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Einleitung

Verschiedene intermetallische Phasen (IP) er-
scheinen aussichisreich, in Zukunft als Struktur-
werksloffe eingesetzt zu werden [1-3]. Beir Struk-
turwerkstolen bestimmen die mechanischen
Eigenschaflen das Anwendungsprofil. Bei Funk-
tionswerkstolfen sind dagegen die elekirischen
oder magnetischen Eigenschaften wichlig
Neuartige Werkstolfe auf der Basis von interme-
tallischen Phasen sollten eine ausreichend hohe
Festigkeit besitzen bei Temperaturen in Anwen-
dungsbereichen, die zwischen hochlegieren
Stahlen und Nickelbasislegierungen einerseils
{bis ca. 600 *"C) und den keramischen Werkstol-
fen (Ober 1000 °C) andererseits liegen. Ein
schwerpunkiprogramm am  Max-Planck-Institut
fir Eisenforschung hatte zum Ziel, intermetalli-
sche Phasen auf Fe-, Ni- und Ti-Basis im Hinblick
aul praktische Anwendbarkeil auszuwahlen, In
dieser sogenannten  Screening-Phase an exo-
ischen IP-Legierungen™ wurden GuBgefige
verschiedener bisher wenig bakannter intermetal-
lischar Phasen hergestelll. Mit Hille der Trans-
missionselektronenmikroskopie (TEM) wurden
die Werkstoffe charaklerisiert, um die mechani-
schen Eigenschaften zu erklaren.

Das ZJiel dieser Verbffentlichung 1st. einen
Uberblick Gber TEM-Untersuchungen an derarti-
gen Werkstollen zu geben. In dem ersten Teil die-
ser Verdffenthichung werden die Praparationsver-
fahren fur TEM-Proben beschrieben; im zweilen
Teil werden Probleme und Ergebnisse der Ge-
flige- und speziell der Versetzungsanalyse dar-
gestellt. Die Erdahrungen sind jeweils auch an
Beispialen beschrieben, diese sind in Kursiv-
Druck gesetzl,

Introduction

Different intermetallic phases (IF) are promising
to be used in fulure as structural materials for
engincering (1 o 3]. For these materials the
mecharical properties are determining the profile
of demands. In contrast, for funclional materials
the electncal or magnetic properlies are impor-
tanl. MNew materials, based on intermetallic
compounds, should have a sufficient high
strength at lemperatures in areas of application
between highly alloyed steels and nickel based
allays on one hand (up to 600 °C) and ceramic
matenals {(above 1000 “C) on the other hand. A
research program at the Max-Planck-Institut f(r
Eisenlorschung had the goal 1o choose inlerme-
lallic phases on Fe-, Mi- und Ti-base for practical
applications. During the so called "Screening
project on oxotic IP-alloys® several spacimens of
different less known intermetallic compounds
weare produced by casting. Observations by trans-
misswon electron microscopy (TEM) should clarify
the micrastiructure for explanation of the mecha-
nical propedies.,

The goal of this paper is 10 give an overview on
the TEM siudies on these malerials. In the first
par the techrmiques for preparation of TEM speci-
mens are descriped; in the second part problems
and resulls of the analysis of the microstructure
and the dislocations are presented, The experi-
ences are cxplaned also on examples, which are
wrillen in italics
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Probenvorbereitung

IP-Werkstolfe nehmen auch in der Praparation
eing Mittelstellung zwischen Metallen einerseils
und Keramiken andererseils ein, Dementspre-
chend sind die Verlahrer’ auszuwahlen, um vom
angelieferten Matenal zundchst Plattchen von
500 pm Dicke und 3 mm Durchmesser abzutren-
nen: a) mil der Trennscheibe, wie bei Metallen
ublich [4, 5]. b) mit der Funkenerosion oder c) mit
der Diamantscheibe, wie bei Keramiken dblich
[6 bis 11].

Cas funkenerosive Trennen erweist sich als die
optimale Methode, weil mil den modernan pro-
grammiarbaren Drahl- (oder Senk-) Erodierma-
schinen zylinderférmige Proben mit 3 mm Durch-
messar ohne grol3en Aufwand aus den zum Teil
sehr festen Materialien exakt abgetrennt werdan
kdnnen, Die Proben werden nur enmal in die
Fassung eingespannt und anschlieBend wird fol-
gendes Schniliprogramm abgearbeitel: Zunachst
werden parallele Schritte angebracht, am besten
gleich fur ca. 5 bis 10 Proben; der Abstand der
Schnitte betrdgt unter Berlcksichligung der
Schnittbreite ca. 1 mm (Fig. 1). Anschliefend
wird, nach Drehung um 907, ein Kreis mil einem
Durchmesser von 3 mm herausgeschnitten, pas-
send fir die TEM-Probenhaler. Die Scheibchen
fallen in das Schmiermittel, meist Wasser, und
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Fig. 1. Schnittanordnung bei programmigrbarer
Funkenerasion zum optimalen Herausirennen
von Pldttchen fur die TEM-Praparation

Fig. 1. Position of the cuts for oplimized separa-
tion of discs for TEM preparation using pro-
grammabie spark erosion machines

Preliminary Specimen Preparation

Intermelallics lake a place in between melals and
ceramics for mechanical properties as well as for
preparation. Several lechniques are available to
cul thin discs with diameler 3 mm and a thickness
of 500 pm from bulk specimens: a) using a saw as
for melals [4, 5). b) using spark erosion or ¢) using
a diamond saw as for ceramics [6 1o 11).

