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Abstract

Coarsening of coherent NiAl {(B°') precipitates in a ferritic Fe-
8.331-3.0Ni-0.18b {(at%) alloy was investicated during thermal
annealing and during irradiation with 6.2 MeV protons at tempe-
ratures from 673 K to 973 K. The matrix concentration of Ni and
Al was traced by resistivity measurements while the growth of
the precipitates was studied guantitativly by transmission
electron microscopy (TEM). Additional Vickershardness measure-
ments gave information on precipitation strengthening 1in the
alleoy.

From the coarsening of B' precipitates, diffusion coefficients
are derived which are in close agreement with conventional dif-
fusion experiments.

After taking into account contributions of magnetic orcéering, a
paramagnetic activation energy of @gp=2.4 eV and a factor
Do=1.5x10-4m2 /s are derived. The interfacial energy between
matrix and precipitate has a value of (0.03 = 0.006) J/m2.
Below 900 K the sclubility of aluminium and nickel is enhanced
by irradiation with 2x10-%dpa/s and attains a temperature inde-
pendent value of about 9 at% (catr+ce:). This solubility is also
obtazined with a displacement rate of 1xi0-7dpa/s at 733 X.
Irradiation with 2x10-%dpa/s accelerates diffusion at tempera-
tures below 860 K to an almost temperature independent value of
2xi0-2%m2 /s,

During irradiation dislocation loops occur at temperatures of
673 K and 733 K. BAbove 773 X no loops are observed. The loops
are preferentially 1lying on [100]-type planes. '
The temperature dependence of both, precipitate coarsening and
formation of dislocation loops (below 733 K} can be described
by an effective vacancy migration energy, which increases from
about 1 eV at 673 K to 1.14 eV at 823 K. This temperature
dependence can be explained by the binding of vacancies to
impurities with finite binding energy.

The hardness of the alloy reaches its maximum at precipitate
éiameters below 6 nm, which suggests a high antiphaseboundary
energy. The hardness of preaged specimens increases during

. drradiation due ‘to the development of new 'small precipitates.
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1. Einleitung

Die Entwicklung bzw. Verbesserung von Metallegierungen f£ir den
Einsatz als Styrukturmaterial in kinftigen Fusionsreaktoren,
insbesondere der ersten Wand, ist ndtig, um den exiremen Belag-
tungen durch die hohe Flufdichte von 14 MeV Neutronen standzu-
halten. Der zum Teil drastische EinfiuB der Bestrahlung auf
makroskopische Materialeigenschaften wie Abmessungsstabilitit
{Schwellen, Xriechen), Hiértung und Versprddung /1,2/ regte =zu
verschiedenen Materialuntersuchungsprogrammen an. Dabei zielen
die Anstrengungen unter anderem auf ein besseres Versté&ndnis
der den Eigenschaftsénderungen zugrunde liegenden mikrostruktu-

rellen Anderungen.

Bei der Bestrahlung mit hochenergetischen Teilchen werden durch
die Verlagerung von Atomen Leerstellen und Zwischengitteratome
(Frenkeldefekte) erzeugt. Zwischengitteratome werden wegen der
hdheren elastischan Wechselwirkung bevorzugt von Versestbtzungen
eingefangen, s¢ daB die Uberschissigen Leerstellen als Poren
kondensieren, was schlieflich zum makroskepischen Schwellen
fihrt. Die Schwellrate wird dabei umso kleiner ausfallen, Je
kleiner die Punktdefektfliisse sind. Der Grund ftir das Bestrah-
lungskriechen ist &hnlich, némlich ein asymmetrischer Filuf von
Punktdefekten zu den Versetzungen. Diese herausragende Bedeu-
tung der Wanderung von Punktdefekten flr das Verhalten kinfti-
ger Reaktormaterialien lenkte die Aufmerksamkeit auf die be-

strahlungserhdhte Diffusion, ~d.h. den Materialtransport .. Gber

Punktdefekte.

In-zneuerer Zeit haben weitere mbgliche schiddliche Auswirkungen
das Interesse an éeerestrahlungserhéhten " Piffusion gsweckt.
Vielfach bestehen die in der Reaktortechnologie verwendeten
Legierungen aus  einer komplizierten Nicht-Gleichgewicht-
mikrostruktur, welche ‘bei der Arbeitstemperatur eingefroren
_bleibt.l-Unter Bestrahlung findet aber durch die erhdhte -Dif-
“fusion eine Anderung aer-metallurgischen Phasen in einen neuen

Zustand statt wie zum Beispiel  Aufldsung existierender . und




Bildung neuer Ausscheidungen bzw. Beschleunigung der Alterung
/3/. Das Bestrahlungsgleichgewicht unterscheidet sich von dem
Gleichgewicht unter thermischen Bedingungen. Um den EinfluB der
bestrahlungserhdhten Diffusion auf das Langzeitverhalten von
Materialien in kinftigen Fusionsreaktoren abschétzen zu kdnnen,
sind g¢grundlegende, ausfthrliche Untersuchungen Uber den Be-
strahlungseinfluf auf die Diffusion und das Ausscheidungsver-

halten in Metallegierungen nétig.

Filr ein physikalisches Verstidndnis von Bestrahlungseffekten
zind Neutronenbestrahlungen in einem Testreaktor aus verschie-
denen Grinden wenig geeignet. Grundlagenuntersuchungen werden
durch den Nachteill des gleichzeitigen Auftretens von verschie-
denen Strahlenschadigungen sehy erschwert, wenn nicht gar un-
mbéglich gemacht. Als sinnvolle Alternative erscheint die Be-
strahlung mit Protonen am Zyklotron aus mehreren Grinden:

a) Experimentelle Parameter wie Temperatur, Dosisrate, Proben-
ungebung und mechanische Spannung kdnnen zuverlissig kontrol-
Jiert und geéndert werden.

b} Die relativ geringe Radiocaktivitédt der Probe nach Beendigung
der Bestrahlung 183t eine Nachuntersuchung (TEM, H&rte) ochne
grdfere Strahlenschutzmafnahmen zu.

¢} Die Reichweite der Protonen von einigen hundert Mikrometern

im Energiebereich 5-20 HMeV ermbglicht eine homogene Schadigung

von dinnen Folienproben.

In den letzten Jahren haben einige Untersuchungen gezeigt, dah
ferritische und martensitische Stahle (kubisch raumzentrierte
Struktur, becc) sowohl gegeniliber Poren—Schwellen als auch gegen-—
iber ' Heliumversprddung eine bedeutend hdhere Resistenz zeigen
als austenitische Stihle (kubisch flichenzentrierte Struktur,
fcc) /4,5/. Demgegeniiber gibt es bisher noch keine direkten
Messungen {iber Diffusion in ferritischen Legierungen unter
Bestrahlung. Zudem kann dis geringere Festigkeit veon boc-Eisen-
- legierungen bei hohen Temperaturen (verglichen mit Austeniten)
durch Russcheidungshértung erhdht werden /6/. Diese Ergebnisse

waven .der  AnlaB, iach einer ferritischen Modsllegierung ~ zu




suchen, bei der Gebrauch von koh8renten Ausscheidungen gemacht
werden konnte. Fir diese Untersuchung wurde eine FeNiAl-Legie-
rung gewahlt, in der sich kohdrente NiAl (B')-~Ausscheidungen
mit kubisch raumzentrierter (CsCl-)Struktur bilden koénnen. Im
Rahmen der vorliegenden Arbeit soll untersucht werden, wie sich
die P'-Ausscheidungen unter Bestrahlung wverhalten. Aus den
Wachstumsverhalten kénnen Rickschlisse auf die Diffusion wund
die Lbslichkeit wvon Ni und Al in der Matrix gezogen werden.
Dazu sollen Folienproben im Temperaturbereich von 673 K bis 973
% mit Protonen bestrahlt werden. Begleitende elektrische Wider-
standsmessungen sollen Hinweise auf die ausgeschiedene Menge
geben, wihrend die GrdépPe und Dichte der Ausschelidungen nach der

Bestrahlung durch Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) be-

stimmt wird.

In Xapitel 2 wird die ¥Wahl der Leglerungszusammensetzung be-
griindet und eine Grundlage fiir die Deutung der MeBergebnisse im
Rahmen des verwendeten Modells fir das diffusions-kontrollierte
Wachstum von Ausscheidungen gegeben. Kapitel 3 beschreibt die
Probenpriparation und die verwendeten experimentellen Einrich-
tungen. In Kapitel 4 werden die Ergebnisse vorgestellt. Rapitel
5 dient der Diskussion des aus den Ergebnissen ableitbaren
L&slichkeits~ und Diffusionsverhaltens. Es wird versucht eine

moégliche Erklarung fir den Bestrahlungseinflup zu geben.




2. Phvsikalische Grundlagen

2.1. Das ternfBre FealNi-Svstem

Eine Ubersicht der Literaturergebnisse {ber Phasengleichgewich-
te im FedlNi-System ist in /7/ gegeben. Die Erkenntnisse iiber
den an Eisen reichen Teil stammen zum grofen Teil aus Beitrigen
von Bradley /8/. Abbildung 1 zeigt einen isothermen Schnitt des
terndren Systems bei 1223 X, wobei der an Aluminium reiche Teil
wegen seiner Komplexitét Ubersichtshalber weggelassen wurde. Al
stabilisiert die ferritische a~Phase (kubisch raumzentriert:
bee), wahrend Ni die austenitische -Phase {(kubisch flichenzen-
triert; £fecc) beglnstigt. Ein wichtiger Aspekt fir die vorlie-
gende Arbeit ist die Existenz einer zwei-Phasen-Mischungsliicke
(c+B'). Die angrenzenden Phasen 3ind die w-Phase (bcc-Eisen mit
geléstem Ni und Al) und die geordnete B'-Phase (bcc; CsCl-Typ)
mit nomineller Zusammensetzung NiAl, die sich in die Bz -Phase
{bce; CsCl-Typ: FehAl) fortsetzt. Die Gitterparameterunterschie-
de gzwischen ¢ und B'sind kleiner als 0.5% /9.10/, wobei a0 (a)
kleiner als a0 (B')=0.2887 nm ist.
Das Zwei-Phasengebiet a+8'weitet sich mit sinkender Temperatur
immer mehr aus. Dieses Temperaturverhalten ist in Abbildung 2
dargestellt, welche einen Schnitt durch das dreidimensionale
FeAlNi-Phasendiagramm mit ca:=cCni+5at% wiedergibt /8.11/.
Die Zusammensetzung der untersuchten Legierung wurde so ge-
wahlt, dad folgende Gesichtspunkte bericksichtigt sind:
- Neben der ¢- und B'-Phase sollten keine weiteren Phasen vor
handen sein.
- Als Ausgangspunkt £ir die Untersuchung des Ldslichkeitsver
haltens sollte Abbildung 2 diensn.
~ Der Volumenanteil an B°-Ausscheidungen sollte so gering sein,
daB die LSW-Theorie (Eap.2.2) zur Beschreibung ihrss Wachs-
tums angewendet werdsn kann.
Desweiteren solliten die bel thermischem Altern entstehenden

' §iA1—Ausscheiéungen homogen verteilt sein. In FeAlNi-Legie-

' 'rungen wurden sowohl homogen verteilte, kugelfdrmige als auch

-faserige {"cellular") Ausscheidungen gefunden. Durch Zugabe von
L&serige : _ LG i
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Abb. 1:-Ternéres Phasendiagramm-fﬁr'FeAlNi'bei 1223 K /6,7/.
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Np, Ti, Mo, C bzw. B kann die faserige Ausscheidungsform, die
einen versprodenden Effekt hat, unterdrickt werden /9,12/,
wobei Nb das wirkungsvollste Element ist. Ausgehend wvon den
obigen EKriterien wurde eine Fe-8.3A1-3Ni-0.INb (at%) Legierung
hergestellt, deren Lage im Phasendiagramm eingezeichnet ist (e
in Abb.1 bzw. Linie in Abb.2). Bei 1223 K ist Ni und Al voll-
stidndig in Fe geldst. Dieser Zustand kann durch Abschrecken
eingefroren werden, um dann als Ausgangspunkt fir weitere Ver-

suche zu dienen.

