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Das Alleinstellungsmerkmal des Lehrstuhls fiir Metallkunde und metallische Werkstoffe der
Montanuniversitit Leoben in Osterreich sind die beiden dreidimensionalen Atomsonden. Mit die-
ser Technik wird der innere Aufbau mikrostrukturell komplexer Werkstoffe bis in den atomaren
Bereich analysiert. Durch die kombinierte Anwendung der ,,Focused lon Beam-Technik” und der
Transmissions-Kikuchi-Beugung wird eine richtungsweisende wissenschaftliche Weiterentwick-
lung hinsichtlich der ortsspezifischen Probenpréparation erreicht. Dieser Beitrag zeigt an aus-
gewiahlten Fallbeispielen, wie die Atomsondentomographie - meist in Kombination mit komple-
mentiren Techniken - angewandt wurde, um ein umfassendes metallkundliches Verstandnis von
Hochleistungswerkstoffen zu erhalten.

Moderne metallographische Methoden spielen am
Lehrstuhl fiir Metallkunde und metallische Werk-
stoffe der Montanuniversitdt Leoben eine wichtige
und nachhaltige Rolle, zumal die Metallographie
das ,Auge* der Metallkunde bzw. Werkstoffwissen-
schaft darstellt. Zur Entwicklung und Charakte-
risierung von Hochleistungswerkstoffen wird am
Lehrstuhl auf eine breite Palette von metallogra-
phischen Methoden zurlickgegriffen, deren Beo-
bachtungs- und Analysebreite vom Bauteil bis hin
zur atomaren Auflosung reicht. Erklirtes Ziel dabei
ist, die angewandte Grundlagenforschung auf The-
mengebiete mit industrieller Relevanz anzuwen-
den. Die am Lehrstuhl vorhandene Methodik und
Expertise wird durch ein nationales und internati-
onales Netzwerk aus Forschungseinrichtungen und
Unternehmenspartnern abgerundet. Die synergeti-
sche Herangehensweise an aktuelle komplexe The-
menstellungen stellt einen der Grundpfeiler fiir die
internationale Sichtbarkeit und Wettbewerbsfahig-
keit der Forschungsarbeiten des Lehrstuhls dar [1].

Der Schwerpunkt dieses Beitrags liegt auf der Werk-
stoffcharakterisierung unter dem Einsatz der bei-
den am Lehrstuhl vorhandenen dreidimensionalen
Atomsonden, LEAP 3000X HR von Cameca, Frank-
reich, und 3DAP von Oxford Nanoscience, GroBbri-
tannien. Mittels dreidimensionaler Atomsonden-
tomographie (engl. Atom Probe Tomography, APT)

werden hauptséchlich Informationen {iber die che-
mische Zusammensetzung und Morphologie mit ato-
marer Aufldsung gewonnen. Die zu untersuchenden
Atome werden aus einer Probe mit spitzendhnlicher
Geometrie extrahiert, an der eine positive Gleich-
spannung anliegt, wobei die Feldverdampfung durch
Uberlagerung mit einem zusétzlichen Hochspan-
nungs- oder Laserimpuls ausgeldst wird. Eine che-
mische Analyse kann durch eine Flugzeitmassen-
spektrometrie durchgefiihrt werden. Im Folgenden
werden Fallbeispiele aus aktuellen Forschungsthe-
men des Lehrstuhls gezeigt, deren Ergebnisse zum
Teil bereits in renommierten Fachzeitschriften pub-
liziert wurden (siehe Literaturverzeichnis).

Fallbeispiel 1: wg-Phasenbildung in einer
intermetallischen Titanaluminidlegierung