The spark ergsion method was found 10 be favor-
able, because with the modern, programmable
machines with wires or sinkable lools sphencal
specimens with 3 mm diameler can be cul easily
and precisely from the IP-malerials with their
ultrahigh strength, The bulk specimens have o be
fixed only once, thereafler the following cul pro-
gram 15 carried oul: Al first several parallel cuts
are put in for about frve to ten discs. The dislance
between the cuts is about 1 mm under considera-
tion of the cut width (fig. 1). Then, the specimen is
wrred 90° and a circle is cul with a diameler of
3 mm suitable for the TEM-specimen holders.
The small discs fall down into the lubricant, usual-
ly water, and should not be lost. Requirement for
this method is the sufficient electric conductivity
of the intermetallic specimens. If the material
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sollten nicht verloren gehen. Voraussetzung fur
funkenerosives Bearbeiten is1 ene gule elekin-
sche Leitfahigkeit der Proben; bei Werkstotfen mit
hohen keramischen Anteilen sind andere Verfah-
ren zu vervenden.

Die 500 pm dicken Scheibchen werden dann
beidseitig wie Oblich auf Schieifpapier mit ver-
schiedenen Kérnungen, 220, 400, abschlieBend
600, maglichst planparallel auf eine Dicke von ca.
100 bis 150 um Dicke geschhffen. AnschiieBend
werden die Proben mit dem Muldenschieifgerat
(Dimpler) bearbeilel, bis die Dicke in der Mille
30 pm betragt, wobei die Justierung, insbeson-
dere die Ubereinstimmung des Dreh-Zentrums
von Ober- und Unterseite, beim beidseitigen Dim-
peln uberproft werden sollite, Das Gewichl und die
Geschwindigkeit am Dimpler sind bei empfindh-
chen Proben moglichst gering zu wahlen. Die Er-
fahrung zeigt, dafl bei inlermetallischen Phasen
im Gegensatz zu Metallen auf das Dimpein nicht
verzichtel werden kann, auch wenn elektrolytisch
weitergedinn! wird: Die durchstrahlbare Flache
wird dadurch vergriBert. Je mehr Zeit fir das
Vorpraparieren aufgewendet wird, desto hoher
die Chance, dafi alle Proben gelingen.

Beispiel:

Besonders unangensehm zu prapaneren sind
mehrphasige Werksloffe, die bereits zur Rif3bil-
dung neigen. Die TEM-Pradparation einer rwei-
phasigen GuB-Legierung bestehend aus NbNIAI-
und Nidl-Anteilen [12, 13] edorderte besondere
Sorgfall, da durch das Enffernen des umgeben-
den Malenals vorher aufgestaule, innere Span-
nungen relaxieren und die dunnen Pidtichen zer-
sléren kdnnen. Praparalionsnsse in der sproden
NbNiAl-Phase breiten sich aus, oder vorhande-
nan Mikronsse warden langer, so dafl die Plaft-
chen auseinanderbrechen. Die Ausschullquole
lag bei ca. 50 % und isl noch lolerierbar.,

TEM-Praparation

Die so vorbereiteten Platichen werden nun mit
verschiedenen Methoden weitergedinnt, Um
méglichst gralle durchstrahlbare Flachen im TEM
zu erzielen, ist das Disenstrahl-Polierverfabren
das voreilhafteste und zuers! auszuprobiaran
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conlans a high amount of ceramic particles other
methods have 1o be used,

The 500 pm thick discs are ground parallel on
abrasive paper with different mesh size 220, 400
and 600, to a final thickness of 100 to 150 ym,
Afterwards the discs are dimpled to a thickness at
lhe center of about 30 pm using a carefully
adjusted dimple grinder, especially it has to be
checked wheother the upper and the lower center
malch to each other. For sensilive and brittle
specimens the weight and the velocity of the
dimple grnnder should be chosen as low as
possible. Expenence showed, that dimpling of
intermetallic specimens — in contrast to metals -
cannot be omitted, even in the case of subse-
guent electrolylicak thinning: The translucent
areas in TEM will bé enlarged. The more time is
speni lor these preliminary preparation, the better
the chance lo receive good TEM-specimens.

Exampie

Very difficult for TEM preparation are briltle
matenals with the lendency of lorming
microcracks A casl alloy consisting of the two
intermelaiic phases NONIA! and NiAl {12, 13]
needed special care, because after removing the
surrounding matenal internal slresses may relax
and can desiray the thin discs. While new cracks
are spread oul n the brittle NONIAl phase or
existing microcracks are elongaled, the discs lall
apart Abowr 50% of the discs were rojecled,
which may be loleraled.

TEM-Preparalion

The in such way prepared discs are then thinnad
with differemt methods. For large, translucent
areas twin jel polishing is the most favorable
method and is recommended to be lested first.

Prakt. Metallogr, 31 (1994) 3
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Dagegen ist bei Geflgen, die mehrere Phasen
mit starken Unterschieden im elektrochemischen
Fotential enthalten, oder bei Werkstoffen mit
grofen Anleilen an keramischen Bestandteilen
die lonendlinnung (5.u.) anzuwenden.

Disenstrahl-Polierverfahren

Das elektrolytische Poberen im Doppelstrahl-
Diusenverahren [4, 5] erforder eine sorgfallige
Auswahl des Elektrolyten und ein Probieren der
Polierbedingungen. Die fur die intermetallischen
Phasen gefundenen Losungen sind in Tabelle 1
zusammangesielit und durch Angaben aus der
Literatur erganzt. Eine Lisung wird jeweils nur fir
Proben ahnlicher, chemischer Zusammenset-
zung verwendet. Das Strom-Spannungs-Plaleau
fur den optimalen Polierbereich kann leicht durch
langsames Hochregeln ermitiell werden. Bei tie-
fen Temperaturen sind die Eleklrolyte zahflussi-
ger und die chemischen Reaktionen verzogen, so
dafl eine gleichmafigere Ablragung erzielt wird.
Wenn Lochfrall (Pitting) auftritl, waren die Span-
nung oder die Temperalur zu hoch. Die drei Lo-
sungen aus Ethanal zum Abspilen werden stels
frisch angeselzl. Ist bereits nach wenigen Sekun-
den ein Lochdurchbruch erreicht, so sollte der
Eiektrolyvt verdinnt werden, um ein definieres
Abschalten zu gewahrleisten.

