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U n t e r s u e h u n g e n  t i b e r  d i e  R e k r i s t a l l i s a t i o n  

b e i  S i l b e r  u n d  K u p f e r  1. 

Von ]{. Widmann in Stuttgart. 

Mit 18 Abbildungen. (Eingegangen am 29. Juli 1927.) 

Bestimmung der Kristallitlagerung bei der Gliihbehandlung stark gewalzter Silber- 
und Kupferbleche und deren Einflufl auf die teehnologischen Eigensehaften und 
die Korngr5fle des Materials. Starker Einflufl geringster Verunreinigungen auf 

die Rekristallisationsgrenztemperatur. 

Bei der R~ntgenuntersuchung yon stark gewalzten Blechen kubisch 

kristallisierender Metalle wurde yon M a r k  und W e i s s e n b e r g  2 bzw. 

yon U s p e n s k i- K o n o b e j e w s k i a eine geriehtete Anordnung der Kristallite 

festgestellt, welche dadurch charakterisiert ist, dab sich eine bestimmte 

kristallog'raphische Ebene parallel zur Walzebene und eine bestimmte 

kristallographische Richtung parallel zur Walzrichtung einstellt. Bei dan 

flachenzentriert kubischen ~{etallen (Gold, Platin, Silber, Kupfer) ist dies 

eine (011)-Ebene bzw. eine [ l l2] -Richtung.  u  R. G l o c k e r  ~ wurde 

an Silberblechen gezeigt, dab der Ubergang aus dieser Walzlage der 

Kristallite bei der GliihbehandlunF~ nieht unmittelbar in die regellose 

OrienGerung vor sich geht, sondern daB, als ein bei niederen Rekristalli- 

satio~lstemperaturen sehr bestgndiges Ubergangsstadium, eine neue kristallo- 

graphiseh ausgezeiehnete Lage, die ,,Rekristallisationslage" au~tritt, bei 

der eine [ l l2]-Riehtung'  in tier Walzrichtung and eine ( l l 3 ) -Ebene  in 

der Walzebene li.egt. Erst aus dieser Rekristallisationslage heraus gehen 
die KristaIlite bei h~heren Gliihgraden in die v~11ige Entorientierung' iiber. 

Der EinfluI] der Anderung der Krlstallltlage bel der Rekrlstallisation 

auf die technologisehen Eigenschaften des Metalles (FesGgkeit, Dehnung, 
KorngrSBe) wurde yon G l o c k e r ,  K a u p p  und W i d m a n n  5 an stark ge- 

walzten Silberbleehen ngher untersueht and dabei festgestellt, dal3 den 

drei deutlich unterscheidbaren Absehnitten des Verhaltens tier Festigkeit 

und Dehnung, namlieh 

1. Walzzustand (hartes Blech, gr~Bte Festigkeit, ohne naehweisbare 

Dehnung), 

Gektirzter Auszug aus tier Stuttgarter Dissertation 1927. 
ZS. f. Phys. 14, 328, 1923; 16, 314, 1923. 

3 Ebenda 16, 215, 1923. 
4 Ebenda 81, 410, 1925. 
'~ ZS. f. 5[etallk. 17, 354, 1925. 
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2. weiches Blech (Maximalwert der Dehnung, ~estigkeit gegent~ber 

Zustand 1. auf e~wa die Hglfge vermii~dert), 

3. iiberhitztes Blech (gleiehzeitige Abnahme yon Festigkeit und 

Dehnung), 

drei ebenso seharf begrenzte Zustgnde in bezug auf die Krisgallit- 

lagerung entsprechen: 

1. gerichtete Lage im Walzblech (,,Walzlage:~), 

2. neue geriehtete Lage im rekristallisier~en Blech (,,Rekristalli- 

sationslage") bei niederen und mittleren G liih~emperatnren, 
8. regellose 0rientierung bei hohen Gliihtempera~uren. 

Die vorliegende Arbeit umfagt Untersuehungen tiber den GN~igkeits- 

bereieh der friiher bei der Rekristallisation yon Silberbleehen gefundenen 

Beziehungen zwischen Festigkeit und Dehnung einersei~s, Korngr613e und 

Kristallitlagerung andererseits. Insbesondere erschien es wichGg, den 
Einflug folgender Fgktoren auf den Abiauf des Rekristallisationsvorganges 
im einzelnen zu verfolgen: 

1. der Gr01]e des WMzgrades, 

2. der Vornahme von Zwisehengltihungen beim Walzprozel~, 

8. der Verunreinigungen des Naterials, 

4. einer der Kal~bearbeigung vorangehenden Warmbearbeitung. 

Eine Ausdehnung der Untersuehungen auf ein zweites Netall yon 

flgehenzentriert kubisehem Gittertypus, n~mIich das Kupfer, ftihrte zu dem 

iiberraschenden Resultat, daft im Gegensa~z zu der Walzlage, die eine 

reine Fnnktion des Git~er~ypus ist, die Rekristallisa~ionslage yon Elemen~ 

zu Element versehieden sein kann. Die Beziehnngen zwischen der Kristallit- 

lage und der Fest~igkeit und Dehnung sind in grol]en Ziigen dleselben wie 
bei Silber. 

i. V e r s u c h s b e d i n g u n g e n .  

Die Si lber-  und Kupfe rgu l ] s t t t cke  zu den versehiedenen Ver- 

suehen wurden in einem Tammann-Ofen hergestellt. Den Kupferschme!zen, 

die zur Un~ersuehung des Einflusses der Vertmreinigungen dienten, wurden 
ieweils etwa 2 g rein gepulverter Holzkohle beigegeben nnd ers~ naeh Aus- 

~reibung des Xupferoxyduls, das etwa 0,4~% betrug, die Zusatze bei- 

gemiseht. Zur Erzielung einer mSgliehs~ gleiehm~13igen kleinen KSrnung 

wurden die Gtisse an der Lnft au~erhalb des Ofens rasch abgekiihlt ~. 

1 Fiir die zur Durehfiihrung der Versuche zur Verfiigung gestellten Silber- 
und Kupfermengen sowie fiir die Iterstellung der Analysen sei der Fa. Gebr. Fessler 
in Pforzheim, der Deutsehen Gold- und Siiberscheideanstalt in Pforzheim, der 
Robert Bosch A.-G. Stuttgart, Herrn Dr. K 5 s t e r mid tterrn Dr. ~ a s i n g verbindliehster 
Dank ausgesprochen. 
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Der Wa lzp roze l ]  der Gul]stiicke wurde auf einem elektrisch ange- 

triebenen Kaltwalzwerk stets in derselben Weise so durehgefiihrt, dal3 
die Dickenabnahme des Bleches pro Stieh bei allen Versuchen 1/s betrug. 
�9 Nach friiheren Mitteilungen i muSte diesem Umstand Reehnung getragen 

werden wegen der Versehiebung tier unteren Grenze der Rekristallisation. 
Bleehe mit Spannungen zeigten starke 5rtliche Unterschiede in der Lage 
der Rekristallisationstemperatur und mnl~ten verworfen werden. 

Die G l i i h b e h a n d l u n g  der Silberbleehe im Temperaturgehiet yon 
0 his 9000 C wurde in kleinen Heraeus-TiegelSfen vorgenommen, die der 

Kupferbleehe im Temperaturbereieh yon 0 bis 1000 ~ C erfolgte in einem 
besonders gebauten Vakuumofen (Fig. 1). Dabei diente als Gliihofen 
ein groSer Silltstabofen mit sechs tleizstgben nnd yon 45 cm Gliihlange. In 

diesen 0fen war ein 70 cm ]anges einseitig zugesehmolzenes Rohr (Masse 

L .. . . .  1 
i"~ ................................................................................ ~ T , h ~ 8 / e , . ~ . ~  

~ .  r "  z / ,4  " ' 

~t . / / .  " >" ........ 1 
, ; ' 7 0 s ~ e r z , f / , s s ~  . . . . . .  

Fig. 1. Vakuumofen .  

