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Korngrenzen auf Wanderschaft

Die Mechanik von Korngrenzen bietet neue Ansitze, um die Eigenschaften metalli-

scher Werkstoffe zu beeinflussen

Myrjam Winning

Fiir die Eigenschaften metallischer Werkstof-

fe sind die herstellungsbedingten Fehler im
Kristallaufbau entscheidend. Gelingt es, diese
Mikrostruktur gezielt zu beeinflussen, so lassen
sich neue Materialien entwickeln und vorhan-
dene Werkstoffe verbessern. Die in allen kris-
tallinen Materialien vorhandenen Korngrenzen
entstehen unter anderem bei der Erstarrung von
Kristallen und sind makroskopisch betrachtet
innere Grenzflachen eines Materials, an denen
Bereiche unterschiedlicher kristallographischer
Orientierung aneinandertreffen und die Ori-
entierung sich diskontinuierlich dndert. Ins-
besondere die Fihigkeit, sich unter geeigneten
Bedingungen zu bewegen, sich aufzuldsen oder
neu zu bilden, macht die Korngrenzen zu den
wichtigsten strukturellen Gitterfehlern.

etrachtet man Metalle unter dem optischen
B Mikroskop, so findet man eine Struktur wie sie

Abb. 1 fiir das Beispiel Aluminium zeigt. Die mit
bloRBem Auge glatt und regelmiRig erscheinende Ober-
fliche zeigt unregelmiRig geformte Fldchen, die Korner
genannt werden und das Licht unterschiedlich reflek-
tieren. Der Grund fiir dieses optische Phdnomen ist die
unterschiedliche rdumliche Lage der kleinsten Struktur-
bauteile eines kristallinen Festkorpers, der so genannten
Elementarzellen. An den Fldachen, an denen die Korner
zusammenstoRlen, dndert sich die raumliche Ausrich-
tung der Elementarzellen und damit die kristallographi-
sche Orientierung diskontinuierlich. Die Begrenzungs-
flichen zwischen den Koérnern werden Korngrenzen
genannt. Korngrenzen sind also innere Grenzflachen in
kristallinen Materialien. Die Eigenschaften von Korn-
grenzen konnen zum Teil erheblich von den Eigenschaf-
ten im Kristallinneren abweichen, so laufen etwa Diffu-
sionsprozesse bei niedrigeren Temperaturen bevorzugt
durch Korngrenzen ab. Je mehr Korngrenzen in einem
Kristall vorhanden sind, d.h. je kleiner die Korner sind,
desto mehr Einfluss haben sie und ihre Eigenschaften
auf das Verhalten des gesamten Kristalls.

Orientierung und Bewegung von

Korngrenzen

Zwei Korner, die durch eine Korngrenze getrennt
werden, unterscheiden sich nur in ihrer kristallographi-
schen Orientierung, nicht aber in ihrer Kristallstruktur.
Daher sollte es moglich sein, die beiden Kristallite
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durch eine Rotation ineinander zu tiberfithren. Da die
Rotation im Allgemeinen aber die Atome nicht aufein-
ander abbildet, setzt sich die allgemeine Transforma-
tion aus einer Rotation und einer Translation mit dem
Translationsvektor ¢ zusammen:

D =R + ¢ Q)