Intermetallische Werkstoffe, basierend auf der
v-TiAl Phase, haben sich in den vergangenen Jah-
ren als Hochtemperaturleichthauwerkstoffe in der
Luftfahrt- und Automobilindustrie etabliert. Die
sogenannte TNM-Legierung, deren Akronym auf
die Hauptlegierungselemente TiAl-Nb-Mo verweist
und welche am Lehrstuhl gemeinsam mit Indus-
triepartnern entwickelt wurde, wird heute aufgrund
spezieller dem Verarbeitungsprozess angepasster
Eigenschaften in modernsten Flugtriebwerken als
Schaufelwerkstoff eingesetzt. Die Hauptphasen sind
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dahei y-TiAl, az-TizAl und Bo-TiAl, wobei der Ver-
teilung der Legierungselemente in den einzelnen
phasen eine besondere Bedeutung zukommt, spe-
siell hinsichtlich Phasenumwandlung, Mikrostruk-
turentwicklung und Phasenstabilitit [2,3]. Thre
Analyse kann jedoch nur mittels hochauflsender
Techniken erfolgen, bedingt durch die Feinheit der
quftretenden Phasen.

Ein Beispiel hierfiir ist in Abb. 1 dargestellt [4]. Im
Inneren der (}o-Phase kommt es in TNM-Legierun-

der ungeordneten kubisch raumzentrierten (krz)
Phase. Bei rascher Abkiihlung, zum Beispiel durch
Wasserabschrecken (engl. Water Quenching, WQ),
bleibt die Matrix dagegen ungeordnet bis Raumtem-
peratur. Die Untersuchung der atomaren Ordnung
in magnetischen FeCo-Basislegierungen durch z.B.
Rintgendiffraktometrie gestaltet sich als duBerst
schwierig. Im Gegensatz dazu ist APT ein sehr gutes
Verfahren um geordnete Legierungssysteme zu un-
tersuchen. Dies ergibt sich aus der Maglichkeit ein-
zelne Atomlagen um die kristallographischen Pole,
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gen zur Ausscheidung einer geordneten wg-Phase.
Thre morphologische Ausprdgung héngt stark vom
Legierungsgehalt ab, inshesondere vom Anteil an
gelisten Refraktirmetallen Nb und Mo. Zur Unter-
suchung des Einflusses von Legierungselementen
auf die wo-Phasenbildung wurden daher Transmis-
sionselektronenmikroskopie (TEM) und APT kom-
plementér eingesetzt. Aus Abb. la wird deutlich,
dass bereits hei rascher Abkiihlung nach einer
Gliihung bei 1150 °C Reflexe, welche der wg-Phase
zugeordnet werden konnen, sichtbar werden, wobei
noch keine Partitionierung der Legierungselemen-
te erkennbar ist. Erst bei langsamerer Abkiihlung
(Abb. 1b) oder isothermer Auslagerung bei 850°C
(Abb. 1¢) erfolgt die Umverteilung der Legierungs-
elemente. Eine besonders starke Umverteilung von
der wq- zur Po-Phase erfidhrt das Legierungselement
Mo, sodass das Wachstum der wo-Teilchen diffusi-
onskontrolliert ablduft [4, 5].

Fallbeispiel 2: Ordnungsstrukturen in
Fe-Co-Mo Legierungen

Die Legierung Fe-25Co-9Mo (at.%) besteht aus ei-
Ner FeCo-Matrix und Ausscheidungen der interme-
tallischen p-Phase (Fe,Co);Mog [6]. Im gegliihten
Zustand zeigt die Fe-29Co (al.%) Matrix bei konti-
huierlicher, langsamer Abkiihlung (engl. Slow Coo-
ling, SC) eine A2 <> B2 Ordnungsumwandlung aus

an denen die Evaporation kontrolliert ablduft, orts-
aufgeldst abzubilden. Voruntersuchungen mittels
komplementirer Transmissions-Kikuchi-Beugung
(engl. Transmission Kikuchi Diffraction, TKD) und
Feldionenmikroskopie (FIM) ermdglichten es, Mat-
rixkdrner mit einer definierten Orientierung zu ana-
lysieren. Fiir geordnete BZ Strukturen bietet sich
die [001] Richtung an, da es in dieser zu einer perio-
dischen Anordnung von unterschiedlich besetzten
Kristallebenen mit Fe und Co Atomen kommt.

