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Die Polygonisation und Rekristallisation yon Reineisen und 
ihre Bedeutung fiir die Herstellung yon a-Eisen.Einkristallen 

Von 

A. KochendSrfer, W. Kayser un d  H. Jiirgens 
Aus dem Max-Planck-Insti tut  fiir Eisenforschung, D/isseldorf 

Mit 3 Abbildungen 

(Eingegangen am 11. Mi~rz 1971) 

The Polygonization and Recrystallization o/ Pure Iron and its 
Signi]icance in the Production o] c~-Iron Monocrystals 

Pure iron with carbon content less than 0.002% by weight, 
when quenched from the y-region and then stretched or rolled at 
room temperature, shows no microscopically detectable changes 
in its met.allographic structure at annealing temperatures below 
500 ~ C. l~olygonization is observed at higher annealing tem- 
peratures and low degrees of deformation, recrystallization 
only at higher degrees of deformation. If the same iron 
in the recrystallized state is subjected to low tensile stress 
and annealed near As, it recrystallizes with formation of coarse 
grains or large monocrystalline regions. Taki,lg an iron con- 
taining 0.004% C by weight but  otherwise of comparable 
purity, coarse grains or monoerystals are obtained at low tensile 
stress from both initial textures. These findings are discussed 
together with related problems in the production of mono- 
crystals from s-iron. 

Aus dem y-Gebiet abgeschrecktes und  dann bei Zimmer- 
temp. gereektes oder gewalztes reines Eisen mit  einem Kohlen- 
stoffgehalt unter  0,002 Gew~o zeigt bei G1/ihtemperaturen 
unterhalb 500~ keine mikroskopiseh naehweisbaren Gef/ige- 
/~nderungen, bei h6heren Gliihtemp. und kleinen Verformungs- 
graden Polygonisation, und  erst bei grSf3eren Verformungs- 
graden Rekristallisation. Wird dasselbe Eisen im rekristallisier- 
ten Zustand geringen l%eckgraden unterworfen und nahe A3 
gegliiht, so rekristallisiert es unter Bildung yon groben KSrnern 
oder grol3en einkristallinen Bereiehen. Bei einem Eisen mig 
sonst vergleichbarer ]~einheit, aber mit einem C-Gehalt yon 
0,004 Gew~o werden bei beiden Ausgangsgefiigen nach geringen 
Reekgraden grobe 1426rner oder Einkristalle erhMten. Diese 
Befunde und die damit im Zusammenhang stehenden Probleme 
der Herstellung yon Einkristallen aus ~-Eisen werden erSrgert. 
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In einer frfiheren Mitteilung i haben wir das Polygonisations- uad 
Rekristallisationsverhalten yon reinem Eisen in Abh/ingigkeit yon der 
Dehnung unter einer bei Raumteml0eratur erfolgten Zugbeanspruehung 
un4 vonder  Glfihtemperatur besehrieben. Im folgenden soll fiber weitere 
Untersuchungen beriehtet werden, bei denen die Zugverformung dutch 
Walzen bei 1%aumtemperatur ersetzt worden ist, um zu h6heren Form- 
/~nderungen gelangen zu k6nrten. Die damit in Zusammenhang stehenden 
Probleme der tterstellung yon Einkristallen aus Reineisen dutch Rekri- 
stallisation werden kurz besproehen. Beziiglieh weiterer Iterstellungs- 
verfahren, z. B. dutch Zonenschmelzen, sei auI a verwiesen. 

V o r b e h a n d l u n g  der  P r o b e n -  R e i n h e i t s g r a d  der  E isen-  
s o f t e n  

Im Anlieferungszustand enthielten alle drei untersuchten vakuum- 
gesehmolzenen Eisensorten 4/1000 Gew% Kohlenstoff und hatten die in 
Tab. 1 angegebenen Gehalte an den weiteren Elementen. Die Reinigung 
der Soften A und B erfolgte in Magnesia (MgO)-Tiegeln ~, die der Sorte C 
in einem Kristallkalk (CaO)-Tiegel 5. Aus Tab. 1 ist zu entnehmen, dab 
durch dig Verwendung des Kristallkalktiegels besonders der Si-Gehalt 
bei gleiehzeitig niedrigem C-Gehalt stark herabgesetzt werden konnte. 