Im dreidimensionalen Fall sind acht Parameter notwen-
dig, um diese Transformation bzw. dquivalent dazu eine
Korngrenze und ihre rdumliche Lage zu beschreiben.
Diese acht Parameter lassen sich in fiinf makrosko-
pische und drei mikroskopische Parameter einteilen.
Zu den fiinf makroskopischen Parametern, die die
Geometrie der Korngrenze beschreiben, gehoren der
Normaleneinheitsvektor der Korngrenzenebene n =
(ny, ny, n3) mit |7| = 1 und drei Winkel, zum Beispiel
die drei Euler-Winkel, welche die Rotation beschreiben.
Die Struktur der Korngrenze héngt ebenfalls von den
drei mikroskopischen Parametern ab, die den dreidi-
mensionalen Translationsvektor ¢ = (¢, t,, t5) bilden.
Die makroskopischen Parameter lassen sich von auflen
beeinflussen, wiahrend sich der Translationsvektor so
einstellt, dass die Korngrenze eine moglichst geringe
Energie besitzt. Neben diesen acht Parametern, die die
Korngrenze festlegen, gibt es weitere Parameter, die Ein-
fluss auf die Korngrenzeneigenschaften haben. Hierbei
unterscheidet man intrinsische Parameter, wie Fremd-
atomkonzentrationen oder andere Gitterdefekte, und
extrinsische Parameter, wie Temperatur oder Druck.
Die Struktur und Eigenschaften von Korngrenzen
héngen also insgesamt von einer ganzen Reihe von
GroRen ab, was ihre Untersuchung und Beschreibung
sehr erschwert.
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Abb. 1:

Erst unter dem
Mikroskop zeigt
sich die unregelmi-
Rige Mikrostruktur
von polykristalli-
nem Aluminium,
dessen Oberfliche
nach Elektropo-
lieren und chemi-
schem Atzen fiir
das bloRBe Auge
glatt und regelma-
Big erscheint [9].
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Abb. 2:
Unterteilung der
Korngrenzen in

Drehkorngrenzen

(a), symmetri-
sche Kippkorn-
grenzen (b) und
asymmetrische

Kippkorngrenzen

(c) [9].
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Da es sich bei der Rotation R in Gleichung (1) um ei-
ne orthonormale Transformation handelt, muss die Ro-
tationsmatrix unabhéngig von der Art der Darstellung
und von der Wahl des Koordinatensystems sein. Es gibt
also fiir die Rotationsmatrix verschiedene dquivalente
Darstellungen, von denen man sich je nach Problem-
stellung die geeignetste auswéhlt. Bei Untersuchungen
der Korngrenzenbewegung verwendet man iiblicher-
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weise die Angabe von Drehachse [/#kI] und Drehwinkel
6 oder auch Desorientierungswinkel. Bei dieser Darstel-
lung lassen sich drei Korngrenzentypen unterscheiden:
» 1) Die Drehachse liegt parallel zur Korngrenzen-
normalen. Hierbei ist die Korngrenzenebene eindeutig
bestimmt (Abb. 2a). Man spricht dann von Drehkorn-
grenzen.

» 2) Die Drehachse liegt senkrecht zur Korngrenzen-
normalen, das heil§t parallel zur Korngrenzenebene. In
diesem Fall gibt es unendlich viele Ebenen, die parallel
zur Drehachse liegen, die Korngrenzenebene ist also
nicht eindeutig bestimmt. Diese Korngrenzen heilen
Kippkorngrenzen. Liegen dabei die kristallographischen
Richtungen in beiden angrenzenden Kornern spiegel-
symmetrisch zueinander, wobei die Korngrenze die
Spiegelebene ist, so spricht man von symmetrischen
Kippkorngrenzen (Abb. 2b). Kippkorngrenzen, fiir

die diese Symmetrie nicht besteht, bezeichnet man als
asymmetrische Kippkorngrenzen (Abb. 2c).

» 3) Alle anderen Korngrenzen sind gemischte Korn-
grenzen, die aus Dreh- und Kippanteilen zusammen-
gesetzt sind.

