + 60 % Methanol )



Tab. 6 ;- Die Medaten aus der TEM-Auswertung der Ni-Cr-Al-Legierung, vorausgelagert 700°C - 864 h
und mit 250-keV-Ni" bestrahit. -

Probe| Dosis Zeit, ty g Vxﬁlg'lr?ﬁ XE?SM AN Cag ~. \—/’f AV, n
(dpa) (s) (A) (em™) |(em 7) | (g) (Atg) (7) (z) -

P-0 (vor der B‘clestrahlung) 556 10,8 8,5 - 2., 3 9, 2 - 2455
Tg = 50°C

P-1 2 150 | -=--=---- schwacher 'y'-UbérsEi;ruktufr;efleX ------------

P-2 20 666 U |

P-3 40 228 S

P-4 199 1026 - - - - . - - -

P-5 398 2735 - - - - - - - -
Ty = 340°C

P-6 0, 2 (100) 511 8, 3 7,5 | -11,4 1,5 6, 3 -31, 9 1376

P-7 2 110 497 7,3 6,9 | -18,5 1,2 9,1 -44, 8 963

P-8 20 250 (%) (%) (%) (%) (x) (x) (x) (x)

P-9 - 40 294 505 7,1 6,7 | -21,1 1,3 5,2 -43, 6 939

P-10 199 1281 4438 9,1 6, 8 -19,6 0,9 3,5 -61,7 539

P-11 398 2497 467 5, 8 7,1 | 17,1 1,0 4,1 -54, 9 567

(Fortsetzung...)




(Fortsetzung der Tab.6)

—g—-

Probe | Dosis Zeit, . tB éT V x 12'17 N x 1-0314 ‘AN a1 —Vf AVf n
(dpa) (s) (A) (em) (cm ) (%) (Atg) (z) (%)

P-0 | (vor der Bestrahlung) | 556 | 10,8 8,5 - 2, 3 9, 2 - 2455
Ty = 525°C

P-12 2 (90) 538 9,8 8,5 | - 0,1 2,1 8,4 - 9,1 1280

P-13 20 204 512 8,8 7,7 | - 9,3 | 1,7 , -25,7 | 1156

P-14 40 650 491 7,6 6,1 | -28,5 | 1,1 4,6 -49, 4 683

P-15 199 1354 460 6,0 6,9 | -18,7 | 1,0 4, _54, 8 796

P-16 398 2940 475 6,6 5,6 | -33,7 | 0,9 , -59, 3 441
Ty = 625°C

P-26 2 110 531 9, 8 8,6 | +1,2 2,1 8,5 - 7,8 | 1508

P-27 20 780 483 7,6 7,1 | -17,2 | 1,3 5, 4 41,7 1092

P-28 40 420 507 8,8 7,8 | - 8,9 | 1,7 6, 8 =20, 2 879

P-29 | 199 1463 575 | 12,1 9,0 | +5,4 2,7 |10,9 18,1 1892

P-30 398 3375 x * * £ x x * *

(Fortsetzung...)




(Forsetzung der Tab, 6) -b-

Probe | Dosis Zeit, tg ((i) Vxlg_l'7 N x {214 AN Chrq Vf AV'f | n
(dpa) (s) (A) (cm”) |(cm ) (7) (Atz) (%) (%)
P-0 (vor der Blestrahlung) 556 '10; 8 - 8,5 - 2,3 9,2 - 2455
Ty = 725°C
P-17 2 70 492 7,9 5,6 | -34,4 1,1 4,4 -52,1 1408
P-18 20 190 382 . 3,8 2,8 -67,3 0,2 1,1 -88,5 571
P-19 40 433 0 0 0 -100 0 0 -100 0
P-20 199 1610 = 1 1 1 -1 4 = 1
P-21 398 (4800) = = = = = 1 = =

(- x Wegen des zu starken Elektropolierens vor der Bestrahlung wurde diese Probe fiir die quantitative

Auswertung nicht verwendet.

% Zusétzlich zu den y-Ausscheidungen scheiden sich Ausscheidungen unbekannter Phase aus.

® Statt y-Ausscheidungen bilden sich Ausscheidungen unbekannter Phase/n. )




Tab. 7 :- Die Me3daten aus der TEM-Auswertung der Ni-Cr-Al-Legierung, vorausgelagert 750°C - 200 h
und mit 250-keV-Ni' bei 600°C bestrahit.