Naeh dem Warmsehmieden der GugblScke zu Stangen, ansehliegend 
Warm- nnd Kaltwalzen zu Streifen yon 3,5 bis 7 mm Dieke, erfolgte 
Glfihen bei 950 ~ C in einer Atomsph/tre yon gereinigtem Wasserstoff fiber 
die in Tab. 1 bezeiehneten Zeiten*. Die untersehiedliehe }Virkung der 
versehiedenen Gliihdanern auI den C-Gehalt zeigt Abb. 1. Demnach tritt  
zwisehen 10 und 15 Stdn. eine rasehe Erniedrigung dieses Gehalts auf 
rund 2/1000 Gew% ein. Die Analysen in unserem Insti tut  haben Werte 
zwisehen 1/1000 und 2/1000 Gew~ ergeben, wie sie in Tab. 1 angegeben 
sind. Nur das Eisen C hat den urspriingliehen C-Gehalt yon 4/1000 Gew~ 
beibehalten. Die entscheidende Folge dieser Tatsaehe wird unten be- 
sproehen werden. 

Tabelle 1. Geha l t e  in i/1000Gew~ der V e r u n r e i n i g u n g e n  der 
E i s e n s o r t e n  A bis C nach  den b e z e i e h n e t e n  G1fhze i t en  t950 bei 

950 ~ C 

Eisen t950 C Si Mn P S N O A1 Cu 

A 1 24 1---2 22 4 5 10 1 2 

B 2 16 1--2 9 < i  2 1 2 3 

C 2 4 <1 0,1 3 2 2 2 1 

* In ~ ist. die G1/ihdauer vorsehen~lieh mit 6 Stdn. ~ngegeben. 
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Am Ende der Gliihzeit wurden die Proben entweder im kalten 
Was8erstoffstrom oder in Wasser abgesehreekt und hat ten dann eine 
mittlere Kornzahl yon rund 20/ram 2. 

E r g e b n i s s e  f t i r  d ie  E i s e n s o r t e n  A u n d  B 

Au.sjan2sgefiige dutch Abschrecken aus dem ~(-Gebiet erhalten 

Die langzeitig bei 950~ gegliihten und abgesehreekten Proben 
wurden zwisehen 10 und 97% kMtgewMzt und dann 20 Stdn. zwisehen 
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Abb. 1. Kohlenstoffgehalt it1 Armeo-Eisen in Abhgngigkeit yon der G1/ih- 
dauer bei 950 ~ C in Wasserstoffatmosphgre. Naeh 7 

500 und 900 ~ C in gereinigtem Wasserstoff gegliiht. Die ftir das Eisen B 
erhaltenen Ergebnisse sind in Abb. 2 dargestellt. 

UnterhMb einer Gliihtemperatur yon 550~ findet keine lieht- 
mikroskopiseh naehweisbare J~nderung des Geftiges statt ,  wie groB aueh 
der Walzgrad ist. Bei hSheren Gliihtemperaturen tr i t t  unterhMb der 
dureh die gestriehelte Kurve  in Abb. 2 best immte~ WMzgrade Poly- 
gonisation auf. Sis stellt einei1 Erholungsvorgang dar, bei dem die 
urspriingliehen KSrner erhalten bleiben, abet  innerhMb derselben Unter- 
k6rner mit  geringen Orientierungsuntersehieden entstehen 6. Aufnahmen 
yon Polygonisationsgefiigen sind z. B. in 1 wiedergegeben. Erst  oberhalb 
der dureh die gestriehelte Kurve gegebenen Walzgrade findet Rekristal- 
lisation dutch Kornneubildung start. Die dabei entstehende KorrtgrdBe 
h/tngt im wesentliehei1 yon der Gltihtemp. ab, mit  deren Zunahme sie 
stark ansteigt, jedoeh nut  wenig vom WMzgrad. Die Sehwankungen der 
KorngrSBe innerhalb einer Probe sind um so kleiner, je gr613er die Korn- 



12 A. Kochend6rfer u.a. :  

grSl~e ist. Am gleichm~tl~igsten ist das in der Umgebung vort 900~ 
erhalteae Gefiige mit  rund 1 Korn /mm 2. 

