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Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurde der EinfluB des Ausscheidungszustandes auf
die strahlungsinduzierte Porenbildung am Beisgpiel einer Aluminium-
Magnesium-~Siliziumlegierung untersucht. Reinstaluminium wurde als
Vergleichsmaterial herangezogen. Die Anderungen des Gefiiges und

die Bildung von Poren wurden als Funktion der Bestrahlungsdosis
(0.8 bis 80 dpa) und der Temperatur (55 bis 250°C) mittels der
Transmissionselektronenmikroskopie verfolgt. Die Bestrahlungen wur-

den mit 100 keV Aluminium=-Ionen durchgefiihrt.

An hochreinem Aluminium wurde iiber den gesamten Temperaturbereich
Porenbildung beobachtet, mit einem Schwellmaximum von 3,4 % bei
150°C. Der Sdttigungseffekt im Schwellverhalten kann bei hdheren
Temperaturen auf Ausheilprozesse nach der Bestrahlung zurlickgefihrt
werden. Unter Berilicksichtigung der unterschiedlichen Defektraten

besteht Ubereinstimmung mit Ergebnissen aus Neutronenbestrahlung.

Das Bestrahlungsverhalten der Al-Mg-Si-Legicrung ist von der thermi-
schen Vorbehandlung abhidngig. Der homogenisierte Zustand der Legie-
rung zeigt keinerlei Porenbildung im Temperaturbereich von 55-140°C.
Ursache hierfilir k&nnte ein Trappingmechanismus von Leerstellen mit

den geldsten Silizium- bzw. Magnesiumatomen sein.

Bei Auslagerungen der Legierung, die zu kohdrenten Ausscheidungen
fiihren, ergibt nachfolgende Bestrahlung im Temperaturbereich maxi-
mal zu erwartenden Schwellens (0.35 T_ T £ 0.44 T_.) eine vollstédn-
dige Unterdriickung der Porenbildung. Bemgegenﬁber fahren Vorbehand~-
lungen, bei denen inkohdrente oder nur teilweise kohdrente Ausschei-
dungen gebildet werden im gleichen Temperaturbereich zur Bildung

von Poren. Der Betrag des Schwellens ist jedoch gegeniiber Reinst-
aluminium reduziert, das Schwellmaximum zu tieferen Temperaturen

verschoben.

Die vorliegenden Ergebnisse konnen erkldrt werden, wenn angenommen
wird, daB geldste Legierungselemente Leerstellen trappen kdnnen

und gleichzeitig kohdrente Ausscheidungen als Rekombinationszentren
wirksam werden. Entsprechende Modellrechnungen stilitzen diese

Annahme.



Void Formation in an Al-Mg-Si Alloy after Different Precipitation
Treatments and in High=-Purity Aluminium after Irradiation with
100 kev Al-Ions

Summary

The influence of different precipitation treatments upon radiation
induced void formation was studied in an Al-Mg-Si alloy and the
results compared with those obtained in high=-purity Al. The changes
in the microstructure and the void formation were investigated by
TEM-methods for the dose range 0.8-80 dpa and the temperature range
55°-250°C. The irradiation was carried out with 100 keV Al-ions.

The high-purity Al showed void formation over the whole temperature
range investigated with a maximum AV/V of 3,4 % at 150°C. The satu-
ration effect for higher temperatures is the result of recovery pro-
cesses after the irradiation. Taking into account the different de-
fect production rates there is agreement between the results of neu-

tron irradiations and self-ion irradiations.

The behaviour of the Al-Mg-Si alloys depends strongly upon the
thermal pretreatments. The alloy in its homogenized state
shows no voidage between 55 and 140°cC. Trapping of vacancies on so-

lute Si, rsp. Mg—-atoms could be the explanation.

An ageing treatment leading to coherent precipitates results for the
temperature region of highest swelling (0.35 TS ST 2 0.44 TS) in the
complete supression of void formation. On the other hand result
treatments with incoherent or partially coherent precipitates in
swelling. The amount of swelling, however, is lower compared to pure
Al and the temperature of the swell maximum is shifted to lower

temperatures.

The results discussed above could be explained by the mechanism of
trapping of vacancies by solute atoms on one hand and the coherent
precipitates acting as recombination centers on the other hand.

These assumption are supported by theoretical calculations.



Inhaltsverzeichnis

w N -

NN

N =

Zusammenfassung
Einleitung

Grundvoraussetzungen der strahleninduzierten
Porenbildung

EinfluB kohdrenter und inkohdrenter Ausschei-
dungen auf die strahleninduzierte Porenbildung

Experimenteller Teil

Auswahl des Probenmaterials und die Festlegung
der experimentellen Parameter

Experimentelle Untersuchungsmethoden
Praparation der Proben
Elektronenmikroskopische Untersuchung

Bestimmung der geschddigten Schicht mit Hilfe
der elektronenmikroskopischen Stereotechnik

Statistische Auswertung der elektronenmikro-
skopischen Aufnahmen

Elektronenmikroskopische Bestimmung der Ver-
setzungsdichte

Durchfihrung der Bestrahlungsexperimente
Das Beschleunigersystem
Die Bestrahlungskammer

Die Bestrahlungsparameter

Elektronenmikroskopische und resistometrische
Untersuchung der Legierung AlMgSi

Das terndre System AlMgSi

Die elektronenmikroskopische Untersuchung
des Ausscheidungszustands

Messung des elektrischen Widerstands

Experimentelle Ergebnisse der Bestrahlungen
von Reinstaluminium, Diskussion

EinfluB der Bestrahlungstemperatur

Seite

13

15
15
19

21

23

25

28
28
29
33

36
37

39

47

53
56



Uy
[NS]

L

(&) T Y R S I 0
~J
-

Yy Oy O O©
b eed ed 3
w NN

6.2.2
6.2.3

II

EinfluB der Bestrahlungsdosis
Einfluf der Bestrahlungsenergie

EinfluB der Probenoberfldche und der Korn-
grenzen

Experimentelle Ergebnisse der Bestrahlungen
der ausscheidungshédrtenden Legierung AlMgSi,
Diskussion

EinfluB der Bestrahlungen auf den L&sungs-
geglihten Zustand

EinfluB kohdrenter Ausscheidungen auf die
Porenbildung

EinfluB teilweise kohdrenter bzw. inkoché-
renter Ausscheidungen

Diskussion

Randprobleme
Porenmorphologie
EinfluB der Oxydhaut

Einfluf der Zerstdubungsrate
Theoretische Berechnungen

Erzeugung von Punktdefekten
Der StoBprozef
Das Kaskadenmodell

Der Verlagerungsguerschnitt

Das Porenwachstum
Die Ratengleichungen
Berechnung der Schwellraten

Berechnung der Senkenvernichtungswahr-
scheinlichkeiten

Ergebnisse und Diskussion

Ausblicke

Literaturverzeichnis

Seite

64
72

74

79

82

83

84
90

97
97
99
99

100

100
103
104
107

111
111
116

118
125

138

141



IT1

Verzeichnis der wichtigsten Symbole

Probenflé&che
Rekombinationsfaktor

- geometrische Faktoren

A
a
a
B Rekombinationskoeffizient
b Sprungentfernung

C Konzentration

c

Porendichte

Konzentration der freien Leerstellen und
Zwischengitteratome

c, r €4 Konzentration der thermischen Leerstellen und
Zwischengitteratome

Diffusionskonstante

Probendicke

O o o

ge)
e

Porendurchmesser

Mittlerer Porendurchmesser

o]

Energie

Bindungsenergie

i1 ot Ol

Schwellenenergie

Bildungsenergie

3 o w

Wanderungsenergie

Ionisationsenergie

—

max maximal Ubertragbare Energie
1

[yl
~

recduzierte Energie

Anzahl der zerstdubten Atome
Anzahl der einfallenden Teilchen
DefektfluB

Defekterzeugungsrate

o

cff effektive Defekterzeugungsrate

" R g H +H WO = oo
(W}

Ldnge eines Liniennetzes bei der Bestimmung

der Versetzungsdichte

=

Massenzahl des gestoBenen Teilchens

Z

Anzahl der Schnittpunkte der Versetzungen
mit einem Liniennetz

Npi Anzahl der Poren mit dem Durchmesser Dpi



v

Anzahl der Poren im ausgewerteten
Porenvolumen

Anzahl der Atome im effektiven Schadens-
volumen

Totale Anzahl der Leerstellen und
Zwischengitteratome

Totale Produktionsrate flir Leerstellen
Dichte der Ausscheidungen
Teilchenzahldichte

Kaskadenfaktor

atomare Konzentration der Leerstellen und
Zwischengitteratome

Paralaxe

Senkenverlustwahrscheinlichkeit
Stossparameter

Wahrscheinlichkeiten, daf der Sprung einer
Leerstelle oder eines Zwischengitteratoms
zur Vernichtung fihrt

Radius einer effektiven Senkenumgebung
Gesamtwiderstand

projizierte Reichweite

thermischer Anteil des Widerstandes
Harte-Kugel-Radius

Verlustraten fiir Leerstellen und Zwischen-
gitteratome

Restwiderstand

Senkenradius

Senkenverlustanteil

Zerstdubungsrate

Abstand der Kippachse zur untersuchten
Einzelheit

Abstand der Kippachse zur optischen Achse
Temperatur

Teilchenenergie

Schadensenergie

Zeit

Sublimationsenergie



Indizes

H v X - g

Untersuchtes Probenvolumen

VergrdBerung der elektronenmikroskopischen
Aufnahme

Faktor bei der Berechnung der
Zerstdubungsrate

Biasfaktor

Kippwinkel bei Stereocaufnahmen

Schwellrate

Potentialfaktor

Schichtdicke der stereoskopisch untersuchten
Schicht

In die Probenebene projizierter Abstand der
untersuchten Einzelheiten

Versetzungsdichte

L&nge aller Versetzungen 1im Probenvolumen
Projizierte Linge aller Versetzungen im
Probenvolumen

Sprungfrequenzen von Leerstellen und
Zwischengitteratomen

Sprungfrequenz fiilr eingefangene Leerstellen
Integraler Wirkungsquerschnitt

TeilchenfluR

Ausscheidungen

Freie Leerstellen

Zwischengitteratome

Korngrenzen

Poren

Eingefangene Leerstellen oder eingefangenes
Zwischengitteratom

thermisch

Versetzungen

Leerstelle

Neutrale Senke



1. Zusammenfassung

Diese Arbeit untersucht mit Hilfe der Transmissionselektro-
nenmikroskopie den EinflufB des Ausscheidungszustandes in Ab-
hd&ngigkeit der Auslagerungsbedingungen am Beispiel einer Alu-
minium~Magnesium-Siliziumlegierung auf die strahleninduzierte
Porenbildung. Die Ergebnisse werden verglichen und ergédnzt
durch Bestrahlungen in hochreinem Aluminium im Parameterfeld
der Temperatur und der Dosis. Die Durchfihrung der Experimen-
te erfolgte in einer flir diese Arbeit konzipierten und ge-
bauten Bestrahlungskammer mit 100 KeV Al-Ionen bis zu einer
Defekterzeugung von 80 Verlagerungen pro Atom (dpa), welches

einer etwa einjdhrigen Neutronenbestrahlung entspricht.

Die experimentellen Resultate werden mit verdffentlichten Da-
ten aus Reaktorbestrahlungsexperimenten verglichen und mit
einem auf stdbchenfdrmige Ausscheidungen erweiterten Wachs-
tumsmodell analysiert. Ferner wird der EinfluB der freien
Oberfld&che auf die Porenbildung bei Bestrahlung mit nieder-
energetischen Ionen untersucht. Die von anderen Autoren un-
tersuchte Porenmorphologie im kubischfl&dchenzentrierten Git-

ter konnte bestd@tigt werden.

Im einzelnen ergab die Auswertung der Untersuchungen folgende

Resultate:

1) Eine hohe Dichte feinverteilter kohédrenter Ausschei-
dungen im System AlMgSi nach Alterung bei 140°C
fiihrt bis zu Werten von 80 dpa zu einer vollst&ndi-
gen Unterdrilickung der strahleninduzierten Porenbil-
dung. Eine Verdnderung der Ausscheidungsstruktur
durch die Bestrahlung konnte nicht festgestellt wer-

den.

2) Nach Bestrahlung des 200°C und 260°c Auslagerungszu-
stands der Legierung A1MgSi konnte Porenbildung be-
obachtet werden. Bis auf vereinzelt auftretende sehr
grofBe Poren innerhalb der semikohdrenten stdabchen-

formigen Ausscheidungen zeigte sich eine im wesentli-



chen homogene Porenbildung. Der Maximalwert des
Schwellens von 0.8 % nach 80 dpa lag bei etwa 75°¢.
Das Schwellmaximum ist damit im Vergleich zu den
Bestrahlungsergebnissen dieser Arbeit in Reinstalu-
minium um etwa 75°C zu tieferen Temperaturen ver-
schoben und liegt um einen Faktor fiinf niedriger.
Es wird angenommen, daB die in Ldsung verbleiben-
den Anteile von Silizium und Magnesium aufgrund
einer hcohen Bindungsenergie Fremdatom-Leerstelle
bzw. erh&hten partiellen Diffusionskonstanten zu
einem verstdrkten Leerstellenausheilmechanismus

fihren.

Der homogenisierte Zustand des Systems AlMgSi zeigt
bis zu Werten von 80 dpa im Temperaturbereich von
55°C bis 150°C keine Porenbildung. Der hohe Anteil
des geldsten Siliziums und Magnesiums wird hierfir
verantwortlich gemacht. Ein EinfluB sehr kleiner
Ausscheidungskluster, wie man sie aufgrund von Rest-
widerstandsmessungen vermutet, kann nicht v&llig
ausgeschlossen werden. Die elektronenmikroskopische
Untersuchung ergab keine Hinweise auf die Entste-
hung solcher Vorausscheidungen wdhrend der Bestrah-

lung.

Poren und Versetzungsstrukturen wurden nach Bestrah-
lung von hochreinem Aluminium mit 100 KeV Al-Ionen
von 0.8 dpa bis 80 dpa im Temperaturbereich von 55°¢
bis 250°C beobachtet. Ein maximales Schwellen von
3.4 % ergab sich nach Bestrahlung mit 80 dpa bei
150°C.

Das Schwellverhalten in hochreinem Aluminium in Ab-
hdngigkeit der Dosis zeigt bei allen Bestrahlungs-
temperaturen im Bereich von 55°C bis 250°C einen
leichten S&ittigungseffekt. Bei Temperaturen lber
150°C miissen Ausheilprozesse nach Beendigung der

Bestrahlung bericksichtigt werden.



6) Eine modelltheoretische Analyse auf Grundlage von
Ratengleichungen nach Erweiterung auf st8bchenfdr-
mige Ausscheidungen und die Einbeziehung der Bin-
dungsenergie von Leerstellen an geldste Fremdatome
vermag die experimentellen Ergebnisse gut zu be-
schreiben. Es zeigt sich, daB sowohl eine hohe
Dichte fein verteilter Ausscheidungen mit groRer
effektiver Oberfldchendichte als auch eine hohe
Konzentration geldster Fremdelemente mit grofler
Bindungsenergie an Leerstellen die Porenbildung
bis zu hohen Bestrahlungsdosen vollstdandig verhin-

dern.



2. Einleitung

Einer der wesentlichsten Effekte bei der Bestrahlung metal-
lischer Werkstoffe mit Teilchen endlicher Ruhemasse wie Neu-
tronen, Ionen oder Elektronen 1ist die auf elastischer Wech-
selwirkung beruhende Bildung von Gitterfehlstellen. Unter be-
stimmten Voraussetzungen, die sowchl von den duBeren Para-
metern der Bestrahlung (Teilchenart, Energie, Dosis, Tempe-
ratur) als auch von den Materialeigenschaften im metallkund-
lichen Sinn (Reinheitsgrad, Zusammensetzung, Vorbehandlung)
abhdngig sind, fihrt eine hohe Konzentration dieser strah-
lungsinduzierten Defekte zu einer dreidimensionalen Agglome-
ration von Leerstellen, der sogenannten Porenbildung, und zu
einem damit verbundenen volumenmdfigen Schwellen des Materi-
als. Bedeutung haben diese Effekte, die in nahezu allen metal-
lischen Werkstoffen beobachtet wurden, vor allem im Zusammen=-
hang mit der Entwicklung schneller Brutreaktoren und Fusions-
reaktoren gewonnen. So konnten in zahlreichen Experimenten
Volumendnderungen AV/V bis ilber 10% gemessen werden /N 72/.
Unterschiedliches Schwellen aufgrund eines Temperatur- und
NeutronenfluBlgradienten innerhalb des Cores eines Reaktors
kann zu gef&dhrlichen Verbiegungen und Verschiebungen der
Brennstédbe filhren und die erforderliche Kihlung verhindern
/HB 71/. Neben dem allgemeinen Ziel, die grundlegenden physi-
kalischen Gesetzmdfiigkeiten beim Entstehen dieser Strahlen-
schdden verstehen zu lernen, besteht daher ein fundamentales
technisches und wirtschaftliches Interesse an der Suche nach
schwellresistenten Werkstoffen /PROC 75/.

Einer raschen L&sung dieses Problems unter realen Bedinguncen
stehen aber lange Bestrahlungszeiten in den augenblicklich
verfligbaren Reaktoren entgegen. In schnellen Brutreaktoren
entspricht die flir die beschriebenen Defekte notwendige Dosis

schneller Neutronen (E>0O.1MeV) von ca. 1021n cm--2 bis

1022n c:m_2 einer Bestrahlungszeit von einigen Monaten. Unter
diesem Aspekt kommt der Simulation der strahleninduzierten Po-
renbildung durch nieder- und hochenergetische Ionen aufgrund

hoher Wirkungsquerschnitte fir die Erzeugung von Punktdefek-



ten wie Leerstellen und Zwischengitteratomen erhebliche Be-

deutung zu /N 72/.

Neuere Untersuchungen, vor allem an neutronenbestrahlten
technischen Legierungen, haben gezeigt, daBf Ausscheidungen

das Schwellverhalten des Materials aufgrund von Porenbildung
extrem beeinflussen k&nnen. Cawthorne und Mitarbeiter /CFBLS 71/
wie auch Appleby und Wolff /AW 73/ beobachteten in kohlen-
stoffreichen Stdhlen im Zusammenhang mit intergranularen
M23C6-Ausscheidungen verstdrkte Porenbildung, wihrend wvon an-
deren Autoren /BBC 71/, /BCFS 71/, /CFBLS 71/, /BMN 71/ auf-
grund von Untersuchungen in neutronen- und C-Ionen-bestrahl-
ten ausscheidungshdrtenden Nickellegierungen mit einer hohen
Dichte kohdrenter Ausscheidungen von aufierordentlich niedri-
gen Schwellraten berichtet wird. King und Mitarbeiter /EFHWKJ 72/
zelgten, daf in einem Aluminium=-Magnesium~Silizium-Werkstoff
in ausscheidungsgehdrtetem Zustand bis zu einer Dosis von

1.6 x 1022n cm_2 Uberhaupt keine Porenbildung auftrat.
Dennoch liegt in der zugdnglichen Literatur bisher keine sy-
stematische Untersuchung iber den Einfluf wohldefinierter ko-
hdrenter als auch teilweise bzw. inkohdrenter Ausscheidungen
vor. Die Untersuchungen beziehen sich wie im Fall der Nickel-
legierungen ausschlieflich auf den Einfluf der kohédrenten

v Phase oder im Fall der Aluminiumlegierungen auf Werkstoffe
mit einem hohen Gehalt an Fremdatomen und nicht definierter

Ausscheidungsstruktur.

Ziel dieser Arbeit ist die Analyse der strahleninduzierten
Porenbildung und des Schwellverhaltens nach Bestrahlung mit
Ionen in Abh&ngigkeit metallographisch eindeutig bestimmter
kohdrenter und teilweise bzw. inkohdrenter Ausscheidungen
am Beispiel einer hochreinen Aluminium-Magnesium-Silizium-
Legierung (AlMgSi). Den Ergebnissen werden eigene Untersu-
chungen der Porenbildung in Reinstaluminium gegeniliberge-
stellt. Die Auswertung dieser Versuche gestattet gleichzei-
tig einen Vergleich zwischen Bestrahlungsergebnissen der

in dieser Arbeit durchgefiihrten Ionensimulationsexperimente



und kirzlich verdffentlichter Neutronenschiddigungsexperimen-
te, da eine umfassende Untersuchung von hochreinem Aluminium
mit schweren Ionen im Parameterfeld der Temperatur und der

Ionendosis in der Literatur nicht vorliegt.

In Kapitel 3 und 4 werden die Grundlagen der Porenbildung
phdnomenologisch beschrieben und der m&gliche EinfluB von
Ausscheidungen einer zweiten Phase in Werkstoffen auf das

Schwellverhalten diskutiert.

Kapitel 5 beinhaltet nach Begriindung der Auswahl der expe-
rimentellen Parameter und des Probenmaterials die Durchfih-
rung der Bestrahlungsversuche und die Analyse der sich erge-
benden Defektstrukturen. Grundlage hierflr und ausschlagge=-
bend flir die Zuverldssigkeit der Ergebnisse ist eine sorg-
fdltige pré&parative Technik und das Vorhandensein einer ge-
eigneten Bestrahlungsvorrichtung, die eigens fir diese Ar-

beit konzipiert und gebaut wurde (Kap. 5.2. bzw. 5.3).

Voraussetzung fiir die systematische Untersuchung des Ein-
flusses von Ausscheidungen auf das Schwellverhalten ist die
cetaillierte Bestimmung der Ausscheidungsstruktur der unter-
suchten Legierung. In Kapitel 5.4 werden die elektronenmi=-
kroskopische und resistometrische Untersuchung der Legierung
in Abh&ngigkeit definierter Vorbehandlungen beschrieben.
Nach Diskussion von Randproblemen wie dem EinfluB der freien
Oberfldche, der Morphologie der Poren, des Einflusses des
Sputterns und der Oxydschichten werden in Kapitel 6. die ex-
perimentell gefundenen Ergebnisse mit Hilfe theoretischer
Modelle beschrieben und diskutiert. Die Analyse der Ergeb-
nisse zeigt, daB die theoretischen Ansédtze in der Lage sind,

die beobachteten Tendenzen und Effekte gut zu beschreiben.



3. Grundvoraussetzungen der strahleninduzierten

Porenbildung

Die Bildung und das Wachstum von Poren und das damit ver-
bundene volumenmdfige Schwellen metallischer Werkstoffe
bei Bestrahlung ist seit der ersten Entdeckung 1966 von
Cawthorne und Fulton /CF 66/ im Zusammenhang mit der Ent-
wicklung schneller Reaktoren intensiv untersucht worden
/PLN 71/, /CI 71/, /Proc. 75/. Danach ergeben sich fir die

Porenbildung drei wesentliche Voraussetzungen:

1) Die Temperatur w&hrend einer Bestrahlung muf hoch
genug sein, damit Leerstellen, die eigentli-
chen "Porenbildner" aufgrund ihrer thermischen
Aktivitdt Uberhaupt durch das Metallgitter dif-
fundieren kdnnen. Bei zu tiefen Temperaturen ver-
lieren Leerstellen inre Beweglichkeit und rekom-
binieren mit den auch bei diesen Temperaturen noch
beweglichen Zwischengitteratomen. Als untere Gren-
ze filir Porenbildung wird heute fiir die meisten
Werkstoffe 0.3 TS angegeben, wobei TS die absolute
Schmelztemperatur in K des jeweiligen Materials
bedeutet /N 72/.

2) Die Temperatur muBl so niedrig sein, daBf die im
thermischen Gleichgewicht vorhandene Xonzentration
cvth niedriger liegt als die durch Strahlung er-

zeugten Konzentration der Leerstellen Cye

(3.1)

3) Die dritte Bedingung erfordert das Vorhandensein
von Senken, die mehr Zwischengitteratome absor-
bieren als Leerstellen und damit zu einem etwas
grdBeren Flufl von Leerstellen zu Poren fihren

als von Zwischengitteratomen.

Es gibt nun eine Vielzahl von mdglichen Senken und St&r-



faktoren, die die Konzentration von Leerstellen c, und Zwi-
schengitteratomen =N im stationdren Gleichgewicht bei Bestrah-
lung beeinflussen und somit die Porenbildung mehr oder weni-
ger beglnstigen. Stationdres Gleichgewicht wird hierbei de-

finiert als:

(3.2)

Als Senken wirken Versetzungen, Poren, Korngrenzen und freie
Oberfldchen. Es zeigte sich aber auch, daB geldste Fremdato-
me und Verunreinigungen durch Gase einen wesentlichen Ein-
fluB auf das Schwellverhalten haben. Die grundlegenden Theo-
rien des Porenwachstums (siehe auch Kap. 6.2) von Brailsford
und Bullough /BB72/ und von Wiedersich /W 75/ gehen cdavon
aus, dafB Senken existieren, die eine hb&here Affinitdt zu Zwi-
schengitteratomen besitzen als zu Leerstellen. Sowohl auf-
grund der experimentellen Beobachtung der Porenbildung in der
Ndhe von Versetzungen als auch aufgrund von theoretischen
Betrachtungen /BN 70/, /B 69/, sind es Versetzungen, die mehr
Zwischengitteratome absorbieren als die ibrigen Senken. Po-
ren, freie Oberfl&chen und Korngrenzen werden in diesen Theo-
rien als neutrale Senken aufgefaBlt, ohne bevorzugte Absorp-
tion von Zwischengitteratomen oder Leerstellen. Der EinfluB
sowchl von geldsten Fremdatomen als auch von kohdrenten und
inkoh8renten Ausscheidungen ist noch nicht vollstédndig ge-
kl&rt und geht Uber halbguantitative Erkl&rungen nicht hin-
aus /B 75/.

