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Magnetische und elektronenmikroskopische Untersuchungen
zum plastischen Verhalten von vielkristallinem Nidkel®
Von G. ZankL

Aus dem II. Physikalischen Institut der Universitdt Miinchen
(Z. Naturforschg. 18 a, 795—809 [1963] ; eingegangen am 22. April 1963)

An vielkristallinen Nickeldrihten wurden die Remanenz, die Koerzitivkraft und die Dehnung in
Abhiingigkeit von der Spannung gemessen, sowie die bei der plastischen Verformung auftretenden
Oberflichenerscheinungen lichtmikroskopisch und elektronenmikroskopisch verfolgt. Dabei fanden wir:

a) Die Spannungs-Dehnungs-Kurve von vielkristallinem Nickel 148t sich auf Grund der magneti-
schen und mechanischen Messungen in drei Bereiche einteilen.

b) Jedem Bereich sind charakteristische Oberflichenerscheinungen zugeordnet.

Im einzelnen erhielten wir folgende Ergebnisse:

1. Die plastische Verformung setzt nicht einheitlich in simtlichen Kornern ein, sondern erstreckt
sich auf ein Verformungsintervall bis zu einer Gesamtdehnung von 0,1%, wobei die Verformung in
groBBen Kornern beginnt und sich dann auf die tibrigen Kérner ausdehnt. — Es liegt immer Mehr-
fachgleitung vor.

2. Der Verfestigungsbereich 1 reicht bis zu einer Dehnung von etwa 1% und ist charakteristisch
fiir den Vielkristall. Die Lange der Gleitlinien ist gleich dem jeweiligen Korndurchmesser. Es wer-
den stets mehrere Gleitsysteme in den einzelnen Kornern betatigt. Die Abgleitung pro Gleitstufe
betrigt im Mittel 75 A und ist im Rahmen der MeBgenauigkeit unabhiingig von der Verformungs-
temperatur und der Korngrofie.

3. Der Bereich 2 erstreckt sich von 1% Dehnung bis etwa 5%. Die Gleitlinienlinge nimmt in
derselben Weise ab, wie es bei Einkristallen im Verfestigungsbereich II gefunden wird. Wir beob-
achten eine Aufteilung der Korner in einzelne Gebiete, in denen jeweils ein Gleitsystem vorherr-
schend betitigt wird. Die Gleitlinien treten gebiindelt auf, was bei héheren Spannungen zu Gleit-
biandern und Deformationsbéndern fiihrt.

4. Im Bereich 3, der bei einer Dehnung von etwa 5% einsetzt, wird stark zunehmende Quer-
gleitung beobachtet. Der Beginn von Bereich 3 1Bt sich quantitativ mit dem Beginn von Bereich III
der Einkristallverfestigungskurve vergleichen.

Die plastische Verformung von Metallen geschieht starken Einflu einer plastischen Verformung auf

durch Gleitvorginge, die an die Existenz von Ver-
setzungen im Metall gebunden sind !. In zahlreichen
Untersuchungen an Einkristallen hat man wesent-
liche Eigenschaften der Versetzungen und ihrer
Wechselwirkungen ermittelt, und unter Ausnutzung
dieser Kenntnisse gelingt es heute weitgehend, die
Verfestigungskurve eines kubisch-flachenzentrierten
Einkristalls zu verstehen 2.

Wir haben uns nun die Aufgabe gestellt, die Beson-
derheiten des Vielkristalls bei der plastischen Ver-
formung an Nickel zu untersuchen. Dazu fiihrten
wir mechanische und magnetische Messungen und
elektronenmikroskopische Beobachtungen aus.

In einer fritheren Arbeit stellten wir bereits den

* Dissertation, Miinchen 1963.

1 E. Orowan, Z. Phys. 89, 634 [1934]. — M. Povanvi, Z.
Phys. 89, 660 [1934]. — G.I. TavLor, Proc. Roy. Soc.,
Lond. A 145, 362 [1934].

2 A. Seecer, Handbuch der Physik VII/2 [1958]. — L. M.
CrareBroucH u. M. E. Harcreaves, Progr. Met. Phys. 8, 1
[1959].

die Remanenz von Nickel fest3, und wir haben vor
kurzem darauf hingewiesen, daB} magnetische Mes-
sungen klarere Aussagen iiber das plastische Ver-
halten des Nickel-Vielkristalls liefern, als es mit me-
chanischen Messungen allein moglich ist 4.

Bei Einkristallen hat sich fir die Aufklarung der
Verformungsvorgénge die elektronenmikroskopische
Methode der Oberflichenbeobachtung besonders be-
wihrt 3 6, Wesentlicher Inhalt unserer Untersuchun-
gen wird es daher sein, die bei einer plastischen
Verformung auftretenden Oberflachenerscheinungen
zu studieren und zu versuchen, sie der Spannungs-
Dehnungs-Kurve von vielkristallinem Nickel zuzu-
ordnen.

3 Ca. Scawink u. G. Zanxky, Z. Phys. 158, 181 [1960].

4 CH. Scawink u. G. Zanky, Phys. Stat. Sol. 2, K 241 [1962].
S. Mapkgr, Z. Phys. 149, 73 [1957].

H. Witsporr u. D. KuaLmann-WiLsporr, Z. angew. Phys. 4,
361, 409, 418 [1952].
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L. Bisherige Untersuchungen zur Vielkristall-
plastizitat

1. Der Beginn der plastischen Verformung

Beim Vielkristall beobachtet man bereits unter-
halb der makroskopischen Flielgrenze bleibende
Verformungen und bei vielen Untersuchungen findet
man einen stetigen Ubergang vom elastischen zum
plastischen Bereich der Spannungs-Dehnungs-Kurve.
Das Gebiet der ,,Mikrodehnungen* von 1076 bis
107* wurde von Vreeranp, Woop und Crark?,
Tromas und Aversacu® sowie Brow~ und Lukens *
an kubisch-flachenzentrierten und -raumzentrierten
Kristallen naher untersucht. Nach der Vorstellung
von Browx und Lukexs senden die in einem Kristal-
lit vorhandenen Versetzungsquellen Versetzungsringe
aus, die sich an den Korngrenzen stauen. Die Zahl
der aufgestauten Versetzungen hingt von der Korn-
grole D und der wirksamen Spannung o ab °. Un-
ter der Voraussetzung, daf} sich jeder einzelne Kri-
stallit unabhéngig von seinen Nachbarkornern ver-
formt, berechnen Browx und Luxkens die Gesamt-
dehnung

e=CoD3(0—0y) /G oy

und stellen gute Ubereinstimmung mit dem Experi-
ment fest (o ist die Versetzungsquellendichte; o ist
die Spannung, um eine Versetzungsquelle im giin-
stigsten Gleitsystem zu aktivieren; G ist der Schub-
modul; C ist eine Konstante ~1/2).

2. Die FlieBspannung

Fiir eine quantitative Deutung der makroskopi-
schen Flieigrenze geht man von der Annahme aus,
dall merkliches plastisches FlieBen erst dann erfol-
gen kann, wenn die Versetzungsaufstauungen an der
Korngrenze selbst neue Gleitvorgénge auslosen kon-
nen. Dies kann auf zwei Arten geschehen:

a) Infolge eines Durchbruchs von Versetzungen
durch die Korngrenze!'-12: Erreicht die an der
Korngrenze wirksame Spannung einen kritischen

7 T. VReeLanp Jr., D. S. Woop u. D. S. Crark, Acta Met. 1,
414 [1953].

8 D. A. Tuomas u. L. Aversach, Acta Met. 7, 69 [1959].

9 N. Brown u. K. F. Lukexs, Acta Met. 9, 106 [1961].

10 J. D. EsueLsy, F. C. Frank u. F. R. NaBarro, Phil. Mag. 42,
351 [1951].

11 E. 0. Hatt, Proc. Phys. Soc., Lond. B 64, 747 [1951].

12 N. J. Percn, J. Iron Steel Inst. 174, 25 [1953].

Wir verwenden die folgenden Bezeichnungen: 7 ist die

Schubspannung und a die Abgleitung im betitigten Gleit-

system; o ist die wirksame Spannung an der Probe und
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Wert 7yi¢ . so soll ein Uberlaufen der Versetzungen
ins Nachbarkorn méglich sein, und neue Versetzun-
gen konnen nachriicken. Fir die aufzuwendende
Schubspannung 7 ergibt sich dann 3:

19— Ts=VGC b 1it/2 7 D .

b) Durch Aktivierung von neuen Versetzungsquel-
len 14:15: Eine Versetzungsaufstauung an der Korn-
grenze erzeugt in ihrer Umgebung ein Spannungs-
feld, das die Betitigung einer Frank—Reap-Ver-
setzungsquelle der Liange x im Abstand y von der
Korngrenze bewirken kann. Damit erhalt man fiir

die Schubspannung das Gesetz:
19— 7= (G bjz) - Vy/D .

In beiden Fallen ergibt sich fiir die FlieBspannung o,
dieselbe Abhangigkeit von der Korngrofe:

(69— 0)~1/VD.

Wenn auch diese Beziehung meist anndhernd erfullt
ist, so konnte doch noch kein direkter experimentel-
ler Nachweis fiir eins der beiden Modelle a) oder b)
erbracht werden.

