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Uber Kaltbearbeitung und Erholung.

Erste Mitteilung.

Die thermische Entfestigung von Nickel.
Von Walther Gerlach und Willy Hartnagel.

Vorgelegt in der Sitzung vom 4. Februar 1939.

1. Problemstellung. Unter Kaltbearbeitung versteht man die
mechanische Verformung von Metallen ohne Wiarmezufuhr. Sie
indert die elastischen Eigenschaften der Metalle; durch geeig-
nete Wiarmebehandlung kann die Kaltbearbeitungshirte wieder
zum Verschwinden gebracht werden. Diesen Vorgang bezeichnet
man als Erholung oder Entfestigung. Die bei der Kaltbearbei-
tung und ihrer Erholung ablaufenden molekularen Vorginge
sind bisher sehr wenig bekannt.

Nachdem sich bei der Analyse anderer Vorginge in Metall-
legierungen die ferromagnetische Analyse bewihrt hat,! wurde
das gleiche Verfahren auch zur ndheren Untersuchung der Kalt-
bearbeitung und ihrer Entfestigung angewandt.

Ein erster Versuch, eine Ubersicht tiber die wihrend der Ent-
festigung vor sich gehenden magnetischen Veridnderungen zu
crhalten, wurde von Herrn Dr. H. Bittel? mit Erfolg ausgefiihrt.
Er verwendete Nickel. Dieses Metall zeigt ndmlich in seinem
magnetischen Verhalten einige Besonderheiten, welche es zur
Aufdeckung innerer Spannungszustinde besonders geeignet
machen.

Wir beschreiben in der vorliegenden ersten Mitteilung die ge-
fundenen Verinderungen der Hystereseschleife bei der Kalt-
bearbeitung und der Entfestigung an den verschiedenen Nickel-
sorten, bei den verschiedenen Arten der Kaltbearbeitung und
bei verschiedenen Erholungstemperaturen.

1) W.Gerlach, z. B. Zs.f. Metallkde 28 (1936) S.183-188.29 (1937) S. 124~
131.

%) H. Bittel, Ann d. Phys. 31 (1938) S. 219-244. 32 (1938) S. 608-624.
Miinchen Ak, 8h, 1939, T 8
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Erster Teil

Experimentelle Unterlagen

2. Das Material. Die im folgenden zu beschreibenden Ver-
suche wurden mit Nickel ausgefiihrt. Es wurden reinstes Nickel
von Schering-Kahlbaum, zwei Sorten von vakuumgeschmolzenem
Karbonylnickel (bezeichnet I und II), vakuumgeschmolzenes
Nickel mit einem Zusatz von 0,5 bis 19, Mn und Mondnickel
mit einem Zusatz von 0,25% Mg und 0,3% Si verwendet; die
letzten vier Nickelsorten waren von der Heraeus-Vakuum-
schmelze in Hanau zur Verfliigung gestellt worden. Spektral-
analytisch untersucht wurde Karbonylnickel I (sehr kleine Men-
gen Cu und Spuren von Co und Si), das manganhaitige Nickel
(starke Verunreinigungen von Cu, Fe und besonders einige
zehntel Prozent Co und Si) und Nickel mit Mg- und Si-Zusatz
(recht rein, kleine Mengen von Cu, Mn, Co und Fe).

Die Schliffuntersuchung der beiden Karbonylnickel zeigte, dal3
die Sorte II ein grofies Korn (Durchmesser bis 400 () und sehr
viel nichtmetallische Einschliisse hatte, wahrend die Sorte I keine
Einschliisse und ein feines Korn hatte (mittlerer Durchmesser
20-30 1) (vgl. Abschnitt 12). Die meisten Versuche wurden mit
dem feinkérnigen Karbonylnickel I ausgefiihrt. Es war vom
Werk unter Zwischenglithen auf 1,1 mm heruntergezogen und
dann nochmals bei 430° C weichgegliiht.