zum Versetzungs-
abstand D.
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Betrachtet man symmetrische Kippkorngrenzen, so
kann man sich ihre Entstehung so vorstellen, dass man
an der Stelle der Korngrenze Ebenen in den Kristall
einfiigt, die im Kristall enden. Je mehr solcher Halb-
ebenen (man spricht auch von Versetzungen) in den
Kristall eingefiigt werden, desto groRer ist die Verkip-
pung der Kristallteile links und rechts von den Verset-
zungen gegeneinander. Abb. 3 zeigt eine Kippkorngren-
ze, die vollstdndig aus Versetzungen aufgebaut ist. Eine
solche Korngrenze wird Kleinwinkel-Korngrenze ge-
nannt, wenn der Desorientierungswinkel klein ist und
die Korngrenze aus einzelnen Versetzungen besteht.
Eine Kleinwinkel-Korngrenze ist eine streng periodi-
sche Anordnung von Versetzungen im Abstand D. Der
Desorientierungswinkel 6 ist dann umgekehrt propor-
tional zum Versetzungsabstand. Je groer der Desori-
entierungswinkel ist, desto kleiner ist der Versetzungs-
abstand. Riicken die Versetzungen so nah zusammen,
dass sie sich iiberlappen und die Lokalisierung von
Einzelversetzungen nicht mehr moglich ist, dann ist die
Beschreibung der Korngrenze durch einzelne Gitter-
versetzungen nicht mehr sinnvoll und wir sprechen von
Groflwinkel-Korngrenzen. Eine strenge Unterteilung in
Kleinwinkel- und GroRwinkel-Korngrenzen war bisher
nur fiir sehr kleine bzw. sehr groBe Drehwinkel eindeu-
tig moglich. Im Allgemeinen ging man von einem Uber-
gangswinkel im Bereich 10°-25° aus.

Die wohl wichtigste Eigenschaft einer Korngrenze ist
ihre Fahigkeit, sich zu bewegen. Durch diese Bewegung
werden die Mikrostruktur und damit auch die Eigen-
schaften kristalliner Werkstoffe erheblich verdndert.
Daher ist die systematische Untersuchung der Korn-
grenzenbewegung ein wichtiges Forschungsfeld fiir die
Wissenschaft.

Die Korngrenzengeschwindigkeit v hdngt von einer
Vielzahl von Parametern ab:

AH(C, 0)}
7 )

v=m-p :mO(C‘,Q)AeXp{— T

Dabei haben die Temperatur T und die treibende Kraft
p, die die Bewegung aktiviert, den grof$ten Einfluss auf
die Beweglichkeit m. Ferner beeinflussen die chemi-
sche Zusammensetzung C des Materials, der Typ der
Korngrenze sowie der Desorientierungswinkel 8 die
Geschwindigkeit. In vielen Fallen entsteht die treiben-
de Kraft fiir die Bewegung der Korngrenze aus ihrer
Kriimmung. Eine gekriimmte Korngrenze wird immer
versuchen sich zu begradigen, um die Grenzfliche und
damit die Systemenergie zu verringern, da die Bildung
von Korngrenzen stets mit einer Erhohung der Energie
verbunden ist.

Wie misst man Korngrenzenbewegungen?

In der Vergangenheit wurde zwischen beweglichen
und unbeweglichen Korngrenzen differenziert. All-
gemein ging man davon aus, dass Kleinwinkel-Korn-
grenzen eine sehr geringe Beweglichkeit besitzen,
wohingegen GroRwinkel-Korngrenzen gut beweglich
sind [1]. AuRerdem wurde angenommen, dass sich die
Korngrenzenbewegung nicht durch mechanische Span-
nungen beeinflussen ldsst.

Aktivierung der Korngrenzen-Bewegung

Um die Frage zu beantworten, ob diese Annahmen
tatsdchlich gerechtfertigt sind, wurden Kristalle aus
hochreinem Aluminium (Gesamtverunreinigungsgehalt
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7,7 ppm) mit genau einer, exakt definierten, Korn-
grenze, so genannte Bikristalle, hergestellt. Bei den
untersuchten Korngrenzen handelte es sich stets um
symmetrische Kippkorngrenzen mit unterschiedlichen
Kippachsen (im Folgenden durch Angabe der Kipp-
achse in Miller-Indizes gekennzeichnet). Die Bewegung
der Korngrenzen wurde mit Hilfe eines mechanischen
Spannungsfeldes aktiviert. Dazu dient eine spezielle
Probenhalterung, mit der sich eine mechanische Scher-
spannung auf die Probe, und damit auf die Korngrenze,
iibertragen ldsst, und die es auBerdem gestattet, die
Bewegung der Korngrenzen kontinuierlich zu verfolgen

DMS-Streifen
zur Messung
der Spannung

Abb. 4:

Probenhalterung zur Aufbringung einer mechanischen Scher-
spannung auf ebene Korngrenzen (Die Position der Korngrenze
in der Probe ist durch eine schwarze Linie markiert).