3. Die Spannungs-Dehnungs-Kurve

Es ist das Ziel einer Theorie der Vielkristall-
plastizitat, den Verlauf der Spannungs-Dehnungs-
Kurve 0= f(¢) bei vorgegebenen Anfangsbedingun-
gen qualitativ und quantitativ anzugeben. Unter den
Anfangsbedingungen verstehen wir die Versetzungs-
struktur der Probe vor der Versuchsdurchfiihrung
sowie die Angaben iiber Probengeometrie, Korn-
groBle, Korngrofenverteilung, Textur, Verformungs-
temperatur und -geschwindigkeit.

Von Sacus ¢ wurde die naheliegende Annahme ge-
macht, daf} sich ein Korn des Vielkristalls nach der-
selben Verfestigungskurve 7= f(a) wie ein entspre-
chend orientierter Einkristall verformt. Damit ergibt
sich die vielkristalline Spannungs-Dehnungs-Kurve
mit einem gemittelten Orientierungsfaktor 7217:
o=m [(m-¢). Fiir kubisch-flichenzentrierte Kristalle

¢ ist die Dehnung der Probe (s=A41/l)). Mit 75 bzw. o5
bezeichnen wir den Anteil der Fliefspannung, der von
Schneidprozessen herriihrt; b ist der Burcers-Vektor.

14 A. N. Strom, Phil. Mag. 46, 968 [1955].

15 J. Friever, Les Dislocations, Gauthier Villars, Paris 1956.

16 G. Sacas, Z. Ver. dt. Ing. 72, 734 [1928].

17 Der Orientierungsfaktor m bzw. u=1/m ist definiert durch
m=1/cos J cos y, wobei A der Winkel zwischen Stabachse
und Gleitrichtung und y der Winkel zwischen Stabachse
und Gleitebenennormale ist.
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betragt m =2,24. Dieser Wert stellt sich bei einem
Vergleich mit dem Experiment als zu niedrig her-
aus 18,

Wihrend sich ein Einkristall mittlerer Orientierung
in der Regel mittels Einfachgleitung verformt — es
wird nur eine Gleitebene und eine Gleitrichtung be-
tatigt —, trifft diese Annahme fiir einen entsprechen-
den Kristalliten im Vielkristall nicht zu. Die Verfor-
mung muf} volumenerhaltend ablaufen, was nur bei
Betitigung mehrerer Gleitsysteme moglich ist. Wie
v. Mises 19 gezeigt hat, 1ait sich mit 5 der 12 Gleit-
systeme eine beliebige Forméanderung eines kubisch-
flachenzentrierten Kristalls ausfiihren.

Tayror 2° beriicksichtigt die Vielfachgleitung und be-
rechnet einen mittleren Orientierungsfaktor 72 = 3,06
unter der Voraussetzung, dal} die Verformung eines
Korns geometrisch ahnlich der Verformung des Ge-
samtvolumens ist. Experimentell stellt man jedoch
fest, daB sich die einzelnen Korner verschieden stark
deformieren. Aus diesem Grund gehen Brsmor und
HrL 2! von der modifizierten Voraussetzung aus,
dall die Verformungsarbeit eines Korns gleich der
auf ein Korn bezogenen Verformungsarbeit der Ge-
samtprobe sein soll und gelangen dabei zu demsel-
ben Wert fiir den mittleren Orientierungsfaktor wie
Tavror. Kocks ?? fiihrt einen experimentellen Ver-
gleich einer Aluminium-Vielkristallkurve mit der
Verfestigungskurve eines nach (111) orientierten
Einkristalls durch, fir den Mehrfachgleitung beob-
achtet wird. Beide Kurven laufen parallel und kon-
nen sogar zur Deckung gebracht werden, wenn man
von der Einkristallkurve den Anfangsbereich bis
etwa 1% Dehnung abzieht.

Berechnungen von Greexoucu ?? ergeben, daf} sich
bereits bei kleinen Verformungen auf Grund der
Streckgrenzenunterschiede der verschieden orientier-
ten Korner ein Eigenspannungssystem ausbildet,
das in den einzelnen Kristalliten zu unterschied-
lichen effektiven Spannungen fithrt. Es gelingt da-
mit aber noch nicht, den Spannungszustand einer

18 A. Kocuenporrer, Plastische Eigenschaften von Kristallen
und metallischen Werkstoffen, Verlag Springer, Berlin
1941.

19 R.v. Misgs, Z. angew. Math. Mech. 8, 161 [1928].

20 G. I. TavLor, J. Inst. Metals 62, 307 [1938].

21 J. F.W. Bisuor u. R. HiLt, Phil. Mag. 42, 414, 1298 [1951].

22 . F. Kocks, Acta Met. 6, 85 [1958].

G. B. GreenoucH, Proc. Roy. Soc., Lond. A 197, 556 [1949].

C. M. Batemany, Acta Met. 2,451 [1954].

25 E. MacreravcH u. P. MoLLer, Naturw. 44, 389 [1957]. —
K. Kois u. E. Macueravuch, Naturw. 46, 624 [1959].
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Probe insbesondere bei starken Verformungen quan-
titativ zu erfassen 24 25,

KroNer 26 hat nun eine Methode angegeben, mit der
man den gesamten Spannungszustand einer poly-
kristallinen Probe exakt berechnen kann, wenn man
die sogenannten ., Einkristall-Dehnungskurven® fiir
alle moglichen Orientierungen der Kristallite kennt.
Diese ,,Einkristall-Dehnungskurven® geben die Span-
nungs-Dehnungs-Kurve eines Einzelkristallits einer
bestimmten Orientierung im vielkristallinen Ver-
band an. Neben der Orientierung hdngen diese Kur-
ven aber auch noch von der Kristallitgrole ab, da
durch deren Grofe die Versetzungslaufwege be-
schriankt werden. Eine experimentelle Bestimmung
dieser Einkristallkurven wird daher besonders
schwierig sein.

Bei experimentellen Untersuchungen iiber den Ver-
lauf der Spannungs-Dehnungs-Kurve von vielkristal-
linem Aluminium beobachten Crussarp, Jaour und
Bricor 27 einen Ubergangspunkt bei einer Dehnung
von 1,4% und einer Spannung von 2,4 kp/mm?, den
sie mit einer Anderung im Verfestigungsmechanis-
mus deuten. In &hnlicher Weise unterteilen DerNER
und Karpprer » die vielkristalline Verfestigungs-
kurve von Aluminium in zwei Bereiche. FELTHAM
und Meakix 2 versuchen ebenfalls, die Spannungs-
Dehnungs-Kurve in Bereiche aufzuteilen. Sie finden
fiir Kupfer einen linearen Anfangsteil bis etwa 1%
Dehnung, dem sich ein parabolischer Bereich an-

schlief3t.

FriepeL 30 gibt eine theoretische Deutung fiir eine
Bereichseinteilung. Die Annahme einer Gaussschen
Verteilung der Eigenspannungen, die durch die ela-
stische Anisotropie im Vielkristall erzeugt werden,
liefert fiir den Beginn der plastischen Verformung
einen parabolischen Kurvenverlauf. Im Anschluf}
daran sollte die gleichzeitige Betdtigung von meh-
reren Gleitsystemen zu einer raschen Bildung von
Lomer—CorrreLL-Hindernissen fithren und einen
linearen Bereich II ergeben, wie ihn FeLtHAM und

26 E. Kroner, Acta Met. 9, 155 [1961].

27 Cg. Crussarp u. B. Jaour, Rev. Mét. 47, 589 [1950]. —
Cu. Crussarp, Rev. Mét. 50, 697 [1953]. — B. Jaour u.
L. Bricor, Rev. Mét. 52, 629 [1955].

28 P.Derxer u. E. KarrLer, Z. Naturforschg. 14 a, 1080 [1959].

29 P. Fevraam u. J. D. Meaxi, Phil. Mag. 2, 105, 1237 [1957].

30 J. Frieoer, Proc. Roy. Soc., Lond. A 242, 147 [1957]; Proc.
Symposium on Internal Stresses and Fatigue in Metals,
Elsevier, Amsterdam 1959, p. 220.



798

Meakin® fiir Dehnungen unter 1% finden. Den
Beginn eines gekriimmten Teils IIT schreibt FriepeL
dem Einsetzen von Quergleitung zu.

4. Zusammenfassung

Die theoretischen Uberlegungen gehen weitgehend
von dem Grundgedanken aus, da} die Verformung
so ablaufen muB}, daB das Volumen im Vielkristall
erhalten bleibt. Von experimenteller Seite her wurde
versucht, die Vielkristallkurve auf die Einkristall-
kurve zu beziehen, die bei starken Verformungen
einander sehr dhnlich sind (Howe und Eraum 3!,
vgl. Abb. 1). Zu Beginn der plastischen Verformung
ist die Verfestigung stets grofler als beim Einkristall,
was gewohnlich damit erkldrt wird, daf} kein ,easy-
glide“-Bereich beim Vielkristall existieren kann.
Uber die tatsichlich ablaufenden Vorgéinge — ins-
besondere bei schwachen Verformungen — konnte
aber noch nichts ausgesagt werden. Nach den theo-
retischen Uberlegungen von KronEr 26 kommen die
typischen Vielkristalleigenschaften besonders bei Ver-
formungen unter 1% zur Geltung; daher muf} ge-
rade dieser Bereich fiir eine Untersuchung der Viel-
kristallplastizitdt besonders wesentlich sein.

kp/mm?