2.2, Ausscheidungsvergrdberung

In einer tbersdttigten Legierung., in der sich eine Verteilung
von Keimen der ausscheidenden Phase gebildet hat, wachsen die
ausscheidungen zundchst durch Verarmung der Ldsung in der umge-
benden Matrix. Im weliteren Verlauf vermindert das Svstem seine
freie Grenzflichenenergie durch den Materialtransport von den
kleineren =zu den ¢grdBeren Ausscheidungen. Dadurch vermindert
gich die Teilchenzahl, wihrend die mittlere Ausscheidungsgréfe
wichst. Dieser Wachstumsprozef ist bekannt als Ostwald-Reifung.
Die erste ausfilhrliche Theorie fir Ausscheidungsvergrdberung -
die LSW fTheorie - wurde unabhingig von Lifshitz und Slvozov
/13/ und von Wagner /14/ entwickelt. EBEs wurden folgende Voraus-
setzungen gemacht:

1) Die Ausscheidungen sind kugelfdrmig. -

2) Der Volumenanteil an Ausscheidungen ist infinitesimal klein.
3) Die Matrix ist isotrop und frei von elastischen Spannungen.
£in charakteristischer Aspekt dexr Giffusionskentrollierten
Ausscheidungsvergrdberung ist die Aufldsung von Teilchen, die
kleiner sind als der mittlere Durchmesser d, verbunden mnit
einsy Zone erhdhter Lésungskonzentration. Es findet eine Diffu-
eion zu Teilchen grdBer als d statt, wihrend Teilchen mit
Durchmess=er d weder wachsen noch schrumpfen. Die Losungskonzen-
tration ¢ in der Matrix, die eine kugelfdrmige Ausscheidung mit
LDurchmesser 4 umgibt, ist im Gleichgewicht gegeben durch die

Gibbs~Thomson Gleichung:




40Ce Qp
C = Ce = e {c-ce = 1) {1)
drT

ce 1st die Matrixkonzentration der geldsten Phase im Gleichge-
wicht mit einer unendlich groBen Ausscheidung. ¢ ist die Grenz-
flichenenerglie der Matrix-Ausscheidungs CGrenzfliche und Qp ‘ist
das Molvelumen der ausgeschiedenen Phase (Qp=1.44x10-5m®). Das

Zeitverhalten des mittleren Durchmessers wird beschrieben

durch:
640ce Qp 2D
d3 - do?® = kt mit k = ————ee (2)
SRT

do ist der mittlere Teilchendurchmesser bei Beginn der Ostwald-—
Reifung. Der Diffusionkoeffizient D charakterisiert das Diffu-
sionsverhalten der in der HMatrix geldsten Phase.

Wenn mit der Zeit der Durchmesser de vernachlissigbar wird,
dann hat die LdOsungskonzentration (1) wegen {(2) folgendes Zeit-
verhalten:

9a% Cce 2 Qp \1 /8
C - Ce = ———— t-3/8 : i : (3}

(RT)2D

Die Diffusionskonstante D und die Grenzflichenenergie ¢ kénnen
unabhéngig: aus-den Zeitkonstanten in Gleichung 2 und 3 erhalten

werden:

P= - S R PUPRE PR T
160, (Sc/Bt-1/3) " .. - _

| RT(8c/Bt-1/3) (5343 /8¢L)1/3 e e

dCe Qp




BEin weiteres Ergebnis der LSW-Theorie ist die Entwicklung einer
GrofBenverteilung, die fir grofe Zeiten unabhdngig vom Ausgangs-
zustand ist. Sie kann durch eine zeitunabhingige Durchmesser-
verteilungsfunktion (d/d)2h(d/d) mit Hilfe der reduzierten

Variablen 8=d/d ausgedriickt werden:

3 T/3 1.5 1i1/3 _6
32h{d) = &% | - exp Gy 8 < 1.5 {(6)
3+8 1.%5-8 1.5-8
hi{(d) = 0 fir & > 1.5

Die in verschiedenen Experimenten bestimmten Verteilungen zeig-
ten zwar eine zeitlich unverénderte Form, hatten aber einen
symmetrischeren und breiteren Verlauf als die LSW-Verteilung.
Neusrs Theorien /15,16,17.18/ erkannten schnell, dap ein Prob-
lem der LSW-Theorie die Annahme eines mittlerenm Diffusions-
feldes ist. Solch eine Néherung nimmt an, dapf die Vergrobe-
rungsrate eines Teilchens unabhéngig von der Umgebung ist, &.h.
ein Teilchen mit grdferen ndchsten Nachbarn wichst mit dersel-
pen Rate wie ein von kleineren umgebenses. Somit wird jeglicher
BEffekt eines endlichen Volumenanteils Vp der Ausscheidungen
vernachlissigt. Die neueren Theorien versuchten die Vorausset-
zung eines infinitesimal kleinen Volumenanteils zu vermeiden,
indem der Diffusionswechsgelwirkung der Teilchen Rechnung getra-
gen wurde. Eine Folge des endlichen Volumenanteils ist die
Exrhdhung der kinetischen Wachstumskonstanten k. Fir den Volu-
menanteil der untersuchten Legierung wird nur eins geringe

Anderung von k erwartet (/19/, Kap.4.2.3):
E(Vp=0.02) £ 1.2 k(LsY)

Infolge dessen wird auf die neueren Theorien nicht n&her einge-
gangen. Ein weiteres Problem der Anwendbarkeit der LSW-Theorie
besteht darin, dap sich Festkdrperausscheidungen in FestkOrpern
Hénﬁers verhalten als die der LSW-Theorie zugrunde gelegten

fliissigen Ausscheidungen in Fliissigkeiten (Annahme 3). aufgrund
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der verschiedenen Gitterparameter zwischen Ausscheidung und
Matrix kann es zu einer langreichweitigen elastischen Wechsel-
wirkung kommen, die das Vergrdberungsverhalten beeinfluft
/20,21/. 1In /22/ konnte gezeigt werden, daf fir eine bestimmte
Kombination von Materialparametern, Teilchenabstidnden und Teil-
chengrdéfBen ein kleines Teilchen auf Kosten eines benachbarten
grofen Teilchens wachsen kann. Bis zum gegenw@rtigen Zeitpunkt
konnte jedoch noch keine Theorie das kinetische Verhalten unter
Beriicksichtigung elastischer Wechselwirkung beschreiben. Fir
die wvorliegende Legierung sollte die LSW-Theorie eine gute
Naherung darstellen, da neben dem geringen Volumenanteil an
Ausscheidungen auch die Gitterparameterfehlanpassung zwischen

Matrix und Ausscheidung sehr gering ist (=0.2%; /10/).
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3. Experimentelles

3.1. Probenherstellung

Die FeNiAlNb-Legierung wurde aus Metallen mit 99,999 % Reinheit
(Fe, Ni: Johnson Matthey Chemical Ltd; Al: Vereinigte Aluminium
Werke) bzw 99,99 % Reinheit (Nb: Materlals Research GmbH)
schwebend in einem Kupferschmelztiegel unter Argongas durch
fnduktionsschmelzen hergestellt. Um eine Homogenitdt in der
Zusammensetzung zu gewdhrleisten, wurde die 32 ¢ Probe dreimal
wiederaufgeschmolzen. Nach dem Entfernen der Gufischicht mit
kleinen Lunkern durch NaBpolieren wurde die Legierung in 2 bis
3 mm dicke Scheiben geschnitten. Eine chemische Analvse ergab

folgende Zusammensetzung f{(at %)} :

Fe 8.3A1 3.0Ni 0.10Nb (relativer Fehler: 3%}
C-Gehalt < .003 % 0.002 gewh '

Die fiir die Ausscheidung wichtigen Anteile an Ni und Al zeigten
in den verschiedenen Scheiben keine auﬁerhalbf des Fehlerbe-—
reichs liegenden Abweichungen voneinander;f '

Das Material wurde siner aniénglichen :einstﬁndigen Lésungs—
glithung bei einer Temperatur von 1273”R1£m-Vakuum {p = 10~%Pa)
unterzogen, bei der nur die ferritische «-Phase vorhanden ist
/7/. Zur Verhinderung von B'(Nial)-Ausscheidungen war es erfor-
derlich, die Legierung in hochreinem, wassergekiihltem Si-01
{Leybold DCT05: Dampfdruck po = 4%10-%Pa) abzuschrecken. Die
Abschreckgeschwindigkeit'wurde zu 10%E/s bestimmt. Anschliefend
wurde das Material kalt gewalzt zu Folien von 50um Dicke. Nach
jedem Walzschritt mit Kaltverformungen von weniger als 40% und
15% 4in den letzten vier Schritten erfolgte ein halbstindiges
Lésungsglithen bei 1273 K mit anschliefendem Abschrecken.

Die Widerstandsproben (Streifen von 2 mm Breite mit zZwei 1 mm
breiten Potentialabgriffen in 12 mm Abstand) und die Zugproben
wurden aus den Folien funkenerosiv herausgeschnitten. Nach
erneuter Abschreckprozedur wurde die Oberflfiche mit 3 um Dia-

mantpaste poliert und-im Ultraschallbad mit Aceton und Athanol
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gesiubert. Eine lichtmikroskopische Auswertung einer mit Nital-

lésung geédtzten Folienprobe ergab eine mittlere Korngrdfe von

23 um.

3.2. Protonenbestrahlung

Die Protonenbestrahlungsexperimente wurden am Jlilicher Eompakt-
zyklotron /23/ durchgefliihrt. Am Ende des Zvklotronstrahlrohres
passiert der 7 MeV Protonenstrahl mit Strdmen bis zu 100 ypa
eine Justierblende und trifft auf einen wassergekihlten, - dreh-

baren Strahlstopper (Abb. 3) /24/.

Kraftaufnehmer

—

Paraday Kafg .

Al = Fenster .

Blends (Al)

... Wegaufnehmer aufgeweiterter. Stranl

¥i ~ 300 Hz

fokussierter Stral

.. Zyklotron

:Rbb. 3: Protonenstrahlvérlauf'wéhrend der ‘Bestrahlungsversuche

in'der schematisch dargestellten Apparatur.
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Die Blende besteht aus vier um 80° versetzten, wassergekiihlten
Aluminiumkldotzen, welche untereinander und gegen das Strahl-
rohr isoliert =sind, um eine Messung des auf sie treffenden
Strahlstroms =zu ermdglichen. Der Protonenstrahl wird nun so
justiert, daB der am Strahlstopper gemessene Strom maximiert
wird, ohne das an der Justierblende eingestellte Strahlprofil
zu Bndern. HNach beendeter Strahljustierung wird der Strabl mit
Hilfe zweler zueinander senkrechten Spulen “"gewobbelt®, so daB
die Probe gleichm&fig vom Strahl sowohl horizontal als auch
vertikal tberstrichen wird. Durch das Offnen des Strahlstoppers
kann der Protonenstrahl durch ein Strahlfenster aus 60 um
dicker Aluminiumfolie in die Bestrahlungskammer eindringen. Der
die Probe passierende Strahl wird von einem wassergekihlten

Aluminiumblock aufgefangen.

Der Energieverlust der Protonen in der Probe fihrt =zu einer
Erwirmung, welche die maximal mbégliche Verlagerungsrate be-
grenzt. Um eine effektive WArmeabfuhr von der Probe zu gewadhr-
leisten, wird eine Heliumgasstrdmung entlang der Probe erzeugt.
Helium eignet sich als Kihlgas besonders wegen seiner inerten
Eigenschaften, seiner geringen LoOslichkeit in Metallen und
seiner gegeniiber anderen Edelgasen hoéheren Wérmeleitfdhigkeit.
Das Helium wird auf zehn Disen von jeweliis 2 mm Durchmesser
verteilt, wobei je fiinf Dlisen auf eine Probenseite zeigen. Jede
einzelne Diise wird lber ein fernbedienbares Ventil so einge-
stellt, daB ein méglichst gleichm@Biges Temperaturprofil ent-
lang der Probe entsteht. Das Temperaturpreofil kann mit zwel in
Lings- und Querrichtung fahrbaren Infrarct-Pyrometern mit 1%
Genauigkeit beriihrungslos gemessen werden. Der MeBfleckdurch-

messer ist kleiner alsz 0,5 mm.

Die Genauigkeit der Temperaturbestimmung hingt entscheidend von
der Ronstanz des Emissionsfaktors und damit der Oberfli&chenbe-
schaffenheit ab. Deshalb wird eine Oxidaticn der Oberfléche
:verhinéert,' indem das ‘hochreine 99,9996 prozentige Helium wah-

rend der Zirkulation in dem geschlossenen Kreislauf (Abb. 4)
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stindig nachgereinigt wird /24/. Dazu wird das Helium durch
einen Reiniger aus synthetischem, kristallinem Zeoclith gelei-
tet, welcher bei Stickstofftemperatur (78 K) gehalten wird. Die
Absorptionsfihigkeit des Zeoliths flr die verunreinigenden
Molekile (z.B. Sauerstoff, Kohlenwasserstoffe) muf durch regel-
miBiges Ausheizen bei 453 K im Vakuum regeneriert werden. Nach
Passieren eines thermostatgeregelten Warmebades strdmt dJdas
gereinigte Heliumgas mit einer Temperatur von 296 K durch die
Dilsen in die Probenkammer. Der Heliumdruck betridgt gewdhnlich
1.2x10%Pa am Ausgang des Kompressors, was einem Druck wvon

5x10¢Pa 'in der Probenkammer entspricht.

sample chamber

T & -
= i " QD flowmeter
o ! "
P b o -
e
Jets
Oxygenmeter ? éx
999596
‘ membrane
‘thermostatized- He 6
. water bath mmpm:ssor
heat excha .
at exchanger % %
punﬁérh4VVV§§
X X

E)—>+—(9)

backing pumgp - furbomolecular pump.