H 66) der Staatlichen Porzellanmanufaktur Berlin hineingeschoben~ 

welches mittels eines konischen Metallschliffes abgedichtet wurde. Das 

A bsaugen der Luft auf 1/1 omm Quecksilbersgule besorgte eine L e y b o 1 d sche 
Kapselpumpe. Luftabsaugrohr und Quarzrohr zur Einffihrung des 
Thermoelementes in Ofenmitte gingen durch den Konus des Metallschliffes 
hindurch. Der Schliff, sowie etwa 15 cm yore Anfang des Porzellanrohres 
erhielten einen Wasserk~ihlmantel, um den vorderen Teil des 0fens stets 
kalt zu halten. In diesen kalten Tell des O~ens wurden die Proben ein- 
gesetzt und das Rohr evakulert. Xaeh erreichter konstanter Temperatur 
wurden die in ein Schiffchen aus Hartporzellan eingebetteten Bleche 
dutch Kippen des Ofens in die Mitre hineingebracht, bis zu einem inneren 
Anschlag. Naeh beendeter Gliihung wurden die Proben wieder in den 
kalten Tell des Ofens herausgekippt und dort im Vakuum abgektihlt. 

1 R. Glocker ZS. f. Phys. 8l, 406, 1925. 
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Znr An~nahme der R S n t g e n b i l d e r  wurden zwei selbstgebaute 

Apparaturen (Fig. 2) verwendet. Die RShre war in der Mis des Auf- 

nahme~isehes starr angeordnet, und zwar so, dal3 die Antikathodenflgche 

in einer horizontalen Ebene lag. Zu beiden Seiten der R8hre r.ahmen 

zwei um eine horizonta]e Aehse aufklappbare Bodenfl~ehen die Doppel- 
apparaturen auf. Dadureh war es mSglieh, an einem Transverter bei 

etwa 60kV und 8mA in 7 bis 10 Stunden dmternd vier Aufnahmen 

gleiehzeitlg zu exponleren. Als Strahlungsquelle diente eine teehnisehe 

ElektronenrShre (MediarShre) mit Silberantikathode unter Vorsehaltung 

eines Palladiumfil*ers yon 0,05 mm Dieke. 

~ J  - / l  / 

~ . - ~ "  t l  ~ , 2 ~ _ 1 1 ~ - " " ~ ' \  �9 " 

Fig. 2, Laue~Debye,Apparatur. 

Die Prtifung der F e s t i g k e i t  and D e h n u n g  erfolgte auf einer 

1,5-t-Zerreil~masehine, deren Kraftbereieh dureh Anfse.tzen eines Ans- 

gleiehgewiehtes yon 0 bis 150kg reieh~e. Um das seitliehe Einreiflen 

der 1/10 mm diinnen Versuehsbleehe ~ sowie das Abreil~en all den Einspann- 
enden und das Fortg]eiten arts den Einspannkl~tzen zu vermeiden, wurden 

gesehliffene Einspannkeile hergestellt. Diese hatten auf der Innenseite 
nut die ganz sehwaehe Riffelung eines leiehten Flobelstriehes. Mit zwei 

Sehrauben warden dann die dureh Papierklebstreifen gesehiitzten Proben 

nnter Benutzung einer Riehtplat~e in den Einspannkeilen festgeklemmt. 

1 Mit Riicksicht "auf die direkte Durchstrahlung bei der RSntgenaufnahme 
mullte die Dieke tier Silberbleche attf 1110 mm festgesetzt werden. 
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Die Probesti~be wurden in Walzrichtung aus den Bandern herausgeschnitten 
und in einer gehar~eten Stahlschablone auf eine Bandbreite yon etwa 
9,65 mm para l ld  gefeilt. Zur Bestimmung der Dehnungswerte wurden 

alle Stabe verwendet, deren Rill innerhMb der Me~l~nge yon 30ram er- 
folgte. Dutch Verlegen der Ri~stelle in bekannter Weise nach der Stab- 
mitre konnten auch nich~ in der Mitre gerissene Stabe zur Dehnungs- 
beurtei]ung heran~'ezogen werden. 

(Jber die tei]weise recht schwierige A t z u n g  der Silberschliffe ist 
an anderer Stellel bereits eingehend berichtet worden. Es soil hier nut 

erwiihnt werden, dal] sich wieder fiir die Atzung der Silberb]eche die 

Fig. 3. Korngrcnzen~itzung des warm vorbehandcltcn Kupfers, T ~  1000 ~ C, V :  200. 

l~[ischung yon 50 ~o Ammoniak (spez. Gew. 0,91) und 50 % Wasserstoff- 
superoxyd (3 %ig) am bestcn bewahrt hat, in we]cher die Schli~fe in einer 

Ver~ikalebene bin und her bewegt wurden. Die Kupferschliffe wurden 
im a]lgemeinen mit einer 5- his 20 % igen AmmoniumpersulfatlSsung ge~tz~, 
iedoch versagte diese ~tzung ebenso wie alle anderen iiblichen Kupfer- 

~tzmittel bei solchen Kup[erblechen, die mit geriehteter Kristallitlage 
rekrista]lisiert waren. Es traten sofort ~_tzgruben auf, ohne da~ die 
Korngrenzen sichtbar wurden. Eine gute Korngrenzeni~{zung (Fig. 3) 
konnte man dageg'en dutch Atzung mit Ammoniak (spez. Gew. 0,91) unter 
Zusatz yon einigen Trop~en Wasserstof[superoxyd erreichen. 

1 g. Glocker, E. Kaupp und H. Widmann, ZS. f. Metallk. 17, 353, 1927. 
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Fig. 4, Typisches Silberwalzbild. 

Fig. 5. Ausgepr~gte Rekristallisationslnge des Silberwatzbleches. 
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V e r s u e h s e r g e b n i s s e  bei  S i lbe r .  

A. Einflul3 des W a l z g r a d e s .  Zur Durehftihrung der Versuehe 

wurde ein ziemlieh reines Silber (99,86 % Ag) verwendet. 

Bei der R S n t g e n u n t e r s u e h u n g  yon Walzbleehen mit 90-und 
75 %Jgem Walzgrad ergab sieh, dal~ der Ilekristallisationsverlauf, der bel 
dem friiher : untersueht;en 99 %ig gewMzten Bleeh dureh die drei typisehen 

Zust~nde: geriehtete Walzlage, geriehte~e Rekristallisationslage und regel- 
lose 0rientieruIlg, wie sie in Fig. 4 bis 6 gekennzeiehnet sind, in anderer 

Fig. 6. Regellose Orientierung der Silberkristallite. 

Weise vor sieh geht. Das Walzbild des Bleehes mit niedrigerem Walz- 
grad besitz~ nieht mehr die seharf begrenzten I-I~ufungsstellen auf dem 
Oktaeder und Wiirfelring, ein Zeiehen dafiir, dal~ dutch die weniger starke 
WMzung nieht mehr so viele Kristallite in gleiche Oi~terlage= eingeriehtet 
werden konnten. Die ersten Spuren einer beginnenden Rekristallisation 
in Form yon feinen Sehwgrzungspunkten treten bei der Oli:hbehandlung 

: R. Glocker, E. Kaupp und It. Widmann, ZS. f. 3[etallk. 17, 355, 1925. 
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des niedriger gewalzten Bleches nioht mehr nur an den fiir die Rekristalli- 
sationslage des hoehgewalzten Bleehes eharakteristisehen Stellen auf, 
sondern die Interferenzflecke, herriihrend von den neu gebi]deten grSBeren 
KSrnern, entstehen gleiehmgBig auf d~.n ganzen In{er[erenzringen verteilt. 
Es finder also bei der Oltihbehandlung ein direkter {Jbergang veto Zus~and 

der Walzlage in die regel- 50 i i 1 ,gO 
lose Kornlagerung s t a r t . . ~  ~ 

Das Ergebnis der ~%g r < 
t e e h n o l o g i s c h e n U n ~ e r - >  "-~" I ~_ ~ _ _ _  . ..v 
suehung  des niedriger ge- -~- -- ~ ~ %  
walzten Bleehes ist in Fig. 7 ~1~ I ~o _~ 
au{gezeiehnet, dem in Fig. 8 f 2  ' i ~ ' ~ x  