Einkristall

Vielkristall

L | 1 !
5 10 15 20%

& —

Abb. 1. Vergleich der Verfestigungskurve eines Aluminium-
Vielkristalls mit der eines (111)-orientierten Einkristalls nach
Howe und ELsaum 31

II. Experimentelle Grundlagen

Die Untersuchungsmethoden zur Kristallplastizitit
lassen sich in zwei Gruppen einteilen:

a) Untersuchungen iiber die Anderungen von Volumen-
eigenschaften. Hierunter féllt die Messung der Span-
nungs-Dehnungs-Kurve, des thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten, des E-Moduls, der elektrischen Leitfdhig-

31 S. Howe u. C. ELauwm, Phil. Mag. 6,37 [1961].
32 0,01% C, 0,002% Fe, 0,002% Cu, 0,001% Si.

G. ZANKL

keit sowie bei ferromagnetischen Materialien die Be-
stimmung magnetischer Kenngrifien, wie Koerzitivkraft,
Anfangspermeabilitit und Remanenz.

b) Untersuchungen iiber die Oberfliche bzw. oberfli-
chennaher Bereiche und deren Verdnderungen. Hierzu
gehoren rontgenographische Untersuchungen, die elek-
tronenmikroskopische Betrachtung von Oberflichenab-
driicken, Beobachtungen mit Hilfe der Atzgriibchen-
technik. Auch das elektronenmikroskopische Durchstrah-
lungsverfahren fiir diinne Schichten soll zu dieser
Gruppe gezihlt werden.

Es ist zweckmiBig, fiir eine Untersuchung am gleichen
Material Methoden aus beiden Gruppen auszuwihlen,
um sowohl iiber die Einzelprozesse bei der plastischen
Verformung aus Oberflichenuntersuchungen als auch
iiber das Gesamtverhalten aus einer Volumengrofie
Aussagen zu erhalten.

Wir wihlten fiir unsere Untersuchungen aus:

Zu a):
1. Die Spannungs-Dehnungs-Kurve.
Sie konnte sowohl statisch mit Hilfe einer einfachen
Ziehvorrichtung als auch dynamisch an einer Instron-
Verformungsapparatur aufgenommen werden (gewahlte
Dehngeschwindigkeit: 1,7-1074/sec). Es war moglich,
die bleibende Dehnung auf 2-1073 genau zu messen.
Die Versuche konnten bei Zimmertemperatur und bei
90 °K ausgefiihrt werden.
2. Die Remanenz und die Koerzitivkraft.

Diese Messungen erfolgten nach der ballistischen Me-
thode; die Versuchsdurchfithrung beschrieben wir be-
reits friiher 3. Die MeBgenauigkeit betrug 0,5%.

Zu b):

Die elektronenmikroskopische und lichtoptische Ober-
flichenuntersuchung.

Dazu stellten wir Platin-vorbeschattete Kohleabdriicke
her und beobachteten sie mit einem Elektronenmikro-
skop UM 100 der Fa. Siemens. Die Orientierung
von einzelnen Kristalliten bestimmten wir mit einer
Atzmethode im Auflichtmikroskop. Es gelang, die Orien-
tierung von Kristalliten bis zu einer minimalen Korn-
groBe von etwa 0,02 mm auf 2° genau auszumessen.
Die experimentellen Einzelheiten beschreiben wir an
anderer Stelle ausfiihrlich.

Als Probenausgangsmaterial stand Nickeldraht der Fa.
Vacuumschmelze in zwei verschiedenen Rein-
heitsgraden zur Verfiigung:

Ni-S (Carbonylnickel) 32,
Ni-L (Reinnickel mit Siliciumzusatz) 33.

Der Probendurchmesser betrug 2 mm, fiir elektronen-
mikroskopische und lichtoptische Untersuchungen wur-
den auBlerdem 3 mm starke Proben verwendet.

Wir fiihrten die magnetischen Messungen in der Regel
an 55 cm langen Proben durch; fiir die mikroskopi-
schen Beobachtungen reichte eine Ldnge von 7 cm aus.

33.0,07% C, 0,02% Fe,
0,15% Co, 0,004% Mn.

0,003% Cu, 0,20% Si, 0,02% Mg,
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Die Proben wurden in einem Rohrofen unter Wasser-
stoffschutzgas 2 Stunden lang geglitht. Mit héherer
Glithtemperatur nimmt dabei die Korngroe zu, wobei
man bei derselben Gliihtemperatur um so groBere Kor-
ner erhilt, je reiner die Nickelsorte ist (vgl. Tab. 1).
Die Schwankungen der KorngroBe innerhalb einer
Probe konnen recht betrichtlich sein. So finden wir bei
Ni-S mit einem mittleren Korndurchmesser von 0,2 mm
auch Korner bis zu 1,5 mm GroBe. Um die Voraus-
setzungen fiir einen echten Vielkristall einzuhalten
— Korngriole < Probenabmessungen —, setzen wir
daher den mittleren Korndurchmesser von 0,2 mm als
die obere Grenze fiir unsere Untersuchungen an.

II1. Ergebnisse

A. Mechanische und magnetische Untersuchungen
1. Die MeBergebnisse

Die Anderungen der Koerzitivkraft und der Re-
manenz wurden im entlasteten Zustand einer im sta-
tischen Zugversuch verformten Probe bestimmt. Wir
vergleichen daher diese Messungen mit einer statisch
gemessenen Spannungs-Dehnungs-Kurve.

Die Abb.2 bis 5 zeigen die relative Remanenz
Iz/Is3* und die Koerzitivkraft sowie die Dehnung
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He 15 4055
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4 8 12 16 20 2bkp/mm?
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Abb. 2. Koerzitivkraft H., relative Remanenz IR/Ig, Deh-

nung & und Dehnungszunahme (d¢/do) in Abhingigkeit von

der Reckspannung fiir Ni-S mit einer Korngroe von 0,2 mm
(Verformungstemperatur 7=293 °K).
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Abb. 3. Koerzitivkraft He, relative Remanenz Ir/Is, Deh-

nung ¢ und Dehnungszunahme (de¢/do) in Abhingigkeit von

der Reckspannung fiir Ni-S mit einer Korngrofe von 0,04 mm
(T=293 °K).

In der Abbildung muBl es o, und oy statt 3 und o, heilen.
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Abb. 4. Koerzitivkraft H., relative Remanenz IR/Is, reziproke
Anfangspermeabilitdt 1/u;, Dehnung & und Dehnungszu-
nahme (d¢/do) in Abhéngigkeit von der Reckspannung fiir

Ni-L mit einer KorngroBe von 0,2 mm (7=293 °K).
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o
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Abb. 5. Koerzitivkraft H; , Dehnung & und Dehnungszunahme
(de/do) fiir Ni-S mit einer KorngréBe von 0,2 mm bei einer
Verformungstemperatur von 90 °K.

und deren erste Ableitung in Abhéngigkeit von der
Reckspannung bei den angegebenen Versuchsbedin-
gungen.

Bei kleinen Spannungen bleibt der Ausgangswert
der Koerzitivkraft und der Remanenz fiir den ge-
gliihten Probenzustand erhalten. Gleichzeitig mit
dem Einsetzen der plastischen Verformung bei ¢,
andern sich die beiden magnetischen Mefigrofen.
Die Koerzitivkraft steigt nach einem stark gekriimm-
ten Ubergangsbereich linear bis zu einer Spannung
0. Oberhalb von o, lduft die Kurve ebenfalls linear,
aber mit geringerer Steigung weiter. Bei einer Span-
nung oy stellt man ein erneutes Abknicken fest.

Die Remanenz fillt unmittelbar nach dem Einsetzen
der plastischen Verformung innerhalb eines kleinen
Spannungsintervalls zwischen ¢, und o, stark ab.
Sie erreicht bei 0, einen Wert von I/ls = 0,48 £ 0,02
und &ndert sich fiir Spannungen iiber ¢, nurmehr
geringfiigig.

Abb. 4 zeigt zusitzlich den reziproken Wert der An-
fangspermeabilitdt 3> in Abhingigkeit von der Reck-
last. Die Anfangspermeabilitit hiangt nach der
Becker—KEersTENschen Spannungstheorie eng mit

34 Gemessen wurde die scheinbare Remanenz beim #duBeren
Feld Hy=0. Der Einflul des entmagnetisierenden Feldes
von den Probenenden blieb unberiicksichtigt (vgl. ).

G.ZANKL

der Koerzitivkraft zusammen 36, Auch hier ist ein
deutlicher Knickpunkt bei o, erkennbar.

Die ausgezeichneten Punkte 0 bis o4 hangen stark
vom Probenausgangsmaterial und den Versuchsbe-
dingungen ab (vgl. Tab. 1). Im Gegensatz dazu sind
die Dehnungen bei den Spannungen o; bis o, fiir
die verschiedenen Kurven nahezu gleich:

£,=(0,1£0,02)%, &,=(1%0,2)%, &5=(5%£0,5)%.

Die dynamischen Spannungs-Dehnungs-Kurven
zeigen ebenfalls eine starke Abhiangigkeit von der
Korngrofle, der Verformungstemperatur, der Rein-
heit und zusitzlich noch von der Verformungsge-
schwindigkeit — s. Abb. 6 bis 8. Das Gemeinsame
dieser Kurven ist jedoch, dafl sich — ahnlich wie
bei den statischen Spannungs-Dehnungs-Kurven —

/i
4

€

Abb. 6. Dynamische Spannungs-Dehnungs-Kurven von Ni-L
und Ni-S bei 293 °K; Parameter: KorngroBe in mm.

kp/mm?