. abb. 4: Heliumkihlkreisleuf mit Reiniger
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Tm Interesse eilner méglichst exakten Probentemperaturkontroelle
igst zusitzlich zur Heizung durch den Protonenstrahl eine ohm-
sche Heizung der Probe ndtig. Beim Betrieb des Zyklotrons

auftretende Strahlschwankungen werden Uber eine Regeleinheit

ausgeglichen {(Abb. 5}.

¥

Gleichstromnetzgerat

I

R

Trennverstarker Trennverstarker

1

Dividierer Soilspannung

1 1

PiD-Regler

2bb. H: Probentemperaturregeleinheit

Ein PID-Regler hilt den Probenwiderstand konstant, indem der
Heizstrom durch die Probe (Widerstand Rx) Uber den Spannungsab-
£all an einem Normalwiderstand (Rx = 0,2 0) gemessen und mit
Hilfe eines regelbaren Gleichstromnetzgerdtes nachgeregelt
wird. Ein dividierendes Veltmeter liefert ein dem Probenwi-
derstand proportionales Spannungssignal. Zur ‘Binstellung der
gewlinschten Temperatur {ber die Sollspannung mup deshalb:. die
Temperaturabhingigkeit des Probenwiderstands bekannt.sein. Bei
Ausscheidungsvorgéngen - in der Probe veréndert sich der ‘Wider-
*étand bei konstanter Temperatur mit der Zeit. Deshalb ist der
"Sollwert regelmdfig so nachzustellen, dap das Verhéltnis ZWi-
1f5chenﬂ”widerstand bei éingestellter Temperatur ‘und Lﬁiderstand
. pei 302 K, der in. Bestrahlungspausen gemessen wird, konstant

bleibt.. Wahrend der Bestrabhlung kann das Temperaturprofil ‘der
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Probe mit Hilfe der Pyrometer kontrolliert werden.

Die Auswahl der Protonenenergie erfolgt an Hand folgender Ge-
sichtspunkte: Eine homogene Strahlschi&digung kann nur erreicht
werden, wenn die maximale Reichweite der Teilchen die Proben-
dicke erheblich {Obersteigt. Mit zunehmender Energie erhdhen
sich aber auch einige Wirkungsguerschnitte flr die Produktion
von langlebigen radioaktiven Isotopen. So liegt die Schwell-
energlie £ir die 36Fe(p,n)®5Co Reaktion bei 5 Mev und fir die
80NL{p,x}57Co Reaktion beil 7 MeV /25/. Es wurde ein 7 MeV
Protonenstrahl gewihlt, der hinter dem Aluminiumfenster mit
einer Energie von 6,25 MeV auf die Probe traf. Die maximale
Reichweite dieser Protonen liegt bei ca. 100 um, was flr eine
homogene Schidigung der 50 um Probe als ausreichend erscheint.

Die Verlagerungsrate wurde (ber die Heizleistung des Protonen-
strahls in der Probe bestimmt. Diesze ergibt sich aus der Diffe-
renz der Heilzstromleistung mit und ohne Strahlung. Bei bekann-
tem Fnerglieverlust in der Probe 13Bt sich so die Strahlstromn-
stirke Dbestimmen und damit Uber den Verlagerungswirkungsguer-

schnitt /26/ auch die Verlagerungsrate.

3.3. Thermische Alterung

Um den EinfluB der Bestrahlung auf die Mikrostruktur der Model-
legierung untersuchen zu kénnen, wurden zunféchst Warmebehand-
lungen vorgenommen, die Vergleichsdaten £ir das thermische
Verhalten der Proben lieferten. Dazu wurden abgeschreckte Pro-
ben;, in denen Wi und Al vollsténdig geldst waren, unter Vakuum
{p £ 10-3Pa} Temperaturen zwischen 673 K. und 973 K ausgesetzt.
Geregelte . Ofen heizten die Proben iUber Wairmestrahlung auf 1 K
konstant gehaltene Temperaturen. Ein in unmittelbarer Proben-
ndhe angebrachtes NiCrNi-Thermoelement ermdglichte die Tempera-
‘turbestimmung auf 0,1 K genau. Wahrend der'Temperung'konnte-ﬁie
Widerstandsénderung der Proben:mit der Vierpunkimethode mit
einer  Genauigkeit:von * 0.1 mQ gemessen werden. ~Das £lr . TEM-
‘und  Hérteuntersuchungen bendtigte Haterial wurde =zu '2.3. ﬁm

e bemm e - Carem - T R PRCIFENE. S eod ot o - .
._Sc_hw.-.'l_.ux;n .gestanzt. uud.%qz;.s.e4s\_&-cla:.cs. Zeitdauer zwischen 1h und




.....17_

800 h azuf die gewlinschten Temperaturen gebracht und anschlie-

Bend elektropoliert.

2.4, Transmissionselektronenmikroskopie (TEM)

3.4.1. TEM an magnetischen Proben

Fliir die Mikrostrukturuntersuchungen der wvorliegenden Proben
standen zwel Transmissionselektronenmikroskope der Firma Phil-
lips zur Verfligung, die bei einer Beschleunigungsspannung von
120 kV {(EM 400) bzw. 300 kV {EM 430) betrieben wurden. Die fir
TEM notweandige Durchstrahlbarkeit der Proben erfordert Dicken
in der GrdBenordnung von 100 nm. Zur Prdparation von TEM-Proben
wird oft ein Verfahren benutzt, bei dem Scheibchen von 3 mm
Durchmesser mit einer speziellen Stanze herausgetrennt und
beidseitig elektrolytisch abgedinnt werden. Bei diesem Stan-
dardverfahren {("jet polishing") entsteht in der Scheibe ein
Loch, von dem aus die Probendicke bis zum Rand einen keilfdrmi-
gen Verlauf nimmt. Da es sich bel der vorliegenden Legierung
aber um ein ferromagnetisches Material handelt (a-Phase), soll-
te zur weitgehenden Reduzierung der magnetischen Stoérung des
Obijektivlinsenfeldes im Elektronenmikroskop die Probenmasse und
damit der Scheibendurchmesser mdglichst klein gehalten werden.
Eine Verkleinerung des Scheibendurchmessers hat aber eine Ver-
ringerung der elektronentransparenten Bereiche zur Folge, weil
die Dickenzunahme am Loch der Probe vergréfert wird. Fiar die
vorliegende Arbeit hat sich ein Durchmesser von 2,3 mm &ls
guter Kompromiﬁ erwiesen. Eine weitergehende, mechanische Ver-
kleinerung ' nach der Abdiinnprozedur wurde nicht vorgenommen,
weil das Risiko einer Zerstdrung der sehr spréden Proben 2zu
hoch war. '

als Elektrolyt, der gute, oft reproduzierbare Ergebnisse bel
der Abdinnung der wvorliegenden bLegierung lieferte, erwies sich
:folgende Lésung:

S% Perchlorsdure (75 %ig) im Reinst-Athanol bei T = 248 K
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Die Stromstidrke wurde bel allen Prapsarationen auf einen Wert
von 100 -~ 120 mA eingestellt.

Die Wahl der weiteren Prédparationsparameter wie die Empfind-
lichkeit der Fotozelle, die bei Entstehen des Lochs den Abdinn-

vorgang beendet, und insbescndere die Flufrate des Elektrolyten

hatte entscheidenen Einfluf auf die Qualitidt der TEM~Proben.
Hierbei muBte abhéngig vom Probentyp (bestrahlt - unbestrahlt,

GrdRe der Ausscheidungen) die Parametereinstellung jeweils neu
optimiert werden. Direkt anschliefend an die elektrolytische
Dliinnung der Probe wurde diese vorsichtig in Athanol gespiilt.
Dies war sehr wichtig, da die Proben sehr leicht korrodierten,

wenn sie in Kontakt mit dem Elektrolyten wverblieben.

Wahrend der TEM-Untersuchungen befindet sich die ferromagneti-
sche Probe im Magnetfeld der Objektiviinse. Durch die Wechsel-
wirkung der Magnetfelder entsteht eine in der Reagel unsymmetri-
sche Feldverzerrung, die eine starke Zunahme der Abbildungsfeh-
ler und ein Absinken der Aufldsung zur Folge hat /27/. Von
duferster Wichtigkeit zur weitgehenden Korrektur dieser Folgen
ist es deshalb, zusdtzlich folgende Justierungen vorzunehmen:

Bei Jedem Verschieben und Verkippen der Probe muf der Strahl
auf die optische Achse gebracht werden. Dazu ist der Strahl
oberhalb der Probe so zu kippen, dapf der verwendete Beugungsre-
flex im Zentrum des Beugungsbildes (SAD-Modus) liegt. Eine
zusdzlich installierte Potentiometererweiterung macht hierbei
eine stufenlose Verkippung £8r gleichzeitig zwel verschiedense
Strahlbedingungen méglich. Dies war in der vorliegenden Arbeit
von besonderem Nutzen, well die zur Abbildung der kohérenten,
geordneten NiAl-Ausscheldungen benutzten Dunkelfeldébilder /28/
gleichzeitig den entsprechenden Orten im Hellfeldbild zugeord-
net werden muPften. Nach der Strahlkorrektur ist der Objektivas-

tigmatismus zu korrigieren.
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3.4.2. eneragiedspersive Rontgenspektroskopie (EDX)

Die im TEM auf die Probe auftreffenden Elektronen erzeugen eine
fiir das Material charakteristische Réntgenstrahlung, die auf
einen mit fliissigem Stickstoff gekihlten Silizium-Halbleiterde-

tektor fA11t und energiedispersiv analysiert wird (EDX).

Probendicken bis 200nm konnten mit Hilfe des EDX Verfahrens
bestimmt werden. Die Anzahl der von der Probe enmittierten
Gamma-Quanten ist proportional der Probendicke, wenn andere
Parameter wie Strahlstrom, BrennfleckgrdPe, Energlefenster und
Probenkippwinkel konstant gehalten werden /29/. Der Proportio-

nalitdtsfaktor Xkann durch FKalibrierung mit einer Eichprobe

bestimmt werden.

Mit der Mikrobereichsanalyse wurden im TEM (verwendete laterale
Aufldsung=100nm) Zusammensetzungen der Matrix und entsprechend
groBer Ausscheidungen, die in das Loch der TEM-Proben hinein-
ragten, gquantitativ analysiert. Es wurden k-Faktoren aus /30/
verwendet, die an einem EM400 bei gleicher Beschleunigungs-

spannung wie in dieser Arbeit bestimmt wurden:
Ba1=0.86: RXre=1: kni1=1.07; kno=2.14

Die Anwendung dieser k-Faktoren bei der Analyse der Probenzu-

sammensetzung ergab gute Ubereinstimmung mit ‘dem Ergebnis der

chemischen Analyse.
3.4.3. Bestimmung der AusscheidungsgrdBenverteilungen ©

Nach Beendigung der Bestrahlungs- und Alterungsexperimente
wurden die Proben im TEM mit Hilfe der Dunkelfeldabbildung éuf
das Wachstum von kdharenten, geordneten Niadl-Ausscheidungen
untersucht. Eine neben dem Magnetismus zusdtzliche Schwierig-
~keit ergab sich dadurch, dap bei kubisch raumzentrierten Git-
_tern z.B. nuxr [100}], {110} und [210] Kornorientierungen einen

p'-Ubergitterreflex zeigen, wihrend z.B. f£fir 1111 und [211]
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Orientierungen kein Ubergitterreflex zu sehen ist /31/. Die
grundlegenden Matrix- (a} und NiAl- (B') Reflexe iiberlappten,
da der Gitterparameter beili beiden ca. 2,88 A betrigt /10/. Bei
einigen Proben wurde ein zusatzliches, sich Uberlagerndes Beu-
gungsmuster becbachtet. Dieses konnte Ahnlich wie in anderen
Untersuchungen epitaktisch auf der Probenoberfliche gebildeten

Eisenoxid-Filmen zugeordnet werden /32/.