Bollmann-Verfahren

Das Bollmannverfahren ist bei stark ferromagnea-
lischen Werkstolfen sinnvoll anzuwenden, weil
dabe: die Masse der TEM-Probe slark reduzier
isl. Ein Beispiel isl die Phase [i-FeAl [14, 15],
wahrend bei der (Fe, Ni)Al-Phase mil sleigenden
Ni-Gehallen Gber ca 40 Gew.-% [23] das weni-
ger aufwendige Dusenstrahlverdahren ausreschi,
Wegen der starken Krafte im Magnetfeld der Ob-
jektiviinse ist darauf zu achten, dafid die ferroma-
gnetischen Praoben fest in den TEM-Probenhal-
lern eingebaul sind und eme moglichst runde
Form autweisen.

lenendunnung

Einige intermetallische Phasen, wie die meisten
Silizide, lefen sich nur mit der lonendinnung
prapaneran. Die Parameter fur das DiOnnen der
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For matenals conlaining several phases with
diferent behavior in electrolytical thinning or
containing high amounts of ceramics the ion
milling method is applied.

Twin Jet Polishing Method

The twin jet polishing method (4, 5] requires a
careful choice of the electrolyte and testing of the
polishing conditions. The solutions used for pre-
paration of intermetallic compounds are summa-
rized in table 1 and are completed with prescripti-
ons from the literature. An electrolyle is used only
for specimens with similar chemical composition
The conditions for an optimum polishing have to
be found al the beginning of the vollagelcurrent
plateau. Al lower temperatures the solution gels
more viscous and the chemical reactions are
delayed, so the thinning is more evenly. If pitling
occurs, either the voltage or the temperature were
too high. The three solutions of ethanol for sub-
sequent rinsing are Ireshly prepared. If the hole
occurs already after a lew seconds, the eleciro-
lyte should be diluted to ensure the defined switch
off

Bollmann Method

Using the Bolimann method makes sense for
strongly Terromagnetic materials for reducing the
mass of the TEM specimen. For exampla, the in-
termetallic phase [-FeAl [14, 15] has to be
thinned by this method, while for (Fe,NijAl-phase
with a nickel amount of more than 40 wt. % [23]
the less time consuming lwin jel method is
sufficient. Because ol the strong forces in the
magnetic hield of the objective lens, it should be
guaranteed that the ferramagnetic specimens are
strongly fixed within the TEM specimen holder
and possess a nearly round shape of the haole

fon Milling

Some intermetallics, ike most of the silicides, can
only be thinned using the ion milling. The para-
maters for thinning of the dimpled discs are; angle
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Tabelle 1. Elektrolyte fiir die TEM-Prdparation von intermetallischen Phasen
Table 1: Elecirolytes for TEM-preparation of intermetallics
Dosenstrahl-Elekiropolier-Verfahren / Twin jet polishing method

Legierungsbezewch- | Volumenanteil | Ordnungs- | Elekirolyl Polierbedin-
nung oder fusam- | der Fhasen phase gungen
mensatzung [at%] = [Literatur]
MName of alloy or Volume-% Phasea Electrolyle Polishing
compaosition [al%)] | of phases Conditions
oo o 2 [Reference]
NIB9AI11 10% Ni T 30% HNO, 10V, -25°C
90% Ni,Al L1, 70% Methanol
Waspaloy/ Ni T 60% Methanol A3" 27V.-27°C
CMSX-&/ Ni,Al L1, 35% |-Buthanol [24]
Nicrofer/ 6% Perchloric acid
Mar M 247
MA 6000 Mi ¥ 92 5% Ethanol 40V, -30°C
MisAl L1, 7.5% Perchloric acid [24]
Y20,
SAR99 Mi ¥ 99% Methanol 30V, -80°C
NijAl L1, 1% Perchloric acid [19]
NITEAITTiG Niy(ALTI) L1; 99% Methanol 75V, -75°C
1% Perchioric acid [18]
NISOAISO MiAl B2 25% HNO, Jov, -25°C
75% Methanol [12,13]
MNI33AI33Cr34 S50% MiAl B2 60% Methanaol A3 3oV, -25°C
50% Cr 35% |-Buthanal [25]
6% Perchloric acid
_ﬂqggﬂg!uql}uggﬂ_m milling
Fed TNid4AIG 45% (Fe, Ni) Al | p-B2 16% Ethylenmoncbutylether | [23]
55% (Ni,Fe [Al])| vA2 16% Perchlonc acid
67% Acelic acid
AIBIND20NIT1 74% AlNb DO, 10% Perchloric acid 30V, -25V
22% NiAl B2 20% Glycerin [26]
4% NbMiAl 14 70% Methanol
MiS0A4EGND4 13% MNbMLAI C14 25% HNO, 30V, -25°C
orfoder B7% NiAl or B2 75% Methanol [12, 13]
Nid0AIZINB21 28% NiAl
72% NbNiA|
NiSDCo18A132 (Mi, Cajy Al Lig 30% HNO, 13V, -20°C
70% Methanol
Tis2Al48 B86% TiAl L1, 60% Methanol A3" 21V, -25°C
14% TiyAl DOy, 35% |-Buthanol [21]
6% Ferchlorc acid
Tis2Al48 BE% TiAl L1, 96% Methanol 21V, -20°C
14% TijAl DOy, 4% H,50, [27]
124 Prakt. Metallogr. 31 (1994) 3
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TiS2Al48Y1 BE%a Tial L1, 80% Mathanol 21V, -55°C
14% Ti Al DO, 20% Perchloric acid [28]
TIB3Co12AI5 70% o-Ti o 60% Methanol _A3" 20V, -25V
30% Ti,Co Eg, 35% Buthanol [16]
6% Perchloric acid
+mnenﬁﬁnnungﬂnn milling
Fe&TAlZ4CE T0% Fe,AlC L1, T0% Methanol 13V, -28°C
30% a-Fe A2 30% HNO, [29]
Ni74AI25C1 Ni,AIC L1, 70% Methanol 13V, -28°C
30% HNO, [29]
CoB7Tad3 TaCo, 80% Methanol 10V, +43°C
20% H,50,
Ti425i38 TisSis D8, 60% Methanol ,A3" 20V, -22°C
TiSi, C54 35% |-Buthanol 16V, -25°C
6% Perchloric acid [17]
Bolmann-Verfahren / Bollmann-method -
Fe74Ni12A114 70% (Fe,Ni[Al]) [ p A2 B6% conc. H,PO, [14]
FeGaNi1BAI1S 30% (Fe NiAl | p' B2 10% CrQ,
! 4% conc. H,50,
Fed0Ni10AI50 (Fe, NijAl i B2 60% Methanol _A3" [15]
35% |-Buthanol
6% Perchloric acid