L~
004, 90°
12 /
02, 90°
3 A, 293°
8 / /
4 /

/

Abb. 7. Dynamische Spannungs-Dehnungs-Kurven von Ni-S
bei verschiedenen Verformungstemperaturen und Korngrofen.

1 2 3 4%

&

35 Fiir die Messungen der Anfangspermeabilitdt danke ich
Herrn Dr. H. MurRRMANN.

36 R. Becker u. W. Doring, Ferromagnetismus, Verlag Sprin-
ger, Berlin 1939.
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kp/mm?

7-10"%/sec

oA
/ 1710™/sec

ey

1 2 3 4%

e
Abb. 8. Dynamische Spannungs-Dehnungs-Kurven von Ni-S
(KorngroBe: 0,2 mm) bei 293 °K ; Parameter: Dehngeschwin-
digkeit.

durch Bildung von d¢/do eine einheitliche Bereichs-
einteilung durchfithren 1dBt (Tab.1). Unter be-
stimmten Bedingungen (kleine Korngrofle, tiefe Ver-
formungstemperatur, starke Verunreinigungen) tre-
ten Streckgrenzeneffekte auf, die wir jedoch in un-
sere Untersuchungen nicht einbeziehen.

2. Die Bereichseinteilung der Spannungs-Dehnungs-
Kurve

Die qualitative Ubereinstimmung der Ergebnisse
an den verschiedenen Proben erlaubt folgende allge-
meinen Schlisse:

801

a) Die vielkristalline Spannungs-Dehnungs-Kurve
von Nickel 1aBt sich in mehrere Bereiche einteilen.

b) Man findet jeweils dieselbe Einteilung, wenn
man die einzelnen Bereiche mit Hilfe der Remanenz,
der Koerzitivkraft oder der Dehnungszunahme de/do
festlegt.

Dieses Ergebnis spricht sehr dafiir, daf} der getroffe-
nen Einteilung physikalische Bedeutung zukommt.
Wir fragen deshalb im weiteren danach, ob sich in
den einzelnen Bereichen verschiedene Vorginge in-
nerhalb der Versetzungsstruktur abspielen, die das
plastische Verhalten bestimmen. Zu diesem Zweck
wenden wir die elektronenmikroskopische Untersu-
chungsmethode an, um die Oberflachenerscheinungen
in den einzelnen Bereichen der Spannungs-Dehnungs-
Kurve zu studieren.

Wir fithren folgende Benennung ein:

Das Gebiet zwischen ¢, und o, , das sich bis zu einer
Dehnung von 1% erstreckt, bezeichnen wir mit Be-
reich 1.

Den Teil der Verformungskurve zwischen o, und oy
und einer Dehnung zwischen 1% und 5% nennen wir

Bereich 2.

Deformationen iiber 5% fiir Spannungen grofer als
03 gehoren zu Bereich 3.

Verformungs- - i . | i
o | Glihtemp. | KorngréBe ; oo | o1 o2 o3
e \ tem%‘f{"‘"’“’ °C ]‘ mm | kp/mm2 | kp/mm? kp/mm? kp/mm?
a) Ni-S (statische Versuchsfiihrung) 1 ‘ |
1 352 | 293 | 800 0,04 | 1.8 33 ‘ 7,0 | 16,0
2 49/1—4 ‘ 900 0,2 ‘ 0.4 1.3 1 4,0 L15
3 371 | 9 800 | 004 | 30 50 | 90 |
4 41/1 %00 02 0.4 ‘ 22 | &5 |
| I | | - |
b) Ni-S (dynamische Versuchsfiihrung) l l
5 42/1 203 800 0,04 2,2 3,3 | 7,0 L 10,2
6 43/1 900 0,2 0,5 2,3 | 65 10,2
7 42/2 90 800 0,04 2,5 3.8 | 85 ‘
8 43/2 90 | 02 0,5 2,8 70
9 43/5* 293 900 ; 0,2 | 0,5 2,5 ‘ 6,5 11,8
¢) Ni-L (statische Versuchsfithrung) ’ | ; |
10 481+2 | 23 | 100 02 | 22 ’ 4713
d) Ni-L (dynamische Versuchsfithrung) i ! }
11 42/3 293 800 0,03 6,3 82 | ;
12 43/3 900 \ 0.1 5.0 65 | ;
13 44/1 1000 0,15 3.8 I 52 72 g
14 H1 | o | 02 ‘ 32 | 50 70 |
|

* Dehngeschwindigkeit: 7-10~%/sec.
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B. Mikroskopische Untersuchungen

1. Die Erscheinungen in Bereich 1

a) Der Beginn der plastischen Verfor-
mung ineinzelnen Kérnern

Im Gegensatz zum Einkristall mit einer ausge-
préagten kritischen Schubspannung finden wir beim
Vielkristall einen allmihlichen Ubergang zum plasti-
schen Verhalten.

Wir fithrten Beobachtungen im Auflichtmikroskop
durch und stellten fest, dal die plastische Verfor-
mung eines Vielkristalls damit beginnt, dafl zunéchst
in einzelnen Kornern Abgleitungen auftreten. Die
Zahl der an der Verformung beteiligten Korner
wichst so lange, bis bei der Spannung oy in samit-
lichen Kornern Abgleitungen stattfinden.

In diesen Bereich fallt auch der starke Remanenz-
abfall, der steile Anstieg der Funktion de/do=f(0),
sowie die starke Krimmung von H.=f(o). Wie
man den Abb. 9 und 10 entnimmt, stimmt das Span-

I

|

‘ 4 kp/mm2
o, g o

Abb. 9. Relative Remanenz IR/Is , Koerzitivkraft H; und Deh-
nungszunahme (d¢/do) fiir kleine Reckspannungen
(Ni-S, Korngrofle: 0,2 mm).

Abb. 10. Relative Remanenz IR/Is, Koerzitivkraft He und
Dehnungszunahme (dé¢/do) fiir kleine Reckspannungen
(Ni-S, Korngrofle: 0,04 mm).

G. ZANKL

nungsintervall fir den Anfangsteil der 3 Kurven
quantitativ bei der jeweiligen Korngrofe iiberein.
Der Verlauf dieser Kurven zwischen o, und ¢; wird
also dadurch bestimmt, daf die an der Verformung
beteiligten Korner zunehmen; von der Spannung o,
an treten in samtlichen Kérnern der Probe plastische
Deformationen auf.

Mit licht- und elektronenoptischen Beobachtungen
untersuchen wir nun, in welchen Kornern die Ver-
formung zundchst einsetzt. Es gibt dafiir folgende
Moglichkeiten:

a) In Kornern mit giinstiger Orientierung eines
Gleitsystems relativ zur Stabachse, d.h. in denen
die wirksame Schubspannung am grofiten ist.

b) In Oberflichenkristalliten. Bei ihnen sind die
Gleitversetzungen nach einer Richtung frei beweg-
lich und konnen unbehindert aus dem Kristall aus-
treten.

c) In Kornern, die gro3 gegeniiber der mittleren
Korngrofle sind. In groBlen Kérnern ist die Behin-
derung der Versetzungsbewegung durch die auf-
stauende Wirkung der Korngrenzen geringer als in
kleinen.

Wir beobachten, dal die ersten Korner mit Gleit-
spuren tatsdchlich besonders grofle Korner sind
(Fall ¢) ; ein Einflull der Orientierung ist nicht fest-
stellbar. Mit wachsender Verformung treten dann
bevorzugt Abgleitungen auf den Kornern auf, die
sich in der Nahe solcher groflen Kristallite befinden.
Die Moglichkeit, dafl auf Oberflichenkornern Gleit-
spuren auf Grund von geringeren Gleitschritten pro
Gleitlinie nicht erkannt werden, schlieBen wir mit
Hilfe unserer elektronenmikroskopischen Untersu-
chung aus: Die Stufenhéhe einer Gleitlinie ist un-
abhéngig von der Verformung (Abb. 15 und 16)
und fiir verschiedene Korngroflen gleich grof3.
Neben der Grofle der Kristallite ist auch deren Lage
innerhalb der Probe von Bedeutung: In einer friihe-
ren Arbeit? konnten wir zeigen, daf} bei Beginn der
plastischen Verformung in den Oberflachenschichten
bevorzugt Gleitvorgéange einsetzen.

Die wesentliche Ursache fiir einen allméhlichen
Ubergang zur plastischen Verformung aller Korner
ist also in der Tatsache zu suchen, dal} wir in einem
Vielkristall stets eine bestimmte KorngroBenvertei-
lung vorfinden, wobei sich grofie Korner — insbe-
sondere grofle Oberflichenkérner — als erste pla-
stisch verformen.

Unsere Ergebnisse deuten wir so:

Geht man von der experimentell beobachteten Tat-
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sache aus, daf} die Zahl der Versetzungen pro Gleit-
linie fiir alle Korngroflen im Mittel gleich ist, dann
laft sich eine Spannung o(D) angeben, bei der in
einem Korn Gleitung auftritt 37. Diese kritische Flie3-
spannung ¢ wird in Tab. 2 fiir die experimentell
gefundenen maximalen und minimalen Korngrofen
angegeben.

Korn 3
groBe G(D) I [o1] 1: 01
e kp/mm2 | kp/mm2 | kp/mm?
p | o2 L1 04 1,3
Drmax ! 1,0 0.4
Dpin | 0,1 2,2
D 0,03 6,2 1,8 3.3
Drax 0,1 2,0
min | 0,01 18,2 |
Tab. 2.