3. Das MeBverfahren. Gemessen wurde dic Hysteresekurve
unter besonderer Beachtung des Teiles zwischen Remanenz und
Koerzitivkraft. In einer langen eisenfreien und wassergekiihlten
Magnetisierungsspule (Konstante 72,3 Oef/Amp) befanden sich
im Bereich des homogenen Feldes zwei Spulen von 4 cm Linge
mit je 1219 Windungen aus isoliertem Kupferdraht von 0,3 mm
Durchmesser, die auf ein durchgehendes Glasrohr gewickelt wa-
ren. Die Proben hatten 10cm Léange. Sie steckten in einem
Halter, welcher so verschoben werden konnte, dafl die Proben
einmal in der einen, dann in der anderen Spule lagen. Die beiden
Spulen waren elektrisch hintereinander, magnetisch gegencin-
ander geschaltet und mit einem Kriechgalvanometer (Fluxmeter
mit Spiegelablesung von Hartmann und Braun) verbunden, der
Skalenabstand betrug 3,88 m.
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Die Messungen wurden simtlich bei der Temperatur 8° C ge-
macht, die durch eine Wasserkithlung auf --1° konstant ge-
halten wurde. In Hinsicht auf andere Koerzitivkraft-Messungen,
itber welche in kurzem berichtet werden wird, sei betont, daf3
dic MeBtemperatur an sich gleichgliltig ist, weil alle Drihte in
allen Zustinden mit groBer Anndherung zwischen Raum-
temperatur und —190° C die gleiche Abhingigkeit der Koerzitiv-
kraft von der Temperatur haben, welche im Bereich der Mel3-
temperatur sich innerhalb einiger Grade nur ganz unwesentlich
indert. Diese Temperaturabhingigkeit der Koerzitivkraft von
allen verwendeten Nickelsorten ist also in erster Anndherung
auch unabhingig von dem Kaltbearbeitungs- und Erholungs-
zustand.

In den Abbildungen sind, wenn nichts anderes angegeben,
die gemessenen Galvanometerausschlige eingezeichnet. Nennt
man J dic Magnetisiecrung je Volumeneinheit, so sind die
Ausschlige proportional / X Vol. Dies ist fiir die Abitzversuche
‘Abschn. 8 und 9) zu beachten. Die schr kleinen Dichtednde-
rungen bei der Kaltbearbeitung und bei der Entfestigung sind
nicht berticksichtigt worden. In allen Abbildungen sind nur die
jeweils interessierenden Teile der Hystereseschleife und meistens
nur ein Ast derselben gezeichnet.

In dem stirksten benutzten Feld von 700 Oe waren die Proben
ganz oder beinahe ganz gesittigt; der Mangel an Sittigung
ist auf dic Messungen ohne Einflu und bei der Berechnung
der prozentualen Remanenz zu vernachlissigen. Bel jedem
Feld wurde die Probe von der einen in die andere Spule ver-
schoben und hierbei der Ausschlag gemessen. Die Mef3punkte
wurden schr dicht gelegt, so dal} jede Unstetigkeit in den Kurven
sicher erfal3t wurde. Stellen solcher Unstetigkeit wurden wieder-
holt gemessen, z. B. zur genauen Festlegung der Sprungstellen
oder ,,Ecken‘*.

4. Die Herstellung der Proben. Lange Stiicke des ange-
licferten Drahtes wurden in 2 verschiedenen Zieheisen mit der
Hand oder mit Hilfe ciner Drehbankspindel so gleichmiBig als
moglich heruntergezogen. Die Zichrichtung wurde entweder
konstant gehalten oder von Zug zu Zug regelmiflig gewechselt.
Die beiden Zicheisen hatten verschiedene Stufengréfe und ver-

5
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schiedene Diisenwinkel. Es sei gleich hier bemerkt, dall die
verschiedenen Arten des Herunterziehens wohl Proben mit
quantitativ verschiedenem Verhalten! ergaben, aber in allen
wesentlichen Punkten qualitativ dieselben Ergebnisse lieferten.
Diese Proben werden als ,,dlisengezogen** bezeichnet.

—7

Magnetisierung

—eFeldsicrke |H

Abb. 1. Schematische Darstellung der Verinderung der Hystereseschleife
bei der Kaltbearbeitung durch Diisenzug.

Eine andere Gruppe von Proben wurde in einer Zerreif3-
maschine unter langsam gesteigerter Last gereckt bis zum RiB3:
,»gereckte Proben‘’.

SchlieBlich wurde eine Probe auf dem AmboB mit cinem
kleinen Himmerchen moglichst gleichmilig gehimmert: ,,ge-
hammerte Probe‘’.