[2, 3, 8]. Die Probe wird in zwei Backen eingespannt,
von denen die obere gegen die untere iiber eine Feder
bewegt werden kann (Abb. 4). Um eine Scherspannung
auf die Probe aufzubringen, wird die Feder zusammen-
gedriickt, deren Reaktion bewirkt eine Kraft auf den
Querbolzen. Dieser Querbolzen driickt wiederum mit
der Federkraft die Backe gegen die Probe. Ist die Feder-
konstante bekannt, so ldsst sich durch Ausmessen des
Federweges die Kraft auf die Probe berechnen.

Rontgenbeugung

Die Methode der Rontgenbeugung erlaubt es, die
Position der Korngrenzen kontinuierlich zu bestimmen,
ohne ihre Bewegung zu unterbrechen [5]. Dazu wird
ein monochromatischer Rontgenstrahl auf eines der
beiden Korner fokussiert (Position I in Abb. 5 oben).
Durch Drehen der Probe kann man eine Orientierung
finden, welche die Braggsche Gleichung

A =2d-sina (3)

erfiillt [6] und somit zu einer hohen Intensitét I; an
reflektierten Rontgenstrahlen fiihrt. Hierin bedeutet

A die Wellenldnge der monochromatischen Rontgen-
strahlung, d ist der Netzebenenabstand der reflektie-
renden Kristallebenen und « ist der Einfallswinkel der
Rontgenstrahlen, welcher bei Erfiillung der Braggschen
Gleichung auch Bragg-Winkel genannt wird. Behélt
man nun die Position der Probe bei und verschiebt den
Rontgenstrahl in das zweite Korn (Position II), so soll-
te der gleiche Bragg-Reflex bei einem anderen Dreh-
winkel liegen als im ersten Korn, da die Orientierungen
in beiden Kornern unterschiedlich sind. Wird also in
Korn 1 (Position I) bei einem bestimmten Winkel eine
hohe Intensitidt gemessen, so féllt diese bei Verschie-
bung des Rontgenstrahls in das zweite Korn (Position
IT) auf eine niedrige Intensitdt I, (Abb. 5, unten). Die
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Intensitdt wird beim Ubergang des Réntgenspots von
Korn 1 nach Korn 2 proportional zur Abnahme der
Fldache des Rontgenspots in Korn 1 abnehmen. Am Ort
der Korngrenze (Position III) ist die Flache des Ront-
genspots in Korn 1 genauso grofl wie in Korn 2 und
die gemessene Intensitdt betrdgt I, = (I, +1,)/2. Dabei
betrdgt die Genauigkeit, mit der sich die Korngrenze lo-
kalisieren lasst, £ 11 ym und hédngt von der gemessenen
Intensitdt und dem Bragg-Winkel ab [7]. Bewegt sich
die Korngrenze, so wird die Probe in entgegengesetzter
Richtung nachgefiihrt, sodass die gemessene Intensitét
stets bei dem Wert I, bleibt. Die Bewegung der Probe
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entspricht dann gerade der Korngrenzenbewegung. Der
von der Probe zuriickgelegte Weg und die dazugehorige
Zeit werden gemessen und daraus die Geschwindigkeit
der Korngrenze ermittelt.