In dem berechneten Spannungsintervall liegen tat-
sichlich die experimentell beobachteten Werte fiir g,
und o, . Wihrend die Ubereinstimmung fiir 6, recht
gut ist, fallt o; etwa mit dem Wert zusammen, den
wir fir die mittlere Korngrofle berechnen. Das 1a63t
sich qualitativ leicht verstehen: Die plastischen Ver-
formungen eines Korns bewirken gleichgrofle elasti-
sche Verformungen von noch unverformten Nachbar-
kornern. Bei der Dehnung ¢, = 1073 bei 0; konnen
diese elastischen Zusatzspannungen bis zu o=FE ¢,
= 20 kp/mm? betragen. Wie man aus Tab. 2 ersieht,
geniigt diese Spannung, um bei 6, bereits die klein-
sten Korner plastisch zu verformen.

b) Die elektronenmikroskopischen
Beobachtungen™*

Wesentliche Aussagen tiber die Vorgénge inner-
halb der Versetzungsstruktur bei der plastischen Ver-
formung liefern die folgenden elektronenmikrosko-
pisch meflbaren Groflen:

Die Orientierung der betitigten Gleitebenen, die
Gleitlinienldnge, die Gleitlinienverteilung auf der

Oberflache, die Abgleitung pro Gleitstufe.

1. Die Gleitsysteme

Die elektronenmikroskopischen Untersuchungen er-
lauben es uns, in Verbindung mit dem lichtoptischen
Verfahren der Orientierungsbestimmung die in den
einzelnen Kristalliten betitigten Gleitebenen zu be-

37 G. Lemrriep, Z. Phys. 130, 214 [1951].
* Abb. 11 —20 und 22 —29 auf Tafel S. 804 a, b.
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stimmen. Wir gehen dabei von der Tatsache aus,
daB bei kubisch-flichenzentrierten Kristallen die
(111)-Ebenen in erster Linie als Gleitebenen beta-
tigt werden.

Unsere Untersuchung liefert folgende Ergebnisse:
1. In iiberwiegendem Malle werden bei den Ober-
flachenkornern 2, 3 und 4 Gleitebenen betatigt
(Mehrfachgleitung), s. Abb. 11 und 12. Uber die
Zahl der tatsdchlich betatigten Gleitsysteme konnen
wir keine Aussage machen, da die Gleitrichtungen
in einer Gleitebene nicht bekannt sind.

2. Die Abgleitung auf sekundiren Gleitebenen tragt
zur Gesamtdehnung etwa gleich viel bei wie die Ab-
gleitung auf den primdren Gleitebenen. (Die pri-
maire Gleitebene eines Kristallits ist die, in der die
hochste Schubspannung auftritt.)

3. Mehrfachgleitung setzt mit der ersten plastischen
Verformung ein. In diesem Bereich (¢<0,2%) wird
auch ein Einzelfall von nichtoktaedrischer Gleitung
beobachtet %5.

4. Das Gleitsystem, das die grofite Dehnung bewirkt,
ist nicht notwendigerweise das Gleitsystem mit der
gunstigsten Orientierung relativ zur Probenachse.
Besonders in Korngrenzennihe findet man hiufig
starkere Gleitung auf sekundaren Gleitebenen, was
man auf Abb. 13 deutlich erkennen kann.

Welche Auswirkungen ergeben sich, wenn wir unsere
Aussagen auf das Innere der Probe erweitern wollen?
Im Innern der Probe ist die gegenseitige Behinde-
rung der einzelnen Kérner bei der Verformung gro-
Ber als an der Oberfliche. Wir erwarten daher, daf}
im Innern die Mehrfachgleitung noch mehr iiber-
wiegt als bei den Oberflichenkornern; &hnliches
diirfte auch fiir das Auftreten von nichtoktaedrischer
Gleitung gelten.

2. Die Gleitlinienlange

Die Bestimmung der Gleitlinienldnge liefert Aus-
sagen iiber den Laufweg der Versetzungen im Kri-
stall.

In zahlreichen Beobachtungen konnte sichergestellt
werden, daf} die Gleitlinienlédnge in Bereich 1 durch
die Abmessungen der einzelnen Korner bestimmt
ist. Die Gleitlinien — insbesondere die des prima-
ren Systems — laufen mit unverminderter Starke
iiber die ganze Kornflache hinweg und enden erst

38 Vgl. hierzu auch R. J. Harrmany u. E. Macneravcr, Naturw.
45, 540 [1958] ; Z. Metallkde. 52, 353 [1961].
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in unmittelbarer Ndhe der Korngrenze, wobei wir
zwei Extremfalle beobachten konnen:

a) Die Gleitlinien werden vor der Korngrenze schwa-
cher und sind an der Korngrenze gar nicht mehr zu
erkennen (Abb. 14). Das bedeutet, daf} sich die Ver-
setzungen vor der Korngrenze aufstauen. Unmittel-
bare experimentelle Beweise dafiir liefern Unter-
suchungen von Jacquer?® und Livineston #* mit
Hilfe der Atzgriibchentechnik und die elektronen-
mikroskopischen Durchstrahlungsexperimente an
diinnen polykristallinen Metallfolien von Hirsc,
Horxe und WhELAN 4L

b) Die Gleitlinien laufen in unverminderter Stirke
bis an die Korngrenze und horen dort plotzlich auf.
Bei elektronenmikroskopischer Durchstrahlung kann
man &hnliche Erscheinungen feststellen 4. Die Ver-
mutung liegt nahe, dal} die Versetzungen eine Um-
ordnung in der Versetzungsstruktur der Korngrenze
bewirken, wenn der Burcers-Vektor der Gleitver-
setzung giinstig zur Korngrenze orientiert ist.

3. Die Stufenhohe

Die Abgleitung pro Gleitstufe 13t sich aus der Gleit-
linienbreite d und der Gleitrichtung bestimmen:
s=d/cos 2, wenn a der Winkel zwischen d und der
Gleitrichtung ist, der sich aus der stereographischen
Projektion leicht ermitteln 1at. Die Schwankungen
sind recht betrachtlich, es ergibt sich in Bereich 1:
s= (751 40) A.

Die Abgleitung pro Gleitstufe ist im Rahmen der
MeBgenauigkeit unabhingig von der Recklast; fiir
Ni-S mit einer Korngrofle von 0,04 mm und an Pro-
ben, die bei 90 °K verformt wurden, erhilt man
denselben Mittelwert wie oben (s=75A).

Fiir eine Theorie der plastischen Verformung ist die
Frage von Bedeutung, ob eine einmal gebildete Gleit-
stufe bei einer Spannungserh6hung weiterwichst.
Hierzu 2 Beobachtungen:

a) Abb.15/16 und Abb. 17/18 zeigen, daBl bei
einer Zusatzverformung nur neugebildete Gleitlinien
auftreten; ein Tiefenwachstum bei den bereits vor-
handenen Gleitlinien kann nicht festgestellt werden.
b) Auch bei kleinen Zusatzspannungen haben die
neu entstandenen Gleitlinien bereits die mittlere
Gleitlinienbreite.

39 P. A. Jacquer, Acta Met. 2, 752, 770 [1954].
40 J. D. Livineston, Acta Met. 10, 229 [1962].
41 P.B. Hirscu, R. W. Horne u. M. J. Wreran, Dislocations
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Beide Beobachtungen deuten darauf hin, daf} eine
Versetzungsquelle bei der plastischen Verformung
nur einmal betétigt wird. Die Dehnung in Bereich 1
ergibt sich also aus der Zunahme der Zahl der be-
tatigten Versetzungsquellen.

4. Die Gleitlinienverteilung auf der Oberfliche

Die Gleitlinienverteilung auf der Oberfliche unter-
scheidet sich wesentlich von den bekannten Erschei-
nungen bei Einkristallen im Verfestigungsbereich I.
Beim Vielkristall entstehen zusitzliche Gleitlinien
immer vollkommen regellos. Die an Einkristallen
beobachtete Feingleitung mit anndhernd gleichen
Abstianden zwischen zwei Gleitlinien tritt bei Viel-
kristallen nicht auf. Erst gegen Ende von Bereich 1
der Vielkristallkurve hat sich eine gleichmaBige Ver-
teilung der Gleitlinien des primaren und der sekun-
daren Systeme auf dem ganzen Kristallit bzw. auf
einzelnen Gebieten eines Kristallits eingestellt.

c¢) Die Vorgdnge im Probeninnern

Wir wollen zunidchst die Frage diskutieren, in-
wieweit die mitgeteilten Erscheinungen auch fiir das
Innere der Probe zutreffend sind. Man kann zwei
Gebiete getrennt betrachten:

1. Oberflichenkorner:

Aus der Beobachtung, daf} die Gleitlinienlange gleich
dem Korndurchmesser ist, schlieBen wir, dal die
Versetzungen im Korninnern bis nahe an die Korn-
grenzen laufen.