gedimpelten Platichen sind: 12 bis 20° Winkel,
6 kV Hochspannung, 2 x 500 mA lonenstrom
{(Duomill det Firma Gatan). Da alle untersuchten
intermetallischen Phasen temperaturempfindlich
sind, wurde wahrend der gesamten Dinnungs-
Zeit von ca. 30h mit flissigem Stickstoff gakdhi,
Mach dem Ddnnen ist die Probe unter Vakuum
ca. eine halbe Slunden aulzuwirmen, sonst bil-
det sich auf der kalten Probe eine Eisschicht. Far
die Dinnung empfindlicher Proben wurden fol-
gende Bedingungen gewahit: 10°, 3 kV,

In zweiphasigen Materialien mil groBen Unter-
schieden in den Abtragraten ist ein Abtragwinkel
unter 12° einzuslellen. Dabei wird nur die plane
Seite einer einseitig gedimpelten Probe abge-
sputtert und spezielle Flachwinkel-Halter verwen-
del, da sich sonst abgesputtertes Material auf der
Probe niederschlagt. Die Abtragzeit verldngen
sich allerdings derartig, daf auf Dinnungsappa-
raturen mitl speziellen Hochleistungs-lonenquel-
len Ubergegangen werden sollte, wie zum Bei-
spiel aul die lonendinnungsaniage der Firma
Balzers [9] oder auf das PIPS-Gerdl der Firma
Gatan [10].
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of 12 to 20°, voltage of 6 kV, and a current of
2x300 mA (for Gatan Duomill). The observed in-
termelallics were sensitive 1o high temperature,
therefore they were cooled by liquid nitrogen
during the whole thinning time of about 30h. After
thinning the specimens have lo warm up under
vacuum about half an hour, 1o prevent forming of
an icelayer. For more careful thinning of sensitive
specimens the following conditions were used:
107, A kV.

In two-phase malerials with large differences
in the spuller rates angles below of 12° were
adjusted. In this case the plane side of an one-
sided dimpled specimen was sputtered off and
special low angle specimen holders were used to
prevent fallout onto the specimen. The time for
specimen preparation is delayed drastically. Spe-
cial thinning machines with powerful ion sources
should be used as for example the Balzers ion
mill [9] or the Gatan PIPS [10].
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Beispiele:

Ein ferromagnetischer Werkstoff, bestehend aus
FeNdB-Teilchen, die in einer stranggeprelien
Aluminium-Malmx eingebettef sind, konnfe mil
dem PIPS-Gerdl der Firma Galan erfolgreich
praparert werden (Fig. 2). Bei anderen Prapara-
tionsmethoden waren die IP-Teilchen zu dick
oder schon wvorher herausgefallen, Durch dia
TEM-Aufnahmen konnlen die gerninge Versel-
zungsdichle in den Telflchen sowie die schiechte
Haftung der Grenzfldche rwischen Teilchen und
Matrix nachgewiesen werden.

Bei dem Warkstoff Ti83 Co12 Al5, der aus a-Ti
und ca. 30 Vol -% der imarmetallischen Fhase
Ti-Co besteht [16], konnten TEM-Proben durch
lonenstrahlddnnung erhalten werden. Allerdings
warden die Ti,Co-Kdrner schneller abgelragen,
so daf starke Konfrastunterschiede in den TEM-
Bildern aufireten. Die dukiife Ti-Phase dieser Le-
gierungen zeigle nach superplastischer Veror-
mung eine geringere Verselzungsdichle als bel
ganngan Umformgradan.