4. EinfluB kohdrenter und inkohdrenter Ausscheidungen

auf die strahleninduzierte Porenbildung

Die technologische Bedeutung der Entmischung lbersdttigter
Mischkristalle liegt in der Mdglichkeit, die mechanischen

Eigenschaften einer Legierung in weiten Grenzen zu veran-



dern. Da die Entmischung im allgemeinen mit einer deutlichen
Erh&hung der Festigkeit verbunden ist, spricht man auch von
einer Aushdrtung. Neben diesem Verfahren, Legierungen mit
hoher Festigkeit zu entwickeln, haben Entmischungsvorginge
und das damit verbundene Auftreten von Ausscheidungen in den
letzten Jahren im Zusammenhang mit der Entwicklung von schwell-
resistenten Reaktorstrukturmaterialien zunehmende Bedeutung
gewonnen. Nach den bisherigen Ergebnissen wirken hierbei Aus-
scheidungen als Senken fiir strahleninduzierte Punktdefekte.
Im folgenden sollen kurz die strukturellen Anderungen bei der
Entmischung ibers&ttigter Mischkristalle beschrieben werden,
um im AnschlufB daran die m&glichen Einfllisse der sich erge-
benden kohdrenten und teilweise-bzw. inkohdrenten Phasen-
grenzen der Ausscheidungen als Senken filir Zwischengitteratome

und Leerstellen zu diskutieren.

Ein Mischkristall, der eine mit der Temperatur abnehmende
Loslichkeit besitzt und von Temperaturen hoher Loslichkeit
abgeschreckt wird, liegt in {ibersdttigter Form vor. Er wird
im Verlauf einer Auslagerung einen energetisch glnstigen Zu-
stand einnehmen. Dabeil treten beil vielen Mischkristallen in
Abh&8ngigkeit der Temperaturbehandlung und der Auslagerungs-
zeit kohdrente, teilweise kohdrente und inkoh&drente Aus-
scheidungen auf, Abbildung 4.1 /B 68/. Entsprechend einer
niedrigen Grenzfl&chenenergie bei kohdrenten Phasengrenzen
treten in der ersten Stufe des Zerfalls eines {ibers&ttigten
Mischkristalls koh8rente Ausscheidungen auf. Die sich aus-
scheidende Phase besitzt oft die gleiche Gitterstruktur wie
die Matrix, unterscheidet sich aber in der Zusammensetzung.
Durch Differenzen in der GroBe der Atome oder Gitterabstéan-
de treten h8ufig an den Grenzfldchen Kohdrenzspannungen auf,
die sich z.B. in der elektronenmikroskopischen Abbildung
durch Spannungskontrast bemerkbar machen (siehe auch

Kap. 5.4.2). In den meisten Fdllen entsprechen die koh&ren-
ten Ausscheidungen weder in Struktur noch in der Zusammen-

setzung der thermodynamisch stabilen Gleichgewichtsphase.
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Abb.4.1: Ubersicht ilber die verschiedenen Entmischungszusté&n-
de beim Zerfall Ubersdttigter Mischkristalle /B 68/

Als nichste Stufe bei der Entmischung treten hdufig metasta-
bile Zwischenphasen auf, die in der Regel mit der sie umge-
benden Matrix nur noch teilweise kohdrent sind. Da bei die-
ser Phase die Struktur hd&ufig nicht mehr vollstdndig mit der
Matrix Ubereinstimmt, treten Grenzfl&chenversetzungen auf
(Abbildung 4.2), die ebenfalls in der elektronenmikroskopi-

schen Abbildung sichtbar werden (Kap. 5.4.2).

a) b}

Abb.4.2: Grenzfldchen zweier Phasen:
a) kohdrente Grenzfldche
b) teilweise kohdrente Grenzfliche
/B 68/



Als letzte Stufe beim Zerfall eines ilbersdttigten Mischkri-
stalls nach Auslagerung bei hdheren Temperaturen treten inko-
hdrente Ausscheidungen mit hoher Grenzflidchenenergie auf. Im
Fall einer AlMgSi-Legierung besteht diese Phase aus der metal-

lischen Verbindung Mgzsi mit einer CaF-Struktur, abb. 4.3.

Abb. 4.3: Atomgitter des Magnesiumsilizid MgZSi /BK 63/

Die mdglichen in der Literatur diskutierten Einfliisse der ko-
hdrenten und inkohdrenten Ausscheidungen als Senken fiir Punkt-
defekte ergeben sich aus der Struktur der Phasengrenzen und
der sie umgebenden Spannungsfelder. Experimentell konnte be-
obachtet werden, da3 Poren bevorzugt in der N&he und an inkoh&-
renten M23C6—Ausscheidungen wachsen /BBC 71/, /ER 74/. Im
Gegensatz hierzu wurde in Nickellegierungen mit einer hohen
Dichte koh&drenter y'—Ausscheidungen ein wesentlich geringeres
Schwellen beobachtet /NMH 71/, /CFBLS 71/. In einem ausgehdr-
teten AlMgSi-Werkstoff wurden auch nach einer Neutronendosis
von 1.6x1022n cm—2 bei einer Bestrahlungstemperatur von 55°¢
keine Poren gefunden. Wdhrend in einem lberalterten AlMgSi-
Werkstoff, d.h. es treten bereits teilweise kohdrente bzw.
inkohdrente Ausscheidungen auf, erst bei sehr hohen Neutro-
nendosen Poren gefunden wurden /KJF 72/. Abbildung 4.4 ver-
deutlicht dieses Verhalten und zeigt das unterschiedliche
Schwellen von Reinstaluminium und seinen Werkstoffen nach
Neutronenbestrahlung. Die in diesem Bild verwendeten amerika-
nischen Werkstoffbezeichnungen 8001 Al und 6061 Al beziehen
sich auf 99% Al, 1% Ni bzw. Al, bis 1.2% Mg, 0.8% Si.
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Abb. 4.4: Schwellen als Funktion der Neutronendosis in Alu-
minium und einigen seiner Werkstoffe bei einer Be-
strahlungstemperatur von 50°0C /N 72/ im Vergleich
zu Bestrahlungsergebnissen dieser Arbeit in hoch-
reinem Aluminium nach Bestrahlung mit 100 KeV Al-
Ionen im Schwellmaximum bei 150°C. Die Eichung in
Bezug auf Neutronenbesggahlung wurde angenommen
zu: 10 Neutronen cm = 1.5 dpa

Bullough und Mitarbeiter /BB 72/ erkldren diese Effekte mit

den charakteristischen Unterschieden der Ausscheidungsgrenz-

fldchen zur Matrix. Leerstellen und Zwischengitteratome die
in die Grenzfl&dchen inkohdrenter Ausscheidungen wie in M23C6—

Teilchen oder die Gleichgewichtsphase Mgzsi der AlMgSi-Le-

gierungen diffundieren, verlieren ihre Identitdt. Solche Aus-

scheidungen haben daher eine unbeschrédnkte Aufnahmef&higkeit
dieser Punktdefekte und konnen als Senken dhnlich der Poren
aufgefaBt werden. Kohdrente Ausscheidungen haben eine niedri-
ge Grenzflachenenergie, und Punktdefekte werden in der Grenz-
fldche nur zeitweise verzbgert oder festgehalten. Diese Aus-

scheidungen haben nur ein begrenztes Fassungsvermdgen und



wirken durch diesen Mechanismus als Rekombinationszentren.

Eine erhdhte Rekombination fihrt aber zu einer Erniedrigung
der freien Leerstellenkonzentration und damit zu verminder-
tem Schwellen. In Kap. 6.2 wird der EinfluB der Ausscheidun-
gen modelltheoretisch behandelt und im Zusammenhang mit der
untersuchten ausscheidungshértenden Legierung AlMgSi disku-

tiert.

5. Experimenteller Teil

5.1 Auswahl des Probenmaterials und die Festlegung der

experimentellen Parameter

Die Auswahl des Probenmaterials und die Festlegung der ex-
perimentellen Parameter war durch die Zielsetzung dieser Ar-
beit, die Untersuchung des Einflusses kohdrenter, teilweise
kohdrenter bzw. inkohdrenter Ausscheidungen auf die strahlen-
induzierte Porenbildung, bestimmt. Weiter sollten die Ergeb-
nisse dieser Experimente den Schwelldaten aus Bestrahlungs-
versuchen in dem jeweiligen Reinstmaterial gegeniibergestellt
und mit Neutronenstrahlexperimenten verglichen werden. Die
Wahl von Reinstaluminium als Vergleichsmaterial und einer
hochreinen ausscheidungshédrtenden Legierung AlMgSi wurde durch

folgende Kriterien bestimmt:

1) Die grundlegenden physikalischen Gesetzm8Bigkeiten
im Zusammenhang mit der strahleninduzierten Poren-

bildung sollten iberschaubar sein.

Diese Forderung flhrte zur Verwendung von Reinstmaterialien,
um die Einflilisse von geldsten Fremdelementen und Verunreini-
gungen soweit wie m&glich auszuschalten. Die Proben wurden im

voll rekristallisierten und unverformten Zustand bestrahlt.

2) Die Legierung sollte nach wohldefinierten Temperatur-
behandlungen jeweils kohd&rente, teilweise kohdrente

als auch inkoh&rente Ausscheidungen aufweisen.

Durch eigene elektronenmikroskopische Untersuchungen konnte



die in der Literatur angegebene Entmischungsfolge der Legie-
rung AlMgSi: koh&rente Gunier-Preston Zonen, teilweise kohéd-
rente und inkohdrente Stdbe, inkohdrente Platten von Mgzsi,
bestdtigt werden. Der stationdre Zustand der Entmischung wur-
de mit Hilfe von elektrischen Widerstandsmessungen bei der

Temperatur des flissigen Stickstoffs bestimmt (Kap. 5.4.3).

3) Das Material sollte als Werkstoff im Bereich der

Reaktortechnologie von Interesse sein.

Das Problem der Porenbildung und dem damit verbundenen volumen=-
médBRigen Schwellen des Werkstoffs ist keineswegs auf natriumge-
kithlte schnelle Brutreaktoren beschrédnkt, mit der Forderung
nach hochwarmfesten Stdhlen und Legierungen. Zahlreiche was-
sergekiihlte Forschungs- und Testreaktoren enthalten Struktur-
materialien wie Aluminium und seine Legierungen. Das besondere
Interesse an diesen Werkstoffen liegt vor allem an den niedri-

gen Absorptionsquerschnitten fir thermische und schnelle Neu-

tronen (G, (therm) = 023 b ., Jny E>01MeV | = 4mb |, der

relativ guten Festigkeit und der Korrosionsbesté&ndigkeit bei
Temperaturen unterhalb von 150°C  (siehe auch Kap. 5.4.1). Als
Beispiel fir die Verwendung von Aluminium sei der Reaktorkessel
des HochfluBreaktors in Petten genannt. Die auf ihn entfallende
totale Neutronendosis betrdgt bis zur Zeit etwa 3x1022 Neu-
tronen cm_2 (E>0.1 MeV) bei einer Temperatur von ca. 70°%¢

/JWHE 74/. Ein Schwellen aufgrund der strahleninduzierten Poren-

bildung von etwa 2 bis 4% muB dabei erwartet werden.

Die experimentellen Parameter waren sowohl durch die Frage-
stellung dieser Arbeit als auch durch die Wahl des Probenma-
terials bestimmt. Da die Zusammensetzung des hochreinen Mate-
rials durch die Bestrahlung mit Ionen nicht gedndert werden
sollte, wurden alle Bestrahlungsexperimente mit Selbst-Ionen,
d.h. Al-Tonen durchgefiihrt. Die Ionenenergie ergab sich aus
den experimentellen Bedingungen, wobei der EinfluBl der freien
Oberflédche im Zusammenhang mit der Eindringtiefe und der elek-
tronenmikroskopisch durchstrahlbaren Schicht bertlicksichtigt

werden muflte.



Der untersuchte Temperaturbereich erstreckte sich von 0.3 TS
bis 0.6 TS, dem Temperaturbereich, in dem aufgrund theoreti-
scher und experimenteller Ergebnisse Porenbildung erwartet
wird. Unterhalb von 0.3 TS ist das Porenwachstum durch die
geringe Leerstellenbeweglichkeit begrenzt, wihrend oberhalb
von etwa 0.5 TS der Quotient aus strahleninduzierter und
thermischer Leerstellenkonzentration gegen 1 geht und damit
keine strahleninduzierte Leerstellenilibersdattigung mehr vor-
liegt. Die Untersuchungen Uber einen grofen Temperaturbereich
gestatten auch, Aussagen Uber eventuelle Temperaturverschie-
bungen des Schwellmaximums zu finden, um so den EinfluR der
Defekterzeugungsrate und den EinfluB von Ausscheidungen im
Zusammenhang mit den bestehenden theoretischen Modellvor-
stellungen diskutieren zu kdnnen. Die Ionendosis wurde von
8x1014 cm-'2 bis 8x10 16 cm-—2 variiert. Die Hochdosisbestrah-
lung entspricht hierbei einer Bestrahlung in schnellen

Reaktoren (E > 0.1 MeV) von etwa drei Jahren. Auch hier

Neutron
erlaubt der Vergleich des Schwellens als Funktion der Dosis
mit bekannten Daten aus Neutronenstrahlexperimenten eine
Uberpriifung der theoretischen Modelle. Dariliber hinaus lassen
sich vor allem in Verbindung mit koh&@renten und inkoh&renten
Ausscheidungen aufgrund der Porenkonzentration und der Poren-
grbBe als Funktion der Dosis und der Temperatur Annahmen

treffen lUber Keimbildungsprozesse und Wachstumsraten.

5.2 Experimentelle Untersuchungsmethoden

5.2.1 Prdparation der Proben

Das in dieser Arbeit untersuchte Reinstaluminium wurde von
der Firma Degussa bezogen. Der Reinheitsgrad betrdgt nach An-
gaben des Herstellers 99.999%. Die Legierung AlMgSi lag in
stbchiometrischer Zusammensetzung vor und hatte einen Gehalt
von MgZSi von 1.54 Gew.%. Das Ausgangsmaterial®™ waren Rund-

stdbe mit einem Durchmesser von 0.8 cm, die in kleinen

*(die Legierung wurde freundlicherweise vom Institut flir Material- und
Festkérperforschung 2 der Gesellschaft flir Kernforschung, Karlsruhe,
zur Verfligung gestellt)



Zwischenschritten mit anschlieBendem Glilhen bei 400°C fiir
1 Stunde auf 0.02 cm heruntergewalzt wurden. Die Fremdele-

mentanalyse flir beide Materialien zeigt Tabelle 1,

Tab. 1: Fremdelementanalyse flr Reinstaluminium
und Aluminium-Magnesium=Silizium.{Gew. %)

Fremdelement Reinstaluminium AlMgSi
Si < 2 ppm < 0.61 %
Mn <1 ppm < 0.005 %
Cr <1 ppm < 0.001 %
co <1 ppm < 0.001 %
Y, <1 ppm < 0.005 %
Fe <5 ppm <0.01 %
Cu <5 ppm < 0.001 %
B < 1-2Zppm
Mg <5 ppm <0.9 %
Zn < 2 ppm < 0.005%

Alle Proben wurden aus 0.02 cm Folien mechanisch oder elek-
trolytisch ausgestanzt. Der Probendurchmesser betrug ein-
heitlich 0.3 cm. Die Reinstaluminiumproben wurden vor der Be-
strahlung 3 Stunden bei 350°C geglitht. Die Legierung wurde

4 stunden bei 560°C 1dsungsgegliiht und anschlieBend in Eis-
wasser abgeschreckt(t<ls). Im AnschluB hieran erfolgten Warm-
auslagerungen bei 14OOC, 17OOC, 200°C und 260°C iiber verschie-

dene Zeitrsume. Die Messungen des spezifischen elektrischen

Widerstands bei 77 K ergaben bei Proben sowohl mit einer Dicke
von 0.02 cm als auch von 0.1 cm keinen Unterschied. Die beobach-
teten Entmischungsvorginge und Phasenumwandlungen k&nnen daher
als reprisentativ flir die Vorgdnge in Massivmaterial angesehen
werden (siehe auch Kap. 5.4). Alle Glihungen wurden im Hoch-
vakuum<<1o—4 Pa ausgefiihrt. Fir die klirzeren Zeiten der Warm-
auslagerung (<30 Minuten) erfolgte die Alterung im Olbad. Die
Wirmebehandlung erfolgte mit einer Genauigkeit in Ol von

+ 0.5°c, in vakuum von + 2.



Die Prdparation der Folien fiir die Durchstrahlungselektronen-
mikroskopie (TEM) erfolgte elektrolytisch mit einem Doppel-
strahldinngerdt der Firma Struers. Hierbei wird die Probe als
Anode geschaltet und beidseitig durch einen Elektrolytstrahl
gedinnt, bis ein Loch in der Folie entsteht (s. Abb. S5.1).
Bel geeigneter Wahl der Elektrolyseparameter entsteht ein

hinreichend diinner Rand, der bei Verwendung von 100 KeV Elek-

tronen eine einwandfreie Durchstrahlung der Proben ermbglicht.

Bei Aluminium sollte die Dicke nicht mehr als 2000 a betragen.

Typische Parameter fiir die elektrolytische Dinnung zeigt Tab.

SANVRRNRNNN

INNNN

Abb. 5.1: Prinzipschaubild fir die elektrolytische
Dlinnung nach dem Doppelstrahlverfahren.
Die Probe ist hierbei als Anode geschaltet.

Tab. 2: Parameter flUr die Elektrolyse im Doppelstrahl-
Dinngerdt fir Aluminium und die Legierung AlMgSi

Material Elektrolyt Spannung/Strom Temperatur
Al reinst 15% HCLO,+ 12V/80mA -15°¢C
85% CH3COOH
o)
AlMgSi 30% HNO3(65%)+ 15V/2.2A -157C

7O%CH3COOH

2.



Die fir die Bestrahlung vorgesehenen Proben wurden nur ein-
seitig elektropoliert. Beim Dinnvorgang wurde die gegeniliber-
liegende Seite mit sdurefestem Klebeband abgedeckt. Fir die
Pr&paration der bestrahlten Proben wurde die polierte und im-
plantierte Oberfldche mit sdurefestem Lack (Lacomit der Firma
Cannin, England) abgedeckt und die Probe von der gegeniiber-
liegenden Seite elektrolytisch gediinnt, bis eine flir die elek-
tronenmikroskopische Durchstrahlung geeignete Schichtdicke

von 1000-2000 i erreicht war, Abb. 5.2.

Einseitig polierte und bestrahlte Probe

Ionen

geschadigte Schicht
Einseitig gedunnte Probe
~1500 A
elektronenmikroskopisch
% durchstrahlbarer Rand

Abb. 5.2: Folienprédparation flir die Bestrahlung

und anschlieBende Transmissionselek-

tronenmikroskopie



5.2.2 Die elektronenmikroskopische Untersuchung

Die Untersuchung der Defektstrukturen in Reinstaluminium
und der ausscheidungshdrtenden Legierung Al1MgSi sowohl
vor als auch nach Ionenbestrahlung erfolgte mit Hilfe
der Durchstrahlungselektronenmikroskopie. Die Unter=-
suchungen wurden an einem Siemens-Elmiskop 1 durchge-
fihrt. FlUr Beugungsaufnahmen und Sterecaufnahmen stand
Zeitweise auch ein Gerdt der Firma JEOL (200 A) und

der Firma Philipps (EM 300) zur Verfligung. Beide Ge-
rédte sind mit einem Goniometerprobenhalter ausgeriistet,
der es gestattet, die Proben um begrenzte Winkel zum
Elektronenstrahl zu kippen. Die elektronenmikroskopische
Untersuchung des Ausscheidungsverhaltens der Legierung
AlMgSi wird in Kap. 5.4.2 ausfihrlich untersucht. Der
primér in dieser Arbeit systematisch untersuchte Defekt
sowohl in Bezug auf die Bestrahlungsparameter wie Tempe-
ratur, Dosis, Energie und Ionenfluf als auch auf den Ma-
terialzustand wie Reinheitsgrad, Legierungselemente und
kohdrente bzw. inkohdrente Ausscheidungen ist die strah-
leninduzierte Porenbildung als Volumendefekt. Die Ver-
setzungsstruktur wurde nur insoweit untersucht, als ihre
Dichte Einfluf auf die Porenbildung besitzt. Abbildung
5.3 a und b zeigt Poren und Versetzungslinien in bestrahl-
tem Reinstaluminium im Vergleich zu unbestrahltem re-

kristalisiertem Material.

Je nach Dichte und GrdfRe der Poren wurden bei einer
Standardvergr&Berung von 40 000:1 finf bis finfzehn
photografische Aufnahmen hergestellt, die zur statisti-
schen Auswertung auf 160 000:1 nachvergrdBfert wurden.
Bei sehr kleinen Poren wurde bei einer Originalvergro-
Berung von 80 000:1 gearbeitet. Bei sehr geringen Poren-
dichten <5x1O13 cm_3 wurde die Dichte am Leuchtschirm

des Mikroskops bestimmt.



Abb.

b) ——— 0,2 um

5.3 a + b:

Elektronenmikroskopische Aufnahmen von

hochreinem Aluminium

a) unbestrahlter Zustand

b} Porenstrukturen nach Bestrahlung mit
8 x 1016 100 KeV AlT-Tonen cm—2 bei

einer Temperatur von 100°¢C



5.2.3 Bestimmung der geschddigten Schicht mit Hilfe

der elektronenmikroskopischen Stereotechnik

Um guantitative Aussagen flr den Bereich der Porenbil-
dung innerhalb der Probe zu erhalten, wurden von den un-
tersuchten Gebieten Stereopaare hergestellt, wobkei von
einer Probenstelle zweil Aufnahmen mit unterschiedlicher
Orientierung der Probe zum Elektronenstrahl aufgenommen
werden, Abbildung 5.4 /N 63/, /HO 54/. Die Auswertung
dieser Aufnahmen erlaubt Aussagen uber die Dicke der elek-

tronermikroskopisch untersuchten Schicht.

t———v-———d '}/um

Abb. 5.4 Elektronenmikroskopische Stereoaufnahmen von

Reinstaluminium nach Beschuf mit 100 KeV Al+—Ionen
und einer Dosis von 8x1016 cm—2 bei der Temperatur

T=150°C. Der Kippwinkel betragt + 4°

Ausgehend von geometrischen Beziehungen, Abbildung 5.5, er-
gibt sich nach Garrod und Nankivell (vergl. /R 67/) fol-

gende Gleichung flir die Dicke der untersuchten Schicht
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Y halbe Kippwinkel bei symmetrischer Kippung zur
Nullage

(AM)K Kippfehler

(ah)p Perspektivischer Fehler

Der Perspektivische Fehler ist in der Praxis nicht grodBer
als 0.1% und somit vernachldssigbar /R 67/. Der Kippfehler
kann aber bei unginstigen Bedingungen, vor allem bei Be-
obachtungen amObjektivrand und weit auseinanderliegenden

oberen und unteren Bildpunkten, bis zu 40% betragen /N 63/.

Bei Bestrahlung von Aluminiumproben mit 100 KeV Al-Ionen
mit einer Eindringtiefe von ~ 1200 A hat die Oberfliche der
Probe in Bezug auf die Porenbildung einen nicht zu ver-
nachldssigenden Einfluf (siehe Kap. 5.5.4). Dies flhrt im
Bereich der Oberfldche zu einer Poren-verdlinnten Zone bzw.
einer Zone, in der Uberhaupt keine Poren zu beobachten
sind. Zur Bestimmung der Porendichte darf daher nicht die
gesamte Schichtdicke der jeweils untersuchten Probenstelle
herangezogen werden, sondern nur der Bereich, in dem Poren-
bildung zu beobachten ist. Bei der Auswertung der Stereo-
aufnahmen wird daher an mbglichst vielen Stellen der maxi-
male Abstand der Poren senkrecht zur Probenoberfldche er-
mittelt. Die untersuchten Probenstellen lagen weitgehend
in der Mitte der Probe. Ausgewertet wurden nah zusammen-
liegende Bildpunkte. Die stereometrische Auswertung er-
folgte mit einem Gerdt der Firma Zeiss. Unter Berilicksich-
tigung aller Fehlerquellen mufl bei der Bestimmung der

Schichtdicken mit einem Fehler von 30% gerechnet werden.

5.2.4 Statistische Auswertung der elektronenmikro-

skopischen Aufnahmen

Die statistische Auswertung in Bezug auf Porendichte und
PorengrdBenverteilung der elektronenmikroskopischen Auf-
nahmen im MaBstab 160 000:1 erfolgte am Teilchenzdhlgerdt

TZG 3 der Firma Carl Zeiss. Dieses Gerdt ermdglichte die



Klassifizierung nach Anzahl I%Lund Durchmesser Qﬁder Poren

in 49 Klassen.