Zur guantitativen Analyse wurden verschiedene Bereiche der
Probenmatrix bei Vergrdferungen bis 220000-fach im Dunkelfeld
fotografiert. Die Dicken wurden mit dem EDX-Verfahren bestimmt.
Die GroPfformatabziige der Negative wurden mit einem Teilchen-
groPenanalysator {TGA1l0 der Firma Zeiss) ausgewertet. Dabei
wurden die Durchmesser der als helle Scheiben erscheinenden
NiAl-Auscheidungen bestimmt und im Computer abgespeichert. Mit
Hilfe der zugehOrigen Hellfeldbilder wurden nur Bereiche in der
Matrix ohne Korngrenzen oder Versetzungen beriicksichtigt. Mit
speziell ervstellten Programmen wurden die Daten wvon mehreren

hundert Ausscheidungen statistisch ausgewertet und graphisch

dargestellt.

Bel der Interpretation der Durchmesserdaten stellte sich die
Frage, ob durch das elektrolytische Polieren Ausscheidungen in
der Oberflé&che herausgeldst oder die herausragenden Teile abpo-
liert wurden. Die von solchen Proben erhaltenen Auswertungen
der Dunkelfeldbilder miBten statistisch korrigiert werden. Die
eingehende Prifung der TEM-Bilder von Lochrandzonen von ver-—
schiedenen Proben zeigte jedoch, dap selbst sehr kleine Aus-
scheidungen nicht aus der Oberfliche heraus geldst wurden,
bevor nicht die gesamte umgebende Matrix weg poliert war.
Dieses Verhalten wird durch eine Rasterelektronenmikroskopauf-

nahme. von: einer-TEM-Probe in Abb.6& veranschaulicht.
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Abb. 6: REM-Aufnahme einer 100 Stunden bel 973 K gealterten

Probe nach anschlieBender TEM-Préparation.

2.5, Rasterelektronenmikroskopie (REM)

Fliir die Beobachtung der TEM-Probe wurde ein Rasterelektronen-

mikroskop der Firma Phillips bei 25 kV Beschleunigungsspannung

verwendet. Der Einbau der Probe und deren Untersuchung waren

chne zusitzliche Priparation mdéglich.




3.6. Hartebestimmmung

Zuyr Bestimmung der Hirte der Proben wurde das Vickershartepriuf-
verfahren gewdhlt, bel dem als Eindringkdrper ein Diamant in
Form einer regelmifig vierseitigen Pyramide7f(Fléchenéffnungs—
winkel 136°) verwendet wird.':Der Diamant.erzeugt in'der Auf-
sicht einen quadratischen. Eindruck..“Die;Hérte'ist”Ialé das
Verh&ltnis derxr aufgewendeten'Prﬁfkraft;éu'der_érzeugten'.Oberm
fliche definiert. Bei der-ﬁahl'der'Prﬁfkraft'ﬁurde~ﬁbeachtet,
dap der Eindruck nicht tiefer als ein Zenntel ‘der Probendicke
war /33/, um einen Einfluﬁﬁaer-Probenunterlage zu'éermeiden. Es
wurde ein Prifgewicht wvon 100 g*Qegéhlt.”lNach einer“Absenkzeit
von 15 s wirkte das Gewiqht_305'konstant'auf .die':Probe. Je

Probe wurden 10 Eindriicke vorgenommgn; .

3.7. Zugexverimente

An einigen Proben wurden Zugexperimente bei Raumtemperatur vor-
genommen, um wichtige Kenngrdfen wie'FlieBspannung,'Zugfestig—
keit und Bruchdehnung zu erhalten. Diese Daten wurden aus der
Messung der Spannung {(Last/Ausgangsquerschnitt) als Funktion
der Dehnung bei konstanter Dehnrate abgelesen.

Die Zuglast wird mit einer Miniaturlastmesszelle registriert,
die {iber eine Zugstange mit dem oberen Teil des Probenhalters
verbunden ist. Dabei sind die Dehnungsmefstreifen in der Map-
zelle an ein MeRgerat angeschlossen, so daPf ein der Lasténde-
rung proportionales Ausgangssignal entsteht (Wheatstone-Prin-
zip). Mit einer adhnlichen Methode aber induktiven MeBwertauf-
nehmern wird die Probendehnung gemessen. Diese messen Lingen-
dnderungen 1Uber eine Induktivitidtsinderung bei Bewegung eines
Spulenkerns in einer Spule. Ein Verkippen der Probe kann durch
die Verwendung von zwel Wegaufnehmern erkznnt werden. Die Dehn-

rate wurde mit einem Gleichstrommotor auf 6.5x10-% g-! festge-

legt.




4, Evrgebnisse

4.1, Elektrischer Widerstand

A4.1.1, Therwmischer Einfluf

Die Ergebnisse der elektirischen Widerstandsmessungen an iso-
therm warmebehandelten Proben sind in Abb. 7 wiedergegeben.
aufgetragen ist die Widerstandsé@nderung relativ zum Widerstand
der abgeschreckten Probe bei Raumtemperatur in Abhéngigkeit wvon
der inversen dritten Wurzel der Zeit. Diese Auftragung ent-

spricht den Ausfthrungen in Kapitel 2 zum Zeitverhalten der

Lésungskonzentration bei fortgeschrittener Ostwaldreifung
(Gleichung 3), wenn die Widerstandsidnderung proportiocnal zum
geldsten Anteil an Ni und Al ist (siehe [Kagp.5.1). Es wurden

Tenperungen im Temperaturbereich von 673 K bis 973 K durchge-

fiihrt, die bei den niedrigeren Temperaturen bis zu 15 Tage

daverten.

Die ersten Widerstandsmessungen wurden wegen der Aufheizphase
erst nach ca. 16 Minuten vorgenommen. Nach dieser Alterungszeit
ist der Widerstand auf Werte zwischen 1% und 10% des urspring-
lichen Wertes abgefallen. HNach einer UObergangszeit verhdltnis-
m&Big geringer .Widerstandsénderung, die umso lénger ist Jje
niedriger die Temperatur ist, zeigt die relative Widerstandsan-
derung in der gewihlten Darstellung eine lineare Abnahme. Diese
ist charakteristisch fiir den Bereich der Ostwald-Reifung. BReil
673 K kann selbst nach 15 Tagen Temperung keine €-1/3  Ab-
hingigkeit festgestellt werden, wéhrend bei 973 X von Beginn
der Messung an diese Abhédngigkeit vorliegt. TEM-Untersuchungen
wurden nur bei Alterungszeiten durchgefiihrt, " bei denen die
Widerstandsmessung ein Ostwald~Reifungsverhalten anzeigt. Die
in Abb. 7 eingezeichneten gestrichelten Linien sind Extrapola-

tionen des 1inearen Verhaltens, um so asymptotische Wider-

standswerte = zu ‘erhalten. Diese - Werte -charakterisieren den

Gleichgewichtszustand,. gegen;éensdas_jeweilige_System fir sehr
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.. Abb. 7:

. Alterung von a-FeAlNiNb bei Temperaturen von 673 K bis

973 K in einem Zeitraum bis zu 15 Tagen. . . -

fRelative*Widerstandsénderung wéhrend-der-thermischen.1
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Verhalten des elektrischen Widerstands wihrend einer

isochronischen Temperung in Intervallen von 50 K. mit™

. Haltezeiten von 30 Minuten bei jeder’ Temperatur

. Ebenfalls elngezelchnet sind dle Daten nach 30 Mlnuten_

isothermischer Behandlung aus Abb. 7..°
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Abb. 8 =zeigt die relative Widerstandsinderung bei Raumtempe-
ratur in Abhédngigkeit von der Temperatur bei einer isochronen
Warmebehandlung. Dabei wurde eine Widerstandsprobe mit Tempera-
turintervallen von 50 K und Haltezeiten von 30 Minuten von 373
K bis 1023 K getempert. Ebenfalls eingezeichnet sind die rela-
tiven Widerstandsdnderungen aus Abb. 7 nach 30 Minuten Alte-
rung. Man erkennt durch diese Abbildung sehr gut das tempera-

turabhéngige Verhalten der Proben nach kurzzeitiger Alterung.

Zwischen 423 K und 623 K ist ein Abfall des Widerstands um bis
zu 0.9% 2zu erkennen. Dieser Bereich wurde bei wverschiedenen
Widerstandserholungskurven von abgeschrecktem reinem Eisen in
/34,35,36/ als charakteristisch fiir Kohlenstoffausscheidung in
Form von t-Karbid bzw. Zementit beschrieben. Der bei £§73 K
beginnende Widerstandsabfall zeigt die mit steigender Tempera-
tur zunehmend rascher verlaufende Ausscheidung von NiAl an.
Oberhalb wvon 873 K steigt der Widerstand an., weil in diesen
Temperaturbereich die Widerstandswerte aufgrund des schon fort-
geschrittenen WYachstums in etwa den Gleichgewichtswerten ent-
sprechen. Die Widerstandswerte werden grdBer, weil die Léslich-

keit mit grdéBer werdender Temperatur zunimmt.

4.1.2. Bestrahlungseinflup

Die Ergebnisse éer elektrischen Widerstandsmessungen wahrend
der Bestrahlung ‘mit Protonen mit einer Dosisrate wvon 2x10-%
dpa/s bel Temperaturen von 673 ¥ bis 973 K sind in den Abbil-
dungen 9 und 10 dargestellit. Ebenfalls aufgetragen ist in Abb.
9 " 'das Ergebnisféiner Nullmessung ohne Strahl bei $03 X und in
Apbb. 10 das ;Resultat einer Bestrahlung bei 733 K mit einer
Dosisrate von ix10-7 dpa/s. Es ist die relative Widerstandsin-
derung als Funktion der inversen dritten Wurzel der Bestrah-
lungszeit wiedergegeben (vergl. Gleichung 3 in Kap.2). Der
Widerstand wurde bei abgeschaltetem Protonenstrahl bei Raumtem-—
~ peratur bestimmt. Zum Vergleich sind die Ergebnisse des thermi-
  schen Widerstandsverhaltens;aus;Abbﬂ 7-als gestrichelte Linien

eingezeichnet,
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Das Widerstandsverhalten bei hohen Temperaturen oberhalb 900 X
in Abb. 9 entspricht dem thermischen Verhalten, d.h. ein Be-
strahlungseinfluf ist nicht festzustellen. Sehr gut erkennt man
dies pei einem Vergleich der Widerstandsverlaufe bei 903 K mit
und ohne Bestrahlung, die flir groBe Zeiten einen nahezu identi-
schen Verlauf haben.

Bei Temperaturen unterhalb 823 X zeigt sich in 2abb. 10 ein
unter Bestrahlung verdndertes Verhalten. Fir groPfe Zeiten ist
die zeitliche Anderung des relativen Widerstands nahezu tempe-
raturunabhingig und wesentlich geringer als im thermischen
Fall. Der Effekt wird durch eine Dosisratenverringerung ver-
kleinert. Die fbergangszeit bis zum linearen Verhalten in der
gewidhlten Darstellung (Bereich der Ostwaldreifung) 1ist umso
gréBer je kleiner die Bestrahlungstemperatur ist.

In Abb. 11 sind die asymptotischen Steigungen der Widerstands-
kurven aus den Abbildungen 7, 9 und 10 als Funktion der inver-
sen Temperatur gezeigt. Der zusidtzliche Faktor an der Tempera-
turskala berlicksichtigt die magnetische Ordnung, wie spater in
Rap. 5.2 ndher erliutert werden wird. Die Bestrahlungsdaten
lassen einen deutlichen EinfluB der Bestrahlung auf das Aus-

scheidungswachstum unterhalb 860 K erkennen.

4.9. Mikrostrukturuntersuchung im TEM

4.2.1. Temperaturabhingigkeit des Ausscheidungswachsitums

Die Resultate der TEM-Untersuchung der thermisch gealterten
Proben sind aus der Darstellung in Abbildung 12 er51chtllch Es
sind dle 3. Potenzen der mittleren Durchmesser der NiAl-Aus-
scheidungen in Abhanglgkelt von der Temperzelt W1edergegeben.
Fur dle untersuchten Proben ‘ist in allen Fallen e1nez'05twald—
Reifung zu erkennen & h. ‘'die Punkte 11egen in der' gewéhlten
Darstellung 3ewells auf elner Geraden. Die Steigung - ‘der Geraden
ergibt die kinetische Wachstumskonstante der NiAl-Ausschei-
_dungen bei der jeweiligen Temperatur. Die Volumenanteile der
Ausscheidungen konnten bei 973 K zu 0.95%0.2% und bei $23 K zu

te in Abb. 12 gesben die

*H

1.1%+0.2% bestimmt werden.  Die Result
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Wahren& der Besttahlung mit 2x10- ﬁdpa/s (&) bzw 1x10- 7&@&/5' 
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tigt den magnetlschen Elnfluﬁ der Leglerung (R Ordnungs— - -

. parameter).