" "  
das Resnlta~ der frtiheren ..~ ~o 
Untersuehung beim 99 %ig ~ ,l~, ---'z o 
gewalzten Material gegen- ~ ~ zoo ~oo eoo 8oo caoo 

tibergestellt ist. Man sieht g/Shtemperatur/z og 

daraus, dal3 die Verfestigung Fig. 7. Festigkeit, Dehnung und KorngrSge 
beim 90 O]oig gewalzten Silberblech. 

im Walzzustand etwas ge- 

In der Lage der unteren -v~ ' .v. 
" o  I I 

Grenztemperatur der R e - - ~  ] _ . _ ~ @ f . ~  i' ~ ' i "  ~ 
kristallisation ist gegentiber ~. so 

dem 99 %igen Walzgrad ~ao i ..... % 
Bin merkbarer Un~erschied ..v __.a ~ "~ 
nieht zu erkennen. Das Uber- ~ ~ _ _ J  
gangsgebiet veto Zustand ~ o ~ :  "~  i~ 
der u in den 2oo ~oo 8oo ,so r 5/[J/7/empera/ur i~ off 
Zustand der Erweichung er- Fig. 8. Festigkeit, Dehnung und KorngrSBe 
streekt sieh iiber ein etwas beim 99 Oloig gewalzten Silberblech. 

grSl~eres Temperaturgebiet, das beim 75 %igen Walzgrad noeh breiter 
*t; " wird. Der pl0~zliehe S mlabfall der Fesgigkeit wurde ja bereits bei 

den frtiheren Untersuehungen dem aulaerordenflieh hohen Kaltbearbeitungs- 
grad zugesehrieben. Sonst ist der Verlauf der Xurven beim nledrigen 
Walzgrad und beim ganz hohen Walzgrad ziemlieh ghnlieh, aueh hier 
beginnt mit dem Einsetzen des starken Xornwaehstums der gleiehzeitige 
Abfall yon Dehnung and Festigkeit. 

Bemerkenswert ist die Versehiedenheif der Form des Risses  bei 
ungegliihten Bleehen versehiedenen Walzgrades. Anf den Probes~reifen 
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des 99 %igen Walzgrades werden nach iJ~berschreifung der Elastizitgts- 
grenze under einem Winkel von etwa 600 gegen die Walzrichtung zwei 
sich kreuzende Liniensysteme wahrnehrabar, die znr Walzrichtnng 
symrae~risch gelegen ,~ind. 

Der Ril3 erfolgt nun bei Walzblechen hohen Walzgrades nach diesen 
Linien, w~hrend bei niedrigeren Walzgraden die Ri~linie treppenfSrraig 

verl~nft. Ira ersteren Fall verhglt sich das Material wie ein aus zahl- 
reichen gleichgerichteten Einzelindividnen bestehender Einkrista11. Die 
Bestimmnng tier kristallographischen Indizes zeigt, dat] die Ril3fl~che 

elne Rhombendodekaederebene ist. Die gleiche Beobachtung wurde bei 
ZerreiJversuchen an ungegliihten Kupferblechen hohen Walzg'rades ge- 

macht. Dies ist in beater b%ereinsGraraung rait tier Feststellung yon 
C z o c h r a l s k i  1, alas Kupfereinkristalle beira Zugversuch senkrecht zur 
Dodekaederebene tin Miniraura der Festlgkeit aufweisen. 

Die Liniensysterae, die auf dem Probestab bei 1Jberschreiten der 
Elastizitgtsgrenze auftreten, sind wohl hervorgeru~en durch den Ri~ ein- 
zelner Kristallite infolg'e iiberelastischer Beanspruchung. Der Bruch 

wird dann in denienigen Querschnitten eintreten, wo die meisten Einzel- 
risse stattgefunden haben. 

B. E i n t l u $  yon  Z w i s c h e n g l i i h u n g e n .  Im praktischen Betrieb 

wird im allgeraeinen ein einer D i c k e n a b n a h m e  yon 10 auf 0,10ram 
entsprechender Walzgrad nich~ so durchgefiihrt werden, da$ das 3[aterial 

bei ieweils gleicher prozentualer Dickenabnahme in einera Walzprozel~ 
heruntergedri]ckt wird. Es werden vielraehr zur Erz iehng grSSeren 
Materialdurchsatzes und zur Bew~ltigung gr~Serer GuSblScke mit kleineren 
Maschineneinheiten Zwischengliihungen wghrend des Walzprozesses ~or- 
genomraen. Es sei hier noch beraerkt, da~ die Angabe des Walzgrades bei 
einera Blech kein eindeutiges Kriteriura ist fiir die erreichte Verfestigun g 

Ein breites Band wird sich beim Walzen mit einera Walzwerk yon 
gro~em Rollendurchmesser starker verfestigen als ein schmales Band bei 
kleinen Laufrollen, weil das ~[ateria] nicht mehr so gut nach der Seite 

ausweichen kann und eine bedeutend grSl]ere WalzflKche unter Walzein- 
grill steht. So zeigte sich beim Herunterwalzen eines Messingblockes 
yon 38 mm, dal] iramer nach einer Dickenabnahrae yon etwa ein Drittel 
gegliiht werden mul~te. Beira Kaltwalzen des Blockes ohne Zwischen- 
gliihung verfestigte sich alas Material so stark, da$ bei einer Endstgrke 
yon etwa 3 mm (Walzgrad 92 %) seitlich starke Rit3bildungen auftraten 

I ~Iod. Metallk., S. 207, 1924 
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die ein Weiterwalzen unmSglich machten. Xachdem aber aus diesem 
Blech ein Sfireifen yon efiwa 10ram Brei{e herausgeschnit~en wurde, 
konnte dieser ohne wei~eres unter Benutzung einer Walze mit kleinem 
Laufrollendurchmesser his auf 0,!01rim (Walzgrad 99,6%) wei~erge- 
walzt werden. 

Zur Durchftihrung der Versuche tiber die W i r k u n g  e iner  Zw i sch en -  
g l i i hung  auf den Ablauf des Rekristallisationsvorganges wurde ein 0,25 % 
Knpfer enthaltendes Silber naeh erfolgter 20 %iger WaIzung je 4 S~unden 
bei 400, 700 und 8500 C. ausgegltiht und sodann dem weiteren 98 %igen 
Kaltwalzprozel3 unterworfen. Das Ergebnis der Untersuehungen war, 
daft eine Zwischengi~ihung bei 4000 
blieb, die Bleehe verhielten 
sich genau so, wie wenn sie 
nur eine 98 %ige Kalt- 
walzung erfahren hgtten. 

Eine besondere Stel- 
lung nahm das bei 700~ 
zwischengegltihte Blech ein. 
Bereits einige Tage nach 
dem Walzprozei] zeigte das 
R0ntgenbild des ungeglt~h- 
ten Bleches an den ftir die 
Rekris{allisa~ionslage cha- 
rakteristischen S{ellen 
Schwgrzungsflecke. Das 
Blech begann bei Zimmer- 
temperatur zu rekristalli- 
sleren. Die bei Aufnahme 
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wie auch bei 8500 C ohne Wirkung 
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Fig. 9. Festigkeit, Dehnung und KorngrSBe 
des bei 700 o C zwischengcgliihten Silhcrs. 
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der Walzbleche auftre~enden In~erferenzflecke sind yon Anfang an sehr 
groin, woraus zu schliel]en ist, dal] sofort eine ziemlich grobe KSrnung 
auf~ritt. 