Die Form der beobachteten Poren erwies sich als ein an
Ecken abgeschnittener Oktaeder. Siehe auch Kap. 5.7.1.

Je nach Orientierung des untersuchten kristallinen Be-
reichs zur optischen Achse des Elektronenmikroskops erge-—
ben sich daher unterschiedliche Projektionen in die Ebene
der photografischen Aufnahme. Auf eine Korrektur in Bezug
auf die am Teilchenzdhlgerdt gemessene runde Form wurde
aufgrund des unverhdltnismdBig hohen Aufwands durch die Be-
stimmung der jeweiligen kristallografischen Richtung mit
Hilfe von Beugungsaufnahmen verzichtet. Bei der Auswertung
wurde der &duBere Durchmesser der Poren einschlieBlich des
dunklen Randes als MaB flir die wahre Porengr&fie gewdhlt

/L 64/. Der Fehler aufgrund der subjektiven Zuordnung von
Porendurchmesser zur Auswahlblende des Auswertegeridtes ist

hierbei bestimmend und kleiner als + 10%.

Die in dieser Arbeit untersuchte strahleninduzierte Poren=-
bildung wird im wesentlichen durch die folgenden Parameter

beschrieben

1) Mittlerer Porendurchmesser

5 _ A ‘ (5.2.4.1)
D, NpéN"‘ D,
2) Porendichte
o = Np (5.2.4.2)
P Vv
3) Schwellen
AV s ZN?L-DP% (5.2.4.3)

v \



Np Anzahl der Poren im ausgewerteten Probenvolumen

Npi Anzahl der Poren mit dem Durchmesser Di in der

i-ten Klasse
v ausgewertetes Probenvolumen (siehe Kap. 5.2.3)

Beim Ubergang der vom Auswertegerdt gelieferten Durchmes-

serverteilung zur Volumenverteilung gilt:

v = d(ID) = L2 dD

(5.2.4.4)

Die Ordination 4dN/dD der Durchmesserfunktion miissen also
durch E;DZ dividiert, die Abszissen T D2 multipliziert
werden,2um die Volumenfunktion zu erhalten. Die aufgrund
des elektrolytischen Polierens an der Oberfl8che angedtz-
ten Poren wurden nicht zur Mittelwertbildung des Poren-
durchmessers herangezogen, wohl aber zur Bestimmung der

Porendichte.

5.2.5 Elektronenmikroskopische Bestimmung der

Versetzungsdichte

Eine der wesentlichsten Bedingungen fir eine strahlenin-
duzierte Porenbildung ist die Anwesenheit von Senken, die
Zwischengitteratome bevorzugt absorbieren. Hierbei wird
angenommen /BEP 70/, /dL 71/, daB Versetzungen aufgrund ih-
rer stdrkeren Wechselwirkung Zwischengitteratome ver-—
stdrkt anziehen. Der dabei entstehende relative UberschuB
an Leerstellen steht damit der Ausbildung und dem Wachstum
von Poren zur Verfiigung. Eine verstdrkte Porenbildung in
Gebieten hdherer Versetzungsdichte konnte auch in dieser
Arbeit beobachtet werden. Abb. 5.6

Um experimentelle Daten fiir die in Kap. 6.2 durchgefihrten



theoretischen Berechnungen zur Verfiigung zu haben, wurde
die Versetzungsdichte mit Hilfe der Elektronenmikroskopie

bestimmt.

- ' O,5/J.m

Abb. 5.6: Poren in Verbindung mit Versetzungen nach
Bestrahlung von hochreinem Aluminium mit
100 KeV Al-Ionen bei einer Temperatur von

T = 1SOOC und einer Dosis von 8 x 10150m“2

Nach Baily und Hirsch /BH 60/ ist die Versetzungsdichte
definiert als Summe aller Versetzungslinien in einem

Volumenbereich.

PN
R -d

i

N

(5.2.5.1)

A ist die Lénge aller Versetzungen im Probenvolumen A x 4.
A ist die ausgemessene Probenfldche und 4 die Probendicke.
Aufgrund der zweidimensionalen photographischen Abbildung
k&nnen aber nur die projizierten Langen der Versetzungen

ausgemessen werden.



Unter der Annahme, daB die Versetzungen oder Versetzungs-
segmente willklirlich zur Probenoberflidche orientiert sind,
ist eine Beziehung zwischen wahrer Versetzungsléidnge und

projizierter L&nge herleitbar /BH 60/.
nIRYN
'X—-Tp
(5.2.5.2)

Die rdumliche Versetzungsdichte ergibt sich also zu

4 - X
T -V

A:

(5.2.5.3)

wobel V das untersuchte Probenvolumen bedeutet.

Eine einfache Methode zur Bestimmung der projizierten Ver-
setzungsfldche geben Smith und Guttmann /SG 53/ an. Uber

die elektronenmikroskopischen Aufnahmen wird ein Kreuzgit-
ter gelegt mit einem Linienabstand, der gleich ist der mitt-
leren Lange der Einzelversetzung. Die Versetzungsdichte er-

gibt sich dann zu

L-d
(5.2.5.4)
N Anzahl der Schnittpunkte der Versetzungen
mit dem Liniennetz
L Gesamtlidnge des Liniennetzes

a Probendicke

Bel der Bestimmung der Versetzungsdichten unterscheidet man

im wesentlichen zwei Fehlerquellen:



1) Den Uberlappungsfehler. Er entsteht vor allem bei
der Auswertung von Proben mit hoher Versetzungs-

dichte. Die Einzelversetzungen kdnnen, da sie sich

zum Teil lberdecken, nicht mehr aufgeldst werden.

2) Den Probenfehler. Er ist eine Folge ungeeigneter
Kontrastbedingungen, bei denen ein Teil der vorhan-
denen Versetzungen (gxb=0) unsichtbar bleibt. Die-
ser Fehler konnte in dieser Arbeit nur verringert
werden, indem elektronenmikroskopische Aufnahmen
eines Zustands in verschieden orientierten Kdrnern
hergestellt wurden, da ein Kippen von der Probe mit

dem Durchmesser von 0.3 ¢cm im Siemens-Elmiskop nicht

mbglich war und ein Ausweichen auf andere Gerdte auf-

grund der relativ groRen Anzahl der Aufnahmen nicht

praktikabel erschien.

Unter diesen Bedingungen mufl mit einem Fehler von etwa 30%

gerechnet werden /BH 60/.

5.3. Durchflihrung der Bestrahlungsexperimente

5.3.1 Das Beschleunigungssystem

Die Bestrahlungsexperimente wurden am Testinjektor der Ge-
sellschaft fiir Schwerionenforschung G8I in Darmstadt durch-
gefliihrt. Es handelt sich hierbei um eine Duopigatron-Hoch-
ladungsionenguelle mit einer maximalen Beschleunigungsspan-
nung von 300 KV. Metallionen werden in dieser Anordnung in
einfacher Weise durch Zerst&dubung aus einem Einsatz in der
Reflektoranode erzeugt. Als Hilfsgas diente Argon /W 75/,
/W 74/. Der Betriebsdruck war besser als 10"%pa.

Nach Separation der beschleunigten Teilchen in einem kon=
stanten Magnetfeld mit 90° Ablenkung erfolgte die Fokussie-

rung und Ausrichtung des Strahls mit Hilfe von Quadrupolen.

Bei geeigneter Defokussierung stand ein im Zentrum im we-

sentlichen homogener Strahl von 5-20 pA cm_2 AlT-Teilchen



zur Verfligung. Diesentspricht einem TeilchenfluB von

13 + =1 14

3 x 102 a1T Tonen cm”Zs bis 1.2 x 10'% a1" Ionen cm 25”1

Der Strahlfleck hatte dabei in der Regel eine Fl&che von

2 cm X 6 cm.

5.3.2 Die Bestrahlungskammer

Experimentelle Untersuchungen von Strahlenschédden mit Hil-
fe der Ionenplantation stellen eine Reihe von Anforderungen
an die Bestrahlungseinrichtung und speziell an den Proben-

trdger:

1) Die Bestrahlungen missen im Hochvakuum durchge-

fihrt werden.

2) Die Zahl der implantierten Ionen mufl bekannt
sein, d.h. der Ionenstrom mufl integral gemessen

werden k&nnen.

3) Der Probentr&ger bzw. die Proben miissen aufge-

heizt und sollten gekiihlt werden kdnnen.

4) Die Probentemperatur mufl genau gemessen, gere-

gelt und kontrolliert werden kdnnen.

5) Die implantierten Ionen miissen {iber eine definier-
te Fl&dche gleichmédBig verteilt sein (homogener
Strahlfleck).

6) Der Probentrdger sollte mdglichst viele Proben
aufnehmen k&nnen, um ein hdufiges Wechseln und

Beliften der Bestrahlungsanlage zu vermeiden.

7) Die Energie der Ionen mufB bekannt sein.

Bis auf Punkt 7 und teilweise auch Punkt 5 muBten bei der
Konstruktion und dem Bau des Probentrdgers diese Anfor-
derungen erfillt werden, da die Energie der Ionen durch

die Beschleunigungsspannung der Ionenquelle geregelt wurde



und der Strahlfleck im wesentlichen durch Justierung in-
nerhalb des Strahlfihrungssystems bestimmt war. Abbildung

5,7 2eigt die Prinzipsskizze des auf der Grundlage der Punk-
te 1) bis 6) entwickelten Probentrdgers. Abbildungen 5,8 und
5,9 zeigen den Probentrdger im ausgebauten Zustand bzw. in

Betrieb.

Da die gesamte Anordnung in eine der im Strahlfihrungssystem
befindliche Diagnosebox mit angeschlossener Turbomolekular-
pumpe der Firma Pfeifer eingebracht werden konnte, wurde auf
ein eigenes Vakuumsystem verzichtet. Der Betriebsdruck in der
Bestrahlungskammer war besser als 10_4Pa, ein Druck der aus-
reichend ist, um Kollisionen der Ionen mit dem Restgas zu
vernachldssigen /CC 68/. Es konnte bei dieser Anordnung im
Gegensatz zu Vorversuchen mit einer Olrotationspumpe keine
Kohlenstoffkontamination auf den polierten Probenoberfldchen

festgestellt werden.

Der eigentliche Probentrdger hat die Form eines reguldren
zwblfseitigen Prismas. Die Proben werden in zwei Ebenen mit
Hilfe von Lochmasken auf die plangeschliffenen Prismenfla-

chen gedrilickt. Eine spezielle Drehschiebedurchfiihrung /GJ 74/
erlaubt die genaue Justierung der Probe zum Strahl. Der Pro-
benhalterkopf ist durch einen Keramikflansch der Firma Ce-
ramaseal elektrisch vom dbrigen Probenhalter isoliert. Hier-
durch wird eine direkte und kontinuierliche Messung des auf das
Target fallenden Teilchenstroms ermdglicht. Zur Unterdrik-

kung der bei der Bestrahlung des Targets austretenden Sekunddr-
elektronen ist der Targetkopf von einem Abschirmmantel umge-
ben, auf den eine negative Vorspannung aufgebracht werden

kann.

Der gesamte Kopf des Probentrdgers kann mit Hilfe von zweil
spiralfdrmig gelegten Mantelheizleitern der Firma Philips

bis zu einer maximalen Temperatur von 530°C aufgeheizt werden.
Um nach den Bestrahlungen den Probenhalter schnell abzukihlen,
kann wahlweise Luft oder Wasser in das Innere des Target-

kopfes gepumpt werden.
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Abb. 5.8: Probentridger mit elektrisch isoliertem
Probentridgerkopf im ausgebauten Zustand

Abb. 5.9 Bestrahlungseinrichtung wdhrend des
Beschleunigerbetriebs am Strahlfihrungs-

system des Testinjektors der GSI Darmstadt

se



Die Messung der Temperatur erfolgt Uber Coax-Mantelthermo-
elemente der Firma Philips. Die Thermoelemente werden zen-
tral durch die wassergekilihlte Hohlwelle des Probenhalters
und den Keramikflansch in das Innere des Targetkopfes ge-
fihrt. S8ie durchstoBen die Prismenfldchen so, daf die Mefl-
kBpfe direkt unter den Proben liegen und mit ihnen durch den

Anprefdruck der Masken in gutem Kontakt stehen.

5.3.3 Die Bestrahlungsparameter

Das Auftreten von Poren bei Bestrahlung metallischer Werk-
stoffe ist sowohl von den Materialeigenschaften wie Rein-
heitsgrad, Zusammensetzung und Vorbehandlung als auch von
den durch die Bestrahlung bestimmten Parametern abhdngig. In
dieser Arbeit wurde der EinfluB der Ionenenergie, des Ionen~-
stroms, der Ionendosis und der Temperatur bei Bestrahlung
von Reinstaluminium und der Legierung AlMgSi mit al"Tonen

systematisch untersucht.

Die Energie Eo der beschleunigten Ionen konnte durch Ande-
rung der Hochspannung innerhalb der Ionenguelle variiert
werden. Bis auf eine Versuchsreihe, in der der EinfluB der
Teilchenenergie im Zusammenhang mit ihrer Reichweite und
den Einfluf der Oberfldche der Prcben untersucht wurde, be-
trug die Energie der in dieser Arbeit verwendeten Al+—Ionen

100 KeV + 500 eV.

Fir die Bestrahlung der Proben wurde aus dem stark defokus-
sierten Ionenstrahl mit Hilfe einer geerdeten Aperturblende
mit einem Durchmesser von 0.35 cm ein nahezu homogener Be-
reich ausgeblendet. Das Strahlprofil wurde kontinuierlich
mit einem Scanner der Firma High Voltage kontrolliert. Der
auf das Target fallende IonenfluB wurde direkt am elektrisch
isoliert aufgehidngten Probentrdgerkopf mit einem MeBgerédt
der Firma Rhode und Schwarz gemessen und aufintegriert. Die
Stromdichte betrug flir alle Messungen 134 A cm—z. Die Ionen-

14 16

dosis wurde zwischen 8x10 Teilchen cm 2 und 8x10 Teil-

chen cm"2 variiert. Die zuerst geplante Bestrahlungsdurch-



fihrung von Proben mit einem Durchmesser von 1.0 cm und

einer Aperturblende mit dem Durchmesser von 0.7 cm muBte
aufgegeben werden, da es unmdglich war, trotz guter Justie-
rung einen homogenen Strahlfleck dieser GrdRe zu erzeugen.
Der Probendurchmesser wurde daher auf 0.3 cm reduziert, was
zugleich den Vorteil hatte, daB diese Proben nach dem Ab~
dinnen elektronenmikroskopisch untersucht werden konnten,
ohne nach der Bestrahlung noch ausgestanzt werden zu missen.
Auch fir die elektronenmikroskopische Untersuchung der Mikro-
struktur erwies sich diese schonende Behandlung der Proben

als vorteilhaft.

Der am Target gemessene Strom entspricht nicht ausschlieBl-
lich dem Strom der einfallenden positiven Ionen. Er ist ein
effektiver Strom, der sich zusammensetzt aus positiven und
negativen Ionen und Elektronen, die das Target erreichen,
als auch aus dem FluB sekunddrer Teilchen, die das Target
verlassen wie Sekunddrelektronen, reflektierte Ionen und
gesputterte Ionen. Der gr&fte Anteil dieser Strdme ist auf
die sekunddre Elektronenemission zurlickzufihren. Dieser
Stromanteil kann durch eine gegeniiber dem Target negativ
vorgespannte Abschirmblende unterdriickt werden. Die Blende
(siehe Abb. 5.7) konnte bis zu.UB=—1OOO V aufgeladen werden.
Die Tabelle 3 zeigt den Effekt der negativ vorgespannten
Blende auf den am Target gemessenen Strom, bei der Bestrah-

. S . +
lung einer Aluminiumprobe mit 100 KeV Al Ionen.

Tab. 3: Abh&ngigkeit des am Target gemessenen Stroms I
von der negativen Vorspannung der Abschirmblende.

Spannung Ug /N7
an der Abschirmblende o} 10 20 40 100 200

Strom
am Target I /u B/ 9.5 6 4 3 3 3




Der Effekt der Sekunddrelektronenemission auf den am Target
gemessenen Strom konnte mit einer Blendenspannung oberhalb
-50 Volt unterdriickt werden. Die Messungen wurden alle mit

einer Blendenspannung von =-200 Volt durchgefiihrt.

Der Effekt der sekunddren Ionen-Emission ist sehr klein und

in der Gr&Benordnung von 10—2 Ion/Ion /CC 68/.

Flir die Sputterrate von Aluminium geben Almen und Bruce
/BB 61/ einen experimentell bestimmten Wert von 0.5 fir
45 KeV Al+Ion an.

Der EinfluB negativer und neutraler Teilchen aufgrund von
unelastischen LadungsaustauschstdBfen wird erst beil hdherer
Energie relevant und liegt im unglinstigsten Fall bei einigen
Prozent des Strahlstromes /DFNS 73/.

Die Einfliisse der sekundd@ren Ionen-Emission, der gesputter-
ten Ionen und der auf das Target gelangenden negativen oder
neutralen Teilchen wurden bei der Messung des Stromes ver-
nachlédssigt. Zur Kontrolle wurde wdhrend einer Bestrahlung
mit 100 KeV Al+—Ionen mit einer Stromdichte von 13 4 A cm'-2
und einem Al~-Target der Strom im Kreis der Abschirmblende
gemessen. Es ergab sich ein Wert < 0.01@ A. Die Vernachlds-

sigungen erwiesen sich damit als gerechtfertigt.

Die in dieser Arbeit beschriebenen Bestrahlungen von Reinst-

aluminium und der ausscheidungshidrtenden Legierung AlMgSi

wurden im Temperaturbereich von 55°C bis 300°C durchgefiihrt.
Dies entspricht in Einheiten der absoluten Schmelztempera-
tur TS/K/ fiir Aluminium 0.35 TS bis 0.61 TS, dem Bereich,

in dem Porenbildung erwartet wird.

Als MeBwertaufnehmer dienten Miniatur-Coax-Mantelthermoele-
mente der Firma Philips. Die Aufheizung der Proben erfolgte

durch zwel Coax~-Mantelheizleiter der Firma Philips.

Die Regelung der Temperatur erfolgte analog lUber ein steuer-
bares Gleichstromnetzgerdt, wobei der Ist-Wert des Thermo-

elements an der jeweils bestrahlten Probe iUber einen ther-



nmospannungsfreien MeBwertschalter eingegeben wurde. Diese
Anordnung gewdhrleistet eine ungestdrte Strommessung implan-
tierter Ionen ohne stdrende induktive Effekte. Die maximale
Leistung betrug bei 4A 160 Watt. Die gemessene Aufheizung
des Targets bei einem 100 KeV AlT-Tonenstrahl von T3HA cm-2
betrug 3+ 1°C. Bei allen angegeben Bestrahlungstemperaturen
ist dieser Effekt berlicksichtigt. Die Genauigkeit der Tem-
peraturmessung an der Probe betrigt i4oc. Um den EinfluB des
Warmelbergangs zu prifen, wurden in Vorversuchen die Proben
mit Silberzement auf dem Probentrdgerkopf befestigt. Es er-
gab sich bei Temperaturmessungen wdhrend der Bestrahlung kein
Unterschied zu denjenigen Proben, die nur mit den Masken an-

gedrickt wurden.

5.4 Elektronenmikroskopische und resistometrische

Untersuchungen der Legierung Aluminium-Magne-

gium=-Silizium

Die eigenen elektronenmikroskopischen Untersuchungen hatten
zum Ziel, die Ausscheidungsbereiche in Abhdngigkeit von Tem-
peratur und Zeit fir kohdrente Zonen und teilweise kohdren-
te kzw. inkohé&drente St&dbe zu ermitteln wund die Dichte und
GroBenverteilungen der jeweiligen Ausscheidungen fiir die in
dieser Arbeit verwendete Aluminium-Magnesium~Silizium Legie-
rung zu bestimmen. Diese umfangreichen Untersuchungen waren
notwendig, da sich die Angaben aus der Literatur auf sehr
unterschiedliche Legierungszusammensetzungen und Alterungs-
bedingungen bezogen. Dariiberhinaus wurde die Ausscheidungs-
struktur erst nach Erreichen eines stationdren Ausscheidungs-
zustandes untersucht, d.h. auch nach l&ngerer Alterung bei
gleicher Temperatur sollte keine Anderung der Ausscheidungs-
dichte und Ausscheidungsgrdfe zu beobachten sein. Dies war
in Bezug auf die zu erfolgenden Bestrahlungsversuche eine
notwendige Forderung, da sich bei Implantation von Al-Ionen
im Temperaturbereich von 100°C bis 260°C die Ausscheidungs=-
struktur nicht aufgrund der Bestrahlungstemperatur verandern
sollte.



Die Messungen des elektrischen Widerstandes dienten dazu,
diesen stationdren Ausscheidungszustand zu bestimmen und
damit diejenige Alterungszeit in Abhingigkeit der Tempera~
tur, bei der sich gemdf der L&slichkeitsgrenze nur noch ein
minimaler Anteil an Fremdatomen in der Matrix in LOsung be=~
findet.

5.4.1 Das terndre System AlMgSi

Die Legierung Aluminium-Magnesium-Silizium gehdrt zu den
kalt~ und warmaushirtenden Aluminiumlegierungen. Wie die mei-
sten aushdrtbaren AlMgSi-Legierungen liegt auch der in die-
ser Arbeit untersuchte Werkstoff im Bereich des guasibindren
Schnitts, wo Mg und §i in der stdchiometrischen Zusammenset-—
zung der intermetallischen Verbindung MgZSi vorliegen und

auch eine maximale Aushdrtbarkeit erreicht wird.

In Abbildung 5.10 ist das Zustandsdiagramm des quasibindren
Schnitts dargestellt. Die maximale L&slichkeit bei der
eutektischen Temperatur von 596°C liegt bei einem Gehalt von
1.8% MgZSi /BK 63/.
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Abb. 5.10

Die Aluminiumseite des quasibindren Systems
Al—MgZSi /HS 52/. Der Pfeil kennzeichnet
die Zusammensetzung der in dieser Arbeit
verwendeten Legierung

Die hier untersuchte Legierung hatte neben einem gering-

fligigen Prozentsatz von Verunreinigungen (siehe Analyse



Tabelle 1 in Kapitel 5.2.1) folgende Zusammensetzung:

Al - 98.46 Gew.%
Mg - 0.92 Gew.%
Si - 0.62 Gew.%

Der Gehalt an MgZSi betragt also 1.54%. Die Homogenisierungs-
temperatur liegt nach Abbildung 5.710 in der N&he von 560°C.
Nach einer CGltGhung von 4 h bei dieser Temperatur im Hochva-
kuum konnten bei einer elektronenmikroskopischen Untersuchung
weder an den Korngrenzen noch im Inneren der Kdrner Ausschei-
dungen festgestellt werden. Die Homogenisierungstemperatur
erwies sich damit als ausreichend.

Die mechanischen Eigenschaften von Aluminium und Aluminium-
Magnesium—-Silizium zeigt Tabelle 4.

Das Interesse an dieser Legierung flir die Verwendung als
Reaktorstrukturmaterial liegt danach neben den ausgezeich-
neten kernphysikalischen Eigenschaften vor allem in der re-
lativ hchen Festigkeit im ausgehdrteten Zustand und der Ko-

rosionsbestdndigkeit bei Temperaturen unterhalb von 150°¢C.

Temperatur Zugfestigkeit /Kp mm '3/’ 0.2% Dehngrenze /Kp rm'n"z_/7 Bruchéehnung /%/
(o] Al 99 A1MgSi al 9% AlMgSi 21 99 AlMaSi
ausgehdrtet ausgehédrtet ausgehdrtet
2% 8.2 19.0 3.5 14.8 45 22
100 7.4 14.9 3.2 14.1 35 18
S0 14.1 2.5 12.7 65 20
205 4.1 6.2 2.1 4.6 75 40
260 2.5 3.2 1.4 2.5 85 75
215 1.8 2.1 1 1.8 o] 80
370 1 1.8 0.7 1.4 95 105
Tab. 4: Mechanische Eigenschaften von Al und AlMgSi

in Abhdngigkeit von der Temperatur
/Laue, Werkstoffprobleme TH Darmstadt/



5.4.2 Die elektronenmikroskopische Untersuchung

des Ausscheidungszustands

Die einzelnen Stadien der Entmischung in einer Aluminium=-
Magnesium-Silizium~Legierung in Abhingigkeit der Temperatur
sind prinzipiell bekannt. Thomas /T 62/, Pashley und Mitar-
beiter /PRS 66/ und Jacobs /J 72/ untersuchten das Ausschei-
dungsverhalten von AlMgSi-Legierungen mit Hilfe elektronen-
mikroskopischer Methoden. Danach 1&88t sich folgende Reihen-
folge fir die Entmischungsabldufe angeben. Zundchst entstehen
charakteristische Guinier-Preston-Zonen (G.-P.-Zonen) von
nadelfdrmigem Aussehen, die sich durch Ausprdgen einer inne-
ren Ordnung stabilisieren. Bei Erhdéhung der Temperatur bil-
den sich Stdbe parallel zu [100/-Richtungen der Matrix, die
als Zwischen- oder metastabile Phase bezeichnet werden. Al-
tern bei Temperaturen=>28OOC fihrt schlieBlich zur Ausschei-
dung von Platten aus MgZSi. Diese Phase wird als Gleichge-
wichtsphase bezeichnet ( B=Phase) und besteht aus Mgzsi-Aus—

scheidungen.

