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1 Allgemeines zum Versuchsablauf

Die Vorbereitung zum Versuch sollte mit Hilfe dieser Anleitung, die nebst einem Taschen-
rechner zum Praktikumsversuch mitzubringen ist, und der in Kapitel 7 angegebenen Literatur
erfolgen. Die Kontrollfragen in Kapitel 6 sollen Ihnen dazu dienen, zu Uberprifen, ob lhre
Vorbereitung ausreichend ist. Wenn Sie dann noch Fragen haben, wenden Sie sich an die

Betreuer.

Der zeitliche Ablauf des Praktikumsversuchs ist gemal folgendem Schema vorgesehen:

1. Stunde 2. Stunde 3. Stunde 4. Stunde

\\VVorbesprechung

\Walzen der Proben

Schneiden und Markieren
der Teilstiicke

Glihen der Teilstlicke

Charakterisierung des
Ausgangszustandes

Hartemessungen

Gefligeuntersuchung

Auswertung und
Nachbesprechung

Von jedem Versuchsteilnehmer ist bis zum Ende des Versuchs ein Kurzprotokoll zu
erstellen (Ausfillen der beigefiigten Messprotokollblatter sowie stichwortartige

Beantwortung der Fragen in Kapitel 6).
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2 Grundlagen der Rekristallisation

2.1 Plastische Verformung

Jede plastische Verformung (z.B. durch Walzen, Ziehen usw.) ist gekennzeichnet durch eine
Zunahme des Energieinhaltes des betroffenen Werkstoffes. Im wesentlichen handelt es sich
dabei neben der Temperaturerhdhung (ein Blech erwarmt sich beim Walzen) um eine Erho-
hung der Gitterfehlerdichte (vorwiegend Versetzungen), d.h. je stérker ein metallischer Werk-

stoff plastisch verformt wird, umso mehr Versetzungen (=Gitterfehler) werden eingebracht.

Interleaved atomic plane .
Shear stress

1 2
R o
Edge e 5 )
dislocation
line
lrl.».ml
(a) An edge dislocation, pictured as formed (b) A low stress causes a shift of atomic bonds
by an extra half plane ol atoms, to free a new interleaved plane.
Shear stress
—Z-— {e‘:':__
“Ripple in rug” is analogous to
. 1! i an edge dislocation in a metal crystal
e
Unit step L
of slip
& & & 1} ) Rug on floor Edge dislocation
(c) Repetition of this process causes the (d)

dislocation to move across the crystal.

Bild 1: Abgleitung entlang einer Gleitebene durch Bewegung einer

Stufenversetzung (L kennzeichnet Stufenversetzung)
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Wahrend der plastischen Verformung bewegen sich die Versetzungen auf sogenannten Gleit-
ebenen (Bild 1), bis sie auf ein Hindernis stoBen. Solche Hindernisse stellen z.B. die Korn-
grenzen oder unbewegliche Versetzungen dar. Diese Hindernisse fiihren zu einer Erhéhung
des Gleitwiderstandes, die man bei einer Kaltumformung als Kaltverfestigung bezeichnet.

Die Kaltverfestigung nimmt mit steigendem Umformungsgrad zu. Bei zu starker Kaltumfor-
mung eines Werkstlickes kommt es zur Werkstoffschédigung durch Rissbildung. Um dies zu
vermeiden und zur Realisierung hoher Verformungsgrade, muss die Versetzungsdichte abge-
baut werden, um die Verformungseigenschaften des Ausgangswerkstiickes wiederherzustel-
len. Dies ist moglich durch eine Warmebehandlung, bei der die Verzerrung des Gefliges in

drei Prozessen abgebaut wird: Kristallerholung, Rekristallisation und Kornwachstum.

2.2 Kristallerholung

Von Kristallerholung spricht man, wenn Gitterdefekte wie Versetzungen und Leerstellen und
die damit verbundene Erhohung des Energieinhaltes eines Werkstiickes abgebaut werden, die
Geflgestruktur (Form und GroRe der Korner) jedoch unveréndert bleibt. Dazu ist eine Tempe-
raturerhéhung nicht zwingend erforderlich. Theoretisch laufen die zur Kristallerholung fiih-
renden Ausheilvorgange bei allen Temperaturen T > OK ab; da es sich jedoch um thermisch
aktivierte Vorgénge handelt, nimmt die Geschwindigkeit der Kristallerholung mit steigender
Temperatur zu.

Die Kristallerholung lasst sich in verschiedene Einzelphdnomene aufteilen, die nachfolgend

kurz erlautert sind.