Abb. 2a-f zeigt die Felddesorptionskarte und die
Riickkonstruktionen der (002) Pol-Bereiche fiir die
WQund SC Warmebehandlungszustinde. In Abb. 2b

a)

Abb. 1:

Rekonstruktionen der APT
Messungen und zugehorige
Feinbereichsbeugungs-
bilder: al bei rascher
Abkiihlung von 1150°C
kommt es zum Umklappen
des Gitters ohne Umvertei-
lung von Mo, wahrend b) bei
langsamer Abkiihlung bzw.
c) isothermer Auslagerung
eine starke Partitionierung
von Mo sichtbar ist [4].

Abb. 2:
Felddesorptionskarte des
a) WQ- und d} SC-Warme-
behandlungszustands. Der
rote Kreis kennzeichnet
den Bereich am Detektor,
welcher fiur die Rickkon-
struktion des (002]-Pols
herangezogen wurde. Ele-
mentverteilung von b) Fe-
Atomen und ¢} Co-Atomen
des WQ-Zustands und Ele-
mentverteilung von e} Fe-
Atomen und f] Co-Atomen
des SC-Zustands. Deutlich
erkennbar ist die regel-
maBige und klar definierte
atomare Anordnung der
riickkonstruierten Gitter-
ebenen im SC-Zustand. Im
Gegensatz dazu erscheint
die Verteilung der Fe- und
Co-Atome im WQ-Zustand
regellos [7].
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Abb. 3:
Korngrenzenverunreinigun-
gen in technisch reinem
Molybdan: a) EBSD-Darstel-
lung der rekristallisierten
Mikrostruktur mit ausgewahl-
ter Korngrenze, b) 3D-Riick-
konstruktion der APT Daten
und ¢] Vergréferung der
segregierten Elemente [10].

und 2c ist die zuféllige Verteilung der Fe- und Co-
Atome im WQ Zustand gezeigt. Die Fe- und Co-Ato-
me verteilen sich auf die einzelnen Gitterebenen
in gleichem Mafe, woraus sich keine bevorzugte
Besetzung ergibt. Ein ginzlich anderes Bild zeigt
die Elementverteilung fiir den SC Zustand in Abb.
2e und 2f. In diesem Zustand ist der Gitterabstand
fiir die Co-Atome doppelt so groB wie jener fiir Fe-
Atome. Die Fe-Atome im SC Zustand zeigen eine
gleichméBige Verteilung iber alle Gitterebenen.
Folglich bilden die Fe- und Co-Atome im WQ Zu-
stand einen vollstdndig ungeordneten Mischkristall
mit einer A2 Struktur, wihrend im SC Zustand eine
atomare Ordnungsstruktur vom Typ B2 ersichtlich
ist. Da der WQ Zustand ungeordnet ist, erfolgt die
Besetzung der beiden Subgitter in gleicher Weise
und entspricht der Matrixzusammensetzung mit
Fe-29Co (at.%). Zusétzlich wurde die Besetzung des
Subgitters im SC Zustand berechnet. Das Fe-Subgit-
ter besteht hauptsdchlich aus Fe-Atomen mit einem
kleinen Anteil von ~2.3 at.% Co. Dagegen liefert die
Berechnung des Co-Subgitters einen Co-Anteil von
54-56 at.% |7].

Fallbeispiel 3: Korngrenzensegregationen
in Mo-Legierungen

Molybdédn zdhlt aufgrund seines hohen Schmelz-
punkts von {ber 1772°C zu den Refraktirme-
tallen und findet breite Anwendung in der Licht,
Elektronik-, Beschichtungs- und Hochtemperatur-
industrie. Die Kombination aus hoher elektrischer
und thermischer Leitfdhigkeit mit einem geringen
Wirmeausdehnungskoeffizienten und einer guten
Warmfestigkeit zeichnen Mo als Hochleistungs-
werkstoff aus. Nichtsdestotrotz erschweren ein fiir
krz Metalle typischer thermisch aktivierter Sprod-
Duktil-Ubergang nahe Raumtemperatur und die
daraus resultierende interkristalline Sprodigkeit
im rekristallisierten Zustand die Produktion und