Da Eisen A, bei dem die Proben vor der Schluf~gliihung im Zug- 
versnch gereckt ansta t t  gewalzt wurden, nur bis zu der Gleichmaf~- 
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Abb. 2. Polygonisations- und Rekristallisationsdiagramm des Eisens B nach 
Tab. 1 

dehnung yon rund 30% gereckt werden konnte, sind die mit  diesem 
Material erhaltenen Ergebnisse im Umfang geringer. Die Grenzkurven 
zwischen dem unvergnderten Gefiige, der Polygonisation und der 
Rekristallisation fiigen sich genau in die yon Abb. 2 ein, infolge der 
Unterschiede im Reinheitsgrad kann jedoch die durch Rekristallisation 
erhaltene Kornzahl bis zu dem Faktor  10 gr6Ber, die KorngrSBe also bis 
zu dem Faktor  3 kleiner seia als Abb. 2 (siehe z. B. Abb. 6 in 1), 
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Ausgangsgefgge durch Rekristallisatio~ nac/~ Kaltverformung erhalten 

Wird das Eisen B naeh der im vorhergehenden Abschnitt  erfolgten 
Rekristallisation geringen l%eckgraden zwischen t und 4% unterworfen 
nnd dana mSglichst dieht unterhalb des Umwandlungspunktes A3, z. B. 
bei 880~ gegltiht, so verh/~lt es sich ganz anders als dasselbe Eisen, 
wenn die Reekung naeh Abktihlung aus dem y-Gebiet erfolgt. Abb. 3 

Abb. 3. Geffige der Proben des Eisens B, die naeh den bezeiehneten Reek- 
graden 8 je 24 Stdn. bei 890~ in troekenem gereinigtem ~u 
gegl/iht worden waren. Das Ausgangsgeffige war dureh t~ekrisgMtisation naeh 

Kaltwalzen erzeug~ worden und hatte eine Xornzahl yon l/ram 2 

zeigt, dM~ stets Rekristallisation mit  grobem Kern  auftritt.  Bei Reck- 
graden zwischen 1,5 u•d 3,5% entstehen grof~e einkristalline Bereiche, 
und im giinstigsten Fall erstreckt sich ein KristM1 tiber die ganze Proben- 
1/~nge mit  Ausnahme der Einspannenden fiir das Reeken. Uber der 
Grundfl.~che des Diagramms in Abb. 2 erhebt sieh also in dicsem Fall 
links hinten ein steil aufragender Bereich der Grobkornbildung. 

Das Verhalten des Eisens in diesem Ausgangszustand bei tieferen 
Gltihtemperaturen wurde nicht untersueht, da die Bemtihnngen naeh 
der Aufstellung des Diagramms in Abb. 2 darauf gerichtet waren, Ein- 
kristalte herzustellen nnd das zur Verfiigung stehende Material hierffir 
ben6tig~ wurde. Es ist abet zu erwarten, dab anch hierbei ein ~Bereich 
mit  Polygonisation nnd einer ohne nachweisbare Geftige~nderung 
besteht. 
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E r g e b n i s s e  f i i r  die E i s e n s o r t e  C 

Dieses Eisen rekristallisiert bei beiden Methoden zur Erzeugung des 
Ausgangsgefiiges im normalen nnd im grobkornbildenden Bereieh. 
GroBe Einkristalle k6nnen also gewonnen werden, wenn sowohl das 
dnreh Rekristallisation naeh Kaltverformung als aueh dutch Ab- 
sehreekung aus dem y-Gebiet erhaltene Gefiige einer kritisehen Reekung 
zwisehen 1,5 und 3,5% unterworfen und dann dicht nnterhalb As 
gegliiht wird. Sonst unterseheidet sieh die Korngr61]e yon der naeh 
Abb. 2 bis zn etwa denselben Faktor  wie beim Eisen A. 