Die Anfangsstadien der Entmischung

Durch L&sungsgliihen und nachfolgendem Abschrecken einer
AlMgSi~Legierung entsteht ein an Fremdatomen und Leerstel-
len idbersdttigter Mischkristall. Eine anschliefBende Lagerung
beli Raumtemperatur oder kurze Wiarmebehandlungen bei Tempera-
turen bis 170°C fihren zur Ausbildung von Zonen, die durch
Messung des elektrischen Widerstandes bel tiefen Temperatu-
ren oder mit Hilfe der diffusen R&ntgenstreuung bestimmt
werden ko&nnen. Geisler und Hill /GH 48/ zeigten mit Laue-Auf-
nahmen, daB diese Zonen nadelfdrmig entlang den /100/-Rich-
tungen wachsen. Die innere Ordnung der Zonen wachst mit zu-

pehmender_Temperatur.

Guinier~-Preston-Zonen

Nach Anwachsen dieser Zonen kbnnen sie auch mit Hilfe der
Durchstrahlungselektronenmikroskopie sichtbar gemacht werden.
Thomas /T 62/ und Pashley /PRS 66/ leiteten aus Intensitdts-

verteilungen in Beugungsdiagrammen die Kohdrenz dieser Zonen



ab. Jacobs /J 72/ nimmt aufgrund der Analyse der Intensi-
tdtsverteilung im Beugungsbild an, daB es sich beil der Ein-
heitszelle dieser Zonen um eine hexagonale Zelle handelt,
dhnlich der, wie sie fiir die gréBeren stabfdrmigen Ausschei-
dungen bestimmt wurde. Die durchschnittliche Dichte dieser
homogen in der Matrix verteilten Zonen betrdgt 2 bis

5x1015 cm—3, ihre Lé&nge bis zu 1500 2.

Teilweise kohdrente bzw. inkohdrente Sté&be

Der Ubergang von nadelfdrmigen Zonen zu stdbchenfbrmigen
Ausscheidungen scheint nach den Untersuchungen von Jacobs

/3 72/ ein kontinuierlicher ProzeR zu sein. Es konnten kei-
ne strukturellen Anderungen aufgrund des Beugungsdiagramms
entdeckt werden. Jacobs bestimmte die Einheitszelle der Sta-
be als hexagonal mit a = 0.705+0.005nm und ¢ = 0.405+0.001nm.
Mit zunehmender Alterung und dem damit verbundenen Wachstum
verlieren die Stdbe die Kohdrenz entlang ihrer Achse. Die nun
entstandene Einheitszelle hat die Achsen a = 0.705+0.005nm
und ¢ = 12.154+0.001nm. Die St&dbe liegen parallel zu den Wir-
felachsen des Kfz-Gitters der Aluminiummatrix. Ihre L&nge
reicht von O0.5u - 2y . Ihre Dichte reduziert sich auf etwa
1013cm—3. Skalicky und Oppolzer fanden /SO 72/ nach einer Al-
terung beil 200°C neben der vorherrschenden Stabstruktur auch

schon Platten der Mg2Si—Phase.

Gleichgewichtsphase (Mg.Si)

Nach 3 Stunden Alterung bei 26OOC entdeckt Thomas /T 62/ die
ersten plattenfdrmigen Ausscheidungen der Gleichgewichtspha=-
se. Die Platten bestehen aus MgZSi mit einer CaFZ-Struktur

und den Gitterparameter a = 6.39 A. Die Ausscheidungen sind
inkohédrent. Die Platten liegen parallel zu den {100} Ebenen
der Matrix und k&nnen sowohl unabhdngig entstehen als auch
aus den Stdben herauswachsen. Bei geniigend langer Alterungs-
dauer {iber 300°C sind in der Legierung nur noch Platten der

Struktur MgZSi vorhanden.

Eine Zusammenfassung der Ergebnisse der in dieser Arbeit durch-
gefiihrten und ausgewerteten elektronenmikroskopischen Unter-

suchungen in Bezug auf Ausscheidungsdichte und Ausscheidungs-



grbBe zeigt Tabelle 5. Abbildung 5.11 zeigt den ldsungsge=-
glihten und abgeschreckten Zustand. Abbildung 5.12 zeigt
Gunier-Preston Zonen nach Alterung von 5x104 Min. bei einer
Temperatur von 140°C. Die Lange der meisten Nadeln liegt
zwischen 200 & und 400 &. Die Dichte betragt 2x1016cm—3.

Da die Nadeln in erster Linie aufgrund ihres Matrixspan-
nungskontrastes sichtbar sind, 18t sich ein Durchmesser
nur schwierig angeben. Er wird auf 50 A geschatzt, ein Wert,
wie ihn auch Pashley und Mitarbeiter /PRS 66/ und Skalicky

und Oppolzer /SO 72/ angeben.

Wenn man annimmt, daf das Spannungsfeld um die Nadeln herum
zylindersymmetrisch ist und die elastischen Verschiebungen R
radialsymmetrisch sind, bedeutet das, dag fiir eine /100/-
Richtung parallel zum Elektronenstrahl im Zweistrahlfall

nur jene Nadeln sichtbar werden, flir die (§-§) ungleich Null
wird. Besonders deutlich sieht man diesen Effekt auf Abbil-
dung 5.13. Eine Wirmebehandlung von 1x104 Minuten bei einer
Temperatur von 170°C fihrt zu grdBeren und deutlich sicht-
baren Strukturen der Nadeln, Abbildung 5.714. Die Dichte ist
auf 2.0}{1014cm»3 gesunken und die mittlere Ladnge der Nadeln
betrdgt 1200 2. Einzelne tberstrukturreflexe aufgrund der
Nadelstruktur in diesem Alterungsstadium konnten noch nicht
nachgewiesen werden. Ebenso waren Grenzfldchenversetzungen
noch nicht zu beobachten. Die Nadeln k&nnen also entlang der
Stabachse als kohdrent angenommen werden /B 52/. Abbildung
5.15 zeigt die Ausscheidungsstruktur nach

1x104 Min. bei 2OOOC. Neben der vorherrschenden Stabstruk-

ra)
£

tur finden sich stellenweise auch schon Ausscheidungen der
Gleichgewichtsphase Mgzsi. Die Dichte der Stdbe betrdgt
1x1013cm—3. Die Linge hat stark zugenommen und liegt zwischen
O.5pgund 1.3 1L . Der Durchmesser betridgt etwa 300 A. Wie die
Nadeln liegen auch die Stdbke parallel zu den Wirfelachsen

in /100/=Richtungen. Auffallend sind die Kontrastdnderungen
entlang der St&be. Sie sind in der Regel zur Stabrichtung
nicht senkrecht und haben oft die Gestalt von Schraubenli-
nien. Skalicky und Oppolzer /SO 72/ haben diese UnregelmdBig-

keiten untersucht und gefolgert, daR es sich um einen Moiree=



Tab.5:

Ergebnisse der Auswertung von elektronenmikroskopischen Aufnahmen
der Ausscheidungsstruktur der AlMgSi-Legierung in Abhdngigkeit

der Alterungszelt und der Alterungstemperatur

Alterungs- Alterungs-— Ausscheidungs- Ausscheidungs- Dichte
temperatur dauer l&nge querschnitt

T [°C) t /Min J X /A ) D /A7 Jem” 3
140 1 000 - - -
140 5 000 300 50

140 10 00O 300 50 2.5x1016
170 1 140 750 100

170 5 000 1 000 260

170 10 000 1 200 300 2.0x10 4
200 10 900 250

200 240 1 100 250

200 1 125 800 350

200 10 000 7 500 600 1.OX1O13
260 80 1 600 300

260 800 2 300 300

260 14 000 800

260 10 000 14 000 800 4.0x10"?

(A7
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Abb. 5.11: TEM Aufnahme des homogenisierten
Zustands der AlMgSi-Legierung

Abb. 5.12: TEM Aufnahme derOLegierung AlMgSi nach
Alterung bei 140°C fir 5x10%4 Minuten
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Abb. 5.13

TEM Aufnahme der Legierung A1MgSi nach Alterung
bei 140°C fiir 5x104 Minuten. Es sind alle Nadeln
ausgeldscht, die nicht senkrecht auf dem rezi-
proken Gittervektor stehen

O,S/U“m

Abb. 5.14: TEM Aufgahme der Legierung AlMgSi nach Alterung
bei 170°C fir 1x104 Minuten
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Abb. 5.15

Ausscheidungsstrgktur der Legierung AlMgSi nach
Alterung bei 200°C fiir 1x104 Minuten. Es finden

sich sowohl Stdbe als auch Ausscheidungen der
Gleichgewichtsphase Mgzsi

b O,S/U. m

Abb. 5.16: Grenzfldchenversetzungen an den Stdben nach einer

Alterung bei 200°Cc fiir 1x104 Minuten



Effekt oder um den Kontrast von Grenzflidchenversetzungen
handeln muf. Das Vorhandensein zahlreicher Versetzungen

an den Ausscheidungen Abbildung 5.16 spricht flir die An-
nahme von Grenzfldchenversetzungen und damit fiir die zu=-
mindest teilweise Inkohdrenz der Ausscheidungen im Ein-
klang mit den Beobachtungen von Jacobs /J 72/. Die Erho-
hung der Auslagerungstemperatur auf 26OOC, bei einer Aus-~
lagerungszeit von 1x103 Minuten, 188t die Dichte der Aus-
scheidungen nur noch geringfligig sinken auf 4x1012cm-3.
Die Ld@nge der Stédbe liegt zwischen O0.8u und 1.8 . Der
Durchmesser der Stdbe ist auf etwa 800 i angewachsen, Ab-
bildung 5.17. Sowohl die Stdbe nach einer Alterung bei
2OOOC, als auch die St&be nach der Alterung beil 260°C wei-
sen im Beugungsbild diskrete Reflexe auf, deren Auswer-
tung nach Jacobs auf eine hexagonde Einheitszelle fiihrt.
Die Stdbe sind danach entlang der Achse inkohdrent. Dies
kann auch durch die groBe Zahl der Grenzflichenversetzungen

bestdtigt werden.

O,S/um

Abb. 5.17: Ausscheidungsstruktur der Legierung AlMgSi
nach einer Alterung bei 260°C



5.4.3 Messung des elektrischen Widerstands

Messungen des elektrischen Widerstands reagieren im Ver-
gleich zu Methoden der diffusen ROntgenstreuung und elek-
tronenmikroskopischen Untersuchungsmethoden noch empfind-
licher auf strukturelle Ver&dnderungen innerhalb des Kristall-
gefiiges. Unter der Voraussetzung, daB der Widerstandsanteil
der thermischen Schwingungen der einzelnen Gitterbausteine
unabhdngic von der Konzentration der delOsten Atome bzw.

Segregate ist, gilt die Matthissensche Regel:

(5.4.3.1)

Der Anteil des elektrischen Widerstands RT resultiert aus

der thermischen Bewegung der Atome, wdhrend sich RO zusammen-=
setzt aus den Widerstandsteilen bei T = O K aufgrund der
Streuung der Elektronen an Verunreinigungen, Gitterstdrungen
oder Leerstellen /B 40/. Eine willkilirliche Verteilung gels-
ster Atome fiihrt im Vergleich zu Reinstmaterialien zu einer
deutlichen Erhdhung des Widerstands Ro’ wahrend kristalline
Segregate oder metallische Verbindungen wie MgZSi einen re-
lativ niedrigen Widerstandsanteil RO zur Folge haben /KN 63/.
Mott und Jones /MJ 36/ konnten zeigen, daB der Widerstands-
anteil von Punktdefekten oder festen L&sungen direkt propor-
tional der Konzentration dieser Defekte ist. Die Alterung
eines Ubersdttigten Mischkristalls und die Aussscheidung
einzelner kristalliner Phasen fihrt also zu einer Erniedri-
gung des elektrischen Widerstands. Der Widerstand einzelner
Leerstellen in Aluminium wurde von Reale /R 62/ zu 3.4uQ2cm/
at% bestimmt. Der Widerstandsanteil von Versetzungen liegt
nach Sieger und Stehle /SS 56/ in der GrdfBenordnung von
1x107]

Beim Altern abgeschreckter Aluminiumproben ergibt sich da-

L cm/N, wobei N die Dichte der Versetzungen ist.

her eine maximale Widerstandsdnderung von etwa 1x10_4uQ cm
bis 1x1O‘3 L Qcm aufgrund des Ausheilens von Leerstellen

und Versetzungen. Unter der Annahme, dafl der Widerstands-



anteil geldster Fremdatome in der GrdRenordnung desjenigen
der Leerstellen liegt /XN 63/, ergibt sich aufgrund der ho-
heren Konzentration gel&ster Silizium- und Magnesiumatome
(vergleiche Kap. 5.4.1) eine um GrdBenordnungen hohere
Widerstansdnderung. Die in dieser Arbeit gemessene Abnahme
des elektrischen Widerstands kann daher im wesentlichen auf
die Ausscheidungsprozesse von Magnesium und Silizium zu-
rickgefihrt werden. Sehr kleine Ausscheidungen oder Zonen
in der GroBe der Wellenldnge der Elektronen (PVTOi) kdnnen
jedoch aufgrund einer stédrkeren Streuung zu einem leichten
Anstieg des Widerstands fiihren /B 40/. Dieses Maximum des
elektrischen Widerstands bei kurzen Alterungszeiten und einer
Temperatur‘<SOOC konnte auch im Fall einer Aluminium -

1.4% MgZSi—Legierung von Panseri und Federighi nachgewie-
sen werden /PF 66/ Abbildung 5.18.
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Verlauf des elektrischen Widerstands bei ver-
schiedenen Auslagerungstemperaturen in Ab-
h&ngigkeit von der Auslagerungszeit. Ge-
messen bei T = 77 K /PF 66/

In dieser Arbeit wurden fiir die elektrischen Widerstands-

messungen 0.015 cm dicke Streifen der 1.54% MgZSi—Al-
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Abb. 5.19: Schaltskizze zur Messung des elektrischen Abb. 5.20: Skizze des Probenhalters zur Mes-
widerstands nach dem Wechselstromverfahren sung des elektrischen Widerstands



Legierung verwendet mit einer Breite von 0.4 cm und einer
Ldnge von etwa 6 cm, die im Olbad bzw. Vakuum ausgelagert
wurden. Die Messungen erfolgten nach einem Wechselstromver-
fahren, um Thermospannungen zu eliminieren, die bei Gleich-
strom an den Kontaktfldchen auftreten, und bei der Tempera-
tur des fllissigen Stickstoffs, T = 77 K, um die thermischen
Anteile des Widerstands soweit wie m&glich auszuschalten
Abb. 5.19, 5.20. Alle Proben wurden vier Stunden bei 560°C
im Vakuum<1o—4Pa homogenisiert und in Eiswasser abgeschreckt.
Die Auslagerung erfolgte fir die kurzen Zeiten (t <30 Minu-

ten) in 01, filir die l&ngeren Glihzeiten in Vakuum.

Als Vergleichswiderstand diente eine homogenisierte und ab-
geschreckte Probe. Die durch das Abschrecken in Eiswasser
gebildete Oxidschicht wurde vor der Messung elektrolytisch
entfernt. Ein Maximum des elektrischen Widerstands kann
aufgrund relativ hoher Auslagerungstemperaturen und der da-

mit schnell ablaufenden Reaktionen nicht beobachtet werden.

Die Ergebnisse der elektrischen Widerstandsmessungen sind in
Bild 5. 21 zusammengestellt: pt/% ist als Funktion der Zeit
flir verschiedene Auslagerungstemperaturen aufgetragen. p, be-
zeichnet den spez. elektronischen Widerstand des Ubersdttig-
ten Mischkristalls nach L&sungsgliihen bei 4 Stunden bis 560°¢C
und anschlieBendes Abschrecken in Eiswasser und p; den spez.
Widerstand nach der Alterungszeit t. Die Widerstandsdnderung

bei der l4OOC—Alterung erfolgt sehr langsam, wdhrend hdhere

Temperaturen den Ausscheidungsprozef wesentlich beschleunigen.

Abbildung 5.22 zeigt die Zuordnung der elektronenmikroskopi-
schen Aufnahmen zu den jeweiligen Punkten der Kurve des re-
lativen Widerstands in Abhingigkeit der Auslagerungszeit bei
einer Alterungstemperatur von 200°C. Das Anwachsen der Aus-
scheidungen und das damit verbundene Absinken der Konzentra-
tion der Magnesium- und Siliziumatome in der ilibersdttigten

Matrix im Zusammenhang mit dem dadutch verbundenen Absinken

des elektrischen Widerstands ist deutlich zu erkennen.



04 |

0.9 -

Q_° D,B -1

Pt

07 -

0.6

0,51

0,4 4

Relativer Restwiderstand

T T
10’ 102 103 104
Auslagerungszeit t [min]

Abb. 5.21: Relativer elektrischer Widerstand nach Alterung bei verschiedenen Temperaturen
als Funktion der Alterungszeit, MeBtemperaturen T = 77 K

lg -



Abb.

5.22:

Zuordnung des relativen Widerstands zu den jeweiligen elektronenmikroskopisch be-
stimmten Ausscheidungsstrukturen bei einer Alterungstemperatur von 200°9C

A"



5.5. Experimentelle Ergebnisse der Bestrahlungen von

hochreinem Aluminium, Diskussion

Zur systematischen Untersuchung der strahleninduzierten De-
fektstrukturen in hochreinem Aluminium wurden die Bestrah-
lungsparameter Temperatur, Dosis und Inonenenergie variiert.
Die Untersuchung des Einflusses der Ionenenergie erfolgte im
wesentlichen zur Optimierung der Bestrahlungs- und Prdpara-
tionsbedingungen im Hinblick auf die Lage der geschddigten
zone. Es lassen sich aber aus diesen Experimenten auch Rlick-
schllisse auf den EinfluB der freien Oberfl&che ziehen. Die
Kenntnis der Temperatur- und Dosisabhédngigkeiten erlaubt
grundlegende Aussagen iber den Mechanismus der Porenbildung
und ist Voraussetzung flir den Vergleich dieser Simulations-
experimente mit Ergebnissen aus Neutronen-Bestrahlungsver-

suchen.

In diesem Kapitel werden die experimentellen Ergebnisse dar-
gelegt und diskutiert. Die modelltheoretische Analyse er-

folgt in Kap.6. Tabelle 6 zeigt die Bestrahlungsparameter.

Tab. 6: Variation der Bestrahlungsparameter bei der Be-

. A , +
strahlung von hochreinem Aluminium mit Al -Ionen

Temperatur 55°c - 300°C

Ionendosis 8x1014 Ionen cm“2 - 8x1016 Ionen cm"2
Ionenenergie 20 KeV - 200 KeV

Reichweite AlT Al 1274 & (100 KeV Al-Ionen)

Defekterzeugungsrate 0.08 dpa s"1

Die quantitative Beschreibung der Porenbildung und der Ver-
setzungsstrukturen in hochreinem Aluminium nach Bestrahlung
mit 100 KeV Al-Ionen bei einem Fluf von 13LLAcm_2 zeigt
Tabelle 7.



Tab. 7:

Ergebnisse der Auswertung von Elektronenmikroskopischen Aufnahmen von hochreinem

Aluminium nach Bestrahlung mit 100 KeV Al+—Ionen fiir verschiedene Bestrahlungs-
parameter bei einem konstanten FluB von 13y A cm”
Dosis Porendichte Mittlerer Poren- Schwellen AV/V Versetzungs-
durchmesser dichte
-2 15 -3 2 7 -2
/cm </ /10 cm ~/ /A /%/ /cm </
Bestrahlungstemperatur T = 55°¢
8x10"° 105 0.35 ax10'°
2x1016 85 0.15 3x10"°
8x1014 - - - 1x1010
Bestrahlungstemperatur T = 100°C
8x10'° 4.7 168 1.5 3x10'°
15 e 10
8x10 142 0.35 2.5x10
14 10
8x10 0.6 107 0.04 1%x10
Bestrahlungstemperatur T = 150°¢C
8x10'° 0.39 525 3.37 1.8x10'0
8x10 > 0.12 400 0.47 -
8x1O14 0.03 207 0.02 -

A



Dosis Porendichte Mittlerer Poren- Schwellen AV/V Versetzungs-
durchmesser dichte

[en™%/ /10"% cn™3; /87 /2] fen™2)
Bestrahlungstemperatur T = 190°C

8x10'° 0.02 1040 1.22 0.8x10'°

8x10"° 0.35 509 0.27 -

8x10 4 0.1 205 0.005 -
Bestrahlungstemperatur T = 250°¢C

8x10 ¢ 0.001 783 0.03 0.3x10'°

8x1O15 - - - -
Bestrahlungstemperatur T = 300°¢

8x1016

_SS._



5.5.17 Der EinfluB der Bestrahlungstemperatur

Der EinfluB der Bestrahlungstemperatur im Bereich von 55°¢
bis 300°C (0.35 TS bis 0.61 TS) auf die Porenbildung und die
Versetzungsstruktur in hochreinem Aluminium zeigen die
Abbildungen 5.23 und 5.24. Die Stromdichte betrug hierbei

16Al+—Ionen cm_z. Die Ergeb-

13 A cm_z, die Ionendosis 8x10
nisse der statistischen Auswertung der strahleninduzierten
Porenbildung in Abhdngigkeit der Temperatur lassen sich wie

folgt zusammenfassen.

Die Porendichte

Die Porendichte bleibt im unteren Temperaturbereich anna-
hernd konstant, um dann bei h&heren Temperaturen stark ex-—
ponentiell abzufallen. Qualitativ entspricht dieser Verlauf
der homogenen Keimbildungstheorie von Russel /R 71/ als auch
Ratz und Wiedersich /KW 71/.

Diese Modelle berechnen die homogene Keimbildungsrate flr Po-
ren in Abh&ngigkeit der Leerstellenlibers&dttigung. Die Keim-
bildungsrate ist danach bei tieferen Temperaturen hoch und
nimmt mit steigender Temperatur auferordentlich schnell ab.
(Vergleiche auch Wiedersich /W 75/ ).

Bei Temperaturen oberhalb wvon 1500C miissen aber auch Ausheil-
effekte nach Beendigung der Bestrahlung und wdhrend der Ab-
kiihlzeit der Probe beriicksichtigt werden. Packan und Brasky
wie auch Jostsons und Mitarbeiter /PB 70/, /JLSFRB 72/, /JL 72/
berichten iber Ausheilversuche an Neutronen-bestrahltem Alu-
minium. Packan und Brasky fllhrten ihre Untersuchungen an ge-
diinnten Proben durch. Die Auswertung erfolgte wdhrend der
Temperaturbehandlung im Mikroskop. Die von ihnen ermittelte
Ausheilcharakteristik am Beispiel von 16 Poren in Neutronen-
bestrahltem hochreinen Aluminium zeigt Abb. 5.27. Danach hei-
len bei einer Temperatur ab 150°C die kleinsten Poren rela-
tiv schnell aus. Jostsons und Mitarbeiter untersuchten das
Ausheilverhalten von Poren in Aluminium im Massivmaterial
Abb. 5.25. Beli Temperaturen unterhalb von 200°c konnte hier-



bei nur ein sehr geringes Ausheilen von Poren beobachtet wer-
den, beil Temperaturen zwischen 250°C und 2750C verschwanden
alle kleinere Poren ( 200 A Durchmesser). Bei Temperaturen
von 300°C waren alle Poren ausgeheilt. Die Volumenzunahme
oberhalb von 350°C beruht auf der Bildung von Gasblasen. Die
Gase wurden wdhrend der Bestrahlung mit Neutronen als Trans-

mutationsprodukte erzeugt.

Houston und Farrell konnten nach Ausheilversuchen von Alumi-
niumproben nach Neutronenbestrahlung mit 1.6x1022n cm_2 fest-
stellen, daB ab etwa 2SOOC kleinere Poren ausheilten, aber

die grdBeren zum Teil noch weiter anwuchsen /HF 71/.

In der vorliegenden Arbeit betrug die mittlere Verweilzeit
der Proben nach Beendigung der Bestrahlung bei der jeweili-
gen Bestrahlungstemperatur 3 Stunden bei den Hochdosisbe-

16 Ionen cm-z) und 0.5 Stunden, bei den Tief-

strahlungen (8x10
dosisbestrahlungen (8x1014 Ionen cm-z). Die Abklhlzeiten auf
100°¢ betrugen im Mittel 1 Stunde. Die Lage der geschddigten
Schicht nach Bestrahlung mit 100 KeV Al=-Ionen entspricht eher
der Situation in einer gedinnten Probe als der im Massivma-
terial. Auf Grundlage der beschriebenen Ausheilversuche in
Aluminium kOnnen diese Effekte bis zu einer Temperatur von
150°¢C vernachlédssigt werden. Bel hdheren Bestrahlungstempe-
raturen flihrt dieser Ausheilmechanismus zu einer Reduzierung
der kleineren Poren und damit zu einer geringeren beobachte-
ten Porendichte. Bestdtigt wird diese Annahme 4 die ermit-
telten Verteilungskurven der Porendichte, Abb. 5.32 bis

5.35 (Seite 68,69 ). Bei hohsn Dosiswerten und der damit ver-
bundenen ldngeren Verweilzeit bei der jeweiligen Bestrahlungs-
temperatur verschieben sich die Anfdnge der Porendichte-Ver-
teilungskurven mit h&heren Temperaturen zu grdfBeren Poren-
durchmessern, die ausgewertete Porendichte nach Bestrahlung

bei 190°C mit 8x1O16 Ionen cm_2 hat wieder abgenommen.