In Ubereinstlmmung mit den Aussagen des R~n~genbildes, an Hand 
dessen sich die mit zunehmender Gltihtemperatur weiter fortschrdtende 
Rekris~allisation his zum v~lligen Verschwinden aller Kris~alli~e aus der 
typischen Walzlage verfolgen 1N~t, steh~ das Ergebnis der technologischen 
Untersuchung (Fig. 9). Bereits einige Tage naeh der Walzung l~tl]t die 
Festigkeit der ungegltihten Bleche nach, die Erweichung setzt bei der 
Gltihbehandlung schon bei niedrigen Gliih~empera~uren ein und erstreek~ 
sich beim {Tberg'ang yore Zustand der Verfestigung in den Zus~and der 
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Erweichung fiber ein verh~ltnismal~ig grol]es Temperaturintervall, his end- 
lich ein konstanter Wert yon Festigkelt und Dehnung bei derienigen 
Gliihtemperatur erre~cht wird, bei der aueh der plStzliche Abfall der 
Festigkeit des normal 98 %ig gewalzten Silbers stattfindet. Das Korn 
waehst bei dem bei 400, 700 und 3500 C zwisehengegliihten Material im 
Laufe der Gliihbehandlung yon 750 o C ab sehr stark an und nimmt bei dem 
bel 7000 C zwlschengegliihten Blech den hSchsten Endwert bei 9000 C an. 

Um einen Einbliek zu bekommen in die dutch das Zwischengliihen 
hervorgerufenen Yersehiedenheiten, wurde das um 20 % gewalzte und 
dann der Zwisehengl~ihung unterzogene Silber r~ntgenologiseh und 
mikroskopisch untersucht. 

Einen deutlichen Untersehied, der auf das verschiedenartige Ver- 
halten des Materials hindeuten wtirde, kann man auf den :RSntgen-  
b i l d e r n  nlcht linden. Der Hauptunterschied des S c h l i f f b i l d e s  des bei 
7000 C vorgegltihten Silbers gegenttber den anderen ist das Auftreten einer 
sehr ungleiehmgBigen KSrnung mit sehr gro~en nnd aueh vielen kleinen 
KSrnern (Fig. 10). In einem solehen Fall auflerordentlich ungleichm~l~iger 
KSrnung des rekristallisierten ~laterials wurde auch yon anderen 
Forsehern 1 schon beobachtet, dal~ naeh weiterer Kaltbearbeitung ein Ab- 
fall der Festigkeit yore Verfestigungszustand in den Erweichungszustand 
uuftreten kann, der sich fiber ein grSl]eres Temperaturgebiet erstreekt. 

Als Folgerung ffir die Praxis ergibt sich, dal~ far die Zw i sch en -  
g lii h u n g stets eine Temperatur gew~hlt werden soll, welche ein mSglichst 
g l e i c h m g $ i g e s  K o r n g e f t i g e  liefert. Sonst kSnnen Arbeitsstficke, die 
nach Zwisehengliihungen bei der Fertignng zu Gebrauchsgegenstgnden 
noch eine sehr hohe Kaltbearbeitung erfahren, naeh der Erstelhng bei 
Zimmertemperatur rekristallisieren und infolge Entstehung eines groben 
Kornes briiehig and unbrauehbar werden. 

C. E inf lu l ]  der  V e r u n r e i n i g u n g e n .  Geringe Verunreinigungen 
des reinen Materials h~ben auf die Rekristalgsationstemperatur eine 
entseheidende Wirkung. Zwei  S o r t e n  sehr  r e inen  F e i n s i l b e r s  
(99, 98 %) zelgten als Bleehe nach 98 %iger Kaltdeformation bei der 
Rekristallisation ein ganz versehiedenes Verhalten. Bei der ersten 
Silbersorte erhielt man here,its 8 Stunden naeh dem Walzprozel] bel der 
R0ntgenaufnahme ein Walzbild mit zwei bis drei nadelstiehf5rmigen Flecken 
an den Stellen, die fiir Rekristallisationslage des 98 %ig gewalzten Silbers 
bezeiehnend si.nd. Dureh Gliihung bis 63 o C konnte kein weiterer Fort- 

1 PersSnliche Mitteilung von Herrn Dr. ~a s in g .  
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schritt der Rekristallisatiml erreicht werden, erst die Gltfl~behandlung 
bei 750 C braehte eine merkbare FSrderung. 

Die zweite Sorte zeigte bei gleiehem Walzgrad erst Anzeiehen einer 
Rekris~allisation bei 1100 r Die ehemisehe Analyse des zweifen 3la~e- 
rials ergab einen Kupfergehalt yon 0,02 %. 

Diese Versehiedenheit in der Lage der unteren Orenze der Rekri- 
stMlisa{ion bei sehr reinen Silbersorten lieg deutlleh erkennen, wie 

Fig, 10. Bei 7000 C zwischengeglf ihtes  Silber, s tark  ungleichm~Biges Korngefi ige,  WMzgrad 20 O/o , 
V = 200. 

stark gerings~e Spuren eines anderen Elementes auf die Rekristallisations- 
temperatur einwirken. Es erschien daher tier Untersuehung wert~ zu- 
n~ichs~ die-~_nderung dieser Rekristallisationsgrenze dnrch kleine K u p f e r -  

z u s ~ t z e  r~ntgenographisch zu verfolgen. Es hatte sieh ja bereits bei 
frifl~eren Versuchen ~ gezeigt, dal] das RSntgenbild beim [~bersehreiflen 
der Rekristallisationstemperatur einen viei empfindlieheren Nachweis des 
Rekristallisationsbeginnes (Fig. 1 1) ]iefert als die mikroskopische 
Untersuchung. 

1 R. Glocker, E. Kaupp und H. Widmann, ZS. f. Metallk. 17, 353, 1925. 
Zeitschrift  Ifir Physik .  Bd. XLV.  15 
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Die Versuche f/ihrten zu dem in Fig. 12 (gestrichelte Kurve) dar- 
gestellten Ergebnis. Kupferzusatz erhSht die Rekristallisationstemloeratur. 
Ein steigender Zusatz erh~Sht die Zanahme dieser Rekris~alllsationstempe- 
ratur immer ]angsamer, und es bestgtigt sich dadurch die Beobachtung 1 
dal~ die ersten geringen Zusgtze immer am st~rksten ~virken. 

Um nun die W i r k u n g  auch a n d e r e r  E l e m e n t e  auf die Rekri- 

stallisationstemperatur zu untersuchen, und um die Wirkang gleicher 
Mengen verschiedener Elemente vergleichen zu kSnnen, wurde ein sehr 

Fig. 11. Rekristallisationsbeginn bei Silberwalzblechen. 

reines Silber, dessen Rekristalllsa~ionstemperatur (Walzgrad 98 %) bei 
150~ lag, verwendet. So hergestellte Walzbleche lieferten die in 

Tabelle 1 dargestellten Ergebnisse. 

Die mit diesem Feinsilber durch Kupferzusatz gewonnenen Werte 
sind zum Vergleich mit den frgheren Ergebnissen in Fig. 12 (ausgezogene 
Kurve) aufgenommen. Nach Versuchen an Wolfram und Aluminium 2 
war nur bekann~, da~ Verunreinigungen eine ErhShung der Rekristalli- 
sationstemperatur zur Folge haben. Das Ergebnis der vorstehend ge- 

i Tammann, Lehrb. d. ~etallogr., S. 105, 1923. 
2 G. Sachs, )[ech. Technol. d. ]get., S. 175, 1925. 
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T a b e l l e  i. 

Element 

Reines Silber . . . . . . . . . . .  
Kupfer . . . . . . . . . . . . .  
Kupfer . . . . . . . . . . . . .  
Kupfer . . . . . . . . . . . . .  
Aluminium . . . . . . . . . . . .  
Zink . . . . . . . . . . . . . .  
Blei . . . . . . . . . . . . . .  
Nickel . . . . . . . . . . . . .  
Gold . . . . . . . . . . . . . .  
Gold . . . . . . . . . . . . . .  
Palladium . . . . . . . . . . . .  
Eisen . . . . . . . . . . . . . .  
Eisen . . . . . . . . . . . . . .  
Eisen . . . . . . . . . . . . . .  