Reaktion von Zwischengitteratomen mit Leerstellen
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Bild 2: Diffusion von Zwischengitteratomen in Leerstellen
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Annihilation von Versetzungen

Bild 3: Versetzungen mit umgekehrtem Vorzeichen des Burgersvektors

reagieren miteinander und loschen sich aus

Versetzungsumlagerung (Polygonisation)

— ( . -
"'
i

Bild 4: Bei erhdhter Temperatur ordnen sich die regellos verteilten

Versetzungen zu Linien an und bilden Kleinwinkelkorngrenzen

(Subkorngrenzen) (Q = Versetzungsquellen)

Die Vorgange der Kristallerholung fiihren zwar zu einem Abbau der Eigenspannungen des
Werkstiicks, das Gefiige bleibt jedoch entsprechend der vorangegangenen Umformung ver-
zerrt (z.B. Walztextur). Erst durch eine Glihbehandlung oberhalb der Rekristallisationstempe-
ratur, die im Rahmen dieses Versuches exemplarisch fur einen Werkstoff ermittelt werden

soll, kann das Ausgangsgefiige wieder eingestellt werden.

2.3 Rekristallisation

Die Rekristallisation fuhrt durch Reduzierung des Energieinhalts infolge eines nahezu voll-

standigen Versetzungsabbaus zur Wiedererlangung der mechanischen Eigenschaften des un-
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verformten Werkstoffs. Dies geschieht durch Neubildung und Wachstum versetzungsarmer
Kristallite.

Ahnlich der Priméarkristallisation aus einer Schmelze heraus, muss der als Keim wirkende Kri-
stallit eine ausreichende GrofRe (und zudem eine ausreichend groRe Orientierungsdifferenz)
haben, um in das ihn umgebende versetzungsreiche Gefiige hineinwachsen zu kénnen. Die fur
das Keimwachstum notwendige Oberflachenenergie zur KorngrenzenvergroBerung (=Ver-
grolerung des Keimes) muss durch die infolge des Versetzungsabbaus frei werdende innere
Energie sowie durch die von auRen zugefuhrte Wéarme aufgebracht werden. Demzufolge kann
Rekristallisation nur stattfinden, wenn der Energieinhalt des Werkstoffs durch hohe Ver-
setzungsdichte (=hoher Verformungsgrad) grol? ist und eine entsprechend hohe Wéarmemenge
zugefihrt wird (=Gluhen).

Die fir die Rekristallisation notwendigen Keime bilden sich bereits wahrend der Kristall-
erholung in Form der durch die Polygonisation entstandenen Subkdrner. Die zugehérigen
Subkorngrenzen konnen durch thermisch aktiviertes Klettern der Versetzungen zusammen-
wachsen. Dadurch vergroRRert sich die Orientierungsdifferenz der groRer gewordenen Keime.
Durch mehrmaliges Wiederholen dieses VVorgangs wird die GroRe des Keims und die Orien-
tierungsdifferenz zum benachbarten Geflige hoch genug, so dass der Keim wachstumsfahig
wird (Bild 5).

Bild 5. Rekristallisationskeimbildung durch die Vereinigung von Subkdrnern
(Teilbild b zeigt die Eindrehung des Subkorns durch Klettern der

Versetzungen zu den angrenzenden Subkdrnern)
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Das bei der Rekristallisation entstehende Geflige héngt im wesentlichen von folgenden

EinflussgroRen ab:

e Verformungsgrad: Mit hoherer Versetzungsdichte nimmt die Anzahl der bei der Polygoni-
sation entstenenden Subkdrner zu und ihre GrofRe ab. Damit erhoht sich die Keim-
bildungswahrscheinlichkeit. Die Folge ist ein feinkdrnigeres Gefuge.

e Gluhtemperatur und -zeit: Mit steigender Gluhtemperatur bzw. langerer Gluhzeit nimmt
das Wachstum der Keime zu. Es entstehen groRere Korner.

e Schmelztemperatur des Werkstoffs: Die fir das Wandern der Versetzungen erforderlichen
Platzwechselvorgéange verlaufen umso langsamer, je fester die atomare Bindung des Werk-
stoffs und folglich je hoher die Schmelztemperatur ist. Daraus kann die Ndherung abge-
leitet werden, dass die minimale Temperatur, bei der Rekristallisation einsetzt, ungefahr
das 0,4-fache der Schmelztemperatur betrégt.