Der Porendurchmesser

Die mittleren Porendurchmesser steigen bis zu Bestrahlungstem-
peraturen von 200°C an. Bei der Bestrahlungstemperatur von

250°C hat der mittlere Porendurchmesser gegenliber dem Maximal-



wert wieder abgenommen, Abb. 5.28. Mit steigender Temperatur
steigt die Beweglichkeit der Leerstellen und damit auch die
Wachstumsrate der einzelnen Poren (siehe auch Kap. 6.2). Beil
sehr hohen Temperaturen dagegen (T~0.6 TS) macht sich die
stark anwachsende Konzentration der thermischen Leerstellen
bemerkbar, was zu einer Verringerung der Leerstellenilibersdtti-
gung und zu geringeren Wachstumsraten fihrt. Nach Abb. 5.25
miissen bei 250°C Bestrahlungstemperatur aber auch Ausheilef-
fekte bei gr&Beren Poren berilicksichtigt werden. Eine Wichtung
dieser Einflisse ist prinzipiell nur mdglich durch "in situ”
Untersuchungen im Mikroskop, d.h. Untersuchungen der Defekte
wéhrend der Bestrahlung oder aber durch sofortige Kihlung
der bestrahlten Proben nach Beendigung der Ionenimplantation

auf Raumtemperatur (siehe Kap. 7).

Das Schwellen

Die Abb. 5.29 zeigt den relativen Volumenzuwachs aufgrund der
strahleninduzierten Porenbildung flr verschiedene Ionendosis-
werte als Funktion der Temperatur. Zum Vergleich sind Schwell-
daten aus Neutronenschddigungsexperimenten eingetragen (siehe
auch Tab. 13). Eine eingehende modelltheoretische Analyse die-
ser Rurven erfolgt in Kap. 6.2. Als allgemeine Tendenz zeigt
sich bei allen Kurven ein ausgepridgtes Maximum. Mit ansteigen-
der Temperatur sinkt die Keimbildungsrate und die mittlere
freie Wegldnge der diffundierenden Defekte steigt an. Damit
Uberwiegt bei niedrigen Temperaturen, bei geringer Beweglich-
keit der Punktdefekte und hoher Leerstellenkonzentration die
Rekombination (siehe Kap. 6.2). Die Reduzierung des Schwellens
bei hohen Temperaturen ist eine Folge der hohen thermischen

Leerstellenkonzentration und der damit verschwindenden Leerstel=~-

lentbersédttigung. Das Maximum des Schwellens liegt bei Be=-
strahlung von hochreinem Aluminium mit 100 KeV Al-Ionen bei
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den Dosiswerten von 8x10 Ionen cmnz, 8x10 Ionen cm-2 und

8x1014 cmuz bei etwa 150°C. In Angaben der absoluten Schmelz-
temperatur entspricht dies einem Wert von 0.45 Ts' Bei der
Bestrahlungstemperatur von 55°C waren bei einer Dosis von
8x1014 Ionen cm_2 keine Poren zu beobachten. Bei der Bestrah-

o} . .
lungstemperatur von 2507C waren nur nach einer Dosis von



8:)<:1O‘16

-2 . .
Ionen cm Poren zu beobachten. Bei einer Bestrahlungs-

temperatur von 300°C trat auch bei Hochdosisbestrahlung keine

Porenbildung auf.

Abb.

POREN VERSETZUNGEN

55°C

150°C

h—~——*(l2/u m
5.23

Poren und Versetzungen in hochreinem Aluminium nach
Bestrahluag mit 100 KeV Al-Ionen bei einem FluB von
13y A cm™“ und einer Dosis von 8x10716 cm™? als
Funktion der Temperatur



250 °C

180°C

— 02 um

Poren in hochreinem Aluminium nach Bestrahlung mit

Abb. 5.24:
100 KeV Al-Ionen bei einem FluBf von 134 A cm” “ und
einer Dosis von 8x10 cm~
4
s T |
? : ' % | 20 “'J j
: - /
| /
/
32 //
g
1 <
\§>~ // ,/ém
\Q\\ /// ////
N N /////,
€ ‘-/
050 100 {50 200 250 300 350 400 450 500 550 600
ANNEALING TEMPERATURE (°C)
Abb. 5.25: Effekt der isochronen Alterung auf das Schwellen

in 99% technischem Aluminium nach einer Neutronen-
bestrahlung von 3x10 n cm” 2 /JIL 72/
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Abb. 5.27: Ausheilcharakteristik in hochreinem Aluminium
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sind Werte aus Neutronenbestrahlungsexperimen-
ten eingetragen (vergl. Tab. 14, Seite 136 )




5.5.2 EinfluB der Bestrahlungsdosis

Im untersuchten Temperaturbereich wurde die Ionendosis zwi-
schen 8x1014 Ionen cm"2 und 8x1016 Ionen cm—2 variiert. All-
gemein ergaben sich mit steigender Dosis sowochl ein Anwach=-
sen des mittleren Porendurchmessers als auch eine Zunahme
der Porenkonzentration und damit ein stdrkeres Schwellen des
Materials. Abbildung 5.30 zeigt dieses Verhalten am Beispiel
elektronenmikroskopischer Aufnahmen von hochreinem Aluminium,

das bei einer Temperatur von 100 °C bestrahlt worden war.

Die Porendichte

Abbildung 5.31 zeigt die Porendichte als Funktion der Bestrah=-
lungsdosis bei verschiedenen Bestrahlungstemperaturen. Die
Dichte nimmt bei allen Temperaturen mit Ausnahme der Hochdo-
sisbestrahlung bei 190°C zu und verliuft in erster N&herung
nach einem Potentgesetz Nﬁv(fbt)a mit a=0.5. Die geringe Dich-
te der Poren nach Bestrahlung mit einer Dosis von 8x1016 Io=-
nen cm_2 und einer Bestrahlungstemperatur von 190°¢ ergibt
sich aus Abbildung 5.35. Da die Proben nach Beendigung der
Bestrahlung bei hohen Dosiswerten noch relativ lange bei der
jewelligen Bestrahlungstemperatur gehalten werden muften,
spielen Ausheileffekte gerade bei hohen Bestrahlungstempera-
turen eine bedeutende Rolle. Bei 190°C miissen nach Abbildung
0.35 sowohl die kleinen als auch die mittleren Poren voll-
stdndig ausgeheilt sein, wobel ein Anwachsen der grofien Po-
ren nicht ausgeschlossen werden kann (vergl. /HF 71/). Wie
man aus Abbildung 5.34 erkennt, spielt dieser Effekt bei der
Bestrahlungstemperatur 150°C nur eine untergeordnete Rolle
und tritt bei 100°C und 55°C (Abb. 5.33 und Abb. 5.32) Uber-
haupt nicht mehr auf. Die Ergebnisse der Bestrahlungen bei
190°C k&nnen daher speziell bei hohen Dosiswerten nur mit

einem breiten Vertrauensintervall anggeben werden.

Bei einer Bestrahlungstemperatur von 55°C konnte bei einer

Dosis von 8x1O14 Ionen cm—2 keine Porenbildung beobachtet

werden. Die Dichte der Versetzungsringe betrug hierbei 3x1014
-3
cm .



Der Porendurchmesser

Der mittlere Porendurchmesser steigt mit zunehmender Dosis im
gesamten untersuchten Temperaturbereuch an (Abb.5.36). Die ge-
mittelten Porendurchmesser bei den Bestrahlungstemperaturen
von 190°¢ und 250°C bei einer Dosis von 8x1016 Ionen cm
entsprechen aufgrund der besprochenen Ausheileffekte vermut-
lich nicht den realen mittleren Porendurchmessern. Die re-
lative starke Zunahme des Porendurchmessers bei der Bestrah-
lungstemperatur von 190°C kénnte ein Hinweis auf Koaleszens-

prozesse sein.

Das Schwellen

Abbildung 5.37 zeigt die relative Volumendnderung A V/V in Pro-
zent als Funktion der Dosis. Danach ist bei allen Bestrahlungs-
temperaturen ein leichter S&ttigungseffekt festzustellen. Die-
ses Ergebnis steht auch im Einklang mit Ergebnissen von Packan
in neutronenbestrahltem Aluminium bei 55°C /P 71/. Wahrend
Ausheileffekte bei der Bestrahlungstemperatur von 150°C auf-
grund des Fehlens sehr kleiner Poren das Schwellen nur ge-
ringfligig beeinflussen, fdllt die in dieser Arbeit bestimmte Vo-
lumendnderung bei den Bestrahlungstemperaturen von 190°C und
250°C bei einer Bestrahlungsdosis von 8x1O16 Ionen cm_2 zZu
gering aus. Ein Faktor 2 scheint hier auf Grundlage der H&ufig-

keitsverteilung (siehe auch Abb. 5.35) realistisch.

Die Grenzdosis, d.h. diejenige Dosis, bei der Porenbildung
auftritt, liegt bei einer Bestrahlungstemperatur von 55°¢

etwa bei 1x1015 Ionen cm_2(1 dpa), bei den Bestrahlungstem-
peraturen von 100°C und 150°C etwa bei 2x1O14 Ionen cm

{ O.2dpa) bzw. 6x1O14 Ionen cm“2 ( O.6dpa). Bei der Bestrah-
lungstemperatur von 190°C kann aufgrund der geschilderten Aus-

heileffekte keine Grenzdosis festgestellt werden.

Die Versetzungsdichte nahm im gesamten untersuchten Tempera-
turbereich mit steigender Dosis leicht zu. Die bei den gerin-
gen Dosiswerten vorhandenen Versetzungsringe erweiterten sich
und bildeten bei hohen Dosiswerten ein mehr oder weniger dich-
tes Versetzungsnetzwerk. Der Typus der Versetzungen wurde

nicht bestimmt.
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Abb. 5.30: Poren in hochreinem Aluminium nach Bestrahlung
mit 100 KeV Al-Ionen bei einer Temperatur von
100°C in Abhidngigkeit der Dosis
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5.5.3 EinfluB der Bestrahlungsenergie

Die Energie der alT-Tonen wurde im Intervall von 20 KeV bis

150 KeV bei einem FluB von 8.IZ:?<:1C)1?’cmmzs'_1 und einer Dosis

von 8x1015cm“2 variiert. Die Bestrahlungstemperatur betrug
1OOOC. Ziel dieser Versuchsreihe war einmal die Bestimmung
einer optimalen Bestrahlungsenergie in Bezug auf die berech-
neten Reichweiten und der mit 100 KeV Elektronen im Trans-
missionsverfahren noch gut durchstrahlbaren Probendicke bei
kontrastreicher Abbildung, zum anderen die Abschatzung des
Einflusses der freien Oberfldche auf die Porenbildung (sie-
he auch Kap. 5.5.4).

Tabelle 8 zeigt die Ergebnisse dieser Unteruchungen.

Energie Projizierte Porendichte Mittlerer Schwellen
Eo Eindring- Poren- AV/V
tiefe Rp durchmesser
15 ‘-3 '3

/KeV/] /27 /%10 cm ./ /A7 /3]

20 256 - - -

50 621 1.7 134 0.24

100 1274 2.1 142 0.35

150 1943 2.0 142 0.34
Tab. 8: Schwellen, Porendichte und mittlerer Porenradius

als Funktion der Ionenenergie E, nach 8 Verlage-
rungen pro Atom. Die Defekterzeugungsrate betrug
8x10 © s | bis auf die Bestrahlung bei 20 KeV
mit 8x1073 s~
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Abbildung 5.38 zeigt die projizierte Eindringtiefe von Al-
Ionen in Aluminium in Abhdngigkeit der Energie EO der ein-
geschossenen Teilchen auf der Grundlage der Energie-Reich-
weltenbeziehung von Lindhard, Scharf und Schitt /LSS 63/.

Die Werte finden sich tabelliert bei Channing und Turnbull

/CT 68/.
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Abb. 5.38: Mittlere projizierte Reichweite von Al-ICnen

in Aluminium als Funktion der Energie



5.5.4 EinfluB der freien Oberfldche und der Korngrenzen

Sowohl Korngrenzen als auch freie Oberfldchen beeinflussen
zum Teil drastisch die strahleninduzierte Porenbildung in
ihrer ndchsten Umgebung /N 72/. Der EinfluB der freien Ober-
fldche spielt dabei vor allem bei der Analyse von Bestrah-
lungseffekten nach Experimenten mit niederenergetischen Io-
nen aufgrund ihrer geringen Eindringtiefe eine wesentliche
Rolle. Die Oberfldche wirkt hierbei als Senke flir Punktde-
fekte, Leerstellen, aber auch fir Versetzungen /M 71/. Die
Folge ist eine porenfreie Zone in Abh&ngigkeit der Tempera-
tur in der Ndhe der Oberfl&che. Um den EinfluB dieses Ober-
flédcheneffektes auf die in dieser Arbeit ermittelten Kenn-
werte der Porenbildung abzuschdtzen, wurde die Tiefe die-

ser Schicht sowohl nach einem theoretischen Modell von Fore-
man /F 72/ berechnet als auch experimentell bestimmt.

Auf Grundlage von eindimensionalen Diffusionsgleichungen
fir Leerstellen und Zwischengitteratomen im stationdren
Fall gibt Foreman eine N&herungsldsung filir eine Schicht-
dicke an, in der die Konzentration der Leerstellen auf
einen Wert von 5% unter den Wert im Inneren des Materials
abgesunken ist. Tabelle § zeigt die Ergebnisse der Ab-
sch&tzung nach Foreman /F 72/ und die experimentell ermit-

telten Werte.

Die experimentelle Bestimmung der porenfreien Zcne erfclgt
mit Hilfe elektronenmikroskopischer Sterecaufnahmen und

der Untersuchung der Porenkonzentration in Abhdngigkeit
der Probendicke. Die Auswertung dieser Aufnahmen ergab z.B.
bei einer Bestrahlungstemperatur von 100°C eine porenfreie
Zone von 300 + 100 A. Ein etwas gr8Berer Bereich also, als
er sich nach der Abschdtzung Foremans ergibt. Dies kann mit
dem relativ einfachen Ansatz Foremans erkldrt werden, bei
dem der EinfluB einer verdiinnten Zone der Versetzungsdichte
an der Oberfldche /M 71/ nicht berilicksichtigt wird. Weiter
konnte in dieser Arbeit gezeigt werden, daf in einem gewis-
sen Ubergangsbereich von etwa 300 % nicht nur die Porenkon-

zentration, sondern auch der mittlere Porenradius bis zu
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einem konstanten Wert ansteigen. Abbildung 5.39, Abbildung
5.40 und Tabelle 10. Ob dieser Effekt auf den EinfluB der
freien Oberfldche als Senke fiir Punkteffekt oder auf die
geringe Versetzungsdichte in der Nihe der Oberfliche und
damit auf das Fehlen geeigneter Senken fiir Zwischengitteratome
zurickzuflhren ist, oder inwieweit sich beide Einfliisse
Uberlagern, konnte aufgrund der komplexen Struktur nicht

geklidrt werden.

Die in Bezug auf Porendichte und Porenradius ausgewerte-
ten elektronenmikroskopischen Aufnahmen wurden alle im Be-
reich konstanter Porendichte aufgenommen. Als Schichtdicke
zur Berechnung der Porendichte wurde die mit Hilfe von Ste-
reocaufnahmen bestimmte, tatsdchlich geschiddigte Schicht
herangezogen. Unter diesen Voraussetzungen ist der EinfluSB
der porenfreien Zone an der Oberfliche auf die in dieser

Arbeit angegebenen Porenkennwerte zu vernachldssigen.

Temperatur °C 53 100 150 200 250

Dicke /A/
der poren-
freien Zone 96 207 402 615 1030

berechnet

Dicke /i/

der poren-

freien Zone 100 300 500 800 -
experimentell + 50 +100 +100 +200

Tab. 9: Tiefe der porenfreien Zone in Abhd&ngigkeit der
Temperatur in Aluminium bei Bestrahlung mit
100 ReVv Al+~Ionen mit einer Defekterzeugungs-
rate von K = 10_1 nach Foreman /F 72/. Die po-

renfreie Zone bei der Bestrahlungstemperatur

von 250°C konnte aufgrund der geringen Poren-

konzentration nicht ermittelt werden.



BILD No.: 1
Abb. 5.39:

Probenrand

1,5/um

2 3 A

Poren in hochreinem Aluminium in Abhingigkeit der
Entfernung vom Probenrand in einer gediinnten Probe

Bereich der Porenbildung

e Porenfreie Zone

Abb. 5.40:

Ionenstrahl

Prinzipskizze der bestrahlten Probe nach ein-
seitigem Abdiinnen und nach Bestrahlung
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Bild Schwellen Dichte Mittlere

No AV/V Porendurchmesser
/%7 [R1O15cm_3] [i]

1 0.04 0.6 107

2 0.18 1.4 121

3 0.24 1.6 125

4 0.40 1.9 145

5 0.38 1.8 142

6 0.4 1.9 145

Tab. 10: Schwellen, Dichte und mittlerer Porendurch-
messer als Funktion vom Probenrand
(siehe Abbildung 5.39)

Die Porenfreie Zone entlang von Korngrenzen ergab sich
o
bei einer Bestrahlungstemperatur von 100°C zu 300-500 A

auf beiden Seiten der Korngrenze (Abbildung 5.41).

Am Rand der porenfreien Zone konnte nach Bestrahlung bei
100°C ein Anwachsen des mittleren Porendurchmessers und
der Porendichte beobachtet werden (Abbildung 5.41). Dies
steht im Einklang mit Ergebnissen von Farrell und Mitar-
beitern /FHWKJ 72/ bei neutronenbestrahltem Aluminium.
Tabelle 11 zeigt den in dieser Arbeit gemessenen Effekt.
Farrell und Mitarbeiter nehmen an, daB Zwischengitterato-
me an Korngrenzen aus einem grdBeren Umkreis als Leer-
stellen absorbiert werden und es dadurch in einem Uber-
gangsgebiet zu einer htheren Leerstellenibersdttigung und

damit auch zu verstidrktem Schwellen kommt.



Schwellen Porendichte Mittlerer
AV/V Porenduggh—
15 -3 messer
/%] /%10 cm /7 [A]
Korn 1.58 5.9 168
Korngren- 2.2. 7.3 175
zen nahen
Schicht
Tab. 11: EinfluB der Korngrenze auf die strahlenin-
duzierte Porenbildung
Cl5/»¥ﬂ
Abb. 5.41: Struktur der Porenbildung entlang einer

Korngrenze. Aluminium nach Bestrahlung mit

100 KeV Al-Ionen bei TOOOC mit 8 x 1016 Ionen cm—2



5.6. Experimentelle Ergebnisse der Bestrahlungen der

ausscheidungshdrtenden Legierung AlMgSi, Diskussion

Zur Untersuchung des Einflusses von Ausscheidungen auf die
strahleninduzierten Porenbildung wurde die Legierung Al1MgSi

mit folgenden Ausscheidungszustdnden bestrahlt

1) Losungsgegliihter Zustand (lbersédttigter
Mischkristall)

2) Zustand nach Alterung bei 140°C (kohirente

Ausscheidungen)

3) Zustand nach Alterung bei 17OOC (kohdrente

Ausscheidungen)

4) Zustand nach Alterung bei ZOOOC (teilweise

koh&drente Ausscheidungen)

5) Zustand nach Alterung bei 260°C (teilweise
bzw. inkohdrente Ausscheidungen)
Bestrahlt wurde mit Al-Ionen bei einem FluB von 13 R A cm_'2
und einer Ionenenergie von 100 KeV. Die Bestrahlungsdosis

betrug 8x1016 Ionen cm_z.

Die Bestrahlungstemperatur variierte zwischen 55°C und
der jeweiligen Auslagerungstemperatur. Die Mikrostruktur
der bestrahlten Proben wurde sowohl im Hinblick auf die
Porenbildung, auf die Versetzungsstruktur und mdgliche ZAn-
derungen im Ausscheidungszustand elektronenmikros-
kopisch untersucht. Im folgenden werden diese Ergebnisse

dargelegt und im Anschlufl diskutiert.

Tabelle 12 zeigt die Ergebnisse der experimentellen Aus-

wertung.



Tab. 12)

Ergebnisse der Auswertung der elektronenmikroskopischen Aufnahmen der Legierung
AlMgSi nach Bestrahlung mit 100 KeV Al-Ionen bei einem konstanten FluB von

13 o A cm~2 in Abhdngigkeit der Bestrahlungstemperatur und des Ausscheidungszu-
stands. Die in Klammern angegebenen Werte beziehen sich auf das Schwellen aufgrund
von dquiaxialen Poren zusdtzlich der stdbchenfdrmigen Poren in den Ausscheidungen.

Bestrahlungs- Dosis Porendichte Mittlerer Schwellen Versetzungs~—
temperatur Porendurchmesser AV/V dichte
°c /Cm—zj /1015 cm_%] /A /%7 [bm_%7

55°C
100°¢C
150°¢C

140°C
100°%C
55°¢

140°¢C
100°%¢C
55°¢

LO&sungsgegliihter Zustand

10
10

- 3.5x10
- 2.5x10

Alterungstemperatur 140°¢

10
10
10

- - 2x10
- - 3x10
- - 3.5x10

Alterungstemperatur 170°C

_ _ - - 2x10 19

_ - _ - 310 ©
10

- - - - 3x10

_08_



Bestrahlungs- Dosis Porendichte Mittlerer Schwellen Versetzungs-
temperatur Porendurchmesser AV/V dichte
°c [Cm~2] /1015 em ™3 7 /3] /%] [bm_%]
Alterungstemperatur 200°C
250°¢ 8x10"° - - - 1x1019
200°¢C 8x10 1 ° - - (0.01) 1x101°
o 16 10
150°°C 8x10 247 0.21 (0.25) 2x10
100°%¢ 8x10'° 120 0.7 3x10'°
8x1016 146 1.3 (Korngrenze)
559¢ 8x101° : 103 0.46
Alterungstemperatur 260°C
200°¢C gx10'° - - (0.005) 1x10'°
150°¢C 8x10° 232 0.08 1x101°
100°¢C 8x101° 4.0 103 0.3 3x10'°
o1 133 0.9 (Korngrenze)
55°¢ 8x10'° 5.7 94 0.3 3.5%x10'°

Lg -



5.6.17 EinfluB der Bestrahlung auf den lOsungsgegliihten

Zustand

Abbildung 5.42 zeigt den l&sungsgeglilhten Zustand der Le-

gierung AlMgSi nach Bestrahlung mit 100 RKeV Al-Ionen mit

16

. . -2 . .
einer Dosis von 8x10 Ionen cm bei einer Temperatur

von 14OOC.

+————-‘O,5/um

Abb. 5.42: Elektronenmikroskopische Aufnahme des l&sungs-
geglihten und in Eiswasser abgeschreckten Zu-
stands der Legierung A1MgSi nach Bestrahlung
mit 100 KeV Al-TIonen mit einer Dosis von
8x1016 Tonen cm™2 bei einer Bestrahlungstem-

peratur von 140°C. (Vergleiche den unbestrahl-
ten Zustand Abb. 5.11, Seite 43 )

Die Dichte der Versetzungen betrdgt hierbei 2.5x1010cm_2.

Nach Bestrahlung des l&sungsgegliihten Zustands bei einer
Temperatur von 1OOOC betridgt die Versetzungsdichte
3.5x101ocm—2. Die Struktur der Versetzungen ist bei beiden
Bestrahlungstemperaturen gleich. Es finden sich nur wenige
Versetzungsringe. Gedffnete Versetzungsringe und Verset-

zungsringelemente Uberwiegen.

Trotz sorgfidltiger elektronenmikroskopischer Untersuchung



unter verschiedenen Kontrastbedingungen konnten bis zu Ver-
gréBerungen von 100 O0C fach weder nach Bestrahlungen bei
SSOC, 100°C noch bei 140°C Poren gefunden werden. Ebenso
ergaben sich keinerlei Hinweise auf die Bildung von Aus-

scheidungen wédhrend der Bestrahlung.

Das porenresistente Verhalten des l&8sungsgeglilhten Zustands
kann daher nicht auf eventuell widhrend der Bestrahlung ge-

bildete Ausscheidungen zurlickgefihrt werden.

5.6.2 EinfluB kohdrenter Ausscheidungen auf die Porenbildung

In Kapitel 5.4.2 konnte gezeigt werden, daB die metallogra-
phischen Zustdnde sowohl nach Glihung bei 140°C als auch
nach Gliihung bei 170°C kohirente Ausscheidungen in hoher
Dichte aufweisen. Beide Alterungszustdnde wurden bei der ho-
hen Dosis von 8x1O16 Ionen cm“2 im Temperaturbereich des ma-
ximal zu erwartenden Schwellens (0.35 Ts £ T £ 0.44 TS) mit

100 KeV Al-Ionen bestrahlt.

Poren konnten weder im Alterungszustand nach Glihung von
140°C noch im Alterungszustand nach Glihung bei 170°%C ge-
funden werden. Eine eingehende Untersuchung bei hohen Ver-
gréBerungen sowohl am Schirm des Mikroskops als auch auf
stark nachvergrdBerten Mikrographien ergab keine Hinweise
auf eine Porenbildung. Aufldsungserscheinungen der Ausschei-
dungen, wie sie nach Bestrahlung bei Raumtemperatur
nachgewiesen wurden /VB 74/, konnten in keinem der bestrahl-

ten Zustdnde beobachtet werden.