2. Probeninnere Korner:

Hier ist eine Entscheidung zwar schwieriger, doch
konnen wir sie mit Hilfe der Mefresultate iiber die
Koerzitivkraft und die Verfestigungskurve treffen.
Beim Ubergang von Bereich 1 zu Bereich 2 dndert
sich die Steigung der Koerzitivkraft H, mit der
Spannung und ebenso die Steigung der Dehnungs-
zunahme d¢/do mit der Spannung. Gleichzeitig mit
diesen VolumengroBen tritt auch eine Anderung der
elektronenmikroskopisch beobachteten Oberflachen-
strukturen auf, was im néchsten Kapitel gezeigt wird.
Das ldt sich zwanglos nur dadurch erklaren, daf}
die Oberflachenerscheinungen reprasentativ fiir die
Vorginge im Probeninnern und mit diesen gleich-
zusetzen sind.

and Mechanical Properties of Crystals, J. Wiley, New York
1957, p. 92. — Uber neuere Ergebnisse wurde referiert von
H. ALexanper in Z. Metallkde. 51, 202 [1960].
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Abb. 22. Gleithbinder im Verformungsbereich 2; licht-
mikroskopische Aufnahme. &: 4,6 bis 5%, o: 16,8 bis
18 kp/mm?2, T=90 °K, Vergr. 200.

Abb. 23. Elektronenmikroskopische Aufnahme des in
Abb. 22 eingerahmten Gebiets, Vergr. 2000.

Abb. 24, Ausschnitt von Abb. 23 bei hoherer Vergro-
Berung, Vergr. 20 000.

T —
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e o
SRR 27

Abb. 25. Gleitbandgruppen im Verformungsbereich 2 ;
lichtmikroskopische Aufnahme. &: 4,6 bis 5%, o: 16,8
bis 18 kp/mm?, T'=90 °K, Vergr. 250.

Abb. 26 und 27. Lichtmikroskopische Aufnahmen von
Oberflachenerscheinungen im Verfestigungsbereich 3.
Beide Bilder zeigen dieselbe Objektstelle fiir verschie-
dene Verformungsstufen; vor jeder Verformung wur-
den die vorher gebildeten Gleitspuren elektrolytisch

abpoliert. Abb. 26: &: 6,4 bis 8,4%, o: 20,5 bis 24,5
kp/mmZ2; Abb.27: &: 11,8 bis 15,2%, o: 29 bis 33
kp/mm?; T=293 °K, Vergr. 200.

Abb. 28. Quergleitung im Verformungsbereich 3.
£: 8 bis 9%, o: 22 bis 24 kp/mm2, T=293 °K,
Vergr. 5000.

Abb. 29. Quergleitung und Mehrfachgleitung im Ver-
formungsbereich 3. &: 11 bis 13%, o: 30 bis 32 kp/mm?2,
T=293 °K, Vergr. 5000,
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Wir gewinnen damit fiir Bereich 1 die Vorstellung,
daf} die Versetzungen innerhalb eines Korns bis an
die Korngrenzen laufen und sich dort aufstauen
— bei besonders giinstigen Orientierungen zwischen
Gleitversetzungen und der Korngrenze konnen sie
sogar selbst in die Korngrenze eindringen. Es tritt
stets Mehrfachgleitung auf; die Gleitversetzungen
der verschiedenen Gleitsysteme behindern sich nicht
gegenseitig.

Mit diesem Modell 1Bt sich eine quantitative Be-
schreibung der Verformungskurve durchfiihren, die
einen quadratischen Zusammenhang zwischen Span-
nung und Dehnung ergibt: > ~¢. Die dabei berech-
neten Werte fiir den Verfestigungskoeffizienten lie-
gen in einem Bereich, der in der richtigen Grofen-
ordnung zu den gemessenen Werten steht.
Zusammenfassend 1aft sich sagen, daf} die Vorgéange
in Bereich 1 typisch fiir den Vielkristall sind und
beim Einkristall nicht beobachtet werden.

2. Die Erscheinungen in Bereich 2

.a) Die Unterschiede in den Oberflachen-
erscheinungen zu Bereich 1

Bei der Spannung o, , bei der H, , Iy/Is und d¢/do

einen Knick aufweisen (Abb. 2 bis 5), dndern sich
auch die Oberflachenerscheinungen in typischer
Weise. :
Die in Bereich 1 deutlich erkennbare Mehrfachglei-
tung (Abb. 19) ist in Bereich 2 nicht mehr zu be-
obachten (Abb. 20). In den Hauptgebieten des ab-
gebildeten Korns wird nur mehr eine Gleitebene be-
tatigt. Wir beobachten auBerdem die Aufteilung
eines Korns in verschiedene Gebiete, innerhalb deren
jeweils eine Gleitebene deutlich wirksam ist. Mehr-
fachgleitung tritt nur noch auf, wenn mehrere Gleit-
systeme gleichberechtigt sind.

b) Vergleich mit den Erscheinungen
des Einkristallverfestigungs-

bereiches I1

1. Die Abnahme der Gleitlinienldnge mit der Ver-
formung (Abb. 21):

Genaue Beobachtungen lings der Spannungs-Deh-
nungs-Kurve von Bereich 2 ergeben, dafl die mitt-
lere Gleitlinienldnge des primiren Systems bei Be-
ginn von Bereich 2 kleiner wird als der Korndurch-

42 H. KroNMULLER, Z. Phys. 168, 239 [1962].
43 H. Dietrice u. E. KneLLer, Z. Metallkde. 47, 716 [1956] ;
E. KneLLer u. G. ScameLzer, Z. Metallkde. 51, 342 [1960].
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Abb. 21. Gleitlinienldnge L in Abhéngigkeit von der Reck-

spannung fiir vielkristallines Nickel (0 MeBpunkte von Kron-

miLLER 42 an Nickeleinkristallen, die bei 90 °K verformt wur-
den — umgerechnet auf die wirksame Spannung o).

kp/mm?

messer. Die Schwankungen der Gleitlinienldnge sind
zwar recht groB, es laBt sich aber deutlich die Ab-
nahme mit wachsender Spannung nachweisen. Die
MeBwerte fiir Proben, die bei Zimmertemperatur
und bei 90 °K verformt wurden, liegen innerhalb
dieser Schwankungsbreite, so da} keine Temperatur-
abhéangigkeit feststellbar war. Ein Vergleich mit ent-
sprechenden Beobachtungen von KronmULLER 42 an
Nickel-Einkristallen zeigt, dal beide Ergebnisse recht
gut ubereinstimmen. Wir konnen daher sagen, daf}
beim Vielkristall dieselben Versetzungsreaktionen
— zunehmende Bildung von Lomer—CorTRELL-Ver-
setzungen — fiir den Ablauf der Verformung we-
sentlich sind.

2. Die Strukturierung der Gleitlinien:

Darunter verstehen wir die Gruppierung in Bereiche
verschiedener Gleitliniendichte. Bei unseren Viel-
kristallen wie auch an Einkristallen in Bereich II
beobachtet man, daf} diese Bereiche nicht immer par-
allel zu den Gleitlinien verlaufen.

3. Die Abhangigkeit der Koerzitivkraft von der
Spannung:

An Einkristallen findet man in Bereich II, daB die

Koerzitivkraft linear mit 7 ansteigt*3~%. In ent-

44 D. Krausg, Z. Phys. 168, 239 [1962].
4 E.Kx~eLLer, Ferromagnetismus, Verlag Springer, Berlin
1962.
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sprechender Weise finden wir eine Proportionalitat
von H, zu o fiir vielkristallines Nickel (vgl. Abb. 2
bis 5).

4. Die latente Verfestigung von sekundédren Gleit-
systemen:

Reaktionen von Versetzungen des priméren und der
sekundédren Gleitsysteme ermoglichen die Bildung
von LoMEr—CorTRELL-Versetzungen; sie behindern
die Gleitung stark und fithren zu Versetzungsauf-
stauungen im Korninnern. Die Folge ist eine rasche
Zunahme der Versetzungsdichte im priméren Sy-
stem. Die dadurch erzeugte hohe Verfestigung von
sekundédren Systemen (latente Verfestigung) besta-
tigt die Beobachtung, daf} keine nennenswerte Glei-
tung in diesen Systemen stattfindet.

5. Die Bildung von Gleitbéndern:

Die Konzentrierung von Gleitlinien auf bestimmte
Gebiete fiihrt bei groflen Spannungen zur Ausbil-
dung von engbegrenzten Gleitbandern (Abb. 22 bis
24). Mehrere Gleitbander konnen Gleitbandgruppen
bilden, die oft nicht mehr der Richtung der Gleit-
bander folgen (Abb. 25).

6. Der Zusammenhang zwischen Spannung und
Dehnung:

Im Einkristallbereich IT gilt die Linearitat zwischen
Schubspannung und Abgleitung recht gut sowohl fiir
Kristalle mittlerer Orientierung als auch fir ver-
schiedene Verformungstemperaturen. Im Gegensatz
dazu finden wir einen quadratischen Anstieg der
vielkristallinen Spannungs-Dehnungs-Kurve im Ver-
formungsbereich 2.

Der vielkristalline Verfestigungskoeffizient do/de be-
trigt bei Beginn von Bereich 2 330 kp/mm? und
sinkt bis auf etwa 200 kp/mm? am Ende von Be-
reich 2 ab. Bei Einkristallen mifit man bei einer
mittleren Orientierung: Oy = dr/da = 22 kp/mm?
(s. Anm. #*46) bzw. 24 kp/mm? 44, Setzen wir die
beiden Verfestigungskoeffizienten zueinander in Be-
ziehung do/de =m>*- Oy, so berechnen wir 7 =3,8
fir den Beginn und 72 =2,9 am Ende von Bereich 2,
was man mit dem theoretischen mittleren Orientie-
rungsfaktor 72 = 2,24 von Sacus 1 vergleichen muf.
Die Verfestigung ist also — insbesondere fiir den
Beginn von Bereich 2 — wesentlich grofler als bei
einem Einkristall mittlerer Orientierung.