Die Zusammenhange zwischen RekristallisationskorngroRe, Glihtemperatur und Verfor-

mungsgrad konnen in einem Rekristallisationsschaubild dargestellt werden (Bild 6).

sekunddre
Rekristallisation

—

Korngrofe

10

3 10 50 % 90
Dickenabnahme durch Walzen

Bild 6: Rekristallisationsschaubild von Hittenaluminium (Al 99,6)

Bei hohen Temperaturen und groRen Verformungsgraden kann neben der primaren Rekristal-
lisation auch sekundére Rekristallisation auftreten. Diese ist darauf zurlickzufiihren, dass das
rekristallisierte Geflige nur ein metastabiles Gleichgewicht darstellt, d.h. die Korngrenzen ver-

fligen noch tber eine restliche wahrend der Rekristallisation nicht freigesetzte innere Energie.
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Eine detaillierte Beschreibung dieses Phanomens findet sich in der in Kapitel 5 angegebenen
Fachliteratur.

Die Erstellung eines Rekristallisationsdiagrammes durch KorngréRenermittlung ist sehr auf-
wendig und wirde den zeitlichen Rahmen des Praktikumsversuches sprengen. Aus diesem
Grund sollen die KorngroRen nur qualitativ betrachtet werden. Im Mittelpunkt des Versuches
steht die Bestimmung der Rekristallisationstemperatur tUber die Messung der Harte als MaR
flr die Entfestigung. Bild 7 zeigt den Zusammenhang zwischen der Harte des Werkstoffs und
der Gluhtemperatur fur zwei verschiedene Verformungsgrade. Auch hier ist zu erkennen, dass
die Rekristallisation und damit die Entfestigung (Héarteabnahme) des Werkstoffs mit héherem
Verformungsgrad bei niedrigeren Temperaturen einsetzt, da bei htheren Verformungsgraden

der Beitrag der inneren Energie auf Grund der groReren Versetzungsdichte ansteigt.

Harte

Gluhzeit ¢=konst.
b > 9

ke T _
Gluhtemperatur 7 ——=

Bild 7: Harteverlauf beim Gliihen unterschiedlich verformter Werkstoffe
(mit eingezeichnet: Rekristallisationstemperatur Try als die
Temperatur, bei der nach 60min Glihdauer die Verfestigung um
50% abgebaut ist)

3 Technische Bedeutung der Rekristallisation

Erholungsvorgange und Rekristallisation haben grolie Bedeutung bei der Rickbildung uner-
wiunschter Eigenschaftsanderungen wie mechanischer Verfestigung nach plastischer Umfor-
mung oder Strahlenschadigungen (meist Leerstellen-Zwischengitteratom-Paare) in Reaktor-
werkstoffen. Ferner kommt der Rekristallisation eine weitere Bedeutung bei Umformvorgén-
gen oberhalb der Rekristallisationstemperatur zu. Dabei unterbleibt die Verfestigung véllig,

der Werkstoff wird gleichzeitig mit dem Umformprozess rekristallisiert. Man bezeichnet
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daher Umformvorgénge oberhalb der Rekristallisationstemperatur als Warmumformen,
unterhalb der Rekristallisationstemperatur als Kaltumformen.

Eine weitere Anwendung der Rekristallisation liegt in der Einstellung nahezu beliebiger Korn-
grolen (vgl. Rekristallisationsdiagramm, Bild 6), im Extremfall die Herstellung von Ein-
kristallen. Auch die Einstellung bestimmter VVorzugsorientierungen der Werkstofftextur sind

mittels Rekristallisationsbehandlung mdoglich.

4 Experimentelle Durchflihrung

4.1 Ziel des Praktikumsversuchs

Im Versuch G6 (Rekristallisation) soll an dem Werkstoff Kupfer (zdhgepoltes E-Cu 57
(Elektrolytkupfer)) experimentell die Rekristallisationstemperatur ermittelt werden. Wie in
Kapitel 3 beschrieben ist diese allerdings keine feste GroRe, sondern hangt von dem Grad der
Verformung, von der Gluhtemperatur und -zeit und von der KorngroRe des verformten Gefi-
ges ab. Fur die praktische Anwendung ist es sinnvoll, eine feste Rekristallisationstemperatur
zu definieren. Man wéhlt zu diesem Zweck folgende Definition:

Die Rekristallisationstemperatur ist die Temperatur, bei der ein Werkstoff nach

einer Stunde Gluhdauer die aus der Verformung resultierende Verfestigung um

die Halfte abgebaut hat (gemessen an der Harte).