Verunreinigung 

in in 
Gewicht,O[o Atom~O[o 

0,303 0,51 
0,12 0,20 
0,073 0,123 
0,2 0,93 
0,119 0,195 
0,059 0,03 
0,1 9,18 
0,i 0,054 
0,2 0,11 
0,1 0,10 
0,035 0,068 
0,055 0,107 
0,065 0,126 

Rekristalli.- 
sations. 

temperatur 
oc  

150 
230 
200 
175 
190 
145 
I45 
137 
ii2 
ii0 
112 
110 
20 
20 

nannten  Versuche bei S i lberwalzblechen  ist  jedoch folgeIldes: Kupfer  und 

A h m i n i u m  vermtigen die Rekr i s ta l l i sa f ions~empera tur  heraufzusetzen,  

wtthrend alle i ibrigen genannten  E lemen te  eine Iterabse~zung' bewirken.  

o, os o,1o o, J5 o, zo o, zs 0,30 
Cu- Ye~unrdn~ung /,7 

Fig. 12. Rekristallisationstemperatur in Abh~ngigkeit yon der Kupferverunreinigung. 

Die s tgrkste  W i r k u n g  nach oben hag das Kupfer,  am gefi~hrliehsl;en isg 

der Einflu/~ des Eisens, das mi~ 5/loo % gent~gt, um beim Lage rn  na.ch sehr 

s ta rker  Ka l tbea rbe i tung  Rekr i s t a l l i s a t ion  bei Zimmertempera~ur  herbei- 

zufiihren. Aueh  Pal ladium,  Gold und Nickel  w i rken  im Sinne des Eisens, 
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der Einflul~ bei Blei und Zink ist sehr sehwach, doch ist eine die Rekri- 
stallisation besehleunigende Wirkung unverkennbar. 

V e r u n r e i n i g u n g  m l t  E i s e n  kann bei Verarbeitung yon Silber- 
waren zur Folge haben, dal~ Werkstiicke, die bei der Herstellung sehr 
starke Kaltdeformation erleiden, Woehen and Monate naeh der Er- 
s~ellung briiehig werden. Diese Gefahr kann, wie die Versuehe ergaben, 
dutch Zusatz eines die Rekristallisationstemperatur heraufsetzenden Ele- 

menbes beseltlgt werden. 
Setzt man dem in Tabelle 1 genannten Silber mit 0,05 % Eisengehalt 

etwa 0 ,10% Kup~er zu, so wird die Wirkung des Eisens vollst~ndig 

kompensiert. Das Material rekrista]lisiert bei der Glfihbehandlung erst 
bei 150 o C. Die gleiehe Wirkung iibt ein Aluminiumzusatz au[ das bei 

110 ~ C mit 0,20 % Goldgehalt rekrista]lisierende Silber aus. 
Eine mifi irgendwelehen physikalisehen GrSlten im Zusannnenhang 

stehende Beziehung, die das verschiedenartige Verha]ten der einzelnen 
Elemente mit ihrer Wirkung auf die Rekristal]isationstemperatur erklart, 
lal]t sieh vorl~ufig nieht anfiihren. 

Es war nun welter yon Interesse ~estzuste]len, bei we]eher G]tih- 
temperatur wohl die R e k r i s t a ] ] i s a t i o n s t e m p e r a t u r  des e h e m i s e h  
r e i n s t e n  S i l b e r s  liegt. 

Das Reinsilber, welches zu den Versuehen fiber den Einflut] der 
Verunreinigungen benugzt wurde, rekrlstMlisierte bei 1500 C. Das gleiehe 

Ileinsilber, das in nieht umgesehmolzenem Zustand angeliefert wurde, und 

dessen Analyse 0,0005 % Fe und 0,0002 % Pb ergab, rekristallisierte 
bei Zimmertemperatur. Aus diesem Silber wurde dutch noehmaligen 
Reinio'ungsprozel3 ~ ein chemisch noch reineres S]lber gewonnen und in 
Nadelform angeliefert. Es wurde in einer Form aus elektrolytiseh abge- 
sehiedenem Graphit, die in einen Kohletieg'el eingebettet war, in die Ab- 
messungen des Walzbloekes umgesehmolzen and rekristallisierte (Walz- 
grad 98 %) bei Zimmertemperatur. Die Rekristallisationstemperatur des 
ehemiseh reinsten Silbers liegt also ebenfa]ls bei Zimmertemperatur. 

Aueh auf GrOl]e a n d  A r t  des bei ~Tbersehreitung der Rekristalli- 
sationsgrenze entstehenden K o r n g e f i i g e s  haben die Verunreinigungen 
einen versehiedenen Einfhl~. Kupfergehult erzeugt eine kleine KiJrnung, 
welehe ganz nahe bei der Rekristallisationstemperatur die ganze typisehe 
Rekristallisationsh~ge erfiillt. Eisen, Nickel und vor allem auch Blei 

1 Herrn Dr. L. N ova c k sei fiir die freundliche Herstellung des Versuchssilbers 
bestens gedankt. 
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geben sofort ein grobes Korn. Gold und Palladium liefern eine mi~tiere 

gleiehmaNge KiSrnung, Zink ein kleines Korn im Vergleleh zum 

ganz reinen Silber. 

Wie Fig. 13 bei der Glfihung yon Blechen mit versehiedeaer 

Kupferverunreinigung bei 700~ zeigt, haben die Verunreinigungen 
im weiteren Verlauf der Rekristallisafion eine sehr starke Korn- 

verk]einernde Wirkung ~. Soforg beim ers~en kleiaen Kupferzusatz f~llt 
die Kornkurve sehr stark ab. Die weiteren Zus~tze yon 0,1 bis 0,6 % 

wlrken nunmehr ganz schwach. 

Sowohl die F e s t i g k e i g  des ungegliihten Walzbleehes (Walzgrad 
98 %) als aueh des bei 3000 C gegNhten Materials wird durch steigenden 

as 4~ ~8 
flU- Yerunrs/'n~un~ /n # 

Fig. 13. KorngrSfie in Abh~ngigkeit 
yon der Cu~Verunreinigung. 

Y00 

"~ i i i , ] 

%~ ! ] i 

o,z o,v 0,8 
[u- ~runneJn('quny /n % 

Fig'14. Festigkeit und Dehnung in Ab~ 
h~ingigkeit yon der Cu ~Verunreini~g. 

Kupferzusatz erhSht. Die Wirkung ist am starksten beim ungegltihten 
Blech, wie Fig. 14 zeigt. Bei der Gltihtemperatur T z 3000 C, wo sonst 

die Dehnung ihren HSehstwert au[ den Kurven 6 ~ f(T) erreicht, beob- 
achte~ man einen deutlichen Ab~all der Dehnung mit steigender Kupfer- 

vernnreinigung. Das Maximum der Dehnung wird vom ganz reinen Silber 
erreicht. Auch geringe Spuren yon Eisen, welehe das Silber grobkSrnig 
machen und bei Zimmertemperatur zur Rekristallisation bringen, vermSgen 

Dehnung und Festigkeit sehr stark herabzusetzen. 

Das A u f t r e t e n  der  g e r i c h t e t e n  R e k r i s t a l l i s a t i o n s l a g e  beim 
iJbergang vom Zustand der Verfestigung in den Zustand der Erweichung 
ist unabhgngig x.on den kleinen Vernnreinigungen. Die Zusgtze bis zu 
etwa 1% wirken sich nur dahingehend aus, dal3 sich elne mehr oder 

t G. S a c h s ,  .X[eeh. Technol. d..Xfet., S. 175, 1925. 
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weniger starke Streuung der Kristallite, eine verschiedene Korngr6l]e 
und andere Lage der Rekristallisationstemperatur ergibt. Spuren yon 
Eisen erzeugen neben dem groben Korn eine ziemlich starke Strenung 
auf dem R~ntgenbild. Die st~rkste Ausprggung der HgufungshiSehstwerte 
der Ilekristallisationslage wurde stets bei Temperaturen yon 700 his 7500 C 

beobaehtet. Der Ubergang in die regellose Orientierung beginnt langsam 
bei 7500 C, die vollstgndig regellose Eins~ellung der Kristalli{e kann erst 
durch Gltihtemperaturen tiber 9000 C erzwungen werden. Das ganz reine 
Silber verhglt sieh dabei geradeso wie alas leieht verunreinigte, so dal3 
tier i3bergang in die regellose Orientiernng kein Kriterinm fiir die 
Reinheit des Materials liefert. 