8‘[ T i ?5 T T T T
6r :
o _ 10k 4
55 ; e
S 4k : %
= o after aging E=
T‘D_ & ofter 33h wradichion -
with § 2 MeYep T -
2k 823K 7 B73K
]
[+
0 1 i )3 O i i i 1]
) 10 20 30 40 0 1 2 3T 5
time [10°s} time [10°s}
16 T T T T 16 T T T T
7- . 124
N;__‘:_) 8K - 2 BF .
m— Tﬁ
T . .
L . AR $73K -
; | \ B B | L 1 ] B
05— 7 E S S O 12 3 4 5
' time {10°s] _ time [10°s] o

Abb. 12: Vergréberungskinetik'von Nial-Ausscheidungen in

FeAlNiNb mit d als mittlerem Durchmesser der Ausscheidungen.

973 K: & = 4.65x10-29m®/s % t + 3.3x10-24ms

923 R: @ = 3.59x10-2°m®/s X t + 6.9x10-25m®

873 RK: @ = 2.45%10-9°m0/s X t + 1.4x10-2%m®

823 K:.d8 .= .1.90x10-%:imd /s x t + .3.9x10728m?
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Ergebnisse der guantitativen Auswertung von TEM-Dunkelfeldauf-

nahmen wie beispielsweise in Abb. 13 a, b wieder.

Die Steigungen aus Abb. 12, multipliziert mit der jeweiligen
Alterungstemperatur, sind in Abb. 14 als Funktion der Alte-
rungstemperatur gezeigt. Auf der unteren Abzisse ist die inver-
se Temperatur eingezeichnet, wobei noch ein zusitzlicher Kor-
rekturfaktor (1+0.22R2) den Einfluf der magnetischen Ordnung
auf die Teillchenvergrdéberung berlicksichtigt. Die exponentielle
Abhéngigkeit der Wachstumsraten von der inversen Temperatur ist

durch die TEM-Daten sehr gut wiedergegeben.

4.2.2. Ausscheidungsentwicklung unter Bestrahlung

Wegen der begrenzten Strahlzeiten lagen zur TEM-Untersuchung je
Restrahlungstemperatur eine Probe vor, aus der drei TEM-Proben
prépariert werden Konnten. Die dritte Potenz des mittleren
Durchmessers nach einer Bestrahlung bei 823 K ist als gefiilltes
Symbel mit in Abb. 12 gezeigt. Zur Herleitung einer kinetischen
Wachstumskonstanten 5d% /5t wurde eine AusscheidungsgrdBe do bei
Beginn der Oswaldreifung (t=0s) aus dem Wachstumsverhalten der
thermisch gealterten Proben (Abb. 12} abgeleitet. Die so erhal-
tenen Wachstumskonstanten 38d® /8t=(d3-do? )/t {ty :Bestrahlungs-
zeit) sind ebenfalls in 2abb. 14 als gefillte Symbole einge-
zeichnet.

Die Wachstumsrate der Ausscheidungen éndert"sich untexr Be-
strahlung bei 943 K und 903 K nicht. Bei 823 K deutet sich éine

Erhdhung der Wachstumsrate an, die aber wegen der zu Xurzen

"Strahlzeit wvon 33 Stunden noch innerhalb der Streuung liegt,

wie in Abb. 12 zZu erkennen ist. Bel 733 K konnte wegen der
kleinen Ausscheidungsdurchmesser (d=2-3 nm nach 36 Stunden mit
2xi0-%8dpa/s) keine Wachstumsrate angegeben werden. Es ist aber
festzuhalten, daf nach .36 Stunden thermischer Alterung bei

dieser Temperatur keine Ausscheidungen im TEM zu erkennen wa-

.ren.

Das Ergebnis der Bestrahlung einer vorgealterten Probe (75

. Stunden bei 973 K) bei 873 K ist in einer Dunkelfeld- und einer




Abb. 13: NiAl-Ausscheidungen (TEM-Dunkelfeldaufnahmen} nach
Bestrahlung mit 2x10-%dpa/s. Oben: bei 943 K mit einer Dosis

. . . .
von 0.19 dpa. Unten: bei 823 K mit einer Dosis wveon 0.27 dpa.
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Hellfeldaufnahme in Abb. 15 a bzw 15 b dargestellt. Die Dunkel-
feldaufnahme lapt die Bildung von kleinen Ausscheidungen
(Durchmesser ca. 2nm} erkennen. Eine Auflésung der grofen Aus-
scheidungen konnte nicht erkannt werden. De;?mittlere Durchmes-

ser der grofen Ausscheidungen hat sich nicht gedndert.

4.2.3. TeilchengrédBbenverteilungen

In Abb. 16 sind einige GréPenverteilungen der NiAl-Ausschei-
dungen bei thermischer Alterung ({(a, b) bzw. unter Bestrahlung
{c, d} =zu sehen. Theoretische Verhersagen, die von der LSW-
Theorie /13,14/, wvon Brailsford und Wavnblatt /15/ und von
Brown /19/ vorgeschlagen werden, sind den Histogrammen fi{iberla-~
gert. Es sind die Wahrscheinlichkeitsdichten als Funktion des
Verhdltnisses Durchmesser zu mittlerem Durchmesser &=4/d dar-
gestellt. Dabei entspricht die Wahrscheinlichkeitsdichte dem
Ausdruck 32h(3) aus der LSW-Theorie (vergl. £Kap.2.), wenn ein
Normierungsfaktor 9/8 d beriicksichtigt wird. Um die Ergebnisse
entsprechend wiedergeben zu kénnen, wurde folgende Beziehung

verwendet /37/:

N(d,d+ad) d
532h(5) = —m———mm——————
IN(d,d+Ad) Ad

N(d,d+ Ad) représentiert die Anzahl von Ausscheidungen in einem
gegebenen Klassenintervall.

Die Verteilungen sind breiter und symmetrischer azls von der LSY
Theorie vorhergesagt. Die Verteilungen von Brown /19/ und von
Brailsford und Wynblatt /15/ geben die gemessenen Verteilungen
sehr gut wieder. Die Verteilung von Brown entspricht einer
Wachstumskonstanten k=1.22*2k(LS¥W). Weitergehende quantitative
SchluBfolgerungen kénnen mit den vorliegenden Verteilungen
nicht gezogen werden, da fir eine statistische Wertung mindes-

tens einige tausend Ausscheidungen berilicksichtigt werden miB-

ten.
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Abb. 16: Wahrscheinlichkeitsdichte in Abh&ngigkeit wvom Durch-

messer, der auf den mittleren Durchmesser normiert wurde. Dar-

gestellt sind gemessene Verteilungen fir thermisch gealterte

- {a: 402 h bei 823 E: b: 29 h_bei 223 K) .und fir:-bestrahlte

| . Proben (c: 0.17 dpa bei 903 K: d: 0.17 dPa bei'9é3;K;-D¢sis—.
" leistung:.2x10-%dpa/s). L o et
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4.2.4. Beobachtung von Versetzungsringen

Bel der elektronenmikroskopischen Untersuchung der bestrahlten
Proben wurden bei den Temperaturen 673 X und 733K - (Dosisrate
2x10-5dpa/s) Versetzungsringe beobachtet. Abbildung 17a und 1i7b
gibt die Hellfeldbilder im TEM wieder, wobeili die Proben in
[100]- bzw.{111l]-Richtung orientiert waren. Aus &Abb. 17a wird
deutlich, rdaB ‘fast alle Versetzungsringe auf Ebenen vom Typ
{100) 1liegen. Die Durchmesser und Anzahldichten der Verset-
zungsrihge wurden analysiert und sind in Tabelle 1 :zusammenge—
fapt. AQberhalb 773 K und bei der Bestrahlung bei 733 X mit
einer.“niedrigéren Dosisrate von 1x10-7dpa/s wurden keine Ver-

setzungsringe beokbachtet.
Tabelle 1; Versetzungsringdaten bei Bestrahlung mit 2x10-%dpa/s

T (K) t (10%s) di (10-°m) v (10-%) Ny (10%29m-%) gwdy N, (10t3m-2)
673 0.931 20.8 2.95 2.71 1.77
733 1.267 §2.2 5.02 0.31 0.8

di ist der mittlere Versetzungsringdurchmesser, NI ist die
Anzahldichte und v=({£d:?})#fac/(4Ve ) der Volumenanteil der Ver-

setzungsringe (Vo : ausgemessenes Probenvolumen; ac=0.288 nm}.

Die Bildung von Versetzungsringen in bereits vorhandenen Niil-
Ausscheidungen bel Bestrahlung mit 2x10-%dpa/s hei 673 K gibt
Abb., 185a,b wieder. Es wurde eine vorgealterte Probe (75 h bei
873 K);&erwen&et, Untersuchungen von bestrahltem ﬁiAl /38,38/
haben U:gezeigt;'g daB die erzeugten Versetzungsringe VoI

Zwischengitteratomtyp sind.
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gealterte Probe nach Bestrahlung

n: Mittlere Vergrdoferung. Unten:

mit 0.26 dpa.

Hohe VergrdBerung.




4.3. Untersuchung der Vickershirte

Die Ergebnisse der HArtetests von thermisch gealterten Proben
sind in Abb. 19 zu sehen. Es ist die Vickershdrte als Funktion
der Temperzeit gezeigt. Die Rurven haben ein fur gealterte
Proben typisches Verhalten. Das Maximum der Hérte wird in der
untersuchten Legierung schon nach kurzer Zeit erreicht. Die
7eitdauer ist umsc grofer, Je kleiner die Alterungstemperatur
ist. Man erkennt, dap alle TEM-Proben im iiberalterten Bereich
liegen.

Mit Hilfe der aus Abb. 12 fir die verschiedenen Alterungstempe-
raturen abgeleiteten Wachstumsgleichungen wurden die Temperzel-
ten in in die entsprechenden mittleren Teilchendurchmesser
umgerechnet. Dadurch kénnen die Hartedaten in Abb. 19 auch fiar
Zeiten, bei denen keine TEM-Untersuchungen vorgenommen wurden,
wie in Abb. 20 als Funktion des mittleren Teilchendurchmessers
dargestellt werden. Man sieht einen deutlichen Abfall der Hérte

mit wachsendem Ausscheidungsdurchmesser oberhalb 6 am,

Ebenfalls in Abb. 20 eingezeichnet sind die Resultate der
Hirtemessungen an den bestrahlten Proben. Die Ausscheidungs-
durchmesser waren aus den TEM-Untersuchungen bekannt. Die Harte
der Proben, bei denen ein Durchmesser aufgrund der Aufldsungs-
grenze nicht angegeben werden konnte, wurde als waagerechter
Strich unterhalb 2nm eingezeichnet.

Ein deutlicher Effekt ist die zunehmende Hirte der vorgealter-
ten Probe (75 Stunden bei 973 K; siehe Abb. 15a) mit zunehmen-
der Bestrahlungsdauer bei 673 K. Hierbei ist zu beachten, dJdaB
sich neue kleine Ausscheidungen (@ ca. 2nm) bilden, so dap die
Abzisse nicht mehr dem vorhandenen mittleren Durchmesser ent-
spricht. Eine Bestrahlung mit einer Dosisvate von 2x10-%dpa/s
bei 733 ¥ und 673 X hat ebenfalls eine Erhohung der Harte
gegeniiber nicht bestrahlten Proben zur Folge. Die andeyen be-

strahlten Proben liegen im Streubereich der thermisch gealter-

_ ten Proben.
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Abb. 19 : zeitliches Verhalten der Vickershidrte wédhrend der
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Abb. 20: Abhingigkeit der Vickershirte vom Ausscheidungsdurch-
messer nach thermischer Alterung (offene Symbole) und Inach
Bestrahlung mit 2x10-%dpa/s {gefiillte Symbole) bzw 1xi0-7dpa/s
(halbgefiilltes Symbol). Die Versuche wurden bei Temperaturen
von 973 K (A), 943 K (@), 923 K {(QO), 902 K (wx}, 873 K (O),
823 R.(v), 773 K {8), 733 K ({) und 673 K ([@) . durchgefihrt.
bas Symbol auf der Ordinate kennzeichnet die Harte im Iabge-

.schreckten Zustand.




4.4, Zugversuche mit gealterten Procbhen

Das Ergebnis der Zugexperimente, die bei 296 K durchgefiihrt
wurden, 1st 1in Abb. 21 dargestellt. Aus der Wiedergabe der
Zugspannung als Funktion der Dehnung lassen sich charakteristi-
sche Werte wie Fliefispannung do.:2, Bruchdehnung s und

Bruchspannung ¢s ablesen. Diese Daten sind in Tabelle 2 =zusam-—

mengefaBt.
Tabelle 2:
Probe go.2 (MPa} e» (%) g (MPa)
abgeschreckt 512 3.3 620
6h bei 923 K 760 2.2 795
75h bei 973 K 510 7.1 620
800 — : :
~ 6h 923K
75h 873K
600 o ]
=)
O _
Z
< 400 -
o ;
- 200H -
5(05 B o . _ | ff' _: N L L
0 1 2z 3. & 5 6 1 8

¢ (%)

“abb. 21: Zugspannung als Funktion der Dehnung bei 296 K.