Im Gegensalz zu den beschriebenen Prapara-
tionsverfahren fir Strukturwerkstoffe erweist sich
bei Funktionswerkstoffen aus intermetallischen
Phasen, z.B. fur elektronische Bauelemente, die
lonendinnung als das zweckmaBigste Verlah-
ren, weil diese aus Verbundwerkstoffen unler-
schiedlicher chemischer Zusammensetzung be-
stehen. Oft verlangt die Aulgabenstellung eine
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Fig. 2. Die TEM-Prdparalion
einer Legierung aus FeNdB-
Teilchen in Aluminium gelang
mit Hilfe wvon lonendinnung
unter extrem Rachen Winkeln
Fig. 2. An alloy consisting of
FeNdB parficles in alurmirium
could successfully be prepared
for TEM by ion milling under
very low angles

Examples:

The lerromagnelic material containing FeNdB-
particles in an extruded aluminium matnix could
be thinned successfully using the PIPS-machine
of Galan (Fig. 2). Other preparation lechnigues
failed, because the intermetallic particles fell off or
were loo thick. The TEM micrographs showed the
low dislocation densily within the particles and the
poor adhesion at the particle/malrix interface.

The afloy Ti83 Cal2 Al5, which consists of a-Ti
and abou! 30 vol % of the infermetaliic phase
Ti-Co [16], could be successfully prepared for
TEM by ion milling, The Ti;Co grains however,
are sputtered off faster. Hence, large differences
in contrast within the TEM micrographs appeared.
The duchile Ti phase of this alioy conlained a
lower disiocation density after superpiastic dolor-
mation than after deformation with smaler elon-
gations

In conifrast 1o the described preparation lech-
niques for materials for structural applications
materals for functional applications like for elec-
tronic devices are preferentially thinned by ion
milling, because they consist of compounds of
different chemical composition. Often the goal of
research demands a special preparation of cross
gections [8 to 11]. Large transiucent areas are
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spezielle CQuerschnifispraparation [B bis 11].
Grofe durchstrahlbare Bereiche sind die Voraus-
setzung fur zuverlassige gquantitative TEM-Ge-
figeuntersuchungen.

TEM-Gafligeuntersuchungen

Die Transmissionselekironenmikroskopie an in-
lermetallischen Phasen kann zur Aufklarung von
Beziehungen zwischen Gellge und Eigenschaf-
ten beitragen. Zunachst ist es wichtig, Struktur
und chemische Zusammensetzung der Gelige-
bestandteile zu kennen: Die Volumenanteile der
ainzelnen Phasen haben meist den griften Ein-
flul aul die Eigenschaften des Werksloffes,
wdhrend andere Strukturdetails, wie Fomm,
GroBe, Morphologie, Kristallbaufehler etc., im all-
gemeinan von sekundarer Bedeutung sind. Zum
griften Teil reichen dafir die konventionellen
TEM-Methoden aus. Bei Gellgeoptimierungen
durch entsprechende Herstellungsverfahren oder
Warmebehandlungen treten jedoch spezielle
Frobleme aul, z.B. Nachweis kleinster Teilchan,
Konzentrationsgradienten an Fremdatomean odar
Anderungen der Phasengrenzstruktur. Derartige
Probleme kdnnen nur mit den modernan Metho-
den der Elektronenmikroskopie (HRTEM, ESI,
EDS, PEELS, CBED, XTEM usw.) geldst werden.

Fir Strukturwerkstoffe sind die Aufklarung der
Verformungsmechanismen von wichtiger Bedeu-
tung, und zwar insbesondere die Versetzungs-
analyse. Im lolgenden soll hierauf der Schwer-
punkl gelegt werden.

Kikuchi-Mappen

Bei vielen exotischen inlermetallischen Verbin-
dungen sind die Burgersvekioren und Gleileba-
nen noch weitgehend unbekannt. Detaillierte
Analysen erfordemn ein TEM-Gerat mit hin-
reichend groBen Kippwinkaln in x-, y-Richtung
(= £ 307). Anders als bei Metallen reicht es bei in-
termetallischen Phasen mit komplizierer Kristall-
struktur nicht mehr aus, nur das Standarddreieck
der Kikuchilinien fir kristalliographische Unter-
suchungen zu betrachten. Es ist notwendig, vor
giner detaillierten Versetzungsanalyse eine
Kickuchimappe zu erstallen.
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necassary for reliable quantitative observations of
the microstruciure using TEM.

TEM Observations of the Microstructure

The transmission electron microscopy of inlerme-
tallics can help to understand the relations bet-
ween microstructure and properties. It is essential
1o know the structure and the chemical com-
position of the microstructural compounds: The
volume fractions of the phases have usually the
greatest influence on the malerials properties.
Other structural details, as shape, size, morpho-
logy, crystal defects are of less importance. For
the characterization the conventional TEM me-
thods are generally sufficient. For optimizing the
microstructure by special heal trealtments or
production techniques special problems occur, as
e.g. detection of small particles or concentration
gradients or structure of interfaces. These pro-
blems can only be solved by the modem TEM
techniques (HRTEM, ESI, EDS, PEELS, CBED,
XTEM elc.).

For development of materials for structural
applications the knowledge of the deformation
mechanisms is essenlial, especially the analysis
of the dislocations. Thereon this paper puls the
main emphasis.

