Extraktionsreplikas von y’-Ausscheidungen und Dispersoiden

aus ODS-Superlegierungen

Extraction Replicas of v’ Precipitates and Dispersoids in ODS

Superalloys

JOHANNES SCHRODER, HORST OPIELKA, BRITTA HAUKE, EDUARD ARZT
(Max-Planck-Institut flr Metallforschung, Institut fir Werkstoffwissenschaft, Stuttgart)

Einleltung

Oxiddispersiongehdriete (ODS = gxide dlsper-
slon strengthenad) Superleglerungen stellen el-
ne wichtlge Klasse metalllscher Hochtempera-
turwerkstoffe dar. Sie werden in Gasturblnen,

Verbrennungsmotoren und im chemlschen Ap--

paratebau elngesetzt. lhre auBergewdhnlich gu«
te Hoaghtemperaturfestigkelt beruht auf einer
Dispersion von nicht schneldbaren Oxidtelichen
—den Dispersolden —, dle bls zu hohen Tempera~
turen thermisch stablle Hindernisse fir die Ver-
setzungsbawegung darstellan, Die Dispersolde
bewirken noch bel Temperaturen von 0,9 der
Schmelztemperatur, bel denen andere festig-
keltsstelgernde Mechanlsmen — wie z. B. Misch-
kristall- oder Ausscheldungshértung ~ nicht
mehr oder nur noch sehr schwach wirksam sind,
elnen deutlichen Krlechwliderstand. Dle Disper-
solde haben einen mittleren Tellchendurchmes-
ser von ca, 30 nm und einen mittleren Abstand
von oca. 100 nm. Dle Festigkeit bel mittleren
Temperaturen wird bei Nl-Basls-Superleglerun-
gen von y'-Ausscheldungen getragen.

Durch den pulvermetallurglachen Hersteliungs-
prozeB des mechanischen Legierens sollen die

" Dlspersolda mdglichst homogen vertallt werdsn.
Um statlatisch gesicherte Aussagen (her die
Qualltat des mechanlachen Leglerens zu erhal-
ten, Ist eine groBfidchige Beurtellung der Disper-
soldverteilung nétig. Einzelne TEM-Bllder kén-
nen lediglich guallitative Augsagen Uber dia Ver-
tellung In sahr kleinen Berelchen llefern. AuBar-
dem muf geprift werden, wie sich die chemi-
sche Zusammenssetzung. der Tellchen wéhrend
der Herstellung und Beanspruchung &ndert, Bel
Elementanalysen an gedunnten Falien kann
man die Tellchen aber Immar nur zusammen mit
der sle umgebanden Matrix analysieren,
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Introduction

Oxide dispersion strengthened (ODS) superal-
loys are an Important clags of metallic high
temperature materlals. They are used In gas
turbines, combustlon motors and in chemlcal
equipment manufacture, Thelr extremely good
high-temperature strength [s the result of a dis-
persion of hon-sectlle oxide particles — the dis«
persoids — which provide thermally stable bar-
tars to dislocation movement, even at high tem-
peratures. The dispersolds effect signlificant
creep resistance upto temperatures of 0.9 of the
melting polint, at which other strength-increas-
Ing mechanisms, e.g. solid solutlon or precipita-
tlon hardening, are no longer ot only very slightly
effectlve. The dispersolds have & mean particle
diametar of approx. 30 nm and a mean spacing of
approx. 100 nm. The strength at Intermediate
temperatures Is sustained by y' precipitates in NI
base alloys. :