<l

Probe Dosis Zeit, t d Vx10 Nx10 AN AV n
, . B o 3 _3 Al f f
(dpa) (s) (A) (cm”) |(cm ) (7) (Atg) (%) (7)
PX-NB | (vor der Bestrahlung) 663 1,8 4,3 - 1,9 7,9 - 1474
PX-B 40 (350) 675 1,9 3,17 -13,5 1,7 7, 2 -217, 3 763

Tab. 8 :- Die MefRdaten aus der TEM-Auswertung der Ni-Si-Legierung, vorausgelagert 775°C - 0,5 h und
mit 250-keV-1\Ii+ bei 725°C bestrahlt.

Probe | Dosis Zeit, t, | d vx10" 8% x 101%| an cqs v, AV, n
(dpa) (s) @) |em®) |[m® | @ | @ | @ (7)

NSP-0 | (vor der Bestrahlung) 634 1,6 4,9 - 1,9 7,9 - 1406

NSp-1" 2 145 770 3,1 , 57,1 | 1,8 6,5 17,1 486

NSP-2 19 152 (%) (%) (x) (%) (%) (x) (x) (x)

NsP-37| 38 266 0 0 0 -100 0 0 -100 0

( + Die. Ausscheidungen, die sich nach der Bestrahlung wéhrend der Abkiihlung gebildet haben, wurden fiir
die quantitative Auswertung nicht beriicksichtigt.

x Wegen des zu starken Elektropolierens vor der Bestrahlung wurde diese Probe fiir die quantitative

Auswertung nicht verwendet, )




ANHANG

Dosis+dpa-Umrechnung

Um einen Vergleich mit anderen Arbeiten zu ermoglichen, in denen die
Dosis in dpa angegeben wird, werden die Bestrahlungsdosen durch fol-

gende Gleichung umgerechnet [ Kaletta 1976 ] :

1

Kt=¢étxn_ x ——u— ( A1)
D n, x XD
. 2
¢t = Dosis (Ionen/cm” )
nn = Zahl der Frenkelpaare im

geschédigten Volumen
3
n, = Zahlder Atome/cm
XD = Schidigungsintervall ( cm )

Den berechneten nD-Werten flir die 250-keV -Ionen liegt das NRT -Modell
[ Norgett et al. 1972 ] mit einer Verlagerungsenergie von 25 eV zugrunde
und die nA-Werte sind mit der aus der Literatur ( s. unten ""Das Aus-
scheidungsverhalten' der jeweiligen Legierung fiir die Literaturstellen )
entnommenen Matrix-Gitter-Konstante 2 geschétzt -

nA= anZA ( A2)

il

7

Zp

Zellen/cm3

Zahl der Atome pro Zelle,

Um die wahrscheinlich inhomogene Verteilung der Schidigung zu beriick-

sichtigen, wird X_ als ein Intervall definiert, in dem sich 95% der ein-

D
geschossenen Teilchen befinden, d.h. :

= o
XD 3,92 o = Standard-Abweichung (A3



- Al -

. (+) (+)
Legierung an n, np XD
0 ' 22 3
(R) (10°“/em®) (X)
Inconel 625 3, 61 8,50 2021 721
Al-Mg-Si 4, 04 8,bb 1144 2740
Fe-Cu 2, 86 8, 55 2021 721
Ni-Cr-Al 3, 55 8, 94 2021 721
Ni-Si 3, 50 9,32 2021 721
(+) Werte nach Kaletta [ 1973 ]
I Inconel 625 Legierung
+ 2
Dosis ( Ni /em™ ) dpa
1 x 1015 ' 3
1 x 101‘6 33
1,2 x 1016 40
2 x 1016 ' 66
1,2 x 10°" | 395
I Al-Mg-Si-Legierung
+
Dosis ( Al /crn2 ) dpa
6, 36 x 1015 4
1,27 x 10'°8 9
2,6 x 1016 18
6,36 x 1010 44
17

1,3 x 10 90




- A2 -

——————————————————

o+
Dosis ( Fe /cm2 )

1 x 1015

2 x 1016

IV Ni- Cr-Al -l egierung

+
Dosis ( Ni /cm2

6,36 x 1013

6, 36 x 1014

6,36 x 10°°

1,27 x 1016

6,36 x 1016

1,27 x 101'7

+
Dosis ( Ni /cm2
6,36 x 1014

6,36 x 10°°

1,27 x 106

dpa

66

199
398

dpa

19
38