Anwendbarkeit. Speziell Korngrenzenverunreipj
gungen, sogenannte Segregationen, beeinflussey
die Festigkeit und Duktilitit von Mo maBgeblich,
Um ein besseres Verstindnis {iber den Einflygg
von Verunreinigungen auf diese Sprodigkeit zu ep
langen, ist es notwendig mechanische Eigenschaf.
ten mit der Mikrostruktur und im Speziellen eingy
atomaren Analytik der Korngrenzenchemie g
verhinden. Hierfiir wurden gezielt hochauflosende
Charakterisierungsmethoden, wie APT, angewandt,
um die Korngrenzenchemie in Abhdngigkeit dep
Mikrostruktur von pulvermetallurgisch hergestell-
tem, technisch reinen Mo zu untersuchen. Um sol-
che Segregationen mdoglichst effektiv analysieren
zu konnen, konnte eine neue korrelative Methodik
mit Hilfe der TKD, im deutschen auch Durchstrah-
lungs-EBSD (engl. Electron Backscatter Diffraction,
Elektronenrickstreubeugung), zur Zielpréaparation
von Korngrenzen innerhalb einer Atomsondenspit-
ze entwickelt werden [8-10]. Durch lokales Abtra-
gen mittels Focused lon Beam (FIB)-Technik und
der anschlieBenden Durchstrahlung und Analyse
im Rasterelektronenmikroskop (REM) wird eine
schnelle und informative Praparation von Atomson-
denspitzen ermdéglicht. Mit dieser neuen Technik
war es moglich, eine groBe Anzahl von GroBwinkel-
Korngrenzen mittels APT zu untersuchen, um Kkris-
tallographische und chemische Informationen der
Korngrenze zu korrelieren.

Die Ergebnisse in Abb. 3 zeigen, dass P, N und O ty-
pische Segregationen an den Korngrenzen von tech-
nisch reinem Mo darstellen [9,10]. Diese Verunrei-
nigungen sind dafiir bekannt, einen negativen Ein-
fluss auf die Korngrenzenfestigkeit zu haben und
die Neigung zu interkristallinem Bruch und Spré-
digkeit zu erhthen. Mechanische Tests bestitigten
diese Annahme [11]. Des Weiteren konnte ermittelt
werden, dass sich Korngrenzensegregationen von C
und B positiv auf technisch reines Mo auswirken,
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da sie transkristallinen Bruch fordern und zu einer
Korngrenzenverfestigung fihren. Zusétzlich kann
die Konzentration der schiidlichen Segregationsele-
mente an den Korngrenzen durch Verringerung der
Korngrife und des Gesamtgehalts an Fremdatomen
im Material reduziert werden.

Fallbeispiel 4: Charakterisierung einer
nanokristallinen Hochentropie-Legierung

In Zusammenarbeit mit dem Erich-Schmid Institut
fiir Materialwissenschaft der Osterreichischen Aka-
demie der Wissenschaften wurden neue Erkennt-
nisse im Hinblick der Phasenstabilitdt einphasiger
Hochentropie-Legierungen anhand APT-Charak-
terisierung gewonnen. Hochentropie-Legierungen
werden aus einer Vielzahl von Komponenten auf-
gehaut, die alle in dhnlich starken Konzentrationen
vorliegen, wie z.B. die untersuchte nanokristalline
CoCrFeMnNi-Legierung. Nach einer starken plasti-
schen Verformung und nachfolgenden Wérmebe-
handlungen zeigte dieses Legierungssystem einen
Anstieg in der Harte. Durch die Charakterisierung
mittels APT und TEM konnte gezeigt werden, dass
einer der Hauptgriinde fiir die Hartezunahme die
Auflosung des Mischkristalls unter Bildung von
nm-groBen Teilchen war (Abb. 4) [12].