Die Versetzungsstruktur im 140°¢ - Ausscheidungszustand
weist eine relative hohe Dichte von Versetzungsringen und

noch nicht vollstdndig ge&ffneten Versetzungsringen auf.
Sie betrdgt nach Bestrahlung bei 100°¢ 2.5x1o1O cm“2

2.0x10'° em™? nach Bestrahlung bei 150°C. Das Wachstum der

und

Versetzungen wird ganz offensichtlich durch die hohe Dich-
te der vorhandenen kleinen kohdrenten Ausscheidungen be-

hindert. Abbildung 5.43 zeigt als Beispiel eine elektronen-



mikroskopische Aufnahme des 140°%C - Alterungszustands nach
Bestrahlung bei TOOOC. Die Versetzungsdichte im 17OOC - Al~-
terungszustand betrug nach Bestrahlung bei 100°¢C und

150° 3%x10'° em™? bzw. 2x10'° em” 2.

L

0.5 um
Abb. 5.43: Versetzungsstruktur im 140°C - Alterungszustand
der Legierung AlMgSi nach Bestrahlung mit Al-
Ionen bei einer Temperatur wvon 100°C. Die Dosis

betrug 8x101° Ionen cm™ 2 (vergleiche den unbe-
strahlten Zustand Abb. 5.12 auf Seite 43 )

5.6.3 EinfluB teilweise kohdrenter bzw. inkohdrenter Aus-

scheidungen auf die Porenbildung

Wie Tabelle 11 ausweist, konnten im untersuchten Temperatur=-
bereich (0.35 TS £ T £ 0.5 TS nach Bestrahlung mit 100 KeV Al-
Ionen sowohl im 200°C - Alterungszustand als auch im 260°C -
Alterungszustand Poren nachgewiesen werden. Lediglich beil
einer Bestrahlungstemperatur von 250°C wurden im 260°C - Al-
terungszustand keine Poren mehr beobachtet. Da sich die Po-
renstruktur in beiden Alterungszustdnden in Bezug auf Poren=-
grdBe und Dichte nur unwesentlich unterscheiden, werden sie

im folgenden gemeinsam behandelt.



Abbildung 5.45 zeigt elektronenmikroskopische Aufnahmen der
Porenstrukturen nach Bestrahlung im 260° - Alterungszustand.
Die Porenbildung nach Bestrahlungen bei 55°C und 100°C ist
im wesentlichen homogen. Die teilweisen Inhomogenitdten im
260°¢C - Auslagerungszustand waren in keinem Fall mit Aus-
scheidungen in Verbindung zu bringen. Auffallend ist in
beiden Alterungszustdnden ein verstédrktes Schwellen mit ho-
heren Porendichten und mittlerem Porendurchmesser in der
Néhe der porenfreien Zonen entlang der Korngrenzen, Abbil-
dung 5.44. Die porenfreie Zone betrug im Mittel 400 i (sie-
he auch Kap. 5.5.4). Der Bereich verstdrkten Schwellens be-
trug etwa 4000 i. Bel der Bestrahlungstemperatur von 150°¢
war in beiden Alterungszustdnden die Porenbildung wesentlich
inhomogener, der mittlere Porendurchmesser wuchs etwa auf
den doppelten Wert gegeniiber den 100°¢ Bestrahlungen. Aufer
diesen aquiaxialen Poren konnten vereinzelt auch Poren in
Verbindung mit Ausscheidungen beobachtet werden. Die Poren
wuchsen innerhalb der stdbchenfdrmigen Ausscheidungen und
hatten im wesentlichen eine l&ngliche Form entlang der Aus-
scheidungsachsen in 100 -Richtung. In einigen Fdllen waren
die Ausscheidungen vollstd&ndig von Poren ausgehdhlt. Eine
Facettierung dieser Poren konnte nur in wenigen F&dllen fest-
gestellt werden (siehe auch Kap. 5.7.1). Die Dichte dieser
Poren betrug weniger als 1012 cm_3. Bei der Bestrahlungs-
temperatur von 200°C traten in beiden Alterungszustidnden
keine aguiaxiale Poren mehr auf. Es konnten nur noch verein-
zelt Poren innerhalb der Ausscheidungen beobachtet wexrden,
die entlang der Stdbchenachse wuchsen. Die Abbildungen 5.46,
5.57, 5.48 zeigen Porendichte, mittleren Porendurchmesser
und Schwellen als Funktion der Bestrahlungstemperatur. Das
Schwellen weist bei etwa 75°C ein Maximum auf, wobei der
200°¢C - Alterungszustand bei allen Bestrahlungstemperaturen
eine etwas stédrkere Volumendnderung zeigt. Bei einer Be-
strahlungstemperatur von 250°C konnte im 260°C - Ausschei-
dungszustand keine Porenbildung mehr beobachtet werden, der
200°%¢ - Alterungszustand wurde nicht bei dieser Temperatur

bestrahlt. Eine modelltheoretische Analyse dieser Kurven er-



folgt in Kap. 6.2. Die Porenradien nehmen in beiden Alte-
rungszustdnden mit zunehmender Temperatur als Folge der er-
hbhten Beweglichkeit der Punktdefekte und einem damit ver-
bundenen stdrkeren Wachstum zu. Die Durchmesser der Poren
innerhalb der Ausscheidungen wurden in diesem Diagramm

nicht mit einbezogen, da sie aufgrund ihrer speziellen Struk-
tur und der vermutlich vorliegenden Koaleszenz innerhalb der
Ausscheidungen nicht genau bestimmt werden k&nnen. Ihre
Durchmesser reichen von 200 A bis 800 A. Ihre Lédnge erreich-
te oft 8000 A innerhalb der stdbchenfdrmigen Ausscheidungen.
Die Porendichte nimmt aufgrund der verminderten Keimbildung
mit zunehmender Temperatur ab. Die Poren innerhalb der Aus-
scheidungen sind in diesem Diagramm ebenfalls nicht berilick-
sichtigt. Die Werte in den Diagrammen beziehen sich auf die
Porenbildung im Inneren der KOrner und nicht auf die Gebie-

te in der Ndhe der Korngrenzen.

' = O,2/¢1ﬂ

Abb. 5.44: Elektronenmikroskopische Aufnahme von Poren in
in der Ndhe einer Korngrenze im 200°C -Alterungs-
zustand der Legierung A1MgSi nach Bestrahlung mit
100 KeV Al-Ionen mit einer Dosis von 8x10 Ionen

cm™2 pei einer Bestrahlungstemperatur von 100°C



O,25/J. m

Porenstrukturen im 260°C -Alterungszustand der
Legierung AlMgSi nach Bestrahlung mit 100 KeV
Al-Ionen mit einer Dosis von 8x10'® Ionen cm”
bei einer Bestrahlungstemperatur in Bild a) von
100°C, in Bild b) von 140°C und Bild c) von 200°C

Abb. 5.45



Abb.

- 88 -

I 3
3
R ‘-"‘~
"’ \\
e 4 ~
’ \
. ,® AN
100 .7 a\
gm—y F‘ s/ .
gl / \
U 7 % \
- 8 ’ \
. g / \
> 7 / \
<] . :/P—_\\o \
\
5 ® \
\
nsnd Y
S o \
N \\
o f \
L o \
Q. o \
o - \
T - \
\
o A ®
= \
0 o AlMgSi
= Auslagerung 260°C
O
w10 L
- x AlMgSi ol
5 Auslagerung 200°C
: e Reinstaluminium °
-3
10 >
£ £ 1 i l A i i l 1 3 L l B 3 £ l
55 100 150 200 250
Bestrahlungstemperatur T [°C]
5.46: Schwellen AV/V in Prozent als Funktion der Tempe-

peratur im 200°C bzw. 260°C -Auslagerungszustand
der Legierung AlMgSi nach Bestrahlung mit Al-TIo-
nen mit einer Dosis von 8x10'° cm™2. Zum Ver-

gleich sind die Schwellwerte von Reinstaluminium

eingetragen (vergl. Abb. 5.29 auf Seite 63)
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5.6.4 Diskussion

Neutronenbestrahlte Proben des Werkstoffs AlMgSi (6061,

6063 nach amerikanischer Bezeichnung, bis 1.2 Mg, 0.8 Si)

sind sowohl von Farrell und Mitarbeitern am Oak Ridge Labora-

torium /FKJ 73/, /FHWKJ 71/, /KFR 73/ als auch von Sturcken
Mitarbeitern am Savannah River Laboratorium /SKA 73/ unter-
sucht worden. Farrell konnte in voll ausgeh8rteten Proben
bis zu einer Dosis von 1.6x1022n cm_-2 (E> 0.1 MeV) bei SSOC
keinerlei Porenbildung beobachten. In iberalterten Proben
trat geringe Porenbildung ab 4x10%%n cm? (E>0.1 MeV) auf.
Sturcken und Mitarbeiter untersuchten AlMgSi-Proben aus
Strukturkomponenten. Bis zu einer maximalen Dosis von
5.8x10°] 2

werden.

ncm © (E>0.8 MeV) konnten keine Poren beobachtet

Allen genannten Bestrahlungsversuchen gemeinsam war:

1) eine unzureichend bekannte Ausscheidungsstruktur
der Werkstoffe vor der Bestrahlung

2) die Erzeugung von Silizium durch die Reaktion mit

thermischen Neutronen 27Al(n,‘y~), 28Al(ﬂ) 2881

3) die Erzeugung von Wasserstoff durch die Reaktion

mit schnellen Neutronen 27Al(n,p) 27Mg(ﬂ)27A1

4) die Erzeugung von Helium durch die Reaktion mit

- - 27 . 24 2
schnellen Neutronen “'Al(n,«) “‘Na(p) ~4Mg

Die sich hieraus ergebenden Probleme konnten in der vor-

liegenden Arbeit vermieden werden:

1) die Ausscheidungszustidnde der untersuchten Legie-
rung AlMgSi wurden vor der Bestrahlung elektronen-
mikroskopisch und resistometrisch eindeutig be-

stimmt.

2) durch Bestrahlung mit Al*Ionen wurde weder die
Zusammensetzung der Legierung gedndert noch die
Keimbildung durch zus&tzliche Gasproduktion be-

einfluBt.

und



Die Ergebnisse zeigen, dafl fein verteilte kohdrente Aus-
scheidungen in der Legierung AlMgSi Porenbildung bis zu

16 Al-Tonen cm-2 (80 dpa) vollstdndig

Dosiswerten von 8x10
verhindern. Ebenso konnten im ldsungsgegliihten, homogeni-
sierten Zustand, d.h. Magnesium und Silizium sind voll ge-
16st, keine Poren beobachtet werden. Dagegen trat bei Al-
terungszustdnden mit grdBeren (5000 i) stdbchenfdrmigen und
teilweise inkohdrenten Ausscheidungen Porenbildung auf. Da-
riber hinaus fanden sich in diesen Ausscheidungszustédnden

vereinzelt grofe Poren innerhalb der Ausscheidungen.

Die wesentlichen Unterschiede dieser Zustdnde liegen in der
Ausscheidungsdichte, der Teilchenabstd&nde und der Morpholo-
gie der Ausscheidungen, aber auch im Prozentsatz der geld-

sten Anteile von Magnesium und Silizium.

Schwellen aufgrund strahleninduzierter Porenbildung kann

nur bei einer genligend hohen UberschuBkonzentration von
Leerstellen (Leerstelleniibersdttigung) und bei Vorhanden-
sein geeigneter Keime filir die Nukleation der Poren auftre-
ten. Der genaue Mechanismus der Keimbildung ist unbekannt,
man weifl jedoch, daB Gase als Verunreinigung die Keimbildung
wesentlich beeinflussen /NMH 71/. Da in den bei h&heren Tem-~
peraturen gealterten Zustdnden der Legierung AlMgSi Poren
beobachtet wurden und hierbel die Konzentration geldster Ga-
se eher abnimmt, kann davon ausgegangen werden, dafB die Po-~
renresistenz der 140°C und 17OOC—Alterungszusténde als auch
des 1l&6sungsgeglihten Zustands auf eine zu geringe Leerstel-
leniibersdttigung zurlickgefihrt werden kann. Die Porenbildung
beruht nach den Diskussionen von Bullough /B 72/ und Wieder-

sich /W 75/ im wesentlichen auf zwei Faktoren:
1) eine hOhere Beweglichkeit der Zwischengitteratome
im Gegensatz zu Leerstellen und

2) eine stdrkere anziehende Wechselwirkung von Ver-

setzungen und Zwischengitteratomen.

Die Folge ist, daB Zwischengitteratome schneller agglome-

rieren und Versetzungsringe bilden. Diese verstdrkte Ausbil-



dung von Versetzungsringen vor der Bildung von Poren konn-
te in dieser Arbeit bei der Bestrahlung von hochreinem Alu-
minium bei einer Bestrahlungstemperatur von 55°C und einer

Dosis von 8x1016

Tonen cm 2 beoabchtet werden. Die so gebil-
deten Versetzungen ziehen weitere Zwischengitteratome an und
wachsen zu einem dichten Versetzungsnetzwerk weiter, widhrend
ein hoher UberschuB an Leerstellen zurilickbleibt. Der in dieser
Arbeit berechnete LeerstelleniiberschuB CV/CVth bei Bestrah-
lungen von hochreinem Aluminium lag bei einer Temperatur von

100°C in der GroBenordnung von 105'

Reduziertes Schwellen in Anwesenheit einer hohen Dichte ko-
h&renter Ausscheidungen kann nun nach Bullough /B 72/ als
Folge eines Trapping-Mechanismus von Leerstellen an den ko-
hdrenten Grenzfldchen der Ausscheidungen betrachtet werden.
Leerstellen, die aufgrund von Kohdrenzspannungen in diese
Grenzfl&chen wandern, werden verzdgert und kdnnen mit den
schneller diffundierenden Zwischengitteratomen rekombinieren.
Thomas nimmt an /T 62/, daB die Atome in den Ausscheidungen
die gleichen Platze wie in der Matrix einnehmen. Eine ein-
schichtige Zone von drei Atomen Breite, d.h. zwel Magnesium
Reihen und eine Silizium Reihe, haben bei dichtester Packung
eine Breite von 8.743 A und ersetzen so drei Aluminiumreihen
mit einer Breite von 8.586 A. (Die Atomdurchmesser wvon Alu-
minium, Magnesium und Silizium sind 2.862 A, 3.196 A und
2.351 i). Die Folge hiervon ist eine etwa 2% Ausdehnung senk-
recht zu den Nadelachsen und damit ein Zustand zylindrischer
Kompression, der sich auch im Kontrast elektronenmikrosko-
pischer Aufnahmen zeigt (siehe Abb. 5.13, Kap. 5.4.2). Die-
se verhdltnismdfig groBfie Gitterparameterdnderung ist positiv
und flihrt damit zu einer stdrker anziehenden Wechselwirkung
zwischen Ausscheidungen und Leerstellen. Entscheidend hier-
fir scheint aber nicht nur die Koh&drenz der Grenzfldchen zu
sein, sondern auch die hohe Dichte der kohdrenten Ausschei-
dungen und die damit verbundenen groBen effektiven Oberfld-
chen. Dies folgt aus einer verstdrkten Porenbildung in den
200°C bzw. 260°C Alteruncszustdnden in denen die Ausscheidun-
gen zundchst noch teilweise kohdrent sind, aber in wesentlich

geringerer Dichte vorliegen.



Das Maximum des Schwellens im Alterungszustand nach Glilhung
bei 260°C liegt etwas tiefer als im ZOOOC—Alterungszustand.
In beiden Zust&nden tritt maximales Schwellen bei einer Be-
strahlungstemperatur von etwa 75°C auf und ist damit um

75°¢ gegenliber Reinstaluminium zu tieferen Temperaturen ver-
schoben. Bei gleichen Dosiswerten liegt das Schwellmaximum
in der Legierung um etwa den Faktor 3 bis 4 niedriger als im
Reinstmaterial. Die aktive Oberflidche der teilweise kohdren-
ten Ausscheidungen betr&gt in beiden Alterungszustédnden pro
Volumeneinheit 1.4x1O4 cm“1 im Vergleich zu 1.1x105 cm“1
nach Auslagerung bei 140%¢ fiir 1x104 Minuten. Auch die Dich-
te der Ausscheidungen unterscheidet sich nur unwesentlich.
Bis auf die vereinzelt auftretenden Poren innerhalb der stdb-
chenfdrmigen Ausscheidungen konnte keine Abweichung der Po-
renbildung in der N&he von Ausscheidungen von derjenigen in
der Matrix beobachtet werden. Diese Beobachtungen legen den
SchluB nahe, daB der EinfluB der teilweise kohdrenten Aus-
scheidungen in Bezug auf die Porenbildung bei den Alterungs-
zustdnden nach Glihung bei 200°C bzw. 260°C eine untergeord-
nete Rolle spielt. Vielmehr kann angenommen werden, daB der
bei diesen Alterungszustédnden vorhandene relativ hohe Anteil
an geldstem Silizium und Magnesium die Porenbildung beein-
fluBt und zu niedrigeren Schwellraten flhrt. Mayer und Mit-
arbeiter /MM 74/ bestrahlten die Legierung Al-Si mit ver-
schiedenen Si-Konzentrationen und stellten eine auBerordent-
lich starke Reduzierung der Porenbildung mit steigendem Si-
liziumgehalt fest. Schon ein Anteil von 0.004% Silizium re-
duziert das Schwellen auf liber die H&lfte, bei 0.4% Silizium
konnte keine Porenbildung mehr festgestellt werden, Abbil-
dung 5.49. Mazey und Mitarbeiter /MBB 76/ konnten in einer
Legierung Al-2.95%Mg nach Bestrahlung mit 400 KeV Al+ Ionen
bis zu einer Dosis von 1.4x1017 Ionen cm_2 (146 dpa) eben-
falls keine Porenbildung beobachten. Dies steht auch im
Einklang mit dem Ergebnis dieser Arbeit, daf in ldsungsge-
glihtem Zustand mit einer Konzentration von 0.6% geldstem
Silizium und 0.9%Mg keine Porenbildung beobachtet wurde.

Smidt und Mitarbeiter /SS 73/ gehen davon aus, daB geldste



Atome Leerstellen fir eine begrenzte Zelt an sich binden
und damit die Rekombination erh&hen. Die Folge ist eine ge-
ringere Leerstellenlibersdttigung und damit verbunden ein
geringeres Schwellen. Die hohe Bindungsenergie Silizium-
Leerstellen von 0.25 eV /JLSFB 71/ hat hierbei einen aus-
schlaggebenden EinfluB (siehe Kap. 5.2). Dagegen kann auf-
grund der geringen Bindungsenergie der in LOsung befindli-
chen Magnesiumatome an Leerstellen (< 0.1 eV) /MR 71/ das
schwellresistente Verhalten der AlMg-Legierung nicht mit
einem Einfangmechanismus erkldrt werden. Venker und Ehrlich
/VE 76/ nehmen an, daB hierbei den partiellen Diffusions-

koeffizienten eine ausschlaggebende Rolle zukommt.

Der Siliziumanteil in Ldsung bei den 140°C und 170°C an-
lagerungszustdnden ist geringer als 0.01% gegeniliber 0.03%
nach Altern bei 200°C und 0.06% nach Altern bei 260°C, wo-
bei diese Angaben einen maximalen Ausscheidungsgrad vor=-
aussetzen, flr den die Alterungszeit in dieser Arbeit durch
Widerstandsmessungen bestimmt wurde.Unter dem alleinigen
EinfluB der geldsten Siliziumatome miifte demnach bei den
14OOC und 17OOC—Zusténden eine st3rkere Porenbildung 2zu
beobachten sein. Das vdllige Fehlen jeglicher Poren kann
daher eindeutig dem EinfluB der in hoher Dichte vorliegen-
den kohdrenten Ausscheidungen zugeschrieben werden. Der
Anteill gelbster Silizium=~ und Magnesiumatome ist im 18sungs-
gegliihten Zustand mit 1.54% am hdchsten. Die Ergebnisse

von Maver /MM 74/ in AlSi und Mazey /MBB 76/ in AlMg lassen
den SchluB zu, daB diese hohen Anteile geldster Fremdatome
die Ursache flir das Schwellresistente Verhalten des I0sungs-
geglihten Zustands sind. Der EinfluB sehr kleiner elektro-
nenmikroskopisch nicht aufl&sbarer Mg2Si—Kluster, wie sie
Panseri und Federighi aufgrund resistometrischer Messuncgen

(vergleiche Kap. 5.4.3, Abb. 5.18) vermuten, kann aber im
Fall der Legierung AlMgSi nicht v&llia ausgeschlossen werden.
Abbildung 5.50 zeigt die L&slichkeit der einzelnen Legie-

rungsbestandteile und den Ausscheidungsgrad als Funktion

der Temperatur. Flr ein besseres Verstdndnis der Verhdlt-



nisse sind die Bereiche der verschiedenen Ausscheidungsstruk-

turen und die jeweils bestrahlten Zustidnde gekennzeichnet.

Die in sehr geringer Dichte (<1O12 cm_3) beobachtete Poren-

bildung innerhalb der stdbchenfdrmigen Ausscheidungen ist
nicht voll gekl&rt. Die Tatsache, daB diese Poren nur sehr
selten zu beobachten waren, legt die Vermutung nahe, daB

es sich hier um Stabilisierungsmechanismen von geldsten Gas-
verunreinigungen handelt, die an einzelne Ausscheidungen ge-

bunden sind, &hnlich dem Verhalten von Gasen an Korngrenzen.
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Abb. 5.49: SchwellenAV/V in Prozent als Funktion der Kon-
zentration von Silizium in Aluminium nach Neu-
tronenbestrahlung /MM 74/
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minium und maximaler Ausscheidungsgrad in Ab-
hdngigkeit von der Temperatur /W 73/. Die durch-
gezogenen Linien beziehen sich auf die in dieser
Arbeit untersuchten Legierung Al-1.54% MgSi. Die
Pfeile kennzeichnen die bestrahlten Zustdnde.



5.7 Randprobleme

5.7.17 Morphologie der beobachteten Poren in hochreinem

Aluminium

In allen Proben wurde eine Facettierung der strahlenindu-
zierten Poren beobachtet (Abb.5.52). In Ubereinstimmung mit
Ergebnissen anderer Autoren /WHE 74/ konnte gezeigt werden,
daf es sich in fl&chenzentriertem Aluminium um Oktaeder mit
{111] Ebnen handelt, die in den meisten F&llen an den Ecken
durch {100} Flichen beschnitten waren (Abb.5.51). Andere
Formen, vor allem Verldngerungen in /110/ Richtungen, wie
sie nach Neutronenbestrahlung in hochreinem Aluminium h&ufig
auftreten /WHE 74/ werden nach den in dieser Arbeit durchge-
filhrten Bestrahlungen mit 100 KeVv Al+—Ionen nur sehr verein-
zelt beobachtet. Ob es sich hierbei um eine spezielle Wachs-
tumsform einer Pore handelt oder um eine Koaleszenz benach-
barter Poren, ist ungekl8rt. Da diese Porenform aber nur in
Proben mit relativ hoher Porendichte und grofen Poren auf-

trat, scheint die Annahme der Koaleszenz gerechtfertigt.

Abb. 5.51: Morphologie der Poren in Aluminium
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Abb. 5.52: Elektronenmikroskopische Aufnahme von Poren in
Aluminium in zweil verschiedenen kristallogra-
phischen Orientierungen, /100/-Richtung bzw.
/110/-Richtung



5.7.2 EinfluB der Oxydhaut

Unter dem EinfluB von Sauerstoff bedeckt sich Aluminium mit
einer schiitzenden Oxydschicht aus AlZOB' Die Dicke dieser
Oxydhaut betrdgt auf elektropolierten Proben nach einigen
Sekunden 0.001 4, nach einem Tag 0.003 | bis 0.005 4 und
nach dreiBig Tagen 0.01 u /GM 71/. Da nach dem elektrolyti=-
schen Poliervorgang die Proben sofort unter Vakuum besser
als 10—4 Pa aufbewahrt wurden, betrdgt die Oxydschicht der
Folien kurz vor Bestrahlung h&chstens 50 A. Jespersgard und
Davies /JD 67/ untersuchten die Reichweiten von Natrium in
AlZOB' Die von ihnen angegebenen Werte des mittleren Reich-
weitenquotienten Rp (in A1203)/Rp(in Al) = 0.87 auf Alumi-
niumionen Ubertragen zeicen, daB bei einer Schichtdicke von
50 A der EinfluB der Oxydhaut auf die Reichweitenbeziehung
(siehe Kap. 6.1) von Al-Ionen auf Aluminium vernachldssigt

werden kann.