.pcﬂ'




5. Diskussien

5.1. Léslichkeit wvon Ni, Al unter Bestrahlung

Die HMessung des elektrischen Widerstands ist eine einfache,
wenn auch unspezifische Methode, um Ausscheidungsvorgange 1in
einer Legierung zu studieren. Insbesondere f£ir eine fortge-
schrittene Oswaldreifung ist der Volumenanteil an Ausschei-
dungen nahezu konstant und somit auch der obnehin . geringe
Widerstandsanteil der Ausscheidungen. D.h. der Widerstand wird
zumindest in einem spiteren Ausscheidungsstadium in etwa die-

selbe zeitliche Abhingigkeit zeigen wie die Matrixkonzentration

an geldstem Material /40,41/.

Damit sind die asymptotischen Widerstandswerte (t gegen =) aus
den Abbildungen 7, 9, 10 ein Map £fir die Gleichgewichtskonzen-
tration der geldsten Ni und Al-Atome. Die entsprechenden Wider-
standswerte sind in Abb. 22 gegen die Temperatur aufgetragen.
Im Falle des thermischen Gleichgewichts (offene Symbole) sollits
sich die Léslichkeitslinie im FeNiAl-Phasendiagramm ergeben. Da
es gzich hier um ein terniires System handelt, stellt &bb. 22
einen Schnitt durch das dreidimensionale Phasen-Temperatur-
Diagramm dar. Flir die Konzentrationen cal=cri+5at% liegt aus
/8/ f£ir Temperaturen grdfer als 923 K ein entsprechendes Pha-
sendiagramm vor (Abb. 2 in Kapitel 2). Dieses sollte fir die
vorliegenden Konzentrationen (ca:1=8.3%, cr1=3% in abgeschreck~-
tem Zustand) eine nidherungsweise Beschreibung ermdéglichen. Flr
QM(io-QQm)=5.1ch.u1(at%) lassen sich die Werte bei 923 K und
873 K:mit dem Phasendiagramm zur Deckung bringen.g~Dieser Wert
FGr oe/carsns (5.1x1078 om/at% =7.34x10-1:0mé /mol) wird bei der
spidteren Berechnung'dersDiffusionskoeffizienten verwendet. Eine
unabhingige 'Schétzung"des-obigen Wertes kann ‘mit  Hilfe éer
Angaben in - /42/;uvqrgenommen:werdenn 'Fﬂr'in'Ee geldstes -ﬁi
(cx:<lat%) wird ein Widerstandsbeitrag von 2.5-2.8x10-%2Qm/at%
und f£dr in Fe geldstes Al ein Wert von 6.4x10-%0m/at%
(ca; <1.9%9at%) bei 300 K angegeben. Dies bedeutet ‘bei .éiner

gleichen Anderung ~der Konzentrationen wvon Ni und AL, die in
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Abb. 22: Asymptotischer Widerstand {obere Abzisse)-als Funk-
tion der Temperatur nach thermischer Alterung (C,[0) und nach -
Bastrahlung-von abgeschreckten Proben mit 2x10-S%dpa/s (&)
bzw. 1x10-7dpa/s (%)fundmﬁon vorgealterten Proben: (75 h bei
973 K) mit 2x10-%dpa/s {X) -Ebenfalls .eingezeichnet- ist die
fbésliéhkeitsgrenze éus Ref./T/EKdurchgengene;Linie, untere.

‘Abzisse). .
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einer Fe-Matrix geldst sind, einen Widerstandsbeitrag von
4.5%10-°0m/at% in guter Ubereinstimmung mit dem obigen Wert.
Der geringfiigig hdhere Wert kann in dem vorliegenden Fall aut
die hdhere Konzentration an Ni und Al bzw. auf Abwelchungen von
der Matthiesenschen Regel in einer ferromagnetischen, terndren

Legierung zuriickgefihrt werden /43/.

Nach Bestrahlung mit 2x10-%dpa/s (geflillte Symbole) ergibt sich
eine nahezu temperaturunabhingige L&slichkeit. Mit demn cbigen
Wert erhi#lt man ca) +cvi =9 at% unterhalb 800 K. Eine niedrigere
Dosisrate von K=10-7dpa/s ergibt die gleiche Loéslichkeit Dbeil
733 K. Eine bei 673 K nachbestrahlte Probe, die 75 Stunden beil
973 K gealtert war, liegt ebenfalls aufi der Léslichkeitslinie

unter Bestrahlung.

5.2. Thermische Diffusion in ferromagnetischer Umgebung

Aus den Resultaten der TEM- und Widerstandsversuche zum Aus-
scheidungsverhalten w&hrend der thermischen Alterung lassen
sich Daten fiir die Diffusion D und die Grenzfldchenenergien o
ableiten, welche in Tabelle 1 zusammengefaft sind (siehe Kap.2,

Gleichungen 4, 5).

Tabelle 3:

T 5d% /53¢ Sp/&t-t/® D G
(X) (m® /s) {Omgt /%) (m?/s} (J/m? )
973 4.65 x 10-2% 1.3 x 10-7 1.33 x 10-17 0.0260
923 359 x 10-2% 3.7 x 10-7  .8.43 x 10-1° 0.0328
873 2.39 x 10-20°  -1.0 % 10-% - 5.13 x 10-20 0.0355

% x 10-% 6.00 x 10-2t ' 0,0239

823 1.90 % 10-31 1.6
Die Grenzflachenenergien 6 Eaben dieselbe'créﬁenordnung wie die
Grenzfliéchenenergie, die in /10/ bei 973 K fir eine FeS%.7Al3Ni-
~Legierung erhalten wurde (0=0.028-0.04 J/mz mit der "LSW-Theo-
. rie).

.Ein. Arrheniusplot der thermischen Diffusionsdaten (Symbol o)
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Abb. 23: Temperaturabhangigkeit der Diffusionskoeffizienten,
die aus der Vergrdberung der NiAl-Ausscheidungen ébgeleitet
wurden. Es sind die Ergebnisse flr thermische Alterung (O)
und f£ir Protonenbestrahlung (@) wiedergegeben. Ebenfalls

. eingezeichnet 51nd Ergebnisse flir die Selbstdiffusion in . .
a-Fe (/44/,—} fur Ni-Diffusion. in a-Fe (/45/, x) und. fir. .
Al-Diffusion in a-Fe (/46/,—+—).. . .
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ist in Abb. 23 dargestellt. Die Diffusionskoeffizienten fir die
Selbstdiffusion in a-Eisen /44/ sind zum Vergleich ebenso ein-
gezeichnet wie die Diffusionskoeffizienten von Nickel in a-
Eisen /45/ sowie Aluminium in o-Eisen /46/.

Eine konventicnelle Auswertung des Diffusionsverhaltens im
Temperaturbereich vwvon 823 K bis 973 X ergdbe eine scheinbare
Aktivierungsenthalpie von H=3.63eV und einen Freqguenzfaktor
«=668m? /5. Eine solche Schluffolgerung beriicksichtigt jedoch
nicht den Einflup der ferromagnetischen Umgebung auf die Dif-
fusion.

Fliir das Selbstdiffusionsverhalten von ferromagnetischem Eisen
bis =zu 259 K unterhalb des Curiepunktes (1044 X) konnte 1977
als erster Hettich et al. /44/ Daten liefern, die in /47/
bestitigt wurden. Die bis dahin mdgliche Mefgrenze der Dif-
fusionskonstanten von 10-i%m2 /s, was in Eisen der Diffusion am
Curiepunkt entspricht, wurde durch Einfihrung des Sputterns als
Mikroschnittechnik um mehrere GréBencrdnungen herabgesetzt
/48/. Die Diffusionskoeffizienten weichen unterhalb der Curie-
temperatur vom Arrheniusverhalten im paramagnetischen Bereich
(angedeutet durch gepunktete Linie in Abb. 23) deutlich ab.
Fine theoretische Behandlung des ferromagnetischen Einflusses
auf die Diffusion in Metallen durch Ruch et al. /4%/ basierend
auf /50/ ergab als Temperaturabhidngigkeit =~ des “Selbstdiffu-
sionskoeffizienten folgenden Ausdruck: . '

D De.pexp[-Hpy {1+aR2) /KT] {7

Hierbei sind Do,y und Hp Freguenzfaktor bzw. Aktivierungsen-
thalpie im paramagnetischen Zustand. Der Ordnungsparameter R
(Verhiltnis der spontanen Magnetisierung bei Temperatur T =zu
der bei 0 K) ist fiir Eisen und Nickel in /51,52/ experimentell
bestimmt worden. Filir den zunehmenden ferromagnetischem Zustand
bei kleiner werdenden Temperaturen geht R gegen 1 und es 1laBt
sich eine ferromagnetische Aktivierungsenthalpie Hf definieren.
Damit ist a ein Map -flir die mwagnetische ﬁbers¢hu5enthalpie:;'
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Die wvon verschiedenen Autoren erhaltenen Parameter fiir die

Selbstdiffusion in Eisen sind in Tabelle 4 zusammengefalt.

Tabelle 4:

Autor He (V) He (eV) o Do (10-“4m2/s)
Hettich et al., /44/ 2,45 2,89 0,22 0,99
Tijima,Hirane /47,53/ 2,6 3,01 0,156 2,76

Oikawa /B4/ 2,53 3,09 0,23 3

Kucera /55/ 2,57 3,186 0,23 3,983

Braun et al. /56/ 2,23 3,01 0,35 0,37

Hettich et al. und Iijima et al. bestimmten o durch einen
Datenfit an Gleichung (7), wobei beide im ferromagnetischen
Bereich lbereinstimmende Daten zugrunde legten. TIijima erhielt
jedoch einen kleineren Wert flr o, da er im paramagnetischen
Bereich kleinere Diffusionsdaten bestimmte als die von Hettich
et al. wverwendeten Daten aus /57,58,5%/, was er den unter-
schiedlichen Pré@parationsbedingungen zuschrieb (Versetzungsdif-
fusion). Kucers bericksichtigte den Einflup der kurzreichweiti-
gen Spinordnung auf die Diffusion oberhalb der Curietemperatur
und drickte die Temperaturabhingigkeit der von /44/ {ibernomme-
nen Daten durch eine sehr viel kompliziertere Gleichung als (7)
aus. Aus seiner Angabe flir die magnetische Erhdhung der Akti-
vierungsenthalpie flir T=0K lief sich « durch Gleichung (8)
bestimmen. Dieser Wert stimmt mit dem von Hettich erhaltenem
a=0,22 gut Uberein. Braun et al. werteten die Ergebnisse von
Kucera neu aus, wobel die erhdhte Aktivierungsenthalpie nicht
als welterer Fitparameter sondern aus Wirmekapazitidtsmessungen
der magnetischen Energie von Eisen gewonnen wurde. Hierbei
ergibt sich jedoch eine sehr niedrige paramagnetische Aktivie-

rungsenergie ‘und somit ein sehr grofes «.

'Trégtlman den log D der Koeffizienten fir die Diffusion in der
. vorliegenden Legierung (siehe Tabelle 3) gegen ({(1+aR?}/T auf,
so erhdlt man £iir einen typischen Wert «=0,22 den in Abbildung

24 dargestellten Verlauf. Der EinfluP des Magnetismus ist durch
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Abb,.24: Temperaturabh&ngigkeit der Diffusionskoeffizienten,
die aus der Vergrdberung der NiAl-Ausscheidungen abgeleitet .-
wurden. Bg sind die Ergebnisse fir thermische Alterung (O)
und fiir Protonenbestrahlung (®) wiedergegeben. Ebenfalls
eingezeichnet sind Ergebnisse flir die Selbstdiffusion in

a-Fe {(/44/,~— fir Ni-Diffusion in «-Fe {/45/—-—)} und fir
;;AleDiifusion?-in.a-Fe;(/é6/r—f#ff)3__Dig'Abzisse:berﬁqksichfi;”

tigt;die:magnetische Ordnung. ..
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diese Auftragung beriicksichtigt und der Frequenzfaktor bzw. die
paramagnetische Aktivierungsenthalpis kénnen wie bei einem
Arrheniusplot abgelasen werden. Die Temperaturabhingigkeit der
Diffusion wvon Ni,Al bei der Ausscheidungsvergrdberung in der

vorliegenden FeALNi-Leglerung kann ausgedriickt werden durch:
D = 1,49 x 10-% exp[~2,37eV{1+0,22R?) /kT] m?/s

Fir die Diffusion von Cokalt in Eisen wurde in /53/ ein grdpe-
rer EinfiuB des Magnetismus festgestellt als fiir die Selbstdif-
fusion in a-Eisen. Die driickt sich in einem héhersn Wert fir o
aus {a=0,23 statt 0,156; Tabelle 4), wobei der Frequenzfaktor
gleich dem fir die Selbstdiffusion in Eisen gesetzt wurde.
Nickel ist ebenso wie Cobalt bekannt dafir, daP es als geldster
Bestandteil in o-Eisen die magnetischen Momente der umgebenden
Eisenmatrix vergrdBert /60/.  Andererseits hat Nickel auf d&em
Substitutionsgitterplatz ein um den Faktor 2 kleineres magneti-
sches Moment als Cobalt bzw. Eisen.