Beim E i n s c h a l t e n  e ine r  der Kaltbearbeitung v o r a n g e h e n d e n  
W a r m b e a r b e i t u n g  wurde ein Reinsilberbloek in mehreren Stiehen 
(600 ~ einer e~wa 70 %igen Warmwalzung nnterzogen. Ers{ yon einer 
Dieke yon 10mm ab begann die weitere 98 %ige Xaltwalzung. Das 

Ergebnis war, dal3 das bei 300 und 5000 C der Gltihbehandlung unter- 
worfene Bleeh bei der Rtintgenuntersuehung ein Bild mit normMer Ein- 

stellung der Kristallite in die typische Rekristallisationslage lieferte. 
Eine der Kaltbearbeitung vorangehende Warmwalzung hat also beim 
Silber keinen besonderen Einflni] gezeitigt. 

Z u s a m m e n f a s s e n d  l~l]t sieh rests{ellen, daft beim Silber nut eine 
einzige Art  yon gerieh{eter Lage der Kristallite auftritt, namlieh die von 
R. G l o e k e r  1 frtiher beobaehtete Lage, bei der vier zur Walzrieh~ung 
symmetrisehe Lagen mit ( l l3) -Ebenen paraIlel zur Walzebene liegen. 

Entgegen der kiirzlieh yon v. G ~ l e r  und Sachs  ~ gegul]erten Vermutung, 
daft die Abweiehung dieser Rekristallisationslage yon der bei der Kupfer- 

rekristallisaGon ge~undenen Orien~ierung nach den Wtirfelkan{en dutch 
eine Verunreinigung' des benutzten Silbers bedingt sei, ist zu betonen, 

dab sigh bei dem relnsten herstellbaren Silber yon 99,999 % Silbergehal~ 
dieselbe Lage finder. Im Gegensatz zur Walzlage ist die R e k r i s t a l l i -  
s a t i o n s l a g e  k e i n e  r e ine  G i t t e r f u l t k t i o n .  

2. V e r s u e h s e r g e b n i s s e  bei  K u p f e r .  

A. Einflul3 des W a l z g r a d e s ,  Bei einem Kaltwalzprozel] VOlt 
mehr als 99 % stellen sich die Kristallite des Knpfers in die gleiehe 
typisehe Walzlage ein wie die des Silbers. Sehon bei Beginn der 
Rekristallisation trit t  beim Xupferwalzblech eine sehr ausgepr~gte neue 

1 Z8. f. Phys. II1, 402, 1925. 
2 Ebenda 41, 889, 1927. 



Untersuchungen fiber die gekristallisatioa bei Silber and Kapfer. 217 

gesetzmgl~ige Kristallitlage auf; bei nahezu allen Kristallen liegt eine 

Wtirfelkante parallel zur Walzrichtung und eine Wfirfelebene parallel zur 

Walzebene (Fig. 15 und 16), wghrend beim Silberwalzblech gleichen 
Walzgrades, wie im vorigen Abschnit~ gezeigt wurde, die Kristallite einer 
kristallographisch anders orientierten Gitterlage zustreben. 

Neben der rSntgenographiscben 1 Bestimmung dieser Rekristalli- 
sationslage wurde unabhgngig davon das Auftreten dieser Wiirfellage 
kfirzlich durch andere Verfahren 2 erkannt, ohne dal] iedoch fiber die Vor- 
geschichte der Bleehe n~there Angaben gemacht werden. Andere Knpfer- 

sorten zeigen nach T a m m a n n  
nnd ~It i l ler  s nioht dieses Ver- 

halten bei der Rekristallisation. 

Zahlreiehe eigene Versuche 
mit Kupfersorten verschiedenen 
Reinheitsgrades (V, M, D, E, 

Analyse siehe Tabelle 5) und 
gleicher Vorbehandlung haben 
ein ganz v e r s c h i e d e n a r t i g e s  
Verha l~en  bei der Rekristalli- 
sation ergeben. Bei der Knp~er- 

sorte V gingen die bei der Re- 
kristallisa~ion neu gebildeten 

Kris~allite direkt in die regellose 
Orientierung iiber, die anderen 

Kupfersorten ]ieferten nut eine 
mehr oder weniger starke An- Fig. is. Typisehes Kupferwalzbild. 

deufung der Wtirfellage. Das 
Ergebnis der Festigkeits- und Gefiigenntersuchung bei Kupfersor~e V 
und M enfsprich~ der Fig. 17. Die HaupCmerkmale dabei sind das grol3e 

U'bergangsgebiet yore Zustand der Verfestigung in den Zustand der Er- 
weiehung und der g]eiehzeitige Abfall yon FesGgkeit und Dehnung mit 
Beginn des starken Kornwaehstums. 

Die Frage, under welchen Umstgnden das A u f t r e t e n  der  r e i n e n  
W i i r f e l l a g e  bei der Rekrista]lisation mSglich ist, war gelSs~, naehdem 

ein Walzblock, der aus einem warmgeprel3fen Rundstab herausgearbeiCet 

1 R. Glocker und g. Widmann, ZS. f. Metallk. 18, 69, 1926. 
G. Tammann und A. Mtiller, ebenda 18, 69, 1926; W. KSster, ebenda 

]IS, 112, 1926. 
3 Ebenda 1S, 176, 1926. 
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Fig, 16. Ausgepriigte Rekristallisationslage 
d e s  w a r m  vorbehandvlten Kupfers. 

ein 98 %iger Kaltdeformationsgrad nieht 
Vorbehandlung des ~etalls auszutilgen. 

wurde, nach 99 %iger KaltwMzung ein derartiges Verhalten zelg~e. Die 
Kupferproben der Soften V, M, D 'und E, die naeh dem Kaltwalzen 
(98 % Walzgrad) des Gul]bloekes oder der Elektrolytplatte zu Beginn 

der RekristallJsation eine regel- 
lose Orientierung der K~rner 
oder hSchstens Andeutungen 
elner gerichteten Rekristalli- 
sationslage ]ieferten, zeigten 
beim Einsehalten einer Warm- 
walzung (600~ yon etwa 

O/ 90 /o Dickenabnahme und naeh- 
fo]gender 9S%iger Kaltwa]- 
zung eine sehr ausgepr~gte, 
im ganzen Temperaturbereleh 
bis zum Schmelzpunkt best~n- 
dige Rekristallisationslage. 

Das ganze B]eeh besteh~ 
dann aus ]auter gleichorientier- 
ten Krls~tllchen,' deren Wfirfel- 
ebenen parallel zur Walzebene 
liegen. Ein gerJnger Ver- 
unreinigungsgehalt hat keinen 
hemmenden Einflu~ auf die 
Ausbildung dieser Wi~rfellage. 
Es ist iiberrasehend, dal] selbst 

ausreieht, um die Wirkung der 

Beziiglich seiner F e s t i g k e i t  und D e h n u n g  verh~lt sJch nun ein 
Kupferb]eeh mit gerichte~er Rekristallisationslage (siehe Fig. 16)ganz 
anders 1 als ein gew5hnliehes Bleeh mit regel]oser Kornlagerung. Aueh 
hinsiehtlich seiner KorrosJonsbest~ndigkeJt nimmt ein soleh regelm~l~ig 
aufgebautes Blech gegeniiber dem normalen eine besondere Stellung 
eln. Ein Verg]eJeh der Fig. 17, welehe das Ergebnls der technolo- 
gisehen Untersuchung beim nut kaltgewalzten Kupferbleeh darstel[t, 
mit Fig. 18, dem Resultat der Festigkeits- und Ge[figeuntersuchung 
beim warm vorbehandelten Material, laflt deutlieh die Untersehiede 
eFkeIlnei1. 