Bezeichnet g, den Ausgangsquerschnitt des Drahtes, ¢ den
Querschnitt nach beendetem Ziehen, so wird das Verhiltnis

100.90—*2 als Kaltbearbeitungsgrad oder Ziehgrad
70
definiert.

5. Schematische Darstellung der Versuchsergebnisse. Der
weichgeglithte Draht zeigt die in Abb. 1 Kurve a gegebene

1) Systematische Versuche hieriiber liegen noch nicht vor.
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Hystereseschleife. Durch fortgesetztes Ziehen durch Diisen
indert sich die Schleifenform mit wachsendem Ziehgrad gemiaf
Kurve b und c. Die Koerzitivkraft des Ausgangszustandes be-
trigt etwa 8,5 Oe, steigt bei 909, Kaltbearbeitungsgrad auf etwa

36-39 Oe.
g
!
Q
)
%

Abb. 2. Schematische Darstellung der Verinderung der Hystereseschleife
bei der Erholung einer diisengezogenen Probe.

Jetzt wird die Probe wihrend gesteigerter Zeiten auf eine
hohere Temperatur gebracht und zwischendurch bei 8° C ge-
messen. Es findet eine allmihliche Erholung oder Entfestigung
statt. Die Hysteresekurven wihrend der fortschreiten-
den Entfestigung verlaufen aber génzlich anders als
die wihrend der fortschreitenden Kaltbearbeitung.
Abb. 2 Kurve a stellt den verfestigten Ausgangszustand dar.
Nach einer gewissen Anlafzeit wird Kurve b beobachtet, nach
weiterem Anlassen die Kurve ¢ und schlieBlich nach beende-
ter Entfestigung die Kurve d.

Bei der Entfestigung wird die Hysteresekurve uneinheitlich.
Sie zeigt die Form, welche charakteristisch ist fiir das Vor-
handensein von hauptsichlich zwei magnetisch-einheitlichen Be-
standteilen, einem magnetisch-weichen und einem magnetisch-
harten Bestandteil. Kurven derart wie Abb. 2, b, ¢ erhilt man
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nidmlich, wenn man (vgl. Abb. 3) die Hysteresekurven eines
weichen (a) und eines harten (b) Materials addiert (Kurve a + b).

6. Die Verdnderung der Hystereseschleife mit zunehmendem
Kaltbearbeitungsgrad zeigt Abb. 4. Der Nickeldraht von
Schering-Kahlbaum wurde von 1,0mm (Ausgangszustand,

J (a+by

Abb. 3. Schematische Darstellung der Zusammensetzung der Schleife
einer teilweise erholten Probe aus einem harten und einem weichen Teil.

Kurve a) stufenweise heruntergezogen bis auf 0,29 mm Durch-
messer. Die Kurvel bekommt mit steigender Kaltbearbeitung
im allgemeinen eine schirfere ,,Ecke'’. Die Ziehgrade sind fir
Kurve b 22,39, fur ¢ 40,5, fur d 62,7, fur e 78,5 und fir f 91,69,
Die Koerzitivkraft steigt im allgemeinen an, aber nicht regel-
milig mit dem Ziehgrad. Die prozentuale Remanenz ist nach

1) Die Kurven sind auf gleichen Querschnitt gerechnet, aber nicht ge-
schert. Eine Scherung wiirde die Kurve a bet der Remanenz nur um 1.6 Oe,
die Kurve f nur um o.2 Oe verschieben.
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den einzelnen Ziehstufen sehr verschieden; sie liegt zwischen
64,7 (in dem bei 620° C weichgeglithten Ausgangszustand) und
43,8%. Diese Unterschiede zeigen, dall nach den einzelnen
Zigen die magnetischen Vektoren im Mittel verschiedene
Winkel mit der Drahtachse bilden. Da jedoch die Lage der
magnetischen Vektoren im wesentlichen durch die im Draht-
innern herrschenden Spannungen (I. Art) bedingt ist, folgt
daraus flir die einzelnen Ziehstufen eine jeweils geanderte
Spannungsverteilung (vgl. auch Abschn. 16 und 17). Bei hohen
Zichgraden wird manchmal ein mehr oder weniger grofler
Sprung beobachtet.