The disparsoids should be dlstrlbuted - as
homogenously as possibie by the powder-metai-
lurgleal manufacturing process of mechanlcal
alloying. To obtain statigtically rellable data on
the quality of the. mechanlcally alloyed product
an assessment of the dlspersold distribution
over a large area ls reguired. indlvidual TEM
micrographa can supply only qualltative infor-
mation on the distribution within very small reg-
Jons. It Is also necessary to ohack how the
chemical compoesltion of tha particles changes
during manufacture and stressing. In the ele-
mental analysia of thin folls, however, it Is only
possible to analyse the particles together with
the surrounding matrix.
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Die oben genannten Schwlerigkeiten k&nnen
dadurch liberwunden werden, daB die Teilchen
aus der Matrix extrahiert und somit gesondert
den Analysen zugéanglich gemacht werden. Im
folgenden stellen wir Verfahren vor, die es er-
maglichen, Dispersolde oder y'-Ausschaidun-
gen getrennt zu extrahleren. Es wird erlautert,
for welche Untersuchungen die Replikatechnik
herangezogen werden kann.

Die Extraktionsreplika-Technik

Die néchsten Abschnitte geben Rezepte fir
ODS-Legierungen auf Ni-Basis (y'-Ausscheidun-
gen und Dispersoide) und auf Fe-Basis (nur
Dispersoide) an. An den Replikas kénnen dann
TeilchengréBenverteilung, chemische Zusam-
mensetzung und Strukturparameter bestimmt
werden.

Die Herstallung der 'Extrak{lonsreplikas von Ni-
Basls-Legierungen mit y' filr TEM-Untersuchun-
gen erfolgt nach den Schritien

— Palieren mit Diamant bls 1 pm,

~ Anodisches Atzen in 10%iger, waBriger HaPO,
mit 5V bei RT, 8-10s, {Dle Probe sleht dann
rmakroskopisch matt-grau aus. Wenn sich ein
braunticher oder blauer Niederschlag blldet,
war die Atzung flir dle spezielle Legierung zu
stark. Man kann dann dle HzgPO4-Konzentra-
tlon bls auf 3% und dle Spannung bis auf 2V
reduzieren. Ansonsten Ist dies ein sehr siche-~
res Atzmittel, das Im allgemeinen im Becher-
glas und mit einfachen Netzgeriten durchge-
fihrt werden kann.)

Aufdampfen einer Kohleschicht (3 bis 6 Kohle-
faden; soweit die gerdtetechnischae. Ausru-
stung es zulfBt: langsam und allseitlg schrég
bedampfen)

Aufbringen von Verstdrkungsschichten aus
Formvar (2,6% in Chloroform) und Kollodium
(10% In Isoamylacetat)

Einschnelden gewinschter Probsnbereiche
‘mit Skalpell

Ablosen der Follenstlicke von der Probe nach
Wechselbédern In helBam und kaltem Wasser

Aufidsen des Kollodium in lsoamylacstat
Aufflschaen der Replikafollen mit Trédgernetz-
chen.
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The difficulties mentioned above can be over-
come by exiracting the particles from the matrix
and thus making them accessible for isolated
analysis. Below we describe some processes
which enable dispersoids or y' precipltates to b
extracted separately. The investigations in which
the replica technique can be used are also high-
lighted.

The Extraction Replica Technique

The following sections give reclpes for Ni-hase
ODS alloys ()" precipitates and dispersoids) and
Fe base ODS alloys (dispersoids only}. Particle
size distribution, chemical composition and
structural parameters can be detarmined from
the replicas.

The production of extraction replicas from Ni
base alloys containing y' for TEM Investigations

is carrled out by means of the following steps:

~ dlamond polishing to 1 um

— anodlc etching in 10% aqueous HaPO, at 5V at
RT, 8-10s (the specimen then locks macros-
coplcally matt grey. If & brown or blue precipl-
tate forms, the etching of the special alloy was
too savare. The HaPO, concentration can then
he reduced to 3% and the voltage to 2V.
Otherwise this is a very safe etchant which can
generally be used in a beaker and with simple
power supply).