E r 6 r t e r u n g  de r  E r g e b n i s s e  

Znr Deutung der erhaltenen Ergebnisse ist die Feststellung yon 
Chaudron und Mitarb. 7, s yon Bedeutung, dab mit abnehmendem Kohlen- 
stoffgehalt die Polygonisation gegeniiber der I~ekristallisation begiinstigt 
wird. Der Grund hierfiir liegt darin, dab das Klettern der Versetzungen, 
das zur Polygonisation fiihrt 6, um so leiehter erfolgt, je weniger es dutch 
die an den Versetzungen angereieherten Zwisehengitteratome behindert 
wird. Damit werden die Befunde insofern verst/~ndlieh, als sich bei den 
Eisensorten A und 13 mit vermindertem Kohlenstoffgehalt vor den 
Rekristallisationsbereieh ein Polygonisationsbereieh einsehiebt, und dab 
bei dem Eisen C mit dem h6heren Kohlenstoffgehalt aueh bei kleinen 
Reekgraden l~ekristallisation mit Grobkornbildung auftritt.  Nieht ohne 
weiteres verst/~ndlieh ist dagegen der Befund, dag bei den Eisensorten A 
und 13 naeh geringen Reekgraden aueh Rekristallisation mit Grobkom- 
bildung anftritt ,  wenn das Gefiige vor dem Reeken dureh Rekristallisation 
naeh gen[igend starker Kaltverformung erhalten wird. Es muB daraus 
gesehlossen werden, da[t dureh die Rekristallisation naeh Kaltverfor- 
mung ein Versetzungsgefiige entsteht, bei dem die fiir die Polygonisation 
erforderliehen Versetzungsbewegungen ersehwert sind gegenfiber denen 
in dem Versetzungsgefiige, das sieh nach dem Absehreeken ans dem 
y-Gebiet ansbildet. Diese Folgerung muB noeh weiter experimentell 
untermauert  nnd theoretisch begriindet werden. 

Zu r  I - I e r s t e l l ung  y o n  e - E i s e n - E i n k r i s g a l l e n  

Die Sehwierigkeiten bei der I-Ierstellung yon Einkristallen aus 
z.-Eisen sind bei allen Verfahren dutch die T,~-Umwandlung bedingt. 
Bei dem Rekristallisationsverfahren verbietet es diese, Gliihtempera- 
turen oberhalb des Umwandlungspnnktes As = 911~ anzuwenden. 
Hohe Gltihtemperatnren sind aber bei diesem Verfahren giinstig. Dieses 
Problem fgllt bei tgisen-Silieium mit Si-Gehalten um 3,8 Gew% weg, da 
dann das 7-Gebiet auf kleinere Konzentrationen eingesehniirt ist. Solehe 
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1V[isehkristalle wurden und werden daher vie]faeh zum Studium der 
Eigensehaften yon Eisenkristallen benutzt. Dabei ist jeweils zu priifen, 
inwieweit sie tats~tehlieh dem reinen Eisen zugesehrieben werden dtirfen. 
Es wurde stets abet aueh versueht, Einkristalle aus Eisen ohae solche 
Silieiumzus/~tze herzustellen. Die Versuehe begannen mit Armeo-Eisen 
und wurden zu immer reinerem Eisen :[ortgesetzt. Im folgenden sollen 
einige Gesiehtspunkte angefiihrt werden, die mit den oben besehriebenen 
Ergebnissen in Zusammenhartg stehen. 

Naeh Untersuehungen an Armeo-Eisen 9 ist der kritisehe l%eekgrad 
um so gr513er, je kleiner die Kornzahl (je grSBer die Korngr6Be) ist. Bei 
diesem Eisen f/~llt er voa 10~  bei einer Kornzahl yon 20/mm 2 rasch auf 
4~o bei 60/ram 2 ab, danrt abet langsam auf 2,5% bei 500/ram 2. Demnaeh 
ist der Bereieh der Kornzahlen yon 20 bis 50/mm 2 fiir die Herstellung 
yon Einkristallen ungfinstig, da sehon bei geriagen Sehwaakungea 
derselbert die kleineren K6rner unterkritiseh, die gr613eren iiberkritiseh 
gereekt werden. Es besteht darm die Gefahr, dab laufend vielkristalline 
Bereiehe entstehen und die Herstellung yon Einkristallen erfolglos bleibt. 
Kornzahlen fiber 150/ram ~ sind aber eberffalls ungfinstig, da sehon kleine 
Uagenauigkeiten im I%eekgrad zu fiber- oder unterkritisehen Reekungen 
ftihren k6nnem Giinstig ist dagegen der Bereieh der Kornzahlen um 
80/ram ~, da in ibm der kritisehe l%eekgrad nur m/~13ig yon der Kornzahl 
abhgngt und weder Sehwankungen der KorngrSBe noeh Ungenauig- 
keiten im Reekgrad sieh zu stark auswirken. 