Abb. 5 Kurve a zeigt ein Drahtstiick von Ni I, welches diesen
Sprung besonders deutlich zeigt.! Es wurde zunichst festgestellt,
daB dieser Sprung mit der Kaltverformung nicht unmittelbar
zusammenhingt. Die Drahtsticke waren nach dem Ziehen
stets schwach gekrimmt. Zur Messung multen sie gerade ge-
richtet werden; dann wurden sie in den Halter der MeBapparatur
(ein enges Rohrchen) eingesteckt. Hierbel erfahren einzelne Teile
des Drahtes eine elastische Verbiegung. Diese ist fiir den
Sprung verantwortlich. Wurde ndmlich der Draht der Abb. 5a
nochmals besser plastisch gerade gerichtet, so verschwand zu-
nchmend der Sprung (Abb. 5, b und c), wobei gleichzeitig die
Koerzitivkraft anstieg.

Die Art des Ziehens dndert den Gang der Hysteresekurve mit
der Kaltbearbeitung nur quantitativ, nicht qualitativ. Wird die
Probe in grolen Stufen heruntergezogen, so liegt die Ecke und
die Koerzitivkraft bei etwas gréferen Feldern, als wenn in
vielen kleinen Stufen gezogen wird; hierin steckt auch ein Ein-
fluB des Diisenwinkels.

7. Ein Gesamtbild der thermischen Entfestigung einer diisen-
gezogenen Probe zeigt Abb. 6. Die Probe hat bei 0,5 mm Durch-
messer einen Ziehgrad von 819, (Kurve a); sie wurde in einem
Heraeus-Ofen mit Temperaturregulierung auf 366° 4- 29 C er-
hitzt; nach 0,08, 1,17, 3,0, 6,0, 11,4, 21,6, 45,2, 185,6 Stunden
wurden Messungen der Hystereseschleife vorgenommen, welche
die schon in Abb. 2z schematisch gezeichneten Formen liefern.

1) Vgl. auch das Beispiel bei H. Bittel, 1. c.
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Abb. s.
EinfluB von elastischen Spannungen auf die Hystereseschleife.

Die letzte Kurve — nach 185,6® — ist noch nicht ganz der End-
zustand; aber die vollige Entfestigung geht jetzt auBerordentlich
langsam vor sich. Abb. 6 lehrt folgendes:

a) Die Erholung beginnt mit einer Zunahme der Remanenz
und einer kleinen Abnahme der Koerzitivkraft. Wir bezeichnen
dieses als Vorerholung (Niheres s. Abschn. 17).
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Abb. 6.
Entfestigung einer 819, diisengezogenen Probe bei 366° C.

b) Bei dem Fortschreiten der Erholung wird die Kurve un-
einheitlich; sic setzt sich wesentlich aus 2 Teilen zusammen:
einer ,,weichen’* und einer ,harten' Schleife (vgl. die schema-
tische Darstellung in Abb. 3). Der scharfe Einsatz des Abfalls
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E, der Magnetisierung bei den teilweise erholten Proben nach
dem Remanenzpunkt — herrithrend von den weichen Teilen der
Probe — und die Art des Kurvenverlaufs bis zum Punkte der
Koerzitivkraft zeigen, dall nicht Bestandteile aller moglichen
Hirten vorhanden sind, sondern wesentlich ein weicher und
cin harter Bestandteil.

¢) Die Koerzitivkraft der weichen Komponente ist von vorn-
herein gleich der der vollkommen erholten Probe. Wenn also
die Erholung in einem Teil beginnt, geht sie in diesem sprung-
haft bis zu Ende.

d) Die Menge der weichen Komponente nimmt mit wachsender
Erholungszeit zuerst schnell, dann immer langsamer zu.