- deposition by evaporation of a carbon film

(3-5 carbon fibres; slow and obligue vapour .

depaosition on all sides, equipmant permitting)

— application of strenghtening fllms of Fomvar

(2.5% Inh chlorofarm) and collodium (10% In
Isoamylacetate)

~ gutting out of deslred specimen areas with
scalpel

~ stripping of foll regions from spacimen by
alternate hot and cold water bathing

E

-~ stripping off of the collodium in isoamylace-

tate

~ plcking up of replica foils with carrter grids

Prakt. Mat, 27 (1990) .
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Figur 1 zeigt eine TEM-Aufnahme eines y'-Ex-
traktlonsreplikas. Die Wirfelform der y'-Aus-
scheldung und Ihra GréBe (ca. 400 nm) sind gut
zu erkennen. Bel der Beurtellung der y'-Vertel-
lung Ist allerdings Vorsicht geboten, da nicht
Immer alle Tellchen extrahiert werden. Diese
Replikas signen sich Insbasonders {lir STEM-
EDX und dle Gitterparamaterbestimmung mits
tels Elektronenbeugung am TEM. AuBerdem
kann an solchen Folien direkt der y'-Gitterpara-
metar mittels Guinier-Aufnahme bestimmt war-
den, Es sei arwlihnt, daf bel dieser Atzung auch
Oxide, Nitride, Boride und Carbide extrahiert
warden.

Extraktionsreplikas mit Disparsolden fir TEM-
Untersuchungen kénnen wie folgl prépariert
wardan:
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Fig. 1. Extraktionsreplika mit y'-Aus-
schaidungen, Ni-Baals ODS-Leglerung,
TEM-Aufnahme

Fig. 1. Extraction replica with ' pre-
clpitates, Ni-base ODS alloy, TEM mi-
crograph

Flg. 2. Extraktlonsraplika mil Dlspersoi-
tlon, Fo-Basls ODS-Laglarung, TEM-
Aufnahme

Fig. 2. Extragtion roplica with disper-
solcs, Fe-baae ODS alloy, TEM micro-

graph

Fig. 1 shows a TEM mlcrograph of a 1" extraction
rapilca. The cublc shape of the ' precipitates
and their size (approx. 400 nm) can be readily
recognizec, Care must be taken in the assess-
ment of the y distribullon, as not all of the
particles are always exlracted, These roplicas
are particularly sultable for STEM-EDX and lal-
tloe parameter determination using electron dif-
fraction In the TEM, it Is also possible to directly
cdetermine the y lattice parameter from these
replicas using the Guinier techniqua. It should
ba mentloned that this otching mathod also
extracts oxides, nllrides, borides and carbides.

Extraction replicas with dispersoics for TEM
Investigallon can ba prepared as follows:
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- Diamantpolitur bis 1um

~ Anadisches Atzen in 10%lger Perchlorséure In
Elsessig mit 5V bel RT, 2s (der Schliff sieht
dann makroskoplsch hellgrau his hellbraun
aus)

- Mit Methanol abspiilen

-~ Kohlebedampfen wie fiir Ni-Basis-Legierun-
gen beschriaben

- Gewlinschte Probenbareiche mit Skalpell ein-
schneiden

~ LOsungsatzen, d.h. Atzen mit Perchlorséure
wie oben, bis sich die Folienstlicka vom Schliff
zu l6sen beginnen

— Folienstiicke In Methanol aufschwimmen [as-
sen und mit Tragernetzchen auffischen,.

Eine TEM-Aufnahme elner Replikafolie mit Dis-
persoiden von einer ferritlschen ODS-Superle-
glerung (Figur 2) zeigt, daB dieses Verfahren
Tellchen verschiedener GréBenordnungen zu
extrahleren vermag (15 nm bls 150 nm), Nach
dleser Préparation, dle in gleicher Weise auch
auf Ni-Basis-Leglerungen angewendet werden
kann (Figur 8), kénnen die Dispersoide sowoh|
hach Form und GréBe als auch nach chamischer
Zusammensatzung ausgewertet werden.