Kikuchi-Maps

For exotic intermetallics the Burgers vectors and
slip planes are largely unknown. Detailed analysis
requires a TEM with a high capability for spe-
cimen tilting (angles of more than £ 30° in x and
y-direction). In contrast to metals, for the obser-
vation of intermelallic phases with complicated
erystal structures more than the standard triangle
of the Kikuchi pattern have to be considered for
crystaliographic observations. The detailed dislo-
calion anahlysis requires a Kikuchi map for each
phase.
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Beispiel:

Ti5i, basitzt eine orthorhombische C54 Strukfur
mil den Gitterkonstanten a = 0.8246 nm, b =
0.4785 nm, ¢ = 0.8523 nm. Da hierbei niedriging-
zierte Richtungen, wie [001] [010] oder [100],
micht dquivalant sind, ist eine sorglaltige Beob-
achlung ndtig: Meis! sind die Kikuchidinien an klei-
nen Details im Konlrast unterscheidbar, wie zum
Beispiel die Muster der [110], [011], [011]-Foie in
Fig. 3. Die TEM-Untarsuchungen zeigien, dal
Versetzungen mif kurzen Burgersvekioren hauli-
ger vorkommen [17],

Burgersvekloranalyse

Fir eine eindeutige Burgersvekloranalyse [5] ist
es sinnvoll, mit allen erreichbaren g-Vektoren
Abbildungen derselben Verselzungen aufzuneah-
men. Erfahrungsgemanl kann eine ausgewadhile
Versetzung in drei bis vier niedng indizierten
Zonenachsen durchstrahlt werden, wo sich je-
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Fig. 3. Kikuchi-Karte der orthorhombischen TiSi-
Phase zur Unlerscheidung der [110], [011], [011]-
Pole bei der Burgervektoranalysa

Fig. 3. Kikuchi-map of the orthorhombic TiSir
phase, which is necessary (o distinguish e.g. the
[11a], jo11f, [011)-zone axis for Burgers veclor
analysis

Exampli:

IS, consists of an orthorhombic C54 slructure
with lattice constants a = 0.8246 nm, b = 0.4785
nm, ¢ = 0.8528 nm. Since the low index direc-
tians, ke [001], [G10] or [100], are not equivalent,
a detailed study is necessary. Often the Kikuchi
ling pattern can be distingurshed on small defais
i conlrast as for exampla the pattern of the zone
axes [110], [011], [011] in fig. 3. The TEM obser-
vations showed thal dislocalions with short Bur-
gars vectors occur mare frequeantly [17].

Analysis of Burgers Veclors

For an unambiguous analysis of Burgers veclors
[S] it is necessary, (0 lake micrographs of the par-
ticular dislocations using all reachable g-vectors.
Experience shows that a paricular dislocation
can usually be imaged with three or four low index
zone axes, in each of which up 1o four low index

Prakl. Metallogr. 31 (1994) 3
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weils bis zu vier niedrig indizierte Kikuchilinien
kreuzen; das ergib! also ca. 10 bis 20 Abbildun-
gen mit verschiedenen g-Vekloren. Zweifache
Ausloschungen einer Versetzung nach dem g - bB-
Kriterium sind notig, um den Burgersvektor ein-
deutig zu bestimmen. Die Beslimmung der
Linienvektoren und Gleitebenen sind ebenfalls
nach den Gblichen Verdahren durchfuhrbar [5).

Beispiele:

Detaillierte Auswerfungen einzelner Versel-
zungsreaktionen, auch durch hochauflésende
Netzebenenabbildungen, sind zahireich publi-
ziert, In NiA-Legierungen fohre dies zur Aul-
deckung neuarhger Mechanismen, wie 2.8, das
Aufspalten zu Superverselzungen mif vier Parlial-
versetzungen, die jeweils durch Stapeifehler oder
Antiphasengrenzen gefrennf sind [18, 18], Wei-
lerhun wurde das Einschndren von Verselzungen
beim Wechseln der Gleitebene beobachlel, was
zu den sogenannten Kear-Wilsdorf-Locks fdhr.
Zusammen mif anderen Mechanismen, wie
Super-Kinks odar Ausbauchungan aufl kubischer
Ebens, konnte damit das anomale Verformungs-
verhalten der NiAl-Legierungen weailgehend er-
kidrt werden,

Durch Vergheich verschiegener zweiphasiger
TiIALTILA-Legierungen  konnfe  nachgewiasan
werden [20, 21], dall das Auftreten bestimmier
Verselzungen an der TIAYTIAl-Phasengrenz-
fidche zu verbesserter Duktiliat fhrt: Anstelle der
sons! beobachleten 60°-Misfil-Verselzungsnelz-
warke treten Schrauben-Versetzungen i der
TiAl-Phase auwl. Sie sind gileitfahig, und es kénnen
sich Partialverselzungen abldsen: Die Bildung
von Verdormungszwillingen, die in diesen Legie-
rungen dig Plastizitat tragen, wird auf diese
Weise erlgichlert.

Verselrungsanordnungen

Meben den Einzelverselzungen sind fdr das
plastische Verformungsverhalten die Anordnung
und Wechselwirkung der Versetzungsmannigfal-
tigkeit entscheidend. Bei den meisten intermetal-
lischen Phasen scheint — anders als bei Metallen
- die Versetzungsbildung und nicht die Mobilitat
der geschwindigkeilsbestimmende Schritl bei der
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Kikuchi lines are siluated. Hence, 10 to 20 micro-
graphs with different g-veciors can be taken.
Two independent disappearances of a particular
dislocation due 1o the g - b-criterium are required
for the analysis of the Burgers vector. The esti-
mation of the line vector and the slip plane can
also be carried out as usual [5).

Examples:

Detalied analysis of dislocation reactions, especi-
ally by latlice fringe images, have been published
frequently. Observalions an Ni;Al-alloys discover-
ed new mechanisms, like the splitting of super
dislocations into four partials, each separated by
stacking faults or antiphase boundaries [18, 13].
Furthermore, the recombination of dislocations by
change of the slip plane was observed, which
leads lo the so-called "Kear-Wilsdor-Locks®.
Together with other mechanisms as there are
super-kinks or bow-oufs on cubic planas, the
abnormal deformation behavior of the NiyAl-alloys
could be explained.