1 W. KSster, ZS. f. ~etallk. 18, 115, 1926. 
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Beim Kupferblech, dessen Kristallite bel der Rekristallisation die 
Wiirfellage einnehmen, f~llt die Festigkeit und steigt die Dehnung beim 
~Tbergang yore Zustand der Verfestigung in den Zustand der Erweichung 
plt}tzlich in einem ganz engen Temperaturberelch. Der Zahlenwer~ [fir 

! I / ,  
I i 

-~- i I i 

ZOO qO0 6'00 800 "/000 O 
G'Ib~/empe:m/u:" /,7 o~, 

Fig. 17. Festigkeit, Dehnung und KorngrSt]e beim nur kaltgewalzten Kupferblech. 

C:~ ZOO ~00 600 B00 :000 
~'//v'h~empenalup in o~ 

Fig. 18. Fesfigkeit, Dehnung und Korngr615e beim warm vorbehandelt~n Kupferblech. 

die Festigkeit ist hn Erweiehungsgebiet bedeutend niedriger als bel de~ 
~nderen Kup~ersorten, am ausgepragtesten tritt der Untersehied bei tier 
Dehnung in Ersche~nung, welehe etw~ nur die H~lf~e des sonst gemessenen 
Dehnungswertes erreicht. Dies steht im Einklang mit den Beobachtungen 

15" 
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yon C z o c h r a l s k i  ~ an Kupfereinkristallen, wo sich bei einer Zugrichtung 

senkrecht zur Wiirfel[lache (senkrecht 001 und parallel 010) ebenfalls 
ein ~inimalwert  der Dehnung und Festigkeit ergab. Im Erweichungs- 
gebiet bleibt die Festigkeit vora Rekristallisationsbeginn his znm Schmelz- 

punkt praktiseh konstant, wghrend b'ei den anderen Knpfersorten yon 
einer bestimmten Gliihtemperatur an Festigkeit und Dehnung gleichzeitig 
fallen. }lit wachsender KorngrSl~e fi~llt anch hier langsam die Dehnung. 

Ant den Schliffbildern (Fig. 3)s ieh t  man im Einklang mit den Beob- 
achtungen yon K S s t e r  2 eine merkwtirdige L~.ngung der K~irner in 
Walzrichtung. 

Bei n i e d r i g e r e m  W a l z g r a d  (95%) versehwindet bei tier Re- 

kristallisation die scharfe Ausprggung der Wiirfellage, man beobachtet 

auf dem RSntgenbild, was X( i s t e r  s an Hand yon Schllffbildern nachwies, 
dal3 immer mehr Kristallite in Zwischenlagen auftreten. Beim 90 %igen 

Walzgrad linden sich nnr noch schwach ausgepragte Hgufungsstellen an 
den Punkten der friiheren Wiirfellage. 

B. E in f l nB  der  V e r u n r e l n i g u n g e n .  Zu den Versuehen wurde 

ein sehr reines amerikanisehes Elektrolytkupfer (D, Analyse siehe Tab. 5) 
verwendet und systematiseh dem geschmolzenen }Ietall einer Reihe -:on 
Elementen zngesetzt. Die Ergebnisse bei der rSntgenographischen Be- 
stimmung der unteren Grenze der Rekristallisation sind in Tabe]le 2 zu- 

sammengestell~. 

Auch beim Kup[er beeinflussen also die einzelnen Elemente die Re- 

kristallisationsgrenztemperatur in verschiedencr Weise. Am starksten naeh 
abwgrts wlrkt Aluminium, Eisen und Spuren yon Wismut, abet auch 

kleine Mengen yon Kup{eroxydul setzen die Rekrista]lisationsgrenze stark 
]~erab, wghrend eine grol3e Steigerung des Cu 20-Gehaltes sich nieht mehr 
in dem Mal~e auswirkt. Das Eisen erzeugt in gleicher Weise wie beim 
Silber sehon zu Beginn der Rekristallisation ein sehr grobes Korn. Der 
kleine Wismntzusatz wlrkt im selben Sinne. 

WShrend viele Elemente wie Gold, Nickel u. a. die Lage der Re- 

kristalIisations~emperatur kaum beeinflussen, ist die naeh oben gehende 
Wirkung wm Phosphor, Blei nnd vor allem yon Silber und Zinn sehr stark. 
Bei Sitber war dies bereits bekannt 4. Der nach unten wirkende EinfluI3 

1 ~ioderne 3'Ietallkunde 1924, S. 207. 
2 ZS. f. ~'[etallk. 18, 112, 1926. 
3 Ebenda, S. 114. 
4 Siebe, Kupfer 47, 1926. 
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T a b e l l e  2. 

Element 

Elektr. Cu, nicht umgeschmolzen 
Elektr. Cu, umgesehmolzen . . . 
Zinn . . . . . . . . . . . .  
Silber . . . . . . . . . . .  
Blei . . . . . . . . . . . . .  
Mangan . . . . . . .  . . . .  
Phosphor . . . . . . . . . .  
Cadmium . . . . .  . . . . .  
Antimon . . . . . . . . . . .  
Schwefel . . . . . . . . . .  
Arsen . . . . . . . . . . . .  
Nickel . . . . . . . . . . . .  
Gold . . . . . . . . . . . .  
Silieium . . . . . . . . . . .  
Zink . . . . . . . . . . . .  
Wismut . . . . . . . . . . .  
Eisen . . . . . . . . . . .  
Aluminium . . . . . . . . . .  
Kupferoxydul ........ 
Silber/Atuminium . . . . . . .  

Verunreinigung 

ill in 
Gewicht~O[o Atom~0[0 

Tab. 5 
Tab. 5 
0,24 0,129 
0,24 0,14 
0,15 0,046 
0,23 0,267 
0,36 0,73 
0,19 0,108 
0,06 0,032 
0,21 0,42 
0,14 0,119 
0,28 0,302 
0,20 0,065 
0,06 0,13 
0,33 0,32 
0,027 0,008 
0,21 0,24 
0,12 0,28 

18,0 8,33 
0,i / 0,2 - -  

Rekristalli~ 
sations~ 

temperatur 
oC 

205 
250 
375 
340 
325 
320 
325 
300 
280 
275 
250 
250 
250 
245 
220 
200 
190 
150 
150 
235 

eines E lementes  kann auch beim Kup[er  durch ein die Rekr is ta l l i saf ions-  

t empera tu r  heraufsetzendes  E l e m e n t  wieder  kompens ie r t  werden.  

E in  phys ika l i scher  Grund for das versehiedenar t ig 'e  Verha l t en  der 

d n z e l n e n  E lemen te  kann auch hier  vor l~uf ig  noch nicht  angegeben werden.  

Die  K a l t w a l z b a r k e i t  des Kup%rs  wurde  sehr  s~ark yon Schwe~el, 

Kupferoxydul ,  Blei  und W i s m u t  beeintr~chtig~, am gef~hrl ichsten war  

bereits  die W i r k u n g  sehr  k le iner  W i s m u t g e h a l t e  (0 ,027 %). 

Es  ist  nun in teressant  an Hand  der ehemischen Ana lysen  (Tab. 5) Auf-  

sehlu~ zu erhal ten  tiber die Ursachen der versehiedenen Rekr i s ta l l i sa t ions -  

g renz tempera tu ren  der  untersuehten an und fiir sieh sehr re inen Kupfer -  

sorten. In  Tab. 3 und 4 sind die r~n tgenographiseh  gefundenen 

Rekr i s ta l l i sa t ions tempera tu ren  aufgef~hrt ,  w~thrend Tab. 5 die ge~auen 

ehemischen Ana lysen  1 wiedergibt .  

Die  Untersehiede  in der Rekr i s t a l l i s a t ions tempera tu r  beim warm-  

vo rgewa lz t en  und nu t  ka l t gewa lz t en  Mater ia l  sind eine F o l g e  der ver-  

schieden starken dureh das W a r m w a l z e n  au~genommenen Sauers~off- 

mengen.  

1 Herrn Dr. N o w a c k  sei fiir Ausftihrung der Analysen an dieser Stelle 
bestens gedaakt. 
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Tabe l le  3. 

R e k r i s t a l l i s a t i o n s t e m p e r a t u r  in ~ nach vorhe rgehendem Warmwalzen 
bei Kupfe r so r t e  

125 I 160 I 175 1 1 8 5  

Tabe l lc  4. 