Als ein Belsplel fir eine Anwendungsmdglich-
keit der Extraktionsreplika-Methode disnen
TEM-EDX~Analysen an einzelnen Dispersoiden.
In Figur 4 ist das Y:Al-Verhaltnis von 12 Tellchen
aufgetragen (0 Gew.-% Al bedsutet, dafl nur Y,Oq
varliegt), AuBerdem sind dle theoretischen Zu-

20

Fig. 8. Extraktionsreplika mit Dispersol-
den, Ni-Basis ODS-Leglerung, TEM-
Aufnahme

Fig. 3. Extraction replica with dispar-
soids, Ni-base ODS alloy, TEM micrg-

graph

~ dlamond polishing to 1 gm

-~ anodic etching in 10% perchloric acld in gla-

clal acetic acid, 5V at RT, 2s (the polished
section then appears macroscopically light
grey to light brown)

- rinsing in methanol

- carbon vapour deposition, as described for N
basa alloys

— cutting of desired specimen regions with
scalpe!

~ dissolution etching, i.e. etching with per-
~ chloric acld as above untll the foil pieces start
to detach from the polished section

— floating the foll specimans In methanol and
retrieving with carrier grids.

As shown by the TEM micrograph of a replicafoil
with dispersoids from a ferritic ODS atloy (Fig. 2),
this method enables particles of different orders
of size to be extracted (16 nm to 150 nm). With
this preparation, which can also be applied simij-
larly to Ni-base alloys (fig. 3), the clispersoids can
be evaluated according to shape, slze and chem-
ical compaosltion.

Examples of one application of the extraction
replica mathod are given by the TEM-EDX analy-
sis of individual dispersolds, Flg. 4 shows the
Y:Al ratlo of 12 particles (0 wt. % Al implies that
only Y0y I8 present). The theorstical compaosi-
tlons of YAM (Y-Al mixed oxlde, monoclinic),

Frakt. Met, 27 (1990)
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A

Fig. 4. TEM-EDX-Analyse: Y:Al-Verhéll-
nls (Matrixelemante sind verpachliig-
sigbar) in elner {erritischan QODS-Legle-
rung. Vargleich Dinnlolle - Extrak-
tionsroplikafolle. Der Balkon gibl dle
Grifie des statistischen Feblars an.

Flg. 4. TEM-EDX analysis: Y:Al ratlo
(matrix slomants are nagligibla) In o
lerritic ODS alloy. Comparlsan of thin
foils with extractlon replica lols. Tha
bars give the sizo of {he statlsticai error

Fig. 8, Triafolabdruck, homogene Dis-
persoldverlellung, REM-Aulnahmo

Fig, 8 Trlafol repllca, homogenaous
dispersold dlatribution, SEM migros

graph

Flg. 6. Triafolabdruck, Inhomagana Dig-

“porsoldvortellung, REM-Aulnahmeo

Fig, 6. Trialol raplica, Inhomogoenaous
disparsold  distribution, SEM micro-

graph
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sammensetzungen von YAM (Y-Al-Mischoxid,
monoklin), YAP (Y-Al-Oxid, Perowskitstruktur)
und YAG (Y-Al-Granat) eingetragen. Die Matrix-
elemente (z.B. B, Fe, Cr) traten bei den Replikas
nurinvernachléssigbarer Konzentratlon auf. Da-
durch wird die Annahme bestétigt, dafll wahrend
des Herausétzens der Teilchen dle Matrix voll-
stéandig aufgeldst wird. Das Diagramm zeigt, daB
die Analysenergebnisse von Diinnfollien gut mit
denen von Extraktionsreplikas Ubereinstimmen,
Letztere Methode hat gegenliber der Diinnfo-
lientechnik den Vortell, daB schnell und reprodu-
zierbar grofe Probenberelche pripariert werden
kénnen.

Bei der Herstellung von Replicas von Disper-
soiden fir REM- und lichtmikroskopische Unter-
suchungen hat sich folgendes Verfahren be-
wahrt:

— Polisren und Atzen wie fiir dle TEM-Folien

— Schliffflache mit wenig Aceton benstzen

~ Zelluloseacstatfolie {Handelsnahme: Triafol)
auflegen

— Nach dem Trocknen (2 bis 10 min) Folie ab-
hebean

— Far  lichtmikroskopische Untersuchungen
wird dle Triafol-Folie mit Kleheband auf eine
Glasplatte moglichst plan aufgeklebt

— Flr REM-Untersuchungen wird die Folie in
eine Maske (z.B. zwischen zwei Unterlags-
scheiben) gespannt und mit Kohle bedampft
oder mit Gold besputtert,

— Nitride, Borlde und die melstan Carbide war-
den aber mitextrahiert.