5.7.3 EinfluB der Zerstdubungsrate

Aufgrund elastischer Wechselwirkung werden beim Auftreffen
energetischer Teilchen Targetatome aus der bestrahlten Ober-
fldche herausgeschlagen, wodurch eine gewisse Schicht der
Probenoberflédche abgetragen wird. Da bei der relativ gerin-
gen Eindringtiefe von 100 KeV Al-=-Ionen bei hoher Zerstau-
bungsrate auch Bereiche mit Porenbildung abgetragen werden
konnten und somit die Auswertung verfdlscht werden kann, ist
es notwendig, die durch Zerstdubung abgetragenen Schichten

abzuschdtzen. Flir die Zerstdubungsrate gilt nach Sigmund

l o=

E) = = 0.04% x 10
S(E) - x T

[+]

(5.7.3.1)

wobeli IZ die Anzahl der zerstdubten Atome bedeutet und IO

die Anzahl der einfallenden Teilchen. @ ist eine dimen-
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sionslose GrdBe, die vom Massenverhdltnis des Targetatoms
und des einfallenden Ions abhdngt,« = 0.26 /S 72/. LiE/dJ1e
ist der elastische Energieverlust /éV/cm], nO die Target=-
atomdichte /cm—3/, UO ist die Sublimationsenergie, die fiir
Aluminium 3.12 eV betrdgt /AB 61/. Fiir 45 KeV Al-Ionen auf
Aluminium geben Almen und Bruce /AB 61/ einen experimentel-
len Wert flr die Zerstdubung von 0.5 an. Da S(E) proportio-
nal dem elastischen Energieverlust ist und dieser mit stei-
gender Energie der einfallenden Ionen sinkt, kann S(E) < 0.5
angenommen werden. Bei einer Dosis von 1017 Ionen cm ° er-

gibt sich daher ein Schichtdickenabtrag

[«]
R (5.7.3.2)

und damit sicherlich weniger als die porenfreie Zone entlang
der freien Oberfldche. Ein EinfluB der Zerstdubung auf die
Auswertung kann daher ausgeschlossen werden. S(E)} nach Glei-
chung ergibt fir 100 KeV Al-Ionen auf Aluminium einen Wert
von 1.8. Diese Diskrepanz zwischen gemessenem Wert und Theo-
rie beruht mit hoher Wahrscheinlichkeit auf dem Einfluf der
festen Oxydhaut aus A1203.

6. Theoretische Berechnungen

In diesem Kapitel erfolgt die modelltheoretische Beschrei-
bung und Analyse der strahleninduzierten Defekterzeugung
und der durch die Porenbildung sich ergebenden Schwellraten.
Die in Kapitel 5.5 dargelegten statistischen MeBdaten, die
Bestrahlungsparameter und Materialeigenschaften werden in
Ratengleichungen erfaft und kdnnen damit guantitativ inter-

pretiert werden.

6.1 Erzeugung von Punktdefekten

Flir die Diskussion der Porenbildung ist die Anzahl der
strahleninduzierten Punktdefekte, also Leerstellen und

Zwischengitteratome, von grundlegendem Interesse. Diese
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Strahlenschddigung beginnt mit dem elastischen Energieliber-
trag im atomaren StoBprozeR zwischen einem einfallenden Teil-
chen und einem Gitteratom des bestrahlten Metalls. Elektro-
nische Anregung und Ionisation spielen hierbei keine Rolle,
obwohl sie ebenfalls gerade bei hohen Energien wesentlich

zum Energieverlust der eindringenden Teilchen beitragen. Die
beim elastischen StoR Ubertragene kinetische RickstoBenergie
auf das Gitteratom (primdres RickstoBatom) wird durch weitere
AtomstSBe innerhalb einer Kaskade dissipiert, wdhrend das
Strahlungsteilchen je nach mittlerer freier Weglidnge durch
nachfolgende sekunddre, tertidre usw. St8Be zur Ruhe kommt.

In Abbildung 6.1 ist dieser Verlauf schematisch dargestellt.

Targetoberflache

einfallendes

lon
-

Abb. 6.1: Bildung von Leerstellen und Zwischengitter-
atomen als Folge der elastischen Wechselwir-

kung eines Ions mit Gitteratomen
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Der Ablauf der Defekterzeugung l&Rt sich danach im wesent-

lichen in zwei Schritte unterteilen

1) Wechselwirkung zwischen Strahlungsteilchen und
Gitteratom (Primdrstof). Sie wird durch einen
differenziellen Wirkungsquerschnitt de /T

beschrieben.

2) Energiedissipation des primdren, sekunddren usw.
RickstoBatoms innerhalb einer Kaskade. Die An-
zahl der hierbei erzeugten Defekte wird durch
einen Kaskadenfaktor nD(T) bestimmt. Er gibt an,
wieviele Verlagerungen, d.h. Frenkeldefekte ein

RickstoBatom der Energie T erzeugt.

Die Anzahl der durch diese StofBprozesse erzeugten Leerstel-
len und Zwischengitteratome pro einfallendem Teilchen kann

durch einen integralen Wirkungsquerschnitt angegeben werden,

v QL
oy = m, (E) d &
Es (6.1.1)

wobel ED eine Schwellenenergie bedeutet, die mindestens

ibertragen werden mufl, damit ein stabiles Zwischengitteratom

erzeugt wird. ED ist im allgemeinen gitteranisotrop. Fir die

Rechnungen in dieser Arbeit wird E_ = 25eV benutzt /SU 75/

Qo

tti

ist die je nach Wechselwirkung festgelegte maximal Uber-

max
tragbare Energie beim Stof des Strahlungsteilchens mit einem

Gitteratom.

Bei Kenntnis der Energie des Strahlungsteilchens in Abhdngig-
keit des im Gitter zurickgelegten Weges 188t sich der inte-
grale Wirkungsquerschnitt als Funktion der Eindringtiefe be-

stimmen.

Eine wichtige Gr&Be beim Vergleich verschiedener Bestrahlungs-
arten und bei der Berechnung der Schwellraten ist die Defekt-
erzeugungsrate K 5_1 . Sie gibt die Zahl der Verlagerungen

pro Gitteratom und Sekunde an (dpa 5-1)
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wobei q) den FluB der Teilchen angibt.

6.1.17 Der StoBprozef

Bei Kenntnis des Wechselwirkungspotentials des untersuchten
StoBprozesses 1Bt sich auf Grundlage der Erhaltungssitze

der Energie und des Drehimpulses der differentielle Wirkungs-
querschnitt berechnen. Er definiert die Anzahl der in ein be-
stimmtes Energieintervall T + dT bzw. Winkelintervall 6 + d. 8

gestreuten Teilchen mit den StofRparametern p + dp

de = 27 P(T)E—L-g—)-dr
adl

(6.1.1.1)

Geschlossene L&sungen findet man hierbei nur fiur einige ein-
fache Wechselwirkungspotentiale wie das Coulombpotential
Vir) = Z1ZZe2/r, das gquadratische Inverspotential V(r)Aa1/r2
und das harte Kugelpoctential. Lindhard und Mitarbeiter geben
auf der Grundlage des realistischeren Thomas-Fermipotentials
V(ir) = Z122e2¢TF(r/a)/r, wobei(bTFdie sogenannte Thomas-Fermi-
Abschirmfunktion ist, eine numerische L&sung in Form von ta-
bellierten Parametern an /LNS 68/. Bel niedrigen Energien
schwerer Ionen kann das harte Kugelpotential als ausreichen=-
de Naherung verwendet werden. Der differentielle Wirkungs-

guerschnitt ergibt sich damit zu

.2
T Pf/)<i7‘

-
e ax (6.1.1.2)

de =

R(T) ist hierbei ein effektiver Harte-Kugel-Radius, der sich
aus der kleinsten Anndherung bei einem zentralen StoB ergibt
/CC 68/.



- 104 -

6.1.2 Das Kaskadenmodell

Zur Berechnung der Anzahl der Verlagerungen Dy in einer Kas=
kade durch ein primdres Rlickstofatom (siehe auch Abb. 6.1)
bekannter Energie T lassen sich mehrere Modelle angeben. Das
einfachste von Kinchin und Pease /KP 55/ entwickelte Modell
nimmt eine isotrope Energielibertragung T fiir die stoBenden

Teilchen auf Grundlage der Harten-Kugel=-Ndherung an.

D
1 ELET  2E[
np= fir
T/ 2E, 2EET  E,
EL/2E] E T

(6.1.2.1)

EI ist eine obere Grenzenergie (Ionisationsenergie), ober-

halb der keine elastische Wechselwirkung mehr auftritt. Fir

metallische Proben gilt in erster Ndherung

EI = M2 /KeV/

(6.1.2.2)

wobei M2 die Massenzahl des gestoBenen Teilchens bedeutet

/CC 68/. Bei scharfer Verlagerungsenergie ED ist die maxi-

male Zahl der verlagerten Teilchen n = T/ED,wenn das

D (max)
ibertrdgt, die kleinste
1 falls das RiickstoB-

ibertrégt. Fir

RickstoBatom gerade die Energie ED

D{(min)
atom bei seinen StO6Ben eine geringere als E

ergibt sich daher im Mittel T/ZED.

Zahl der Verlagerungen ist n

D

np

Im TRN-Modell nach Norgett, Robinson und Torrens /TRN 72/
wird nur der elastische Anteil der Energie des RilickstoB-
atoms berlicksichtigt. Die Anzahl der Verlagerungen wird

hier definiert als



- 105 -

x (T-Tinelastisch ) TS' x
nD pend =
2E 2E
D D
(6.1.2.3)
Der Potentialformfaktor % , der im Kinchin-Pease-Modell

gleich 1 gesetzt wurde, beschreibt im wesentlichen die Ab-
weichung vom Hart-Kugel-Potential, wenn physikalisch reali-
stische Potentiale fiir den StoBprozeB benutzt werden. Robinson
/R 69/ gibt einen Wert von 0,8 an. Dieser Wert wird auch in
dieser Arbeit verwendet. Die elastische Schadensenergie TS
wird nach einem Kaskadenmodell von Lindhard und Mitarbeitern
/LSS 63/ angegeben als Funktion der reduzierten Energie

g = g(ZT). Robinson gibt hierfiir eine N&herungsldsung an

/R 69/

T, = T
[V + k g(T/E )
k, = 0.133745 z%/3 s /2
2
E, = 86.931 z7/3 oy
g(£) = 3.4008 61’/6 + 0.40244 53/4 + €

(6.1.2.4)

Fir die Bestrahlung von Aluminium mit Aluminiumionen zeigt
Abbildung 6.2 den flir die elastische Wechselwirkung zur Ver-
fligung stehenden Anteil der Energie des RickstoBatoms TS / T.
Man sieht, daB hochenergetische RilickstoBatome sehr ineffektiv

fir Verlagerungsprozesse sind.
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Abb. 6.2: Schadenseffektivitdt als Funktion der Energie
des verlagerten Teilchens

Abbildung 6.3 zeigt den Verlauf des Kaskadenfaktors als Funk-
tion der Energie des RiickstoBatoms fir das Wechselwirkungs-
system Aluminium-Aluminium mit einer Verlagerungsenergie von

ED = 25 eV nach Kinchin-Pease und TRN.

10" f,

Ny

Ep=25 eV

10 | ’,

e TRN - Modell

10 Kinchin - Pease -Modell

Zaht der verlagerten Atome pro Primarteilchen

10 '3 " .1‘ ol 1 o 1
0 0 v 10 10

Energie des Primdrteilchens T [eV]

Abb. 6.3: Kaskadenfaktor ny als Funktion der Energie des

RlickstoBatoms
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6.1.3 Der Verlagerungsquerschnitt

Auf Grund der relativ guten Ubereinstimmung zwischen dem HK-
Modell und dem TRN~-Modell im unteren Energiebereich wurde
fir die Berechnung des integralen Wirkungsquerschnitts G'D
in dieser Arbeit das einfachere KP-Modell herangezogen. Zur
Berechnung des differentiellen Wirkungsquerschnitts wird die
Harte-Kugel-N&dherung verwendet. Der integrale Wirkungsqgquer-

schnitt ergibt sich damit zu

Tl’nd)l
_ Rzﬂ' n dT
O = J Tnax D
Ep (6.17.3.1)

Abbildung 6.4 zeigt die Ergebnisse fiir Bestrahlung von
Aluminium mit Aluminiumionen in Abh&ngigkeit der Energie

des einfallenden Ions.

‘]

fem
By

vy

Integraler Wirkungsquerschnitt g,

& ] N N L P MW
0 0 10 10°

.

Energie des einfallenden Teilchens [eV]

Abb. 6.4: Integraler Wirkungsquerschnitt als Funktion der
Energie des einfallenden Teilchens in Harter-
Kugel-Ndherung flir das System Aluminium=~Aluminium
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Zur Berechnung des Verlagerungsguerschnitts entlang der StoR-
folge des Ions ist die Kenntnis der Energie als Funktion des
zurilickgelegten Weges erforderlich. Diese Funktion ergibt sich

aus dem totalen Energieverlust

T
J max
N,

T .
min

dE/dx = T d6(E,T)

(6.1.3.2)

wobei nodie Atomdichte bedeutet. Die Werte dE/dx wurden auf
Grundlage der Theorie von Lindhard und Mitarbeiter /LSS 63/
von Kaletta berechnet /K 75/, Abbildung 6.5.
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Abb. 6.5: Energieverlust als Funktion der Energie des

eingeschossenen Teilchen
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Abbildung 6.6 zeigt die Energie als Funktion des zurlickgeleg-
ten Weges. Diese Funktion gilt fiir ein mittleres Ion, d.h.
fir ein Ion mit der mittleren projizierten Reichweite Rp‘ Die
Abh&ngigkeit des integralen Wirkungsquerschnitts als Funktion
des zurlickgelegten Weges eines mittleren Al-Ions mit der An-
fangsenergie EO = 100 KeV zeigt Abbildung 6.7. Danach steigt
die Anzahl der erzeugten Frenkeldefekte leicht an, um dann

steil abzufallen.

Die Berechnung der Gesamtzahl der erzeugten Frenkelpaare ny
pro einfallenden Strahlungsteilchen erfolgt nach Gleichung
(6.1.2.1). Hierbei wird die Schadensverteilung entlang des
Ionenweges als eine StoBRkaskade aufgefaBt. Die Defekterzeu-

gungsrate K ergibt sich damit zu

(6.1.3.3)

wobei NS die Anzahl der Gitteratome im effektiven Schadens-

volumen angibt. In erster N&herung gilt

(6.1.3.4)

Ny ist die Atomdichte. Fiir die Bestrahlung von Aluminium mit

100 KeV Al-Ionen bei einem FluB von 13 g A cm-2 ergibt sich
damit eine Defekterzeugungsrate von K = 0.08 5-1.
Im weiteren wird in dieser Arbeit mit einer Defekterzeugungs-

rate von K = 10_1 s-1 gerechnet.
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6.2 Das Porenwachstum

Die Berechnung der Schwellraten erfolgt in dieser Arbeit nach
einem modelltheocretischen Ansatz von Wiedersich /W 72/. Nach
Einbeziehung der gewonnenen MeBdaten, der Bestrahlungspara-
meter und Materialeigenschaften von hochreinem Aluminium und
der Legierung A1MgSi, wird dieser Ansatz auf stdbchenfdrmige
Ausscheidungen erweitert. Wiedersich geht davon aus, dafB Punkt-
defekte, Leerstellen und Zwischengitteratome statistisch im
Material erzeugt werden. Die Ausbildung von Leerstellenklustern
in StoBkaskaden wird nicht bericksichtigt. Die erzeugten Punkt-
defekte wandern willkilirlich durch das Gitter, bis sie durch
Rekombination oder Aufnahme in Senken wie Versetzungen, Korn-
grenzen oder Poren vernichtet werden. Ausgehend von einem
stationdren Gleichgewicht werden Ratengleichungen aufgestellt

und fir die vorliegenden Bedingungen gel&st.

6.2.17 Die Ratengleichungen

Die Anderungsrate der Leerstellen bzw. Zwischengitteratome

ist gegeben durch

i:v = NPV - VVNVQ'VCL-J'LNLO’:CV—V;NV Pv
(6.2.1.1)

d N, '

;jc'“”"-“- Nei = ~iNjore, — viNoe, el -~ Nip;
(6.2.1.2)

Hierbei bedeuten:
IQPV= NPL Totale Produktionsrate filir Leerstellen

vV Sprungfrequenzen von Leerstellen und
vt zwischengitteratomen

C C Atomare Konzentration von Leerstellen
v und Zwischengitteratomen
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N, , N Totale Anzahl der Leerstellen und Zwischen-
gitteratome

Pv, B Wahrscheinlichkeit, daB der Sprung eines
Punktdefektes zur Vernichtung flihrt

G, , Q; Geometrische Faktoren

Der zweite Term auf der rechten Seite der Gleichung (6.2.7.1)
beschreibt den Verlust von Leerstellen durch einen Sprung
auf einen von a, Pl8tzen in der ndchsten Umgebung eines
Zwischengitteratoms, was zu einer spontanen Rekombination
fihrt. Der dritte Term beschreibt den Verlust eines wandern-
den Zwischengitteratoms mit einer stationdren Leerstelle.
Der vierte Term beschreibt den Leerstellenverlust durch Ver=-
nichtung in Senken. Man sieht, daB die Verlustterme in Glei-
chung (6.2.1.1) proportional sind, der Anzahl der Spriinge
der jeweiligen Punktdefekte <N und der Wahrscheinlichkeit,
daB ein solcher Sprung zur Vernichtung in einer Senke bzw.

Rekombination fiihrt Py bzw. ac.

Nach Ubergang zu atomarer Konzentration, d.h. nach Division
durch no,gilt im thermischen Gleichgewicht ohne strahlenin-

duzierte Defekte

th
deo, | "o tn
= mpy, - (el +va, ), ¢ - vV, PG
ot
(6.2.1.3)
und
th
d.C; . th th th
— ¥ My~ (Vza—l_ + ‘Vva-‘,) Cv &y — \)L P ci
dt
(6.2.1.4)

Die Differenzen zwischen Gleichung (6.2.1.1) und (6.2.1.3)
bzw. (6.2.1.2), (6.2.1.4) ergeben die grundlegenden Raten-
gleichungen filir Leerstellen und Zwischengitteratome unter

Bestrahlung
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1]
Loy (viaiev,a, )(CuCim o el ) = Vb (6o- i)

ct
(6.2.1.5)
und
OLC; th  th th
— = K- (VQQL-JVQ'V)(CVC;—CV C, > -V Pi (CL'C{ )
dt
(6.2.1.6)
wobel
. . th . . th
K = Mov ™ Mov T Mg, = My
(6.2.1.7)
die strahleninduzierte Defekterzeugungsrate ist
Mit den Abkiirzungen ac,= C,~ c? und R = wyae;, + Vv, a,

ergibt sich als L&sung der Gleichungen (6.2.71.5) und (6.2.1.6)

A/z

th th Kv. p:
C, = c,+ &C, = C,, +§‘C[(4+Lf P l)—A]
AY, P C
(6.2.1.8)
mit
th th
C = viPi/A + o, + ¢, v; P, /v Py
(6.2.17.9)
und
, th
CL = ACV-VV pv/v(,Pg + C!.
(6.2.1.10)

Mit einem Ansatz von Smidt und Sprague /SS 73/ kdnnen diese
Gleichungen fir den EinfluB geldster Fremdatome erweitert

werden. Dabei wird angenommen, daB geldste Fremdatome Leer-
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stellen fir eine gewisse Zeit an sich binden und somit die
freie Leerstellenkonzentration vermindern. Dies fihrt zu
einer geringeren Leerstellenlibersdttigung und damit zu ver-
mindertem Schwellen. Die Sprungfreguenz der eingefangenen

Leerstelilen ist gegeben durch

- ¥

Jo= v, exp - B

v

(6.2.1.11)
wobei NQF die Sprungfreqguenz flir freie Leerstellen be-
deutet und EB die Bindungsenergie Leerstelle - geldstes
Fremdatom. Die Ratengleichungen £ir Punktdefekte k&nnen nun

nach Smidt und Sprague formuliert werden

F

d N, : F FaT F T
= Nev=™ Y Noa, e, =V, Nia;c, - v, N, py
dt
(6.2.1.12)
d N: : F+T o F ‘
_—a,fL = Ngi - Y/ Nia;e, =9, Nye,e;— vy N p,

(6.2.1.13)

T F F T T Do NT
Y= (o, 0o 0 )y, Ny = YNy = ety Ny
(6.2.1.14)

Die Gleichungen (6.2.1.12), (6.2.1.13) entsprechen den Glei-
chungen (6.2.1.1), (6.2.1.2), nur wurde cV durch éi ersetzt,
die Konzentration der freien Leerstellen. Der erste Term von
Gleichung (6.2.1.14) auf der rechten Seite beschreibt die

Bildung von gefangenen Leerstellen an méglichen Einfangpldt-
zen um ein geldstes Atom. Die Anzahl der m8glichen Pldtze um
ein Atom ist im kubischfl&8chenzentrierten Gitter a, =a, = 12.
Der zweite Term beschreibt das thermische Befreien einer ge=-

fangenen Leerstelle, und der dritte Term beschreibt den Ver-



lust von eingefangenen Leerstellen durch Rekombination. In
dem fir Schwellvorgdnge interessierenden Temperaturbereich
(O.BTS = T = 0.6 T ) Uberwiegt thermisches Befreien die Re-

kombination

T T T
(6.2.1.15)

Weiterhin gilt, daB die Zahl der freien Pl&tze um geldste
Atome herum viel grdBer ist, als die Zahl der durch Leer-

stellen besetzten Pl&tze

ac, » C,

(6.2.1.16)

Damit reduziert sich Gleichung (6.2.1.14) im stationdren
T
Zustand d.h. dN,/dt=0 zu

- F

N\‘, = aN, Cg wp{ EB/KT}
(6.2.1.17)

Nach Beriicksichtigung der thermischen Defekte gemdf Glei-
chung (6.2.1.3) und Ubergang auf atomare Konzentrationen
ergibt sich

F+T

- 1: r 3
v = K-law, + o.vL(/H-o.c %PiEB/KT} (CvCL" ¢, ¢ )=V P o
at *

Toth by

ot

(6.2.1.19)

Unter der Voraussetzung eines geringen Unterschieds von
Pi

und P, und der vernachldssigbaren thermischen Zwischen-
gitteratomkonzentration cith ergibt sich eine guadratische

del F
kg K- (o.vv + O.Vz(/‘(-i-Q,CSWP{EB/KT‘)}(C\F,C-L" C, ¢ )—VLPL(C;—

¢
¢
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Gleichung mit der L&sung

F Rtk 4 =) ":‘*“\
= - = - 4+ ¢ .
&C=C,—Cy, 2_{( Cu(/ﬂ‘ ccg O"PQEG/KT}) v / "
-A
A av, P

v (A v acgexpl Bs/ ,
< § KT} Q. \A + O.Cs C/’(P {( Ej’/KT’S

(6.2.1.20)

th
F th C.

A+ QCg exp {EB/KT}

(6.2.1.21)

6.2.2 Berechnung der Schwellraten

Porenbildung und das damit verbundene volumenmdBige Schwellen
unter Bestrahlung kann nur auftreten, wenn mehr als ein Sen=-
kentyp vorhanden ist. Darliber hinaus mufB eine dieser Senken
mehr Zwischengitteratome absorbieren als Leerstellen. Dies
folgt aus der Tatsache, daB Leerstellen und Zwischengitter-
atome zu gleichen Anteilen wdhrend einer Bestrahlung erzeugt
werden und die Rekombination gleiche Anteile vernichtet. Im
Gleichgewicht muB daher auch die gleiche Anzahl beider Defekte
an Senken absorbiert werden. Als solche diskriminierende Sen-
ken gelten Versetzungen /BN 70/ /B 69/. Dieser EinfluB der
Senken wird durch unterschiedliche Senkenwahrscheinlichkeiten
p}:berﬁcksichtigt. Die Verlustrate von Leerstellen und Zwi-

schengitteratomen kann damit ausgedriickt werden als

P K
R,= Y, 8CP = Y AC, P, + Y, A0, 2 Py
KEP

(6.2.2.1)
und

P K
Y, AC P, = YV AC P, + V;AC;ZPL
K& P

(6.2.2.2)

i

RL
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Die Schwellrate, d.h. die Anzahl der Leerstellen, die in
der Zeiteinheit schon vorhandene Poren erreichen abzliglich
der Anzahl der Zwischengitteratome, die die Poren erreichen,

ergibt sich damit zu

P P
g = v, LC, P, — VY ACL P

(6.2.2.3)

Die Senkenwahrscheinlichkeiten setzen sich wie folgt zu-

sammen
P v 2] o
PV=PV+PV+PV+PV
(.2.2.4)
und
‘ 4 v = o
PL. = Pu* PL+ PL + D,
(6.2.2.5)

dabei bedeuten:

? P Wahrscheinlichkeit fir den Verlust einer

PL. Pv Leerstelle bzw. eines Zwischengitteratoms
an Poren

v v

PL, Pu Wahrscheinlichkeit fir den Verlust einer
Leerstelle bzw. eines Zwischengitteratoms
an Versetzungen

=2 &

PL( Py Wahrscheinlichkeit fir den Verlust einer
Leerstelle bzw. eines Zwischengitteratoms
an Ausscheidungen

P?’ P: Wahrscheinlichkeit fir den Verlust einer

Leerstelle bzw. eines Zwischengitteratoms
an anderen Senken, die nicht zwischen
Leerstellen und Zwischengitteratomen un-
terscheiden

Die Tatsache, daB Zwischengitteratome an Versetzungen be-

vorzugt absorbiert werden, wird ausgedrickt durch
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(6.2.2.6)

Damit ergiebt sich nach Umformung die Schwellrate zu

P v
P .
{= 2 /Py K-S = A K- §

Py =N

(6.2.2.7)
wobei S den Senkenverlustanteil bedeutet
S= a“cv\pr\//“'<

(6.2.2.8)

6.2.3 Berechnung der Senkenvernichtungswahrscheinlichkeit

Die Senkenvernichtungswahrscheinlichke%t pk wird definiert
a2ls die Wahrscheinlichkeit, daB der Spfung eines Defekts

zu seiner Vernichtung an der Senke des Typs k fihrt. Man
erhdlt sie, indem man die Nettoverlustrate der Defekte
\7PK(CV~— cjk) integriert Uber das Volumen V, gleich-

setzt dem NettofluBR dieser Defekte zu allen Senken des Typs k

in diesem Volumen

Jyp (c-c) dv = J]dﬂ

v R (6.2.3.1)

Die rechte Seite ist das Integral des Defektflusses J durch
die Oberfldche A, in der alle Senken des Typs k enthalten

sind. Mit dem ersten Fick'schen Gesetz folgt fiir eine mitt-
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lere Senkenvernichtungswahrscheinlichkeit

Y dﬂ/vj(c -y dv
v

K
a (6.2.3.2)

Mit Hilfe des zweiten Fick'schen Gesetzes im stationdren
Gleichgewicht bei einer Produktionsrate K und dem Verlust

durch Rekombination

— = 0 = Dvlc + K = Bc;cv=3v1c+K€%

(6.2.3.3)

mit B als Rekombinationskoeffizent und dem GauB-Thecrem

folgt

th —
PK': J"‘ KLH OLV/V J(C"C )d—\/: KC’“/\?EC

v

(6.2.3.4)

Hierbei wurden in erster Ndherung die Integrale durch eine
mittlere effektive Defekterzeugungsrate bzw. eine mittlere
UberschuBkonzentration im betrachteten Volumenbereich er-

setzt.