By companson of different two phase TIALTiAl-
alfoys it could be detected [20, 21] that the occur-
ence of special dislocations at the TiALTiAl
intarface lead fo improved ductility, Instead of the
usually observed BIP-mishi-dislocation networks
screw dislocaltions appear in the TiAl phase. They
can siip and partial dislocations can be separated.
Hence, deformation twins, which cause the plash-
cify of these alloys, can be formed more easily.

Disiocation Arrangemenis

Besides the single dislocations the appearance
and interaction of the dislocalion variety is essen-
tial for the plastic deformation behavior. In most of
the intermetallic phases - in contrast lo metals -
the formation and not the mability of the disloca-
tions seems lo be the time determinative for
plastic deformation. The alternative activity of the
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plastischan Verlormung zu sein. Die altlermieren-
de Betatigung verschiedener Gleitsysteme pragt
dann letztlich die plastische Verdormbarkeit. Wird
die Verselzungsgleitung behindert, z.8. an Kom-
grenzen, lreten Spannungsaberhéhungen aulf,
die schlieBlich zu Rissen und zum Bruch fihren
kdnnen,

Eine starke Lokalisierung der Verformung in
Gleitbdndem, die sogenannle planare Gleilung
[22], liegl vor, wenn sich alle Versatzungen aul el-
nigen wenigen Gleilebenen bewegen. Sie fuhrt
verstarkt zum Aufbau innerer Spannungen und zu
Instabilitaten im Spannungs-Dehnungs-Verhalten
(z.B. PLC-Effekt, .strain-bursis® usw.) und ist bei
der Werkstolfentwicklung im allgemeinan uner-
winschit, Die Ursache ist dhnlich wie in kohdrent
ausscheidungsgeharteten Legierungen, dal
durch die arste Verselzung die Ordnungseinsiel-
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Fig. 4a. Aufstau gleitfahiger
[110}]-Versefzungen in der ¥
Phase einer Fe-Ni-Al-Legrerung
(13]

Fig. 4a. Pile up of movable
[110]-dislocations in the y-phase
of Fa-Ni-Al-alloy [13]

Fig. 4b. Kleinwinkelkorngrenze
aus [0071]-Versetzungen in
AlLND [26]
Fig. 4b. Subgrain boundary con-
sisting of [001]-dislocations in
AlND [26]

slip planes is responsibie for the plastic deforma-
tion behawior, |l dislocation gliding is hindered,
e.g. at grain boundaries, stress concentrations
occur, which may lead to cracks and finally to
fraclure

Strong localization of the dislocation movement in
slip bands, the so-called planar slip [22], occurs if
all dislocations move on a few slip planes. This
causas the appearance of internal stresses. Also,
instabilities in the stress-strain-behavior, e.g. the
PLC-eMec! or "strain-bursts® occur, which are
unwelcome for malerial design. The reason is,
similar as in alloys strengthened by coherent
particles, that the first dislocation destroys the
ordering locally. Hence, the following dislocations
move on this panicular slip plane, because they

Prakt. Metallogr. 31 (1994) 3
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lung lokal zerstdn wird. Alle nachfolgenden Ver-
setzungen bewegen sich dann aul dieser Gleit-
ebene, weil sie dorl eine geringere Energie zur
Bewegung bendtigen als anderswo,

For die Werkstoffentwicklung entscheidend ist es,
Verselzungsstrukturen, die durch die planare
(Gleitung verursacht werden, zu unterscheiden
(Fig. 4) von solchen mit dhnlichem Aussehen
aber anderen Ursachen, wie z.B, Kleinwinkel-
korngrenzen. Diese enlslehen bei hiheren Tem-
peraturen durch Klettern der Versetzungen. Nach
Burgersvektor- und Gleitebenen-Bestimmungen
fallt die Unterscheidung leicht: Wahrend bei Ver-
setzungsaufstaus durch planare Gleitung der
Burgersvekior in der Gleitebena liegl, ist er
bei Kleinwinkelkomgrenzen meist senkrecht
zur Korngrenzenebene angeordnet. Aul3erdem
nimm! der Abstand von gleitfihigen Versetzun-
gen vor dem Hindernis ab, wahrend sie sonst
meis! aquidistant liegen.

Beispiel

Zur ausgeprdgien, planaren Gleilung neigl die
nickelreiche yPhase einer lamellaren Fe-Ni-Al-
Legiarung [23]. Figur 4a reigt einen Versetzungs-
aufstau an einer Phasengrenze zur angrenzen-
den #-Lamelle. Die plastische Verformung ist auf
diesa Gleitebenan mit hoher Versatzungsdichie
beschrankt, wahrend andere Kristallbereiche
nahezu versetzungsirei sind.

Hochtemperaturverformung

Intermetallische Phasen werden vor allem flr
Hochlemperaturanwendungen entwickelt. Wah-
rend der Knechverformung tritt haufig bei Gulige-
figen eine chemische Phasenumwandiung auf:
Die Ubersdttigung des Mischkristalls, die durch
den Herstellungsprozeld eingefroren wurde, baut
sich nun langsam durch Diffusion ab, und es
komml zur Entmischung. Die Ausscheidungen
entstehen bevorzugt an ginstigen Keimplatzen,
zum Beispiel Versetzungen, und sind anfangs
nach nahe der Nachweisgrenze im TEM. Durch
Vergleich verschiedener Behandlungs- und Ver-
formungszustinde lassen sich die Mechanismen
aufdecken und gegebenenfalls auf frihe Stadien
dar Enimischung zurGckschlielan.
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need thare a lower energy for gliding than on any
other slip planea.