¢) Der Endzustand gibt die gleiche Hystereseform wie der
Ausgangszustand, ist aber stets magnetisch weicher als der
weichgeglithte Ausgangszustand (Koerzitivkraft ~ 3 Oe gegen
~ 8 Oe¢). Hierin dirfte die unterschiedliche Art der Entfestigung
zum Ausdruck kommen: der Ausgangszustand ist ein stufen-
weise mit Zwischenglithung und einer Endglithung bei 430° C
heruntergezogener Draht; der Endzustand ist ein stark kalt-
bearbeiteter Draht, der dann bei konstanter Temperatur ent-
festigt wurde.

f) Die fur den gezogenen Zustand charakteristische Ecke E;
riickt systematisch zu kleineren Feldern (Naheres s. Abschn. 17).

g) Die stetige Abnahme der Koerzitivkraft mit der Erholung
hat keine physikalische Bedeutung; sie beruht vielmehr auf
der Uberlagerung einer weichen, an Menge stetig zunchmenden
Phase {iber die an Menge stetig abnehmende harte Phase.

h) Nach Punkt c befindet sich der weiche Anteil im Endzu-
stand. Es ist jedoch aus Abb. 6 nicht zu schlieBen, ob der harte
Bestandteil seine urspriingliche Hirte behilt. Um dies zu ent-
scheiden und um die Verteilung der weichen Teile innerhalb
der Probe festzustellen, wurden die Versuche des folgenden
Abschnitts 8 gemacht.

8. Die experimentelle Analyse der uneinheitlichen Hysterese-
schieife erfolgte durch stufenweises Abdtzen der Drihte. Ein
Stiick des gleichen Drahtes wie fiir Abb. 6 verwendet, lieferte
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nach dem Ziehen die Kurve a in Abb. 7. Er wurde dann 1,5 Stun-
den auf 366° C gebracht und lieferte nun die uneinheitliche
Kurve b. Nun wurde er in Salpetersiure abgeitzt. Er wird
hierbei rauh. Aus den Werten der Sittigungsmagnetisierung vor
und nach dem Abiétzen ergibt sich, daBl im Mittel eine Schicht
von 0,03,mm Dicke von der Gesamtdicke von 0,47,mm weg-
genommen wurde (Querschnittsabnahme 259). Jetzt ergab sich
Kurve ¢, welche schon beinahe die gleiche Form wie die Aus-
gangskurve hatte. Eine weitere Verminderung des Durchmessers
um 0,02, mm (Querschnittsabnahme insgesamt 42 9%,) durch noch-
maliges Abitzen liefert die Kurve d, ein nochmaliges Abitzen
um 0,0z,mm die Kurve e. Nun wurde die Probe wieder wihrend
1,5 Stunden auf 366° C gebracht. Die erneute Messung liefert
die Kurve f: sie ist wieder uneinheitlich, die Probe besteht
wieder aus einem weichen und einem harten Teile.

Die Kurven aus Abb. 7 lehren folgendes:

a) Der bei der Erholung auftretende weiche, entfestigte Be-
standteil ist lediglich der Mantel des Drahtes.

b) Das Innere des Drahtes hat nach der vélligen Entfernung
der erholten Schicht ungefihr die gleiche Koerzitivkraft wie der
gesamte verfestigte Draht vor dem Anlassen (vgl. auch Ab-
schn. 16).

¢) Je mehr von dem Draht abgeitzt wird, desto mehr riickt
die ,,Ecke' E; zu hoheren Feldern. Diese Feststellung ist von
Bedeutung in Verbindung mit der entgegengesetzten Ver-
lagerung der Ecke bei der Erholung (vgl. Abschn. 16 und 17).

d) Wihrend bei der ersten Erholung die Remanenz von R,
zu R, stark zunimmt, bleibt sie bei der zweiten Erholung des
inneren Drahtbereiches (Rg3) praktisch unverindert (Naheres
Abschn. gd).

¢) Die Erholung des abgeitzten Drahtes geht mengenmiflig
wesentlich langsamer als die des Ausgangszustandes vor sich
(vgl. Abschn. g).

9. Abitzen des kaltbearbeiteten Drahtes. Die Ergebnisse von
Abschnitt 8 fithren zu der Frage, warum die dufleren Zonen
des Drahtes sich zuerst erholen. Die Tatsache, dal3 auch nach
starkem Abdtzen die Erholung wieder uneinheitlich wird, fiihrt
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Abb. 7.

Analyse einer uneinheitlichen Probe durch Abitzen und erneute
Entfestigung bei 366° C.
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zu dem Schluf3, dafl es sich nicht um eine Eigenschaft des
Gefliges, des Spannungszustandes oder des Bearbeitungszu-
standes der Oberfliche handelt.