Ergebnisse der in-situ-Messungen

Bei einer konstanten, von aufen angelegten Span-
nung sollte man gemdll Gleichung (2) eine konstante
Geschwindigkeit der Korngrenze erwarten. Weg-Zeit-
Diagramme fiir verschiedene Temperaturen zeigen
eine gleichformige Bewegung der Korngrenze, sodass
sich aus der Steigung der Weg-Zeit-Diagramme die
Geschwindigkeit der Korngrenze ergibt (Abb. 6). Be-
trachtet man nach dem Experiment die Probe im opti-
schen Mikroskop (Abb. 7), so stellt man fest, dass auf
der Oberfldche zwei Spuren, so genannte Griibchen,
zu sehen sind. Die erste Spur reprisentiert die Aus-
gangsposition der Korngrenze vor dem Experiment.
Das Griibchen entsteht beim Aufheizen der Probe auf
die Versuchstemperatur (thermische Furchung): An der
Stelle, an der die Korngrenze die freie Oberfldche der
Probe durchstof3t, stellt sich ein Gleichgewicht zwi-
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Abb. 7:

Zwei ,,Griibchen“ sind der mikrosko-
pische Beweis fiir die Korngrenzen-
bewegung. Die erste Spur zeigt die
Ausgangsposition der Korngrenze vor
dem Experiment, die zweite Spur die
Endposition. Die Strecke dazwischen hat
die Korngrenze im Experiment zuriickge-

legt [8].
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schen der Korngrenzenspannung und den Oberfldchen-
spannungen ein. Aufgrund der immer vorhandenen
Oxidschicht in Aluminium prégt sich dieses Griibchen
in die Oberfldche, auch wenn die Korngrenze sich be-
wegt und ihre Ausgangsposition verldsst. Am Ende des
Experimentes bleibt die Korngrenze an ihrer Endpo-
sition stehen, und das zweite Griibchen entsteht beim
Abkiihlen der Probe auf Raumtemperatur. Die Distanz
zwischen diesen beiden Griibchen ist somit die von der
Korngrenze wiahrend der Bewegung zuriickgelegte Stre-
cke. Diese Distanz (300 um in Abb. 7) stimmt gut mit
dem Wert {iberein, der sich aus den in-situ Daten ergibt
(293 um in diesem Experiment). Die durchgefiihrten
Experimente erlauben also, die Bewegung von ebenen
Korngrenzen mittels einer Scherspannung zu induzie-
ren und in-situ mittels Rontgenbeugung zu verfolgen.

Aktivierungsparameter

Werden die Experimente bei bekannter treibender
Kraft p, das heilt bekannter dullerer Scherspannung,
und bei verschiedenen Temperaturen durchgefiihrt, so
ergibt sich aus dem Verhdltnis von Geschwindigkeit
zu treibender Kraft und der reziproken Temperatur die
Aktivierungsenthalpie AH und der Praexponentialfak-
tor m, in Gleichung (2). Abb. 8 und Abb. 9 zeigen die
entsprechenden Arrhenius-Diagramme fiir Kleinwinkel-
und GroBwinkel-Korngrenzen mit unterschiedlichen
Kippachsen. Man erkennt, dass sich sowohl Kleinwin-
kel- als auch Growinkel-Korngrenzen unter dem Ein-
fluss einer mechanischen Spannung bewegen konnen.
Allerdings unterscheiden sich ihre Aktivierungsparame-
ter.
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Abb. 8:

Arrhenius-Auftragung fiir drei Kleinwinkel-Korngrenzen mit
unterschiedlichen Kippachsen [4]. Die Aktivierungsenthalpie
AH ergibt sich aus der Steigung, der Praexponentialfaktor m,
aus dem Achsenabschnitt.
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Trégt man ndmlich die aus den Arrhenius-Diagram-
men ermittelten Aktivierungsenthalpien in Abhéngig-
keit vom Desorientierungswinkel auf, so ergibt sich das
in Abb. 10 wiedergegebene Diagramm, das fiir alle un-
tersuchten Kippachsen zwei Energieniveaus zeigt. Das
erste Energieniveau bei kleinen Desorientierungswin-
keln betrigt im Mittel 1,19 eV fiir (100)-Korngrenzen
und 1,28 eV fiir (112)- und {111)-Korngrenzen. Das
zweite Energieniveau bei groRen Desorientierungswin-
keln liegt im Mittel bei 0,84 eV fiir {112)- und {111)-
Korngrenzen und bei 0,73 eV fiir (100)-Korngrenzen.