4.2 Kaltverformung durch Walzen

Das Ausgangsmaterial steht in Form von ca. 3 bis 5mm starken Streifen zur Verfiigung. Zu
Beginn wird ein kleines Stiick (ca. 10 mm) zur Charakterisierung des Ausgangszustandes mit
Hilfe einer Hebelschere abgetrennt. Der verbleibende Streifen wird mit der Hebelschere in
drei Teilstiicke geschnitten, die unterschiedlich durch Walzen verformt werden sollen. Als
Verformungsgrade ¢ sind 0,05, 0,25 und 0,6 vorgesehen. Damit die Teilstlicke nach der
Verformung zur weiteren Untersuchung etwa gleich lang sind, wird die Zerteilung des
Streifens in drei Teilstiicke im L&angenverhéltnis von 0,2 (¢=0,6) : 0,36 (¢=0,25) : 0,44
(¢=0,05) vorgenommen. Fur den Versuch werden drei Teilgruppen gebildet, wobei jede Teil-

gruppe die nachfolgend beschriebenen Tétigkeiten fur einen Verformungsgrad vornimmt.
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Um den Verformungsgrad auf die Dickenabnahme durch Walzen umzurechnen, wird vor dem
Walzen die Dicke des Ausgangsmaterials Da mit einer Mikrometerschraube bestimmt. Mit
Hilfe der Definition des Verformungsgrades ¢ kann dann die resultierende Enddicke De und

daraus die Dickenabnahme ermittelt werden:

Die drei Teilabschnitte werden dann mit Hilfe der in Bild 8 abgebildeten Walze auf die
berechneten Enddicken korrespondierend mit den Verformungsgraden ¢=0,05, ¢=0,25 und

¢=0,6 heruntergewalzt.

BUHLER 56 | s2  s13 ‘ si

Bild 8: Buhler DUO-Walzwerk Typ EW 105 x 160 (Skizze)

Die Walze darf nur unter der Aufsicht eines Betreuers bedient werden!

Vor dem Walzvorgang wird der Abstand der beiden Walzenrollen mit dem Handrad 1.1 auf
die Dicke des zu walzenden Streifens eingestellt (Eine Umdrehung des Handrades entspricht
einem Millimeter, ein Teilstrich auf der Skala entspricht 0,01 Millimeter). Dann wird der
Streifen in mehreren Walzstichen bis auf die erforderliche Dicke De heruntergewalzt (bei je-
dem Walzstich darf maximal 0,5mm zugestellt werden, bei steigender Verformung (=steigen-
de Kaltverfestigung) entsprechend weniger). Die Dicke des Streifens muss nach jedem Stich

neu gemessen werden.
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Wenn die gewiinschten Verformungsgrade (¢=0,05, ¢=0,25, ¢=0,6) erreicht sind, werden die
Streifen mit der Hebelschere in jeweils sechs gleich grofl3e Stiicke unterteilt. Diese werden vor

der nachfolgenden Glihbehandlung entsprechend folgender Tabelle mit Schlagzahlen mar-

kiert.

0 Raumtemp. |  200°C 300°C 350°C 450°C 540°C
0,05 1 12 13 135 145 154
0,25 2 22 23 235 2 45 254
0,6 3 32 33 335 345 354
4.3 Glihbehandlung und Hartemessung

Die markierten Proben werden gemdaR der vorangehend aufgefiihrten Tabelle bei 200°C,
300°C, 350°C, 450°C und 540°C in den dafiir vorgesehenen Ofen eine halbe Stunde lang
gegluht. Wéhrend der Gluhdauer wird an den drei verbleibenden kaltverformten (1, 2 und 3)
und der unverformten Probe im Ausgangszustand die Harte gemessen. Zu diesem Zweck wird
das Harteprufverfahren nach Brinell (DIN EN ISO 6506-1) angewendet.

Dabei wird eine Hartmetallkugel mit dem Durchmesser D (hier: 2,5mm) und der Prifkraft F
(hier 62,5 kp = 612,75 N) fur 30s in das zu priifende Werkstiick eingedrickt. Mit Hilfe einer
am Gerdat angebrachten Optik kann der Durchmesser d des resultierenden Eindruckes in der
Probenoberflache ausgemessen werden. (Es werden zwei Messungen an orthogonal
aufeinanderstehenden Durchmessern durchgefiihrt.) Die zugehérige Brinellhédrte kann ent-
weder aus einer Umrechnungstabelle direkt abgelesen oder nach folgender Formel berechnet
werden:

F(inkp) _ 0102-2-F(nN)

7-D-[D-D? -d?

Jede Hértemessung wird zweimal durchgefuhrt und im vorbereiteten MeRprotokoll

HBW =

dokumentiert.