R e k r i s t a l l i s a t i o n s t e m p e r a t u r  in oC naeh 99% iger K a l t w a l z u n g  bei 
Kupfersor te  

M ] I D I v 
- -  200 250 

120 (ohne 0xydul 250) 

Tabe l l e  5. 

Element 

Silber . . . . . . . . .  
Blei . . . . . . . . . .  
Phosphor . . . . . . . .  
Antimon . . . . . . . .  
Schwefel . . . . . . . .  
Zinn . . . . . . . . . .  
Wismut . . . . . . . . .  
Cu-Oxydul . . . . . . .  
Eisen . . . . . . . . . .  
Zink . . . . . . . . . .  
Nickel . . . . . . . . .  
Sflieium . . . . . . . .  
Arsen . . . . . . . . .  

Verunreinigung in Olo bei den Kupfersorten 

D 

0,0031 
0,0009 
0,0008 

0,0027 
0,0007 
0,0003 

(0,4) 
0,0080 
0,0028 
0,0018 

0,02t0 

K 

0,0025 
0,0007 
0,0008 

0,00-16 
0,0005 

Spuren 
0,0084 
0 0026 

0,0171 

M 

0,0008 
0,0005 
0,0006 

0,0011 
0,0005 

Spuren 
O,0084 
0,0024 
0,0093 

0,0146 

V 

0,0025 
0,0009 
0,0010 

0,0044 
0,0007 
0,0013 
Spuren 
0,0080 
0,0038 
0,0006 

0,0222 

Wirkung 1 

+ +  
+ +  
+ +  
4- 
§ 
+ 

+ 
0 
o 
0 

Bei Gegentiberstellung yon Kupfersorte D und u ergibt sich fol- 

gendes: Die Sorte D hat an rekrlstallisationshemmenden Verunreinlgungen 

mehr Silber, iedoch weniger Phosphor und Schwefel, sie hat an rekri- 

stallisationsbeschleunigenden Verunreinigungen weniger Zink als u  Da 

der Einflu~ des Silbers nach oben am starksten ist, so mii~te die Sor~e V 

eine etwas r ider  oder gleich hoch ]iegende Rekristall isationstemperatur 

haben als die Sorte D. Die Rekristallisationsgrenze bei Sorte D wird 

iedoch durch den Oxydulgehalt yon 0,4 % herabgedriiekt. 

I Es bezeichnet ~- die Wirkung auf die Rekr.-Temp. nach oben, + ~ -  eine 
sehr starke Wirkung, - - W i r k u ] g  auf die Rekr.-Temp. naeh unten, - - - -  eine 
sehr starke Wirkung, 0 fast keine Wirkung auf die Rekr~-Temp. 
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Beim Vergleieh der Sorte D mlt Sorte K zeigt sieh, dal] die Sorte D 

an rekristallisationshemmenden Zusatzen mehr Silber, mehr Blei and Zinn, 
an rekristallisationsbesehleunigenden Elementen mehr Wismut und 
Zink hat als K. Da Silber und Blei sehr stark naeh oben wirken, isr 
der Untersehled in Tab. 3 leieht ersiehtlicti. Stark konnte tier Unter- 
sehied der Rekristallisationstemperaturen nieht sein, well die Wirkung 
yon Blei, Zinn und Silber dureh den CuzO-Gehalt der Sorte D stark 
herabgesetzt wird. 

Beim Vergleieh der Sorten K und ~ ist der grol3e Untersehied ver- 
standlich, da Sorte K mehr Blei, Phosphor and viel mehr Silber enthiil~ 
als Sorte 'g,  w~thrend die rekristallisationsbesehleunigenden Zusatze and 
die iibrigen Verunreinignngen sieh gegenseitig ausgleiehen. 

Dutch die ehemisehe Analyse und Ken ntnis der Einzelwirkung der 
Zusatze wird also die Versehiedenheit der riintgenologiseh gefundenen 
Rekristaltisationsgrenze der versehiedenen Handelskapfersorten verst~nd- 
lieh gemacht. Gleiehzeitig zeigt die Untersuchung, dal~ aueh kleine blsher 
praktisch vernaehl~ssigte Verunreinigungen eine unverkennbare Wirku;~ : 
auf den Rekristallisationsvorgang ausiiben. 

Z u s a m m e n f a s s u n g .  

1. Bei Silber- and Kupferwalzblechen yon 99 %igem Walzgrad ver- 
l~uft der Rekristallisa~ionsvorgang derar~, daft aus der gerichteten Kri- 
stallltlage des Walzzustandes bei niedrigen Gliihtemperatnren zun~ehst 
eine neue geriehtete Lage (,,Rekristallisa~ionslage") auftrltt, ehe sieh bei 
hohen Gltihtemperaturen die regellose Orientierung eins~-cellt. 

2. Bei 75- und 90%item Walzgrad dieser Bleehe entsteht aus der 
geriehteten Walzlage heraus bei der Rekristallisation soior~ eine reg'el- 
lose Kornlagerung. 

3. Trotz gleiehem Gittertypus yon SiIber and Knpfer is~ die ,,Rekri- 
stallisa~ionslage" bei beiden kristMlographisch versehied en [(113) Ebene 
bzw. (100) Ebene parallel Walzebene]. 

4. Bei kMtgewalztem Kupferblech, alas vorher eine Warmbearbeitung 
er~ahren hat, is~ die geriehtete Rekristallisationslage bis zu den htiehsten 
Gliihtemperaturen best~ndig and die regellose 0rientierung tritt  
nieht auf. 

5. Bei der teehnologischen lJntersuehung yon Walzbleehen hohen 
Walzgrades lassen sieh im Verlau[ des Rekristallisationsvorganges die 
gleiehen Absehnitte unterseheiden wle bei tier RSntgenuntersuehung. 
Der [~'bergang vom Zustand der Verfestigung in den Zustand der Er- 
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weichung vollzieht sieh i n  einem ganz engea Temperaturbereich, wenn 
die Kristallite aus der geriehteten Walzlage in die geriehtete Rekristalli- 
sationslage fibergehen. W~hrend des Bestehens der Rekristallisationslage 
bleibt die Festigkeit praktisch konstant. Bei niedrig'erem Walzgrad, 
wenn aus der Walzlage der Krlsta11ite direkt die regellose Orlentlerung 
hervorgeht, ersteekt sich das Ubergangsgebiet der teilweisen Erweiehung 
fiber ein gr5~eres Temperaturinterva]l. 

6. Zwischengliihungen des Silbers beim Walzvorgang kSnnen unter 
Umst~nden trotz naehfolgender sehr starker Kaltbearbeitung (98 %) den 
Rekristallisationsablauf beeinflussen (Erniedrigung der unteren Rekri- 
stallisationsgrenztemperatur und Verbreiterung des Temperati~rgebietes 
der teilweisen Erweiehung). 

7. Sehr kleine Verunreinigungen fiben beim reinen Silber und Kupfer 
eine sehr starke Wirkung auf die untere Grenztemperatur tier Rekri- 
stallisation aus, die kristallographische Einstellung der Kristalli~e in die 
beschriebene Rekristal]isationslage bleibt dagegen die gleiche, abgesehen 
yon der Streuung, die mit waehsender Verunreinigung grSBer wird. 

S. Dureh Zugabe yon rekristallisationshemmenden Elementen, wie 
z.B. Cu bei Silberblechen, kann ~lie Wirkung yon rekristallisationsbe- 
schleunigenden Verunreinignngen, z.B. Fe, aufgehoben werden. 

Meinem hoehverehrten Lehrer, t terrn Professor Dr. G l o e k e r ,  
mSehte ieh ffir die zahlreiehen Anregungen und seine freundliehe Unter- 
stfitzung bei der Durchffihrung der Arbeit ergebenst danken. 

Der Notgemelnsehaft der Deutsehen Wissenschaft und der ttelm- 
holtz-Gesellsehaft habe ieh ffir die Gew~hrung der 5Iittel zur Ansfiihrung 
der Untersuehunff Dank zu sagen. 