Schlussfolgerungen

Zum ersten Mal ist es im Experiment gelungen, ebene
Korngrenzen mit Hilfe eines mechanischen Spannungs-
feldes zu bewegen. Insbesondere die Bewegung von
Kleinwinkel-Korngrenzen ist in dieser systematischen
Form noch nie untersucht worden. Aufgrund der unter-
schiedlichen Energieniveaus fiir kleine bzw. groe Des-
orientierungswinkel gelang es, den Ubergangswinkel von
Kleinwinkel- zu GroRwinkel-Korngrenzen sehr genau
zu bestimmen, da sich am Ubergang offenbar die Beweg-
lichkeit der Korngrenzen diskontinuierlich dndert.

Diese Ergebnisse zeigen, dass einige der bisherigen
fundamentalen, physikalischen Grundannahmen der
Grenzflichendynamik nicht langer aufrechterhalten
werden konnen, und dass sich Korngrenzen und ihre
Bewegung sehr wohl durch externe Felder beeinflussen
lassen. Auch die Unterteilung der Korngrenzen nach ih-
rer Beweglichkeit erscheint nun nicht mehr sinnvoll, da
sich die bisher als unbeweglich angenommenen Klein-
winkel-Korngrenzen unter geeigneten Bedingungen
bewegen und sogar beweglicher sein konnen, als die als
sehr beweglich geltenden GroBwinkel-Korngrenzen.

Die Bikristallexperimente legen daher nahe, dass
eine duBere mechanische Spannung Einfluss auf die
Kinetik des Kornwachstums in Polykristallen hat. Das
ist mittlerweile auch experimentell bestdtigt worden
[4]. Die technische Anwendung dieses Effektes ist
offensichtlich, da man nun mit zusédtzlichen mechani-
schen Spannungsfeldern das Kornwachstum behindern
oder beschleunigen kann, sodass sich Werkstoffe durch
externe Felder beeinflussen lassen und die Korngrof3e
gezielt verdndert werden kann.

Diese Ergebnisse haben somit Auswirkungen auf
das grundlegende Verstdndnis sowohl der Korngren-
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Abb. 9:

Arrhenius-Auftragung fiir drei Grofwinkel-Korngrenzen mit
unterschiedlichen Kippachsen [4].
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zenbewegung als auch des Verhaltens der Werkstoffe.
Ging man bisher davon aus, dass die Bewegung von
Korngrenzen selbst bei hohen Temperaturen kaum Aus-
wirkungen auf das Materialverhalten unter mechani-
scher Belastung hat, so muss man nun einen nicht un-
erheblichen Einfluss beriicksichtigen. Das hat sowohl

e 139
E A (112 1
I 3 v élllg 129
= 13F \ « ooy % =
= E 4 J19 &
e 12F )
< 1LE 136° 4100 £
= F ©
£ 1F 19 8
721 E 5’.
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2 E 479 2
2 07k { } 1o =
06 F b1 g
E +
05 B bbb b b b b e 49
0° 5° 10° 15° 20° 25° 30° 35°
Desorientierungswinkel
Abb. 10:

Aktivierungsenthalpie in Abhingigkeit vom Desorientierungs-
winkel fiir (112)-, (111)- und (100)-Korngrenzen [4].

Konsequenzen fiir die Modellierung von Prozessen wie
Rekristallisation und Kornwachstum als auch fiir die
Entwicklung neuer Werkstoffe mit speziellen Struktu-
ren. Beispielsweise sind die mechanischen Eigenschaf-
ten nanokristalliner Werkstoffe, deren Bedeutung in
der jiingsten Zeit immer mehr zugenommen hat und die
aufgrund ihrer kleinen KorngréRe einen groflen Anteil
an Korngrenzen aufweisen, in starkem MaRe durch die
Korngrenzen und deren Bewegung bestimmt. Die Be-
einflussung, insbesondere die Behinderung, des Korn-
wachstums in nanokristallinen Werkstoffen kann somit
zu einer Erhohung der Stabilitdt verwendet werden und
verspricht damit Anwendungsfelder, in denen bisher ein
Einsatz dieser Materialien nicht méglich war.
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