Nach Ablauf der halbstiindigen Warmebehandlungen werden alle Proben aus den Ofen ge-
nommen und in Wasser abgeschreckt, um den durch die Gliihbehandlung erlangten Geftige-
zustand einzufrieren. Danach wird an allen Proben die oben beschriebene Hartemessung
durchgefuhrt und ebenfalls im vorbereiteten Mel3protokoll dokumentiert. Die resultierenden

Werte fir die Brinellhdrte sind in das vorbereitete Diagramm aufgeschlisselt nach den drei
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Verformungsgraden einzutragen. Bei korrekter Versuchsdurchfiihrung sollte sich ein (in eine
Ebene projiziertes) Rekristallisationsdiagramm vergleichbar mit der Darstellung in Bild 9
ergeben. Anhand der erstellten Diagramme konnen fur die verschiedenen Diagramme die Re-

kristallisationstemperaturen gemaR der Definition in Kapitel 4.1 bestimmt werden.

Brinellhirte HB in kp/mm?

Bild 9. Abhangigkeit der Brinellharte von Verformungsgrad und
Gluhtemperatur bei Messing (Glihdauer: 3h)
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6 Kontrollfragen zur Praktikumsvorbereitung

(Beantworten Sie die Fragen im Rahmen lhrer Versuchsvorbereitung stichwortartig in den

dafur vorgesehenen Zwischenrdumen hinter den Fragen!)

1.  Was ist der Unterschied zwischen elastischer und plastischer Verformung und welche
WerkstoffkenngroRe trennt die beiden Bereiche? Zeichnen Sie ein Spannungs-

Dehnungs-Diagramm!

2. Was passiert im Werkstoffinnern bei der plastischen Verformung?

3. Was ist eine Versetzung? Beschreiben Sie den Unterschied zwischen Schrauben- und
Stufenversetzung. Warum sind Versetzungen Liniendefekte — was ist hierbei die
"Linie"? Was versteht man unter Gleitebenen und welche Bedeutung haben Sie bei der

Verformung? Was ist der Burgersvektor? Wie bestimmt man ihn?

4.  Wie unterscheiden sich die drei Vorgénge Kristallerholung, Rekristallisation und

Kornwachstum voneinander?
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5. Nennen und erlautern Sie die drei Einzelphanomene, die bei der Kristallerholung

auftreten.

6. Wo bestehen Parallelen und wo Unterschiede zwischen Primarkristallisation und

Rekristallisation?

7. Was ist der Unterschied zwischen einem Korn und einem Subkorn?

8.  Was versteht man unter Kristallorientierung?

9.  Welche Bedingungen missen erfiillt sein, damit ein Werkstoff rekristallisieren kann?



Versuch G6: Rekristallisation 15

10.

11.

12.

13.

14.

Beschreiben Sie die Zusammenhange zwischen Verformungsgrad, Glihtemperatur und -

zeit, KorngroRe, sowie der Schmelztemperatur.

Was wird in einem Rekristallisationsdiagramm dargestellt, welche praktische

Bedeutung hat es? Nennen Sie technische Bedeutungen der Rekristallisation.

Welche Vor- und Nachteile hat ein feinkdrniges Geflige?

Wie ist die Rekristallisationstemperatur definiert? Ist sie eine Werkstoffkonstante? Wie

kann Sie experimentell ermittelt werden?

Nennen und beschreiben Sie Verfahren zur Hartemessung. Gibt es einen

Zusammenhang zwischen der Brinellharte und der Festigkeit eines Werkstoffs?
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Melprotokoll
Gruppe: Datum:
Name: Werkstoff:

Ausgangszustand

Durchmesser des Kugeleindrucks (mm)

HBW 2,5/62,5

d1 d2 q

HBW

5% Verformung

Da: Qtatsichlich-

De:

Glihtemp./ Durchmesser des Kugeleindrucks (mm)

HBW 2,5/62,5

Glihzeit d1 d2 d

HBW

RT

200°C

30min

300°C

30min

350°C

30min

450°C

30min

540°C

30min

HBW

HBW
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25% Verformung

DAZ
DEZ

Qtatsachlich-

Gluhtemp./
Glihzeit

Durchmesser des Kugeleindrucks (mm)

HBW 2,5/62,5

di

d2

d

HBW

HBW

RT

200°C

30min

300°C

30min

350°C

30min

450°C

30min

540°C

30min

60% Verformung

Da:
DEZ

Otatséchlich-

Gluhtemp./
Glihzeit

Durchmesser des Kugeleindrucks (mm)

HBW 2,5/62,5

di

d2

d

HBW

HBW

RT

200°C

30min

300°C

30min

350°C

30min

450°C

30min

540°C

30min
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HBW 2.5/625— *
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140
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Rekristallisationsdiagramm
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