Der Einflup des Parameters a auf die durch Fit an Gleichung (7}
gewonnenen Werte flr den Frequenzfaktor bzw. die paramagneti-

sche Aktivierungsenthalpie wird in Tabelle 5 gezeigt.

Tabelle 5: o4 He (eV) He (eV) Do_{30-4m?/s})
0,22 2,37 2,89 1.49
0,156 2,62 3,03 21
0,3 2,12 2,76 0,12

Filr «=0.22 ergibt sich ein Vorfaktor Do von gleicher GrdBen-
ordnung wie der fiir die Selbstdiffusion in Eisen, d.h. a=0,22
dirfte auch den magnetischen Einfluf in der vorliegenden .Legie-

rung gut beschreiben.

5.3. Bestrahlungseinfluﬁ auf die Diffusion

Die:Diffusionskonstanten unter Bestrahlung wurden wie im  ther-
mischen Fall aus dem zeitlichen Widerstandsverlauf und - der

Entwicklung der Ausscheidungsgrdfen bestimmt. Die entsprechen-
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den Daten sind aus Tabelle & ersgsichtlich.

Tabelle 6

T 543 /5t dg/dt-1/9 D g
(K) (m® /s) {Qmg! /%) (m?/s) (10-3J/n2)
G943 1.37 x 10-2¢8 3.3 x 10-7 2.24 x 10-1¢8 46.1

393 1.07 x 10-2°9 4.% x 10-7 3.10 x 10-19 27

823 5.2% x 10-3! 9.7 x 10-°7 1.92 x 10-29 19.9

733 - 1.2 x 10-¢8 1.32 x 10-329 18.9 =

673 - >1.2 x 10-% <1.42 x 10-2¢0 19.9 =*

Fiir die Temperaturen 733 X bzw. 673 K war eine sinnvolle
Angabe der kinetischen Wachstumskonstanten &8d% /3t nicht mdg-
liech, da bei den vorliegenden kleinen Durchmessern (d<3nm nach
35 Stunden Bestrahlung bei 733 K) zumindest ein welterer mitt-
lerer Durchmesgsser nach linger dauernder Bestrahlung hitte be-
kannt sein mitssen. Diese Langzeitbestrahlung war jedoch auf
Grund der begrenzt zugeteilten Strahlzeiten nicht mdéglich.
Deshalb wurden die Diffusionskoeffizienten aus dem Widerstands-
verlauf berechnet (Gleichung 2 in Kap.2; vergl. FKap.5.1) nit
der Annahme, dap die Grenzflichenenergie o gleich der bel 823 K
ist (in der Tabelle mit * gekennzeichnet). Der Einfluf der
Versetzungsringbildung bei 733 K und 673 K auf den Widerstands-
verlauf kann vernachlissigt werden. Mit den Senkenstidrken aus
Tabelle 1 (mdN,; vgl. Kap. 5.4) und typischen Widerstandsbeitra-
gen von Versetzungen (z.B. 1.5x10-240m® flr Ni, /6l/) ergibt
gsich eine Geszamiwiderstandsénderung, die kleiner ist als die
MeBgenauigkeit (0.1 % absolut in Abb. 7, 9, 10).

Die Diffusionskoeffizienten unter Bestrahlung (gefillte  Sym-
bole) sind zusammen mit den thermischen Vergleichsdaten in Abb.
23 und 24 eingezeichnet. Bei hohen Temperaturen oberhalb von
860 K wird die Temperaturabhingigkeit von der thermischen Akti-
vierungsenergie bestimmt. Ein Effekt der bestrahlungserhdhten
Diffusion ist hier nicht erkenmbar. Hit sinkender  Temperatur

pestimmen zunehmend die bestrahlungsinduzierten Defekte die

Diffusion. Der Diffusionskoeffizient ist.unterhalb von 860 X
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nahezu temperaturunabhidngig mit einem Wert von 1.32x10-20m2/s
bei 733 K. Der Diffusionskoeffizient bei €73 ¥ ist nur als
obere Grenze 2zu verstehen, da aus dem Widerstandsverlauf in
Abb. 10 nicht sicher hervorgeht, o¢b das Verhalten bereits

durch die Ostwald Reifung bestimmt wirgd.

5.4. Beschreibung der Diffusion und Versetzundgsrinabildung

unter Bestrahlung

Unter der Annahme einer homogenen Verteilung der Defekte und
Senken Kann die bestrahlungserhdhte Diffusion mit Hilfe eines
Reaktionsratenmodells beschrieben werden /62/. Dies ist fiir das
vorliegende System sicherlich nur als Niherung aufzufassen, da
eine zweite Phase enthalten ist. Folgende Ratengleichungen
soliten das Verhalten der Leerstellen {(v) und Zwischengittera-

tome (i) im stationé&ren Zustand grob beschreiben:

F(Di+Dvloicov + kK112Di1ci + ka?2Di oy {29)
"T{Di+Dvicicv + kKi1v2Dvcy + kan2Dvoy ’ (10}

Ki
Kv

Ki=Kv=K sind die Defektproduktionsraten, c¢i,v die Punktdefekt-
konzentrationen, D:.v die Diffusionskoeffizienten und I ist der
Rekombinationskoceffizient. Fiir I' kann als typischer Wert
P=8riaec /Qo' {20=0.288nm, Atomvolumen Q=1.19x10-2¢m?®} angenommen
werden /62/. kit,v? (=1Zi . vNi1di; vergl. Tabelle 1; Biasfaktoren
Zi.v ) ist die Senkenstérke von Zwischengitterversetzungsringen
/63/ und kn? die von neutralen Senken. Die Punktdefektkon-

zentrationen ergeben sich mit Di»Dv und ksé=ki2+kn2' 'zu:

Ksv2Dyv 4aTK 172
ey = + 1 -1 (11)
: _ -_21‘91 _ kKs12ksvZDv '
ks12 /[ 4rK o
cy = | +1 (12)

[N
o]

: .k_s'i-_z"_ksvzﬁv : VA
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Der Diffusionskoeffizient 1ABt sich fiir einen Leerstellenmecha-

nismus ausdriicken durch:

D = £cvDv (13

f ist ein Kervekturiaktor, der von den Korrelationsfaktoren der
verschiedenen Atomsorten und deren Sprungfreguenzen abhidngt. In
der Literatur wird fir die Leersteilenwanderungsenergie in Fe
je nach verwendetem Modell Hv,az1l-1.3eV /564,65/ bzw. Hv,re=0.56eV
/66,67/ angegeben. Der Unterschied zwischen den Modellen be-
gsteht in der Zuordnung der Defeskttypen zu den verschiedenen
Stufen bel Widerstandserholungsversuchen (vergl./66/}). Fiir den
Vorfaktor kann Do=10-%8m? /s gesetzt werden. Es lassen sich nun

zwei Grenzfille unterscheiden:

kst 2KDy | 1732

]
B

l) R=40IK » S=Ksi12ksv2Dv : D (14)

Fksv?

Im Bereich vorherrschender Rekombination der Punktdefekte er-
gibt sich eine Wurzelabhingigkeit des Diffusionskoeffizienten
von der Dosisrate., Eine Auswertung der Temperaturabhingigkeit
sollte beil temperaturunabhingiger Senkenstirke die halbe Leer-

stellenwanderungsenergie ergeben.
2) R & 8 : D = £R/ks+ % ' ' ' (15)

Fiir den Fall dominierender Senken ist der Diffusionskoeffizient
temperaturunabhingig (beli temperaturunabhidngiger Senkenstirke)

und proportional zur Dosisrate.

Zur Kl&rung der Dosisratenabhingigkeit kénnen die Daten aus dem
Widerstandsverhalten unter Bestrahlung bei- 733 K bei Dosisraten
von 2x10-¢ bzw 1x10-7 dpa/s herangezogen werden (siehe Abb.10).
Fir .das Verhdltnis der Widerstandsénderungsraten'T(ER/St“¥/3)

bei - den  oben genannten Dosisraten ergibt sich . ein’ Wert  von




1.69, der gut {bereinstimmt mit dem Wert 1.65 bei Wurzelab-
hédngigkeit von der Dosisrate im Gegensatz zu 2.71 bei linearer

Abhé&ngigkeit. Demnach scheint die Punktdefektrekombination der

dominante Mechanismus zu sein.
Ausgehend von einer Rekombinationsdominanz und unter der Vo-
raussetzung KkKi12»kn? und Di»Dv kann der Diffusionskoeffizient

ausgedrickt werden durch:

DvERZiy\ 172

o
!
h
-
(o]

VA

Der Nettogewinn an Zwischengitteratomen fir die Versetzungs-
ringe und damit die Anderungsrate des Volumenanteils von Ver-—

setzungsringen v ist gegeben durch /63/:
v = 2miir1 (ZiDiCi — ZvDvCy) (17)

Mit den gleichen Voraussetzungen, die fir Gleichung (16) ge~

macht wurden, ergibt sich:

vV = Kn?2 | ————— (Z: - Zy) : (18}
\ TZi12v /

Die Senkenstdrke der neutralen Senken kann abgeschitzt werden,

indem v {(Gleichung 18} durch D dividiert wird:

v © G
knz = f — *
D Zi—Zv

(1)

Mit £=1, 2:1=1:04 und Zv=1 ergeben sich kiZ-Werte (7.1x10i!m

.. beil’ 7333K:25.2X1011m2.bei:GTS,K),' die:beinahe zwei GrdéBenord-

nungen kleiner "sind als: k12  (Tabelle 1). Mdgliche neutrale

:Senkenmsind_Korngrenzen,_die{?robenoberfléche,y[liijfLoops'/ES/




_57 -

oder die Ausscheidungscberfliachen, welche Leerstellen aufnehmen

¥Annten, um die Gitterfehlanpassung zu relaxXleren.

GemaAp /63/ 1ipt sich die Senkenstarke der Korngrenzen (Durch-

messer drc) abschitzen (flr kike?2«ki12}:

kke?2 = 6ki1 /dxs (20)
Fir die vorliegenden Korngrdfen von c¢a. 23 um erhdlt man
kpe?=7.4x101'm2 ., was mit den obigen Werten gut Ubereinstimmt.

andererseits 1ist die Angabe einer Senkenstidrke fir Korngrenzen
und Oberflichen, die inhomogen verteilt sind, nur eine N&ahe-
rung. Fir die Beitrdge von [111]-Loops (Dichte und Bias unbe-

kannt} und von B'-Oberflichen kdénnen keine gquantitativen Anga-

ben gemacht werden.

in dem Fall der Rekombinationsdominanz sollte mit oblgen Modell
dis lLeerstellenwanderungsenergie gleich der zweifachen schein-
baren Aktivierungsenergie {Steigung in Abb.23 fir T<860K) der
Diffusionskoeffizienten sein. Flir die Daten in Abb.23 ergibt
gich Hao,v < 0.42 eV. Aber mit einem angemessenen Vorfaktor
(Do =10-8m2?/s) ergeben sich D-Werte, die um GréBenordnungen zu
hoch sind.

In einem in /66/ vorgestelltem Modell wurde gezeigt, daf eine
Einfithrung von Verunreinigungen mit endlicher Bindungsenergie
fiir ‘Leerstellen ("Leerstellentraps") die Temperaturabhingigkeit
in einem Zwischentemperaturbereich in komplizierter Weise be-
einfluft. Das Diffusionsverhalten wird demnach nicht nur von
der Leerstellenwanderungsenergie sondern auch von der Verunrei-
nigungskonzentration und der Leerstellenbindungsenergie be-
stimmt. Mit obigem Do und Gleichung 16 (f=1) kdénnen aus den
experimentell ermittelten Daten fir D (Tab.6) effektive Leer-
stellenwanderungsenergien von 20.97eV (673-K}, 1.06 eV (733 K)
und'l.lé eV {823 X) abgeleitet werden in guter Ubereinstimmung
.mit  Literaturwerten . /64,65/. Eine TEM-Studie /68/ ‘ergab  fir
 Eisen kommerzieller ' Reinheit (&hnlich dem in -dieser Arbeit

i-

-+

verwendeten) He,v=1.2 eV, wahrend fir reinstes Elsen (metal
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sche Verunreinigung < 1/4 der Konzentration in kommerziellem

Eisen) Ham.+=0.57 &V erhalten wurde.