An solchen Replikas kann man groBfléchig beur-
tellen, ob die Vertailung der Dispersoide homo-
gen ist oder ob infolge einer ungenilgenden
Vermahlung der Ausgangspulver Im Strangpres-
produkt Zallen mit sehr wenlg oder gar kelnaen
Dispersoiden vorhanden sind. Fig. 5 zeigt sine
REM-Aufnahme mit gleichméBiger Dispersoid-
verteilung. In der Bildmitte ist eine Al,O5-Zelle zu
sehen. In Fig. 6 liegt elne Inhomogene Dispearso-
ldvertellung var. EDX-Analysen belegten, daB die
auffalligen Zellen an yttrlumhaitigen Dispersol-
den verarmtsind. Ein Materlal mit einam solchen
Geflge ist fir den Elnsatz nicht geelgnet.
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YAP (Y-Al oxide, perovskite structure) and YAG
(Y-Al garnet) are also plotted. The matrix elg-
ments (e. g. Fe and Cr) occurred only In neglig-
ible concentrations in the replicas. This confirms
the assumption that the matrix Is completely
dissolved during removal of the particles by
etching. The diagram shows that the analytical
results determined from thin foils agree well with
those of extraction replicas. The latter method
has the advaentage over the thin foll technigque
that large specimen areas can be rapidly and
reproducibly prepared.

The following technique has proved suitable for
producing extraction replicas with dispersoids
for SEM and optical microscopic investigations:

— polishing and etching, as for the TEM folls

— wetting the surface of the polished section
with a little aceton

¢

r

— applying a cellulose acetate foll (commercial |

name: Triafol)

lifting off of the foll after drying (2 to 10 min)

- stlcking the Trlafol foil onto a glass slide as flat
as possible with adhesive tape for optical -

microscople investigation.

— clamping tha foll Ina mask (e. g. botween twa
washers) and vapour depositing with carbon

orsputtering with gold for SEM Investigations.

~ nltrides, borides and most carbldes are, how-

ever, also extracted.

Using such replicas it is possible to judge over

iarge areas whether the disperaoid distribution Is
homogenous or whether, as a consequence of
the initlal powder In the extruded product, bands
with few or even no dispersolds are present. Fig.
5 shows an SEM micrograph with a uniform

dispersold distributlon, An Al,Qy band can be .
seen In the centre of the micrograph. Fig. 6
shows an inhomogenous disparsold distribu-
tion. EDX analysls reveals that the consplcuous

bands are impovarished In yttrium-contalning

disparsolds. A materlal with such a structur@ s -

unsultable for use.

PrakL. Met, 27 (1990) -
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Im REM werden schmale teilchenarma Zallen
und Kanten (Flg. B) durch SE-Kantenoffekte
Ubarstrahlt und ergchelnen bel kisiner VergroBe-
rung genauso wie Uberm#éBige Tellchanan-
sammiungean hell. Zur Bildenistehung am REM
Ist auBerdem anzumerken, daB man elnzelne
Dispersoidtailchen deshalb so gut hell auf dunk-
lem Grund abbllden kann, well sle zumeist voll-
sténdig In der Folle sitzen und sich aufladen,

Pract. Met, 27 (1990)

In the SEM narrow particle~-impoverished bands
and edges (fig. 6) are swamped by SE edge
offects and appear light In colour at low magnifi-
cations In exactly the same way ns extreme
particle conglomerations. It should also be
rnotaed that for Image formation In the SEM Indi-
vidual dispersold particles can be readily imagad
ag tight spots against a dark hackground be-
cause they usually sit fully In the foll and become
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wodurch sie dann heller und groBer erscheinen,
als sle in Wirklichkeit sind. Aus diesem Grund
kénnen die Bilder nicht zur GréBenbestimmung
herangezogen werden. Die Homogenitét der
Tellchenverteilung kann mit solchen Aufnahmen
aber sehr gut beurteilt werden.