Diese Tatsachen weisen darauf hin, daf} in diesem
Bereich zusitzlich zu den von Einkristallen her be-
kannten Erscheinungen noch typische Vielkristall-

46 P. Haasex, Phil. Mag. 3, 384 [1958].
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eigenschaften fiir die Verfestigung maBgebend sind.
Zusammenfassend konnen wir feststellen:

Eine Reihe von Eigenschaften sprechen dafiir, daf
sich im Vielkristallbereich 2 dieselben Versetzungs-
reaktionen abspielen wie im Bereich II der Ein-
kristall-Verfestigungskurve. Das geniigt jedoch nicht,
um den speziellen Verlauf der Spannungs-Dehnungs-
Kurve mit einfachen Uberlegungen aus den Einkri-
stallkurven abzuleiten.

¢) Deutung

Wir sehen folgende Moglichkeit, unsere Ergeb-
nisse zu deuten:
Die Vielkristallbedingung der Volumenerhaltung
laB3t sich in Bereich 1 praktisch leicht erfiillen durch
Mehrfachgleitung; in Bereich 2 ist das auf Grund
der starken Verfestigung der sekundéren Gleit-
systeme nicht mehr moglich. Die Spannungen, die
an den Korngrenzen wirksam werden, konnen dann
so stark werden, daf} eine direkte Wechselwirkung
mit dem Nachbarkorn eintreten kann.

Die in Bereich 1 infolge Versetzungsaufstauungen
aufgebaute starke Verfestigung des Korngrenzen-
bereichs (es treten bei 0, Schubspannungen an der
Korngrenze bis zu 7 =40 kp/mm? auf) wird an ein-
zelnen Stellen der Korngrenze dadurch abgebaut,
dafl im Nachbarkorn Gleitung induziert wird. Es
kann allerdings nicht mehr ein beliebiges Gleitsystem
im Nachbarkorn betdtigt werden, sondern in der
Regel nur mehr das primdre. Um nun mit Hilfe
des priméren Systems eine beliebige Forméanderung
zu erreichen, gruppieren sich die eng begrenzten
Gleitzonen zu Gleitbandgruppen, deren Orientierung
unabhingig von der Orientierung der betatigten
Gleitebene ist.

Dieser Spannungsabbau an der Korngrenze ebnet
den Weg fiir eine weitere Verformung und bewirkt
so eine Abnahme des Verfestigungskoeffizienten.
Sein hoher Wert zu Beginn von Bereich 2 ist nach
unserer Ansicht eine direkte Folge der starken Ver-
setzungsaufstauungen an den Korngrenzen.

3. Die Erscheinungen in Bereich 3

a) Die elektronenmikroskopischen
Beobachtungen

In Bereich 3 finden wir eine Weiterentwicklung
der Erscheinungen, die wir bereits von Bereich 2 her
kennen.
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Die Gleitlinienldnge nimmt weiterhin ab (vgl. Abb.
21). Gleitbander treten verstirkt in Erscheinung.
Bei einzelnen Gleitbandgruppen beobachtet man
wiederholt Abgleitungen in aufeinanderfolgenden
Dehnungsintervallen (siehe Abb. 26 und 27).
Grundsitzlich neu ist in Bereich 3 das Auftreten von
Quergleitung. Zuniachst kann sie nur vereinzelt fest-
gestellt werden, bei hoheren Spannungen bestimmt
sie in charakteristischer Weise das Oberflachenbild
(Abb. 28 und 29). Die Orientierungsbestimmung
ergab, daf} es sich bei den Quergleitebenen immer
um oktaedrische Flachen handelt; Hinweise auf
nichtoktaedrische Gleitung konnten nicht gefunden
werden.

b) Vergleiche mit dem Einkristall-
bereich III

Ein Vergleich unserer Beobachtungen mit denen,
die fiir Bereich III der Einkristall-Verfestigungs-
kurve typisch sind, liegt nahe:

1. Wir finden dieselben Oberflichenerscheinungen,
die man bereits von Einkristalluntersuchungen her
kennt % 5.

2. Das Abbiegen der Koerzitivkraft bei wachsender
Spannung vom linearen Verlauf wird bei Einkristal-
len ebenfalls im Verlauf der Kurve H.=f(7) fest-
gestellt 43 45,

3. Der Verfestigungskoeffizient sinkt mit zunehmen-
der Spannung sowohl beim Einkristall wie auch
beim Vielkristall.

4. Fiir den Beginn des Teils III gibt Haasex 46 fiir
Nickeleinkristalle (99,98%) bei Zimmertemperatur
eine Schubspannung 77 =>5,5 kp/mm? an. Bei Be-
riicksichtigung eines Orientierungsfaktors von m =2
ergibt das eine effektive Spannung von 11 kp/mm?2.
Unsere dynamischen Ziehversuche weisen bei ver-
gleichbarer Dehngeschwindigkeit und gleichem Rein-
heitsgrad ein o3 von (10% 1) kp/mm? auf, was sehr
befriedigend mit den Messungen Haasexs iiberein-
stimmt.

5. Zusitzlich noch drei weitere qualitative Bemer-
kungen: Bei einer Verformungstemperatur von
90 °K erhilt Haasex %6 fiir 7y den Wert 14 kp/mm?,
was einer Spannung o; von 30 kp/mm? entspricht.
Da unser MeBbereich auf 20 kp/mm? begrenzt ist,
finden wir bei dieser Verformungstemperatur keinen
Ubergang zu einem Bereich 3.

Bei einer groferen Verformungsgeschwindigkeit
messen wir eine hohere Spannung o5, was auch fiir
7111 bei Einkristallen zutrifft.
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Die bekannte Tatsache, dal bei Proben mit Verun-
reinigungen der Beginn von Bereich III wesentlich
spater einsetzt, deckt sich mit unseren Messungen
an Ni-L, die innerhalb des MeBbereichs keinen Uber-
gang zu einem Teil 3 ergeben.

Wir kénnen somit die fiir den Beginn von Bereich I11
der Einkristall-Verfestigungskurve charakteristischen
Erscheinungen qualitativ, z. Tl. auch quantitativ
nachweisen. Wir glauben damit, den experimentel-
len Beweis erbracht zu haben, da3 der von uns be-
obachtete Ubergang zum Vielkristallbereich 3 der-
selbe ist wie bei Einkristallen und wesentlich auf
dem Einsetzen der thermisch aktivierten Querglei-
tung beruht.

IV. Vergleich mit Messungen anderer Autoren

In einem einleitenden Kapitel haben wir in einer
kurzen Literaturiibersicht die fiir unsere Arbeit we-
sentlichen Untersuchungen zur Vielkristallplastizitat
dargestellt. Jetzt fragen wir umgekehrt, inwieweit
sich Mellergebnisse anderer Autoren in unsere Be-
reichseinteilung einordnen lassen.

Fiir die Untersuchungen von Crussarp et al.?” an
Aluminium ist diese Einordnung unter Beriicksich-
tigung der bekannten Eigenschaften von Aluminium-
Einkristallen gut moglich: Bei der Verformung von
Aluminium-Einkristallen geht der Verfestigungs-
bereich I sofort tiber in Bereich III mit der charak-
teristischen Quergleitung; in derselben Weise setzt
beim Vielkristall nach dem ersten Verformungs-
bereich unmittelbar Bereich 3 ein, ohne daB ein
Bereich 2 auftritt (vgl. auch Knorn und MacHe-
ravcH 7). Der Ubergangspunkt bei 2,4 kp/mm? und
1,4% Dehnung entspricht daher auch in unserer
Darstellung einem Ubergang von der ,,inter“-kristal-
linen zur ,,intra“-kristallinen Verfestigung.

Falls die thermisch aktivierte Quergleitung erst bei
héheren Spannungen einsetzt, wie das fir Alumi-
nium bei tiefen Temperaturen, fiir Kupfer und
Nickel bereits bei Zimmertemperatur der Fall ist,
soll es nach Kocks ?*> auch beim Vielkristall einen
dem Einkristallbereich II &hnlichen Verfestigungs-
bereich geben. Diese Vorstellung stimmt recht gut
mit unseren Oberflichenbeobachtungen iiberein.
Doch damit allein kann nach unseren Ergebnissen
der Verlauf der vielkristallinen Spannungs-Deh-
nungs-Kurve in Bereich 2 noch nicht verstanden
werden.

47 H.KxoLL u. E. Macreravcn, Phys. Stat. Sol. 2,K 237[1962].
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Fertaam und Meakin 29, wie auch Knorr und Ma-
cHERAUCH *7 beobachten einen linearen Teil in der
Spannungs-Dehnungs-Kurve von Kupfer bei Deh-
nungen bis etwa 1%, den wir bei vielkristallinem
Nickel nicht vorfinden. Dieser lineare Teil wird mit
dem Einkristallbereich II verglichen. Bei unseren
elektronenmikroskopischen Beobachtungen im Ver-
formungsgebiet unter 1% konnen wir jedoch keine
Ahnlichkeit zu den entsprechenden Gleitvorgiingen
des Einkristalls feststellen.