For development of new materials it is essential 1o
distinguish the dislocation structures caused by
planar slip (fig. 4) from similar ones, which have
different reasons, e.g. small angle grain bound-
aries. These occur al high temperatures by
climbing of dislocations. After analysing the Bur-
gers vector and the slip planes the distinction is
easy: Al dislocation pile ups due to planar slip the
Burgers vector lies in the slip plane, while at small
angle grain boundaries it lies perpendicular to the
grain boundary plane. Fudhermore, at pile ups
the distance of dislocations decreases, while at
small angle grain boundaries often networks

appear,

Example:

Flanar slip is observed in the nickel-rich yphase
within the lamellar Fe-Ni-Al alloy [23]. Figure 4a
shows a pile up at the phase boundary o a
neighborng ' lamelfa. The plastic geformation is
focussed on the slip plane with its high dislocali-
on density, while other crystal areas are nearly
free of disfocation,

High Temperature Deformalion

Intermalallic phases are developed mainly for
applications al high temperatures. During creep
doelormation of as cast alloys often a chemical
phase transformation occurs: The supersatura-
tion of the solid solution, which is frozen in during
the production process, is now slowly reduced by
diffusion and decompeosition occurs. Precipilales
are formed at suitable nucleation sites as for
axample al dislocations. In the beginning the size
is near to the resolution limit in the TEM. By
comparison of different states of processing or
deformation the machanisms could be detacted
and early stages of the dissolution can be found.

Pl
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Auch fir die Aufkldrung der Verdformungsmecha-
nismen 15l es sinnvoll, verschiedene Frobenzu-
slande zu verglexchen. Bel befen Temperaturen
sehen Verselzungen im allgemeinen eckig und
kantig aus durch die Behinderung an Hindernis-
sen, die bal intermelalkschen Phasen weagen der
komplexeren Knstallstrukiur haufiger vorkommen
als bei Matallen. Bei hohen Temperaturen sind
sie dagegen glall ausgezogen und versuchen
ihre Linlenspannungsanergie zu minimieren, Ver-
formungen bei hohen Temperaluren fahren m
Endstadium zur Ausbildung von Subkomgrenzen
wige in Fig. 4b, weil nun die Versetzungen auch
klettem kdnnen. Sie bleiben an bereits vorhande-
nen Yerselzungen hangen und bilden schiief3lich
niederenergetische MNetzwerke aus. Trolz ihrer
optischen Faszination sind diese Melzwerke for
e Werksioffentwicklung uninferessant: Die Ver-
selzungen liegen fest verankert und tragen nichl
mehr zur Verlormung bei. Um die Mechanismen
zu verstehen, ist es wichliger, die Strukiur-
ubergange in friheren Stadien der plastischen
Verdormung zu unterscheiden, von einzelnen
Verselzungs-Verhakungen Ober lockere Versel-
zungsagglomerate (Venen) und Zellen schlief-
lich zu Subkdémern oder Mikrobandstrukiuren.

Baispied:

Die eufextische Legierung AIFOND2TNIS, besle-
hend aus AlLNDL wund NAI [26] enthalt nach
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Fig. 5 TEM-Dunkelfeidaufnah-
me van halbkugelarigen
NBMAT-Teidlchern in AlyND

Fig. 5. TEM dark figld micro-
graph of hemispherncal NbNIAT
particles in AlND

For elucidation of the deformation mechanisms
several states of specimens have to be observed
Usually dislocalions appear at low temperaluras
in an angular and edged manner, because of the
interaction with obstacles, which appear in mnler-
metallics with their complax crystal structure more
frequently than in metals. At high temperatures
dislocations are smooth and even and try to mini-
mize their ine tension energy. High temperafura
deformation leads in the final state to the forma-
tion of subgrain boundarias becausa of disloca-
tion climbing. In spite of their optical Tascinaton
these networks are of less interest for the deve-
lopment of materials: The dislocalions are totally
fixed and do not contribute 1o the plastic deforma-
tion any more. For delection of new mechanisms
it 18 more imporant to focus on the change in
microstruclure in early stages of deformation, as
there are. interaclions ol single dislocations,
loose dislocation agglomerations [(vein structu-
res), calls wiuch |||1.'_-|II5.' end up in subgram bound-
aries or microband structures

Example

The eulectic alloy AITONB2INIS, consisling of
AlLNDE und WAl J26] contains after creep delor-
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Kriechverformung bei hohen Temperaluren zahl-
reiche Kleinwinkelkorngrenzen, wie in Fig. 4b in
der ‘Al;Nb-Phase zu sehen. Der Burgersvekior
sieht senkrechi aul der Komgrenzenebene.
Wahrend des Hochtemperalurknechens ent-
standen in der Obarsidftiglan AiNb-Phase
kleine NBNIAI-Teilchen mil ihrer charaktensti-
schen halbkugelgen Form (Dunkelfeldaufnabme
Fig. 5). Sie wurden bevorzugl an Verselzungen
gebildet und wandeln sich spater in globulitische
Teflchen um.

Zusammenfassung

Intermetallische Phasen im Transmissionselek-
tronenmikroskop zu untersuchen, erdorden eine
sorgfaltige Praparation. Das eleklirolylische Pobe-
ren ist am vorteilhafiesten, aber bei einigen mehr-
phasigen Materialien ist die lonandunnung unter
flachem Winkel die einzig erfolgreiche Methode.
Dia Interpretation der Verselzungsaulnahmen
setzl einige Erfahrung in der Burgers- und Linien-
Vekioranalyse voraus. Durch Vergleich verschie-
den verlormler Proben sind die Mechanismen
aufklarbar, und die Optimierung der plastischen
Eigenschaften von Strukiurwerkstolfen wird mog-
lich.
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Summary
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