Fallbeispiel 5: Versagen von
feuerverzinkten Stahlbauteilen

Bridging length scales”, der Briickenschlag vom
makroskopischen Bauteil his hin zum atomaren
Aufbau des Werkstoffs gewinnt auch im Bereich der
Schadensanalytik immer mehr an Bedeutung. Vie-
le Stahlkonstruktionen werden witterungsheding-
len Einflissen ausgesetzt. Um einer Schidigung
durch Korrosion entgegenzuwirken, werden diese
Stahlbauteile durch Feuerverzinken geschiitzt. Fiir
eine gute Haftung der Zinkschicht erfolgt vor dem

Verzinken ein Beizprozess. In den Jahren 2000 bis
2010 kam es jedoch immer wieder zum katastro-
phalen Versagen verzinkter Stahlkonstruktionen.
In manchen Féllen hat sich gezeigt, dass fliissigme-
tallinduzierte Spannungsrisskorrosion (engl. Ligquid
Metal Embrittlement, LME), die sogenannte Lothrii-
chigkeit, zum Versagen fiihrte, Es handelt sich da-
bei um ein Phinomen, dhnlich der Spannungsriss-
korrosion in wéssrigen Lisungen. Im Fall der LME
dient flissiges Metall als Angriffsmedium. Als typi-
sche Verursacher hierfiir konnten niedrig schmel-
zende Elemente, wie z.B. Pb, Sn und Sh, die sich in
merklicher Konzentration in den Zinkbddern befan-
den, identifiziert werden.

Im hier dargestellten Beispiel kam es zum Versa-
gen gebogener Stahlbauteile. Die Vorschidigung
erfolgte im Bereich der inneren Biegekante durch
Lotbruch und nicht durch Wasserstoffverspridung.
Die mit Zn gefiillten Risse entstanden nur an ganz
bestimmten Positionen. Es handelte sich dabei
nicht um Stellen hochster Kaltumformung, sondern
um jene mit den hichsten Zugspannungen, die
beim Biegen an der inneren Randfaser nach Riick-
federung (Entlastung) auftraten. Dies kann durch
metallographische Untersuchungen und Methoden
der Finiten Elemente verifiziert werden [13].

Die Vorschidigung durch fliissigmetallinduzierte
Spannungsrisskorrosion konnte nicht auf Verun-

Abb. 4:
APT-Rickkonstruktion der
geglihten nanokristallinen
CoCrFeMnNi-Hochentropie-
Legierung [12].

Abb. 5:
APT-Untersuchungen
bestatigen das Vorliegen
von Cu-Sn-Auschei-
dungen (schwarz, blau)
sowie von Mn- [gelb)
und Sb-Anreicherungen
[violett] an Korngrenzen.
Kohlenstoffsaume und
tertidgrer Zementit sind
rot dargestellt [13].
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reinigungen in der Zinkschmelze zurlickgefiihrt
werden. Chemische Analysen an nicht geschidig-
ten und geschidigten Bauteilen, zeigten deutliche
Unterschiede hinsichtlich Cu-, Sn- und Sh-Gehalt.
In diesem Zusammenhang leisteten ATP-Untersu-
chungen wertvolle Aufkldrungsarbeit. Die Schwie-
rigkeit bestand jedoch darin, eine Atomsondenspit-
ze, die eine Korngrenze enthdlt, zu praparieren.
Hierbei sind die Anwendung vom FIB und TKD von
auBerordentlicher Bedeutung. Mit Hilfe der APT
konnte das Vorliegen von feinsten Kupfer-Zinn Aus-
scheidungen und Anreicherungen von Mn und Sb
an Korngrenzen bestitigt werden (Abb. 5), welche
als Ursache der LME angesehen werden [13].

Zusammenfassend ldsst sich sagen, dass die Atom-
sondentomographie eine aussagekriftige Methode
zur Untersuchung von Hochleistungswerkstoffen
darstellt. Thre besondere Stirke liegt in der rdaum-
lichen, dreidimensionalen Aufldsung, sodass die
Verteilung und dadurch die Wirkung von Legie-

rungselementen untersucht werden kann. Beson-
ders die Korrelation mit komplementdren Untep-
suchungsmethoden fiihrt zu einem detaillierten
metallkundlichen Verstindnis. Durch das dabei ep-
langte Grundlagenwissen konnen Legierungs- und
Mikrostrukturkonzepte verfeinert werden, was in
verbesserten Anwendungseigenschaften resultiert.