Flir Poren und Korngrenzen wird Kugelsymmetrie angenommen.

Die Diffusionsgleichung lautet dann

% 2 Jde W —
3(5:*‘:5:) f e 9
(6.2.3.5)

Mit der allgemeinen Ldsung

c(v) = %e + b= (Ky/6D)r

(6.2.3.6)
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und den Randbedingungen flr Poren

(5.0

(6.2.3.7)
und
th
C(To) = C
(6.2.3.8)
folgt
£\ “Zu; QL 2 ( R R Vo * -+ *
core ey B[22 2)- (3 (3]
(6.2.3.9)

wobel TS der Porenradius ist und R der Radius eines repré-

sentativen Volumens ist, das sich aus der Porendichte er-
. -1/3

gibt, R = 0.5 n / .

Die mittlere UberschuBkonzentration A ¢ im betrachteten

Volumen ergibt sich damit zu

[4- 25+ ¢~ 4]

(6.2.3.10)

ek 4
3n(4-¢) § L

mit

(6.2.3.11)
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Flir Korngrenzen gelten die Randbedingungen

th
C(R) =2¢
(6.2.3.12)
(2¢) = o
@’T)«-—:Q—
(6.2.3.13)
Daraus folgt fiir
— 2
_ Koy R
C___ [ ———
b A5 D
(6.2.3.14)

Flir stdbchenfdrmige Ausscheidungen wird Zylindersymmetrie
angenommen. Die Diffusionsgleichung im stationdren Zustand

hat damit die Form

b (5 REA RN

o+ + dx et
{(6.2.3.15)
Die Randbedingungen sind
th
c (4@) =
(6.2.3.16)
und
de ) = 0
( /&"’ ~ = Q
(6.2.3.17)

r, ist hierbei der Radius der Ausscheidung. R ergibt sich

aus der Dichte der Ausscheidungen und ihrer mittleren Lé&nge

nach R = 1/(2‘¢m1%{) mit einer effektiven Ausscheidungs-
dichte n_.. = T X n, wobei L die mittlere Linge der Aus-

scheidungen ist und n die tatsdchliche Dichte.
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Die L&sung der Gleichung ergibt

+h Ee‘_{:‘Rl [2%1-1’ To * a3 *
con= e = P S -
(6.2.3.18)
Daraus folgt fiir die mittlere Konzentration
— _Rl
— K@ A 2
$ A
c = —E—— § im —-—)-—4+—-—§ 3 —
& L+.D(/1-§1) (g 2 ( g)
(6.2.3.19)

Flir Versetzungen wird ebenfalls Zylindersymmetrie angenommen
~F o

mit einem festen inneren Radius r, = 10 A/B 68/um den Ver-

setzungskern, von dem aus spontane Vernichtung der Defekte

erfolgt. Die mittlere Konzentration ergibt sich dann zu

— Koo R A
AC = —Z%——QQW(?>~A}

(6.2.3.20)
wobel € {( A angenommen wurde.

Mit Gleichung (6.2.3.4) ergibt sich damit fiir die Senken-

vernichtungswahrscheinlichkeiten

= 4/ () 9 s)]

(6.2.3.21)

wobei der Diffusionskoeffizient durch den Ausdruck fir iso-

trope Diffusion ersetzt wurde

_D:: b1\7/6

(6.2.3.22)

mit b als Sprungentfernung.
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. . k . o . .
Die Funktion g7 (g¢) ist abhédngig von der Diffusionsgeometrie
und dem Verh&dltnis zwischen innerem Radius der Senke und
einem &duBeren repréasantativen Volumen. Damit ergibt sich

fiir Poren

9 ()= 2 Mg A g 01§} /(4-9)

(6.2.3.23)
fir Korngrenzen
K
g (9 = s
(6.2.3.24)
flir Versetzungen
\Y4 3 /‘ - A
9'(e) = (&~ (M- 4)
(6.2.3.25)

fir stédbchenfdrmige Ausscheidungen

oo+ 2 ()= ae 05655/ me)

(6.2.3.26)

Zur Interpretation der Ergebnisse soll Abbildung 6.8 ver-
wendet werden, die die Resultate flir Aluminium zusammenfaBt.
Man sieht, daB bei konstanter Porendichte die Senkenvernich-
tungswahrscheinlichkeit an Poren mit wachsendem Porendurch-
messer grdBer wird. Bei einem bestimmten Wert flir § = rO/R
wird der Nenner der Gleichung (6.2.3.21) Null, d.h., daB das
Verhdltnis der Radien ro/R nur flr einen begrenzten Wertebe-
reich definiert ist, was auch von der Geometrie anschaulich
klar ist. Ebenso klar ist, daB mit steigender Porendichte die
Senkenwahrscheinlichkeit steigt. Die Senkenvernichtungswahr-
scheinlichkeit an Versetzungen steigt mit zunehmender Ver-

setzungsdichte, sinkt dagegen mit grdber werdendem Korn.
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Abb. 6.8: Senkenvernichtungswahrscheinlichkeiten an Poren,
Versetzungen und Korngrenzen fir Aluminium
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6.2.4 Ergebnisse und Diskussion

Der in den vorangegangenen Abschnitten entwickelte Formalis-
mus wird in diesem Kapitel auf Reinstaluminium und das Sy-
stem AlMgSi angewendet. Dabei soll zun3chst in Form einer
Parameterdiskussion bei konstanten Senkenverlustwahrschein-
lichkeiten fir Poren, Versetzungen und Korngrenzen der Ein-
fluB der Ausscheidungen, der geldsten Atome und der Defekt-
erzeugungsrate diskutiert werden, um im AnschluB daran die
Schwellraten mit Hilfe der aktuellen Parameter zu berechnen.
Die theoretischen Ergebnisse werden mit den experimentellen
Werten dieser Arbeit als auch mit Daten aus Neutronensché-
digungsexperimenten verglichen. Die Tabelle 13 zeigt die in

den Berechnungen verwendeten Gitterdaten fir Aluminium.

Tab. 13: Gitterdaten fir Aluminium

8

b Sprungentfernung 2.86x10 = cm /K 69/

Ef Bildungsenergie 0.76 eV /SB 60/,/KM 71/
E"  Wanderungsenergie 0.72 eV /KM 71/

a Rekombinationsfaktor 12 /K 69/

Vo Sprungfrequenzvorfaktor 10158“1 /DD 58/

S Wanderungsentropie 2.4xk /SB 60/

Die Abbildung 6.9a und 6.9b zeigen die nach der Gleichung
(6.2.1.20) berechneten Konzentrationen der freien Leerstellen
mit der Bindungsenergie und der Konzentration geldster Fremd-
atome als Parameter. Sowohl eine hohe Konzentration als auch
eine hohe Bindungsenergie Leerstelle-Fremdatom filhren zu
einer Verminderung der Konzentration der freien Leerstellen
und damit zu einer geringeren Leerstellenibers&ttigung
CVF/thh. Die Ergebnisse zeigen aber, daB erst ab Bindungs-

energien von 0.25 eV und Konzentrationen 2 10-2 ein deutli-
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cher Effekt zu erwarten ist. Die Bindungsenergie im System
Al-Si betrdgt 0.25eV /JLSFB 71/. Die Konzentration der ge-
losten Siliziumatome im homogenisierten Zustand der Legierung
AlMgSi betrdgt 0.57 at % und im 200°C bzw. 26OOC—Alterungszu—
stand 0.058 at % bzw. 0.029 at %. Der Einfluf der in LOsung
befindlichen Magnesiumatome kann in diesem Modell aufgrund
der geringeren Bindungsenergie an Leerstellen vernachlassigt

werden /MR 71/.

Die Abbildung 6.10a und 6.10b zeigen den EinfluB der Senken-
verlustwahrscheinlichkeit und Defekterzeugungsrate auf die
Konzentration der freien Leerstellen. Unter der Annahme, daf
Ausscheidungen ideale Senken fiir Punktdefekte bilden, d.h.
diese vernichten, ergibt sich fiir die Senkenverlustwahrschein-
lichkeit pA im Fall des 14OOC—Auslagerungszustands etwa ein
Wert von pAw 10-3. Eine hohe Dichte fein verteilter Ausschei-
dungen und einer damit verbundenen grofBen effektiven Oberfld-
che vermag danach die Leerstellenilbersdttigung deutlich zu

senken.

Auch eine geringe Defekterzeugungsrate wie sie bei Neutronen-
schddigung in schnellen Reaktoren auftritt (ch10_6 s—l)
fihrt aufgrund der geringen Zahl der erzeugten Punktdefekte

zu einer niedrigen Konzentration der freien Leerstellen.

Die Abbildung 6.71T17a und 6.11b sowie 6.12a und 6.12b zeigen
die Senkenverlustanteile $§ nach Gleichung 6.2.2.8, d.h. den-
jenigen Bruchteil der strahleninduzierten Defekte die in
vorhandenen Senken vernichtet werden. Sie ist damit auch ein
Mag fir die in Poren annihilierten Leerstellen. Die Tempera-
tur am Maximum ist im wesentlichen unabhdngig von der Senken-
verlustwahrscheinlichkeit p. Daraus folgt, daB allein mit dem
Vorhandensein von Ausscheidungen eine Temperaturverschiebung
des Schwellmaximums nicht erkldrt werden kann. HBhere Defekt-
erzeugungsraten verschieben das Maximum zu hdheren Tempera-
turen, aber mit geringeren Werten. Dieses Verhalten wird am
Ende dieses Kapitels eingehender diskutiert. Der EinfluB ge-

l6ster Fremdatome macht sich in einer Verschiebung zu tie-
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feren Temperaturen und in einem Absenken des Maximums mit
steigender Konzentration bzw. Bindungsenergie bemerkbar. Dies
ist ein weiteres Indiz dafir, daR die geringeren Schwellra-
ten und die Verschiebung des Schwellmaximums im Vergleich zu
Reinstaluminium bei den 200°C und 26OOC-Alterungszustanden
der Legierung AlMgSi eine Polge des in L&sung befindlichen
Siliziums sind, widhrend der EinfluB der Ausscheidungen und
die damit verbundene hbhere Senkenverlustwahrscheinlichkeit p
nur zu einem Absenken des Maximums fidhrt. Silizium in Alumi-
nium sollte nach diesen Berechnungen ab Konzentrationen von
10_3 at % einen stark reduzierenden EinfluB auf die strahlen-~
induzierte Porenbildung besitzen. Die Ergebnisse dieser Ar-

beit bestdtigen dieses Verhalten.

Abbildung 6.13 zeigt die nach Gleichung 6.2.2.7 berechneten
Schwellraten fiir Reinstaluminium und das System AIMgSi im
260°C- und 14OOC—Auslagerungszustand mit konstanten Senken-
verlustwahrscheinlichkeiten flir Versetzungen, Poren und
Korngrenzen und mit den aktuellen Werten flir die Ausschei-
dungsdichten und geldsten Anteile von Silizium. Das Maximum
der Schwellrate flir den 2GOOC—Auslagerungszustand liegt tie-
fer als flir Reinstaluminium und ist 2zu niedrigen Tempera-
turen verschoben. Die Schwellrate flr den 14OOC—Auslagerungs—
zustand ist wesentlich geringer und erkl&rt damit das schwell-
resistente Verhalten dieses Alterungszustandes. Aufgrund der

konstanten Senkenverlustwahrscheinlichkeiten kdnnen an dieser

Abbildung aber nur Tendenzen sichtbar werden.

Die Berechnung der Schwellraten unter Einbeziehung der er-
rechneten Senkenverlustwahrscheinlichkeiten auf Grundlage der
experimentellen Ergebnisse fihrt zu realistischeren Kurven-
verldufen (Abb. 6.14). Die Maximalwerte der errechneten
Schwellraten fallen nahezu mit der experimentell in dieser
Arbeit ermittelten maximalen Volumen&nderung zusammen. Abbil-
dung 6.15 zeigt die experimentell ermittelte Volumen&dnderung
AV/V in Prozent fir Reinstaluminium im Vergleich zu den er-

rechneten Schwellraten auf 1 normiert. Die berechneten Maxi-
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malwerte fir Reinstaluminium liegen danach bei 140°C und fur
das System AlMgSi beil etwa 100°C im 200°C bzw. 260°C Ausla-
gerungszustand im Vergleich zum experimentell ermittelten
Wert von 75°C. Die Berechnungen liegen damit in guter Uber-

einstimmung mit den experimentellen Ergebnissen.

Mazey und Mitarbeiter konnten zeigen, daf in einer AlMg-Legie-
rung nach Bestrahlung mit Al-Ionen bis zu 200 Verlagerungen
pro Atom keine Porenbildung auftritt /MBB 76/. Der theore-
tische Ansatz von Wiedersich /W 75/ kann diesen Effekt auf-
grund der geringen Bindungsenergie nicht erkldren. Mazey und
Mitarbeiter vermuten einen effektiven Leerstellenausheilme-
chanismus, der an kleinen, mdglicherweise wdahrend der Bestrah-
lung gebildeten, Ausscheidungen auftritt. Elektronenmikro-
skopische Untersuchungen dieser Arbeit gaben aber keinerlei
Hinweise auf das Vorhandensein wdhrend der Bestrahlung ge-

bildeten Vorausscheidungen.

Venker und Ehrlich /VE 76/ nehmen an, daf die partiellen
Diffusionskonstanten einen mafBgeblichen Einfluf auf das
schwellresistente Verhalten haben. Sie konnten zeigen, daB
zahlreiche Legierungen mit Fremdelementen hoher Beweglichkeit
kein oder geringeres Schwellen bei Bestrahlung mit Neutronen
zeigen. Das porenresistente Verhalten des homogenisierten
Zustands der Legierung AIMgSi mit relativ hohen cgeldsten An-
teilen von Magnesium und Silizium als auch die Ergebnisse
von Mazey und Mitarbeitern stlitzen diese Annahme. Abbildung
6.16 zeigt die partiellen Diffusionskonstanten flr Magne-
sium und Silizium in Aluminium im Vergleich zur Selbstdif-

fusion.

Das porenresistente Verhalten des 14OOC—Auslagerungszu—
stands mit einer hohen Dichte sehr kleiner Ausscheidungen
und sehr geringen Anteilen gelOster Magnesium- und Sili-
ziumatome 188t sich aber eindeutig auf das Vorhandensein
dieser Ausscheidungen zurilickfihren. Es wird angenommen, daf
nicht nur die Kohé&renz sondern auch die groBe effektive
Oberfldche dieser fein verteilten Ausscheidungen maBgeblich
fiir die Reduzierung der Konzentration der freien Leerstel-

len verantwortlich sind.
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Abb. €6.16: Temperaturabhdngigkeit der Fremddiffusion

von Magnesium und Silizium in Aluminium
nach /B 72/
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Eines der wesentlichen Ziele der Schwerionenbestrahlung

von Metallen ist die Simulation der Effekte von HochfluB-
neutronenbestrahlungen in sehr kurzer Zeit. Die in dieser
Arbeit ermittelten Ergebnisse in hochreinem Aluminium sollen
daher mit Daten aus Neutronenschddigungsexperimenten von
Adda /A 71/, Stiegler /S 71/ und Packan /P 71/ verglichen

werden. Tabelle 14 zeigt die Werte der Reaktorbestrahlungen.

Bestrahluncs= Dosis Schwellen Porenkon= Mittlerer Referenz
temoe:atu:' zentration Porendurch=
. messer

[ - -2, 5 =2 /g 5

Faaeys /noem /% [em 7] J

55 5x10°° 0.15 2x10'4 240 /B 71/

55 5x102° 0.19 1.1x10% 299 /P 71/

55 1.6x10° 0.86 3.9x10 % 329 /e 71/
125 2%10°% " 0.5 2.8x101" 700 /8 71/
150 2x10°" 0.4 1.2x10 2 1700 /s 11/

1 -

220 5x10%° 0.1 10'3 570 /5 71/
250 5x102° o o o /B 71/
Tab. 14: EinfluB der Bestrahlungstemperatur auf das Schwel-

len in Neutronen-bestrahltem Aluminium

Das Schwellen als Funktion der Temperatur nach Neutronenbe-

21 -2 .
n cm ist zusam-

strahlungen bei einer Dosis von etwa 10
men mit den Ergebnissen dieser Arbeit in Abbildung 5.29
auf Seite 63 dargestellt. Das Maximum des Schwellens bei
Ionenbestrahlung ist zu hdheren Temperaturen verschoben,
wie es auch fir ordBere Defekterzeugungsraten erwartet wird
/BB 72/. Auch die theoretischen Berechnungen dieser Arbeit
nach Wiedersich /W 75/ zeigen eine Temperaturverschiebung
der Schwellraten zu hdheren Temperaturen mit zunehmender
Defekterzeugungsrate (siehe Abb. 6.12b). Die sich hierbei
ergebende Verschiebung betrdgt 180 K bei einer Defekterzeu-
gungsrate von 2.75x10-6 s_1 fiir Neutronen (EBR II /KS 72/)

und 0.08 5—1 fir Ionen (diese Arbeit). Die experimentell



- 137 -

bestimmte Temperaturverschiebung ergibt sich zu etwa 100 K.
Auch die Maximalwerte der Schwellraten liegen bei h&heren
Temperaturen als das experimentell ermittelte Schwellmaximum.
Diese Diskrepanzen lassen sich auch auf die modelltheoreti-
schen Ansdtze zurilckilhren, bei denen nur Wachstumsprozesse be-
ricksichtigt werden /W 75/. Bei hohen Temperaturen wird aber
die Keimbpildung stark reduziert /R 71/. Die theoretischen
Kurven der Schwellraten werden also bei hohen Temperaturen

Zu ¢grofBe Werte aufweilsen.

Wie Abbildung 5.29 zeigt, liegen die experimentell ermittel-
ten Schwellwerte nach Neutronenbestrahlung im Gegensatz zu
Ionenbestrahlung bei vergleichbarem dpa-Wert um etwa einen
Faktor 10 h&her. Unter der vereinfachenden Annahme, daf die
Senkenverlustwahrscheinlichkeiten durch die Bestrahlung
nicht gedndert werden, kann die Lage des Maximums der be-
rechneten Schwellraten mit dem der experimentell ermittel-
ten Schwellwerte verglichen werden. Abbildung 6.12b zeigt
den EinflufB der Defekterzeugungsrate auf den Senkenverlust-
anteil. Die Wachtumsrate ist unter den genannten Vorausset-
zungen eine lineare Funktion des Senkenverlustanteils (siehe
Formel 6.2.2.7). Man sieht, daB der Senkenverlustanteil und
damit auch die Wachstumsrate bei Bestrahlung mit Neutronen
um den Faktor 10 hdher liegt als nach Ionenbeschufi. Von

dhnlichen Ergebnissen im Kupfer berichtet auch Adda /A 71/.

Diese gute Ubereinstimmung zwischen Theorie und experimen-
tellen Ergebnissen ist auch ein Hinweis darauf, daff Ober-
fldchendefekte wdhrend der Bestrahlung in Aluminium keine
Ubermdssige Role spielen scllten, da sie auch im thecreti-

schen Ansatz unberilicksichtigt bleiben.

Die Ergebnisse zeigen, daB der Vergleich von Neutronen-
schddigungsexperimenten und Ionensimulationsexperimenten
nicht allein lber die allgemein verwendete Angabe von dpa-

Werten erfolgen darf.
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/. Ausblicke

Die Untersuchung des Einflusses von Ausscheidungen auf die
strahleninduzierte Porenbildung wird erschwert durch die
in jedem Fall vorhandenen geldsten Legierungselementen.
Bei Neutronenschddigungsexperimenten entsteht zusdtzlich

aufgrund der Reaktion

al®’ (m,y) A% R (2.4 min) 628

13 13

Silizium. Dies fihrt bei Bestrahlung von AlMg zu fein ver-
teilten kchdrenten Ausscheidungen des Typs MgZSi, wonach
bei dieser Legierung keine Porenbildung becbachtet werden
konnte. Die Ionensimulationsversuche sollten daher gezielt
auf bindre Legierungen erweitert werden. Hierbei sollten
vor allem der Einflufl der Bindungsenergie Leerstelle-Fremd-
atom, der EinfluB der Konzentration der geldsten Elemente
und der partiellen Diffusionskonstanten ndher untersucht

werden.

Geeignete Leglerungen mit niedrigen Bindungsenergien waren
AlCu, AlAg, AlMg und AlZn. Magnesium, Silber und Zink sind
in Aluminium relativ schnell diffundierende Elemente, wih-
rend die Diffusion von Kupfer vergleichbar der Selbstdiffu-
sion ist. Flr mittlere Bindungsenergie, aber sehr kleiner
Diffusionskonstanten, bieten sich Mangan und Chrom in Alu-
minium an. Hohe Bindungsenergien und grofie partielle Dif-
fusionskonstanten haben Silizium und Germanium in Alumini-
um. Tabelle 15 und Abbildung 6.17 zeigen die Werte fir Bin-
dungsenergien Leerstelle-Fremdatom bzw. fiir Fremddiffusion

in Aluminium.

Die Untersuchung der strahleninduzierten Porenbildung in den
genannten Legierungen mit unterschiedlichen Konzentrationen

wiirde eine differenzierte Trennung und Wichtung der einzel-

nen Einfllisse ermdglichen und damit zu einem besseren Ver-

std&ndnis des Einflusses von Ausscheidungen fiihren.
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Tab. 15: Bindungsenergien Leerstelle~Fremdatom in Aluminium
gelbstes Bindungs- Referenz
Element energie

/ev/
Cu 0 /MR 71/
Ag 0.08 /MR 71/
Mg o) /MR 71/
Zn 0.06 /MR 71/
Ge 0.33 /MR 71/
Si 0.25 /JLSFB 71/
Tin®
-y 600 550 £ 450 401 350

TT ki 0
o Al=Selbstdiffusion [T

\ N Zn[ﬁ][

N [\
INNUENS
IR \\\ o

w* \\\ Q§\
. MJ?\ Mn[}i,\\syfe[fj.

7 17 1] 14 15 % 17
0/ Tin %7

Abb. 6.17: Temperaturabhdngigkeit der Fremddiffusion in Alu-
minium (nach Bergner /B 72/)



Die Ergebnisse dieser Arbeit zeigen, daB Ausheileffekte
nach Beendigung der Restrahlungen bel Temperaturen lber
1507C in Aluminium einen wesentlichen Einflufl haben. Der
prinzipielle Aufbau der verwendeten Bestrahlungseinrich-
tung gestattet aber keine wesentliche Verkirzung der Ab-~
kiihlzeiten. Eine Bestrahlungskammer mit Schleusensystem,
bei dem nur die jeweils bestrahlte Probe aufgeheizt wird
und nach Beendigung der Bestrahlung sofort mit fllissigem
Stickstoff auf Raumtemperatur oder tiefer abgekihlt wer-
den kann, wurde nach dem Prinzip des Diawechselmechanis-
mus konzipiert, konnte aber im Rahmen dieser Arbeit nicht
mehr zum Einsatz kommen. Die Bestrahlungseinrichtung ge-
stattet Experimente im Temperaturbereich von~ - 150°C bis

800°c. Die Strahldiagnose wurde wesentlich verbessert.
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