Als alternative Untersuchungsmdglichkeit kann
die lichtmikroskopische Untarsuchung im Dun-
kelfeld verwendet werden. Flg. 7 zelgt eine
glelchméBige Dispersoldverteilung bei einer NI-
Basis-Legierung. Fig. 8 zelgt elne ellipsenfdrmi-
- ge Dispersoidanhéufung, die von ungeniigend
vermahlenen Pulverpartikeln herrlinrt, Im Dun-
kelfeld sind einzelne Dispersoide — obwohl sie
nut einen Durchmesser von 20 nm aufweisen —
deshalb gut zu erkennen, weil an ihnen Streu-
lichtkegel, die einen wesentlich gréBeren Durch-
messer alg die Tellchen selbst haben und licht-
mikroskopisch auflésbar sind, entstehen'). REM
und Dunkelfeldmikroskople vermégen Im Prin-
zlp bel dlesen Untersychungen das glelche zu
leisten, Mit dem Lichtmikroskop jedoch kann
man fUr das Auge angenehmer mikroskopieren
und Fléachen zGgiger absuchen. Es Ist aber nicht
einfach, dle unterschiedlich hellen Dispersolde
gemeinsam photographisch abzubilden. Des-
haib ist es empfehlenswert, die visuelle Priifung
am Lichtmikroskop und die photographische
Dokumentatlon am REM durchzufithren,

Diskussion

Die Dispersoide besltzen aufgrund Ihrer gerin-
gen GréBe Kalloidelgenschaften?, d.h. eine
Oberflachenladung und die Fihigkeit zur Agglo-
meration und zu Adsorptivverbunden. Atzt man
- eln gewisses Volumen an Mattlx weg, so
schwimmen die frelen Tellchen nicht in die L&~
sung, sondern werden wegen lhrer Oberfldchan-
ladung zur Anode, also zum Schliff, hinzugezo-

gen. Man sleht somlt auf den Replikas immer die -

Projektion elner Volumanverteilung. Deshalb
darf nicht zu lange ge#tzt werden. Es sammaln

slch sonst auch In dispetsoidarmen Zeilen zu -

viele Tellohen-an. Wenn sine Probe nun aber
schon nach dem Atzen makroskoplsch mittel
bls dunkelbraun aussieht, muB sle nicht gleich
verwarfen werden. Man kann zuerst mit einem
Abdruck eine Lage Dispersolde abheben und
dann elnen zwelten Abdruck, der Untersu-
chungsgegenstand wird, herstellen.
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charged, whereby they then appear lighter and .
larger than they are In reality. For this reason the
images cannot be used for size determination,
This is, however, a sultable way of assessing the
homogenelty of particle distribution.

An alternative method of investigation is to carry
out optical microscoplc Investigations with dark
field lumination. Fig. 7 shows a uniform disper-
soid dlstributlon in a Ni-base alloy. Fig. 8 shows
an elliptical dispersold accumulation originating
from Insufficient comminutlon of powder partic.
les, In the dark field individual disparsolds, de-
splte a dlameter of only 20 nm, are easlly recog-
nized because scattered light cones are formed
at them with a significantly larger diamster than
the particles themselves and these cones can be
resolved in the microscope’). SEM and dark flald
microscopy are-capable In princlple of produc-
ing the same results In these Investigations,
While optical microscopy s easier on the eye and
areas can be more rapidly explored It Is not easy
to deplct dispersolds of varying brightness In :
ona photograph. Itis therefore useful to carry out *
the visual examination in the optical microscope
and the photographic documentation in the
SEM. '