Wihrend die Deutungsversuche zum Verlauf der
vielkristallinen Verfestigungskurve nicht immer mit
unseren Ergebnissen iibereinstimmen, lassen sich
die bisherigen Oberflichenbeobachtungen recht gut
einordnen:

Boas und Harcreaves %8, Boas und Ociuvie 49, Urie
und WaN % untersuchen die starke Inhomogenitit
der Verformung innerhalb eines Korns und beob-
achten, daf} die betitigten Gleitsysteme von Ort zu
Ort innerhalb eines Kristallits wechseln konnen.
Eine systematische Zuordnung der Oberflichen-
erscheinungen zur Spannungs-Dehnungs-Kurve wird
nicht vorgenommen. Die Folgerungen von Harcrea-
ves *!, ein Korn in ein Hauptgebiet aufzuteilen, das
sich ahnlich wie ein Einkristall verformt, und an-
dere Gebiete, die sich so verformen, dal der Zu-
sammenhalt aller Kristallite gewahrt bleibt, ent-
spricht weitgehend unseren Ergebnissen fiir Deh-
nungen iiber 1%.

Das Einsetzen der plastischen Verformung wird mit
Hilfe einer elektrolytischen Atztechnik von Kara-
saiMA, Fustwara und Nakamura %2 an a-Messing
eingehend untersucht. Sie stellen dabei fest, dal die
Verformung bevorzugt an Oberflichenkornern be-
ginnt. Dies ist im Einklang mit unseren Ergebnissen,
wie auch die von Rauzin5® beschriebene Erschei-
nung, dal} Gleitspuren zunichst auf groflen Kornern
auftreten.

Hingegen liefern unsere Beobachtungen zur Fliel}-
grenze keinen Hinweis dafiir, da} an den Korn-
grenzen von einzelnen Versetzungsaufstauungen
Versetzungen in das Nachbarkorn iiberlaufen oder
im Nachbarkorn einzelne Versetzungsquellen akti-
viert werden, wie das fiir die verschiedenen Theorien

48 W. Boas u. M. E. Harcreaves, Proc. Roy. Soc., Lond. A
193, 89 [1948].

49 W. Boas u. G. J. OciLvi, Acta Met. 2, 655 [1954].

50 V. M. Urie u. H. L.Wai, J. Inst. Metals 88, 153 [1952/53].

51 M. E. Harcreaves, J. Austr. Inst. Metals 1, 125 [1956].

52 S. Karasava, H. Fustwara u. Y. Nakamura, Proc. 15t Jap.
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zur FlieBspannung vorausgesetzt wird (Percm!2).
Das Uberlaufen von Versetzungen geschieht nur
dann — was auch OcILvie 5 beobachtet —, wenn
die Gleitebenen in der Korngrenze aufeinanderpas-
sen, was fiir besondere Korngrenzenkonfigurationen
moglich ist (Zwillingskorngrenze, Kleinwinkelkorn-
grenze).

Uber den Bereich der schwachen Verformungen bis
etwa 1% hat Kroner 26 quantitative Abschitzungen
ausgefiihrt, die wir weitgehend bestitigt finden. So
konnen wir nachweisen, dal Mehrfachgleitung bereits
bei Deformationen unter 0,1% auftritt. Der Bereich
der Versetzungsaufstauungen an den Korngrenzen
geht jedoch bei uns bis etwa 1%; erst von da an
beobachten wir ein starkes Einsetzen von Verset-
zungsaufstauungen auch im Korninnern und den
Abbau der Spannungsfelder an den Korngrenzen.
Unsere Ergebnise entsprechen der Erwartung, daf}
fiir die vielkristalline Verformung die Vorginge
unter 1% Dehnung besonders wesentlich sind. Auf
die Bedeutung dieser Tatsache weisen auch experi-
mentelle Untersuchungen von Horpon, LEMENT und
Aversach % hin, die fiir die Verformungsabhingig-
keit des E-Moduls und des thermischen Ausdeh-
nungskoeffizienten von Aluminium Extremwerte bei
Dehnungen von 0,1% und 1% beobachten.

An Hand dieser Darstellung sehen wir: Die Be-
reichseinteilung der Vielkristallverfestigungskurve,
zu der uns unsere Messungen und Uberlegungen
fiihrten, liefert einen Rahmen, in den sich nahezu
alle uns bekannten Ergebnisse anderer Autoren
zwanglos einfiigen.

V. SchluBbemerkung

Wir haben in dieser Arbeit versucht, den experi-
mentellen Grundriff zu schaffen fiir eine eingehen-
dere quantitative Behandlung des Problems der
Vielkristallplastizitat kubisch-flichenzentrierter Me-
talle.

Die experimentellen Ergebnisse legen folgendes Ver-
setzungsmodell der Vielkristallplastizitit nahe:

Die Versetzungen breiten sich in Bereich 1 bis nahe
an die Korngrenzen aus und fithren dort zu Ver-

Congr. on Testing Mat., 59 [1958]; Mem. Inst. Sci. In-
dust. Res. Osaka Univ. 16, 55 [1959].

5 1a. R. Ravzin, Phys. Met. Metallogr. 8 (2), 57 [1959].

54 G.J. OciLvig, J. Inst. Metals 81, 491 [1952/53].

5 M. J. Horpon, B. S. Lemexnt u. B. L. Aversach, Acat Met. 6,
446 [1958].
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setzungsaufstauungen. Dabei liegt durchwegs Mehr-
fachgleitung vor.

In Bereich 2 wird der Laufweg der Versetzungen
kleiner als die Korndimensionen, es ergeben sich
Versetzungsaufstauungen in zunehmendem MaBe im
Korninnern. Die starke latente Verfestigung von
sekunddren Gleitsystemen hat zur Folge, daB Glei-
tungen nur mehr bevorzugt auf einem Gleitsystem
stattfinden. Die starken Spannungsfelder an den
Korngrenzen, die eine hohere Verfestigung im Ver-
gleich zum Bereich II des Einkristalls bewirken, wer-
den allméhlich abgebaut.

Mit dem Einsetzen der thermisch aktivierten Quer-
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gleitung von Schraubenversetzungen beginnt Be-
reich 3. Die Versetzungen konnen aus ihren Gleit-
ebenen herauswandern und sich auf dazu par-
allelen Ebenen ausbreiten, was eine weitere Ab-
nahme des Verfestigungskoeffizienten zur Folge hat.

Meinem hochverehrten Lehrer, Herrn Prof. Dr. W.
RorLwacex, bin ich auBBerordentlich dankbar, da ich in
seinem Institut die vorliegende Arbeit anfertigen durfte.
— Mein besonderer Dank gilt Herrn Dr. habil. Car.
Scuwink, der diese Arbeit anregte und mit stets fordern-
dem Interesse betreute. Fiir finanzielle Unterstiitzung
und die Bereitstellung von Gerédten danke ich der Deut-
schen Forschungsgemeinschaft.

Untersuchungen tiber die elektrischen Eigenschaften von Cadmiumselenid
Von U. Doreca *

Standard Elektrik Lorenz AG, Geschiftsbereich Bauelemente
(Z. Naturforschg. 18 a, 809—818 [1963] ; eingegangen am 29. April 1963)

Es wird iiber die Untersuchungen der elektrischen Eigenschaften von CdSe berichtet, wobei
besonders der EinfluB einer Thalliumdotierung im Vordergrund stand. Die durch gleichzeitiges
Aufdampfen von Cd und Se hergestellten polykristallinen Schichten zeigen einen starken Cd-Uber-
schuB8. Eine Chlordotierung bis zu 150 g/t 1d8t keinen EinfluBl auf die elektrischen Eigenschaften
erkennen. Geringe Tl-Dotierungen erhohen den spezifischen Widerstand von CdSe sehr stark, hohe
Tl-Dotierungen setzen ihn wieder herab, wobei das CdSe ein n-Leiter bleibt. Fiir die effektive Zu-
standsdichte im Leitungsband wird Ne=1,1-10'® ¢cm—2 und fiir die effektive Masse der Leitungs-

elektronen mp*/m=0,13 gefunden.

Es ist heute mit Sicherheit bekannt, da} sich bei
der Herstellung von Selengleichrichtern zwischen
dem Selen und der aufgespritzten Cd-haltigen Deck-
elektrode eine diinne Cadmiumselenid-Schicht bil-
det 173, und daB die Gleichrichtereigenschaften durch
den pn-Kontakt zwischen dem p-leitenden Selen und
dem n-leitenden Cadmiumselenid bestimmt wer-
den*~7. Die Sperreigenschaften des Selengleich-
richters werden durch Thallium-Zusétze z. B. zum
Deckelektrodenmetall, die DurchlaBBeigenschaften
durch eine Halogen-Dotierung des Selens verbessert,
und man mufl annehmen, daB} in die sich bildende
CdSe-Schicht Thallium- und Halogen-Atome einge-
baut werden. Fir das Verstandnis der Wirkungs-
weise eines Selengleichrichters ist es daher von In-

* Niirnberg.
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teresse, die elektrischen Eigenschaften des Cadmium-
selenids mit Thallium- und Halogenzusétzen zu ken-
nen.

Nach zahlreichen bisherigen Untersuchungen ist
CdSe ein Uberschuf-Halbleiter. Fiir den spezifischen
Widerstand bei Raumtemperatur werden Werte zwi-
schen 102 und 1078 Qcm angegeben; er wird durch
Temperung in Selendampf erhoht, durch Tempe-
rung in Cadmiumdampf erniedrigt 8~1!. Heixz und
Banks 10 haben fiir einkristallines hexagonales Cad-
miumselenid (mit Cd-UberschuB) aus Harr- und
Leitfahigkeitsmessungen fiir die Elektronendichte
n=10'7...10% cm™3 und fiir die Beweglichkeit
der Elektronen 5=400...900 ¢cm?/Vs erhalten.
Havurre und Frint? haben die Leitfahigkeit von
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