Danksagung

Die meisten in diesem Beitrag beschriebenen
Ergebnisse sind im Rahmen von nationalen und
internationalen Projekten entstanden. Allen Perso-
nen, die daran mitgewirkt haben, sei unser Dank
ausgesprochen. Thre Namen sind im Literaturver-
zeichnis angefiihrt. Besonders hervorheben wol-
len wir die Beitrdge von Gerhard Hawranek, Silvia
P6lz]l und Patric Schiitz sowie unseren derzeitigen
und ehemaligen Dissertanten Johann Kappacher,
Thomas Klein, Katharina Leitner, Sophie Primig
und Christoph Turk.

LITERATUR

1. S. Mayer, G. Hawranek, F. Mendez-Martin, M. Panzenbdck, S. Pélzl, S. Primig, B. Rashkova, H. Clemens: The role of
metallography in the development and characterization of high-performance materials, Pract Metallogr 52 (2015) 59.

2. H.Clemens, 5. Mayer: Design, processing, microstructure, properties, and applications of advanced intermetallic TiAl
alloys, Adv Eng Mat 15 (2013) 191.

3. S. Mayer, P. Erdely, F.D. Fischer, D. Holec, M. Kastenhuber, T. Klein, H. Clemens: Intermetallic B-solidifying y-TiAl based
alloys - from fundamental research to application, Adv Eng Mat 19 (2017] doi:10.1002/adem.201600735.

4. T.Klein, M. Schachermayer, D. Holec, B. Rashkova, H. Clemens, 5. Mayer: Impact of Mo on the wo-phase in B-solidifying
TiAl alloys: an experimental and computational approach, Intermetallics 85 (2017) 26.

5. M. Schachermayer, T. Klein, H. Clemens, 5. Mayer: Preparation methods for examining the wg-phase formation in a
B-solidifying TiAl alloy via atom probe tomography, Pract Metallogr 53 (2016} 73.

6. C.Turk, H. Leitner, G. Kellezi, H. Clemens, W.M. Gan, P. Staron, S. Primig: Impact of the BZ ardering behavior on the
mechanical properties of a FeCoMo alloy, Mater Sci Eng A 662 (2016) 511.

7. C.Turk, H. Leitner, |. Schemmel, H. Clemens, 5. Primig: Atom probe study of B2 order and A2 disorder of the FeCo
matrix in an Fe-Co-Mo-alloy, Micron 98 (2017) 24.

8. K. Babinsky, R. De Kloe, H. Clemens, S. Primig: A novel approach for site-specific atom probe specimen preparation by
focused ion beam and transmission electron backscatter diffraction, Ultramicroscopy 144 (2014] 9.

9. K. Babinsky, W. Knabl, A. Lorich, R. De Kloe, H. Clemens, S. Primig: Grain boundary study of technically pure
molybdenum by combining APT and TKD, Ultramicroscopy 159 (2015) 445.

10. K. Leitner, P.J. Felfer, D. Holec, J. Cairney, W, Knabl, A. Lorich, H. Clemens, S. Primig: Towards grain boundary
segregation engineering of molybdenum materials, submitted to Mater Design [2017).

11. K. Babinsky, S. Primig, W. Knabl, A. Lorich, R. Stickler, H. Clemens: Fracture behavior and delamination toughening
of Molybdenum in charpy impact tests, JOM 68 [2016) 2854.

12. B. Schuh, F. Mendez-Martin, B. Volker, E.P. George, H. Clemens, R. Pippan, A. Hohenwarter: Mechanical properties,
microstructure and thermal stability of a nanocrystalline CoCrFeMnNi high-entropy alloy after severe plastic
deformation, Acta Mater 96 (2015 258.

13. M. Panzenbick, F. Mendez-Martin, B. Rashkova, P. Schiitz, R. Kaiser: Failure of hot-dip galvanized steel parts,

Pract Metallogr 53 (2016) 10.
KONTAKT

MONTANUNIVERSITAT LEOBEN

LEHRSTUHL FUR METALLKUNDE UND METALLISCHE WERKSTOFFE
DEPARTMENT METALLKUNDE UND WERKSTOFFPRUFUNG

Roseggerstrafe 12, A-8700 Leoben

Tel.: +43 (0)3842 402-4201, Fax: +43 (013842 402-4202

materialsf@unileoben.ac.at, www.unileoben.ac.at