Ergénzend soll wie in /70/ versucht werden, wmit Hilfe der
Versetzungsringdaten 1n Tabelle 1 den Anteil an Leerstellen
abzuschitzen, der in den NiAl-2Ausscheidungen verbleibt, um die
unterschiedlichen Gitterkonstanten anzugleichen. Dies s0ll1 mit
einem Faktor @ geschehen, indem man in den Gleichungen {(9,10)
fir die Defektproduktionsraten Ki=K und EK¢e=(1-0)K {(in dpa/s)-
setzt.

Geht man von einer Proportionalitidt von v zu t bei konstanter
Temperatur aus, so 14ft sich € aus den vorliegenden Daten fir
733 K abschitzen. Fidr diese Annahme sprechen experimentelle
Ergebnisse £lr die Versetzungsringbildung in Ni{Al)-Legierungen
in Gegenwart von NisAl-Ausscheidungen /70/. dv/dt wird in die-
ser Abschitzung durch den Antell OKt an Leerstellen bestinmt,
der in den NiAl-Ausscheidungen verbleibt. Fir die untersuchte
FeNiAlNb-Legierung ergibt sich #=2x10-4. Das bedeutet, daB in
den NiAl-Ausscheidungen ©Xt=5x10-% Leerstellen pro Atom einge-
baut wurden. Bei einem Relaxationsvolumen < 0.2 /47/ hieBe das,
daff ein Velumenanteil von 1x10-3 durch Einbau von Leerstellen
relaxiert werden kdnnte. Zum Vergleich kann das gesamte durch
unterschiedliche Gitterparameter der ¢ und B'-Phasen bedingte
fehlangepafte Volumen wvp (Vp:r-Vel}/Va abgeschitzt werden. Mit
einem Volumenanteil an Ausscheidungen von vp=0.02 und einem
Gitterparametermisfit wvon (a'-a)/a=0.002 /10/ folgt ein fehl-
angepafter Volumenanteil wvon ca. 1.2x10-4. Die obige grobe
Abschatzung deutet an, dap 10% der Gitterfehlanpassung ' durch

die uberschiissigen Leerstellen relaxieren koénnte.:.. - -

5.5. Hérteverhalten wahrend der Ausscheidunasvergrdberung -

In Abb. 25 kann die auf der Ordinate aufgetragende Vickershirte
H ~als Map fir die FliePspannung or bei 0,2% Dehnung aufgefaBt
.werden. Die FlieBspannung ist in /71/:fﬁr verschiedene: "Eisen-

und Aluminiumlegierungen in Relation.zur Hirte gesetzt worden:
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¢ = kK*H/3 1in ¥kg/mm? mit kE zwischen 0.6 und 0.83
Ein entsprechendery Vercleich der vorliegenden Messungen {Abb.

19 und 20) ergibt fir k einen Wert zwischen 0.57 und 0.76.

Somit kann Abb. 20 in Anlehnung an Theorisn interpretiert
werden, die die kritische Schubspannung in Abh3ngigkeit von
TeilchengrdBe und -gestalt und ausgeschiedenem Volumenbruchteil
berechnen. 1In ausscheidungsgehirteten Materialien wie Fe{AINi)
wirken kohidrente, geordnete Teilchen einer zweiten Phase als
starke Hindernisse fiir die Bewegung von Versetzungen in einer
ungeordneten Matrix. Es ist mdéglich, das sich daraus ergebende
Hartungsverhalten durch die paarweise Bewegung von Versetzungen
zu charakterisieren /72/. Die in /72/ beschriebene Versetzungs-
kopplung hat ihre Ursache in einer Antiphasengrenze (aPG), die
bei Durchschneidung einer geordneten Ausscheidung durch die
fihrende Versetzung entsteht. Im unteralterten Bereich wachst
die Kkritische Schubspannung - und damit die Hérte - mit zuneh-
mendem Durchmesser d und Volumenprozentsatz an ausgeschiedenen
Teilchen. Gleichzeitig wird die Kopplung der Versetzungspaare
immer starker bis schlieflich beide Versetzungen in derselben
Ausscheidung liegen. Dies hat eine betrichtliche Herabsenkung
der kritischen Schubspannung mit weiter zunehmender Teilchen-
gréfe im iilberalterten Bereich zur Folge. Das Maximun in Abb. 20
kennzeichnet algo in oben beschriebenem Modell den Ubergang von
schwacher zu starker Versetzungskopplung und nicht wie bei
ungecrdneten Teilchen den Ubergang von Scherung zum Orowan-
Mechanismus = (Passieren der Teilchen mit Bildung eins Verset-
zungsrings) /73/. Das Maximum liegt bei einem Teilchendurchmes-
ser dnsx kleiner als 6&nm, ﬁas ein ‘wesentlich niedrigerer Wert
iét “als der in Nimonic PE16 (4.3-12.9%"NisAl—Ausscheidungen)
gefundene Wert von 26-30nm /74/. Dies kann als Indiz fur eine
‘héhere APG-Energie wvon NiaAl gegeniiber der von Nisal (0.12
J/n?,/74/) genommen werden, da dnax umgekehrt proportional ‘zur
APG-Energie ist. Als Folge der Ordénung in den kohérenten -Aus-

‘scheidungen kann ein Orowanmechanismus erst beil sehr grofien

Teilchendurchmessern erwartet werden, wenn eine genligend grofe
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Kraft auf die fihrende Versetzung ausgeilbt werdsn kann, um
einen Halbkreis zu formen (z.B.kritischer Durchmesser ca. 100nm
fiir Fez Al in a-Fe, /73/}.

Beli der Interpretation der Hiartedaten muf der Matrixanteil
durch Loésungshiartung beriicksichtigt werden. Aus Hi3rtemessungen
an abgeschreckten FelAlNi-Legierungen mit Ni-Gehalt von 2.5at%
und variiertem Al-Gehalt bis 6.8at% in /11/ und an einer abge-
schreckten Fe9.7Al13Ni-Legierung in /10/ sollite sich £fiir die
vorliegende Legierung im abgeschreckten Zustand eine Harte von
ca.204 kg/mm2 bei einer Harteerhdhung von 11 kg/mm? pro at% Al
ergeben. Die etwas hdhere gemessene Hirte von 270 kg/mm? kann
von sehr feinen mit dem TEM nicht mehr auflidsbaren Ausschei-
dungen verursacht sein, die durch Abschrecken aus der geldsten
Phase nicht unterdrickt werden konnten. Im Gberalterten Zustand
wird der Matrixanteil an der Hiarte geringer sein, da der gelds-
te Anteil an Al und Ni um jeweils grdfenordnungsmidBig 1 at%
vermindert ist. Er wird dann schatzungsweise 190 kg/mm?2 betra-
gen.

Im Rahmen des oben vorgestellten Modells aus /72/ sollte sich
die kritische Schubspannung {und damit die Hirte) fir geordne-
te, kohé&rente, kugelfdrmige Ausscheidungen im Uberalterten
Bereich {(Durchmesser d»dnax, drexgébnm in vorliegendem .Fall)
proportional : zu d-t/?% wverhalten. Die MeBdaten der bei 923 X
gealterten Probe haben eine fir die Untersuchung eines solchen
Verhaltens ginstige Gréfenordnung der Ausscheidungsdurchmesser.
In Abb. 25 1ist eine. Proportionalitdt des Hirtebeitrags der
Ausscheidungen zu d-!/2 erkennbar, wenn eine quadratische Uber-
lagerung der Hartebeitrige der Matrix (Hx=190 kg/mm?) und ~der
Ausscheidungen wie in /75/ angenommen wird: Hp2=H2 -Hyx?2 -

Bei. einer linearen Uberlagerung dey Hirtebeitrige wirde sich
eine umgekehrte Proportionalitdt zu d ergeben. Ein soclches
-Verhalten wird - beim Orowan Mechanismus  erwartet - /73/. Eine
‘experimentelle . Klidrung des Hirtungsmechanismnus. kénnte durch
fdetaillierte; ~TEM-Untersuchungen. nach . Zugversuchen - .wersucht

owerden. .t




- Abb. 25: Hartebeitrag der'NiAlwhusscheidungen (Hu=190 kg/mm?). .
als Funktion der dinversen Wurzel aus dem Ausscheidungsdurch-

~messer. = -




6, Zusammenfassung

Die starke Verschlechterung der mechanischen Materialeigen-
schaften austenitischer Stdhle unter Bestrahlung hat zunehmend
das TInteresse auf die Untersuchung eines mbglichen Einsatzes
von ferritischen und martensitischen Stdhlen in zukinftigen Fu-
sionsreaktoren gelenkt. Diese zesigen eine hoéhere Resisten:z
gegenlber Heliumversprddung und Perenschwellen. Der Nachteil
geringerer Festigkeit bei hohen Temperaturen kann durch Aus-
scheidungshértung vermieden werden. Ein Schwerpunkt der
Untersuchung von ausscheidungsgehirteten Materialien 1ist die

Entwicklung und Stabilitat der ausgeschiedenen Phase,

Im Rahmen dieser Arbeit wurden die Bildung von kohdrenten B'-
Ausscheidungen in einer ferritischen Fe(Al,Ni)~Legierung bei
thermischem Anlassen und unter Protonenstrahliung untersucht, um
grundlegende Informationen Uber den EinfluPf auf das Diffusions-
und Ldéslichkeitsverhalten unter Bestrahlung zZu erhalten.

Es wurden Folienproben von 50 um Dicke hergestellt und bei
Tenperaturen von 673 K bis 973 K untersucht. Die Bestrahlung
erfolgte mit 6.2 MeV Protonen. Die Matrixkonzentration wihrend
der Versuche wurde mittels Widerstandsmessungen verfolgt, wah-
rend die Vergrdberung der Ausscheidungsstruktur mit dem Trans-
missionselektronenmikroskop (TEM) gquantitativ untersucht wurde.
Zusatzliche Vickershirtemessungen lieferten Informationen iber

das mechanische Verhalten der Legierung.

Die Vergroberung der B‘-Ausscheidungen bei thermischem Anlassen
ergab Diffusionskoeffizienten, die mit Ergebnissen aus konven-
tionellen Diffusionsexperimenten gut Ubereinstimmten.

Durch Beriicksichtigung der magnetischen Ordnung wurde eine
paramagnetische Aktivierungsenergie von Qp=2.4 eV und ein Fre-
guenzfaktor Do=1.5x10-4m?/s abgeleitet.

Die Grenzfliachenenergie zwischen Matrix und Ausscheidung hat

_eipen Wert von 0.03 J/m?  0.006 J/m..




Unterhalb 900 K wird dies Léslichkeit von Aluminium und Nickel
{oa: =cni+5at%) durch Bestrahlung mit 2xi0-®dpa/s erhdht und
erreicht einen temperaturunabhangigen Wert wvon ca, 9 at%
{(cni+cal ). Diese Léslichkeit wird auch mit einer niedrigeren
Dosisrate von 10-7dpa/s bei 733 K erreicht.

Durch @&ie Bestrahlung mit einer Dosisrate von 2x10-°dpa/s er-
héht sic¢h wunterhalb 860 X die Diffusionskonstante auf einen
nahezu temperaturunabhingigen Wert von 2xi0-2%m?/s.

Unter Bestrahlung werden bei 673 X und 733 K Versetzungsringe
gebildet. Oberhalb 773 K wurden keine Versetzungsringe gefun-
den. Die Ringe liegen vorwiegend auf (100)-Ebenen.

Die Temperaturabhangigkeit der Ausscheidungsvergréberung und
die Bildung von Versetzungsringen 13Bt sich mit einer effekti-
ven Leerstellenwanderungsenergie erkl3ren, welche von etwa 1 eV
bei 673 K auf 1.14 eV bei 823 X zunimmt. Diese Temperaturab-
hingigkeit deutet eine Bindung von Leerstellen an Verunreini-
gungen mit einer endlichen Bindungsenergie an.

Die Hirte der Leglierung hat ihr Maximum bei AusscheidungsgrdBen
kleiner als 6 nom, was auf eine grofe Antiphasenenergie
schliePen 1aBt.

Die HArte von vorgetemperten Proben nimmt wunter Bestrahlung

durch die Bildung neuer kleiner Ausscheidungen stark zu.:
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