Discussion

Dispersolds possess colloid properties because
of thelr small slze?); i.e. a surface charge and'the |
tendency for agglomeration and adsorption. Ifa -
specific volume Is etohed away from the matrlx, -
the free particles do not swim in the solution but
are drawn to the anode because of thelr surface
oharge, and thus to the polished section. The
projection of a volume distribution Is therefore -|
always seen on the replicas. Consequently stch- -
Ing should not be carried out for too long, as
otherwise too many particles acoumulate In the -
dispersold Impoverished bands ag wall. If, how-
aver, directly after etching a specimen appears -
macrosooplcally mid- to dark brown it need not
be Immediately discarded. One can use first one °
repilea to lift- off a layer of dispersoids and then
produce a saecond to become the subject of the

Invest(gation. . ;

Prakt. Met. 27 (1990) |




Dle Fahlgkeit zur Agglomeration wirkt sich nach
unseren Beobachtungen so aus, daf sich Agglo-
merate von Dispersoiden nur In einem Elnzugs-
bereich von ca, 200 nm Durchmesser bliden,
d. h., es lagern sich Immer nur Dispersoide aus
néchster Nachbarschaft aneinander an. Inhomo-
genitédten, die durch ungenligendes Vermahlen
oder zu geringe Umformgrade beim Strangpres-
gan entsiehen, werden dadurch nlcht besin-
trachtigt. Die Adsorption muB beriicksichtigt
werden, wenn man extrahierte Dispersolde zu
Elementanalysen heranzieht. Da die Mitféllung
von Fremdionan wahrschelnlich ist und quanti-
tativ nlcht ohne welteres ahgeschétzt werden
kann, darfen solche Analysen nur als grobe
Néherung betrachtet werden.

SchluBbemerkungen

Die vorgesteilten Verfahren zur Herstellung und
Beurtellung von Extraktionsreplikas haben sich
bel uns als gut reproduzierbare, schnelle Stan-
darduntersuchungen zur Charakterisierung von
Tellchenvertellungen sowohl In Fe- als auch In
Ni-Basis-ODS-Superlegierungen bewdhrt, Es
kdhnen y-Ausscheidungen oder Dispersoide
verschledener GréBenordnungen extrahlert
-werdan. Dle Methode ermdglicht sowohl eine
groBfliéchige Beurteilung der Dispersoidvertei
lung als auch Zielprdparationen von bestimmten
Probenbereichen (z. B. an Korngrenzan oder De-
fakten), An den extrahierten Tellchen kdnnen
physlkallsch-chemische Bestimmungen wie
z. B. mit EDX gemacht warden, um dis Anderung
der chemlschen Zusamimansetzung von Disper-
soiden wéhrend Herstellung und Betrleb zu ver-
folgen. Die Analyse von ¥ kann Daten fir PHA-
COMP-Rechnungen?) llefern. Die Extraktionsre-
plika~Technlk Ist somit fur ODS-Supetrieglerun-
gen elne werivolle und aussagaféhlga Untersu-
chungsmathode. -

Zusammenlaasung

Fir ODS-Superlegierungen wurde sine Methode
zur Herstellung von Extraktlonsreplikas mit y'
Ausscheidungen und Dispergoiden entwickelt,
Dle Replikas wurden Im TEM, REM und im licht-
mikroskopischen Dunkeifeld untersucht. Dle
Technik eignet sich dafir, Teilchen chemisch zu
analysleren und die Dispersoidvertellung grof-
flachlg zu beurtailen.

- Pract. Met, 27 (1990)

From our observations the agglomeration ten-
dency operates thus: agglomerates of disper-
solds are only foermed In a caichmant region of
approximately 200 nm diameter, l.e. 1t is only the
dispersoids from the nearest neighbourhood
that are added. Inhomogenelities which formas a
rasult of insufficient comminution or degree of
deformation during extrusion are not affected.
Adsorption must also be considered when ex-
tracted dispersolds are utilized for element
analysis, Since the co-precipitation of forelgn
ions Is probable and cannot be readily quantita-
tively estimated, such analysls can only ha const-
dered as a rough approximation.