Diese an Armeo-Eisen gewonnenen Ergebnisse lassen sieh auf die 
reineren Eisensortert zahlenm/~13ig nieht iibertragen, wie das Beispiel 
des Eisens B (Abb. 3) zeigt. Bei diesem besteht bei einer Kornzahl yon 
l /ram 2 ein Bereieh des Reekgrades zwisehert 1,5 and 3,5%, in dem grol3e 
Kristalle entstehen. Sollte bei diesem Eisen der kritisehe Reekgrad mit 
abnehmender Kornzahl ebenfalls stark ansteigen, so miigte dies bei 
Kornzahlen unterhalb 1/mm ~, also KorngrSgen fiber 1 mm gesehehen. 
Dieses Beispiel zeigt aueh, dal3 bei gerirtgen Verunreinigungen bestimmte 
Stoffeigeasehaften stark vom Gehalt derselben abh~tngen. 

Die friiher aufgestellte Forderung, dab fiir eine erfolgreiehe Her- 
stellung grol~er Kristalle eine mTgliehst gleiehm~13ige Kornzahl in den 
Proben bestehen muB, bleibt allgemein bestehen. Sie ergibt sieh aus der 
Abh/~ngigkeit des kritisehen t%eekgrads vort der Kornzahl. Da, wie 
erw/thnt, die Kornzahl yon 1/mm 2 bei den vorliegenden Versuehen die 
gleiehmgl3igste war, so hat sie zu den besten Ergebnissen gefiihrt. 
Ve'iehtig ist aber aueh, dag die kritisehe Reekuag mSgliehst sofort im 
Ansehlul~ art die Erzeugung des Ausgangsgefiiges erfolgt, da sonst aueh 
bei diesert niedrigen Kohleastoffgehalten eine Alterung einsetzt, die zu 
Fliel3bereiehen mit der Ausbreitung yon Liidersbiindern ftihrt mad die 
Vorgabe eines bestimmten Reekgrades nieht mehr erlaubt. 
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Die Schwierigkeiten, die bei kleinen C-Gehalten dadureh bedingt sind, 
dug das Stoffverhalten empfindlich yon diesem GehaJt abh~ngt, werden 
bei der Herstellung yon Eisen-Einkristallen vielfaeh dadurch umgangen, 
dag dem Eisen mehrere 1/1000 Gew% C belassen werden. Dutch I~eak- 
tion mit der umgebenden Wasserstoffatmosph~re wird der Kohlenstoff- 
gehalt im Einkristall ebenfalls auf den Weft yon 1/1000 bis 2/1000 Gew% 
reduziert. Allgemein ist ein Ofen mit einem 6rtlich starken Temperatur- 
gradienten yon einigen 100 ~ C/mm, durch den die Probe hindurch- 
gezogen wird, vo~ Vorteil 3, 10, n. Dadurch nimmt jede Quersehnitts- 
sehicht rasch die Endtemperatur an und die Polygonisation, die als 
thermisch aktivierter Vorgang zeitabhs ist, wird praktisch unter- 
driickt, auch wenr~ sic bei langsamerer Erhitzung stattfinden wiirde. 
Augerdem ist die Rekristallisationszone sehr sehmal, so dag sieh die 
orientierungsbeeir~lusse~lde Wirkung des schon entstandenen Ein.- 
kristalls an der Wachstumsfront roll entfalten kann und unerwiinschte 
weitere Keimbildung vermieden wird. 

Wir danken der Deutschen Forschungsgemeinsehaft herzlieh fiir die 
Unterstiitzung uaserer Arbeit. 
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