Conclusions

The processes described for producing and as-
sessing extractlion replicas have for-us proved to
be readlly reproducible, rapid, standard investi-
gatlons to characterlse particle distributions In
both Fe and Ni bass ODS superalloys. It s poss-
ible to extract ¢ precipitates or disparsoide of
various orders of size. This method facilitates
both a large-area assessment of dispersoid dls-
tribution and objectiva praparations of specitic
specimen reglons (e.g. at graln boundaries or
defects), Physlcal and chemligal measurements,
g.g. with EDX, can be made on the axtracted
particles [n order to follow changes in the cheml-
cal composition of dispersolds durlng manufacs
ture and service. Tha analysls of ¢ can provide
data for PHACOMP calculations?). The extrac-
tlon replica technique Is thus a warthwhile and
Informative method of Investigatlon for QDS
superalloys.

Summary

A mathod was developead to produce extraction
rapllca foils with y' precipitates and digpersolds
of ODS suparalloys for TEM, SEM and dark-fleld
microscopy. This technique can be applled lor
alement analysis of the particles and for asass-
sing the dlspersald distribution over large areas.
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Metallkunde fiir das Maschinenwesen
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wichtszustéinde '

273 Seiten, 238 Abbildungen, Springer-Verlag,
Berlin, Heldelberg, New York, Parls, Tokie,
Hongkong (1989), Prels 68,~ DM

Dieser zwelte Band arflllt die In der Rezension
des ersten Bandes ausgesprochene Hoffnung,
dem Leser der ,Praktischen Mstallographia” el-
‘ne der wichtigsten Grundlagen seiner Arbelt -~
hamlich das Versténdnis dar Gleichgewlchts-
und vor allem auch der Unglelchgewlchtszu-
stédnde nahezubringen — im weitestenn MaB. Fir
den Metallographen wirkt sich méglicherweise
einschrénkend aus, daB dleses Buch Ja fUr den
Maschinenbauer geschrieben Ist. So kommt
-2, B. Im Kapitel , Kinetlk der Phasenumwandlun-
gen® das Wachstum der Phasen mit zwe| Seiten
sehr kurz weg, dle Kinetlk der eutektischen und
perltektischen Umwandiungen werden nur ge-
streift. Aber gerade wegen dleser sehr rigorosen
Beschrinkung des theoretlschen Stoffes hat der
Autor Platz gefunden, kritische Anmerkungen
Uber die Anwendharkeit grundlegender Vorstsl-
lungen In der Praxis, vor allem aber zahlreiche
Belsplele fiir die Ubertragung auf technisch
wichtige Félle aufzunehmen. Neben dem not-
wendigen Wissen vermittelt das Buch deshalb
‘auch dle entacheldende Information fir den an-
gehenden Praktiker, also fir denjenigen, der

nach der Ausblldung in elnem metallverarbeitan- _

den Betrieb an verantwortlicher Stelle tatlg Ist
oder sein wlll, '
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Der Inhalt folgt dem kiasslschen Aufbau vom' -
Glelchgewichtszustand (Konstltutlon) Uber die

Kinetik der Phasenumwandiungen zu den Er-

starrungsvorgéngen und den Vorgéngen bel der -
Wérmebehandlung Im Glelchgewlchts- und Un- ;
glelchgewl|chtszustand, Zwel weltere Kapitsl ge- -
hen auf die Korroslon und auf die Normlerung -
(@lte- und Priifnormen, die man unter dem Titel
des Bandes nicht unbedingt suchen wiirde) eln.

Keine Frage, daB dleses Buch bel dem angespro-

chenen Leserkrels — Studenten Technlscher Unl-
- versltéten und Fachhochschulen, Industrieinge-
hisuren und -technlkern, aber sicher auch bel i
Metallographen—gutankommen und wegenh des
angemessenen Prelses auch gute Verbreltung
- H.E.Exner, Stuttgart

finden wird,
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