Es wurden aber dennoch Versuche gemacht, in welchen der
kaltbearbeitete Draht ohne thermische Vorbehandlung stufen-
weise abgeitzt wurde, um einen etwaigen besonderen Zustand
der duflcren Zone an Verdnderungen der Hystereseschleife zu
erkennen. Abb. 9 zeigt den 819, disengezogenen Zustand (a),
den Zustand nach Verringerung des Querschnitts durch Abitzen
um ~ 15% (b) und um ~ 339%, (c).

Nun wurde nach diesem Abitzen der Draht wahrend 1,5h
auf 366° C gebracht: bei der Erholung tritt sofort wieder die
uneinheitliche Kurve auf (d); das Auftreten der weichen Kompo-
nente bendtigt viel lingere Zeit, als wenn der Draht vor dem
Atzen erholt wird (vgl. Abschn. 8e).

Folgende LEinzelheiten sind aus den Kurven zu ersehen:

a) Die ,,Ecke’* liegt bei den tieferen Zonen des Drahtes bei
hoéheren Feldern.

b) Die scheinbare Koerzitivkraft steigt mit der Tiefe an.

¢) Die Remanenz (in Prozent der Sittigung) nimmt in den
tieferen Zonen zu: von 51,39, auf 55,19, bei 33%, Querschnitts-
verminderung.

d) Bei der ersten Erholung des stark abgeitzten Drahtes
steigt die Remanenz von R; auf R, um 149, ihres Wertes, es
tritt die ,,Vorerholung® ein, im Gegensatz zu Abschnitt 8d, wo
von cinem halb erholten Draht der erholte Bereich abgeitzt
wurde und bei erncutem Anlassen die Remanenz nur um 1,39,
stieg. Die Vorerholung erstreckt sich also auf den ganzen
Drahtquerschnitt (s. Abschn. 17).

Die Versuche dieses Abschnittes zeigen also, dafl das Fort-
schreiten der Erholung von aullen nach innen und die véllige
Erholung des duBeren Mantels nicht mit einem besonderen Zu-
stand der Oberfliche des diisengezogenen Drahtes erklirt werden
kann, sondern dal} es eine Eigenschaft der Oberfliche an sich ist.

10. Die Abhingigkeit der Erholung von der Art der Kalt-
bearbeitung. Trotz der Ergebnisse der Abschnitte 8 und 9
bestand die Méglichkeit, daB irgendwelche anderen Einfllsse
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Abb. 8. Abiitzen einer 819 diisengezogenen Probe und Entfestigung
bei 366° C.
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Abb. 9.

Entfestigung einer 20 9, gereckten Probe bei 366° C.
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durch das Zichen in der Dise fiir die uneinheitliche Erholung
malgebend sind, etwa eine ganz besondere Art der Spannungs-
verteilung oder Ziehtextur in dem durch die Dise gezogenen
Draht.

Es wurden deshalb in der ZerreiBmaschine Drahte bis zum
ReiBBen gereckt. Man erhielt dabei nur einen Kaltbearbeitungs-
grad von 20-219%,. Die Hystereseschleife hat jetzt eine wesentlich
andere Form als bei dem gleichen Kaltbearbeitungsgrad durch
Disenzug (vgl. Abb. 4): sie ist viel gleichmiBiger gekrimmt,
von einer ,,Ecke* ist keine Andeutung mehr vorhanden. Hieraus
ist zu schlieen, dall der Zustand des gereckten Drahtes ein
andcrer ist als der des diisengezogenen.

Nichtsdestoweniger nimmt die thermische Erholung
den gleichen Verlauf. In Abb. g ist a die Hystereseschleife
der gereckten Probe, b nach cinem Anlassen wihrend 1,5t auf
366° C. Nach 11,71 (366° C) ist noch keine weitere Verdnderung
cingetreten. Erst nach 129,71 erhédlt man die Kurve ¢ und nach
318,10 die Kurve d: Auch die gerissene Probe evholt sich wun-
einhettlich. Wahrscheinlich wegen des geringen Kaltbearbei-
tungsgrades geht die Erholung sehr langsam vor sich. Nach
827,01 (Kurve e) ist die Erholung schon sehr weitgehend, aber
noch nicht véllig abgelaufen.

Wird eine gereckte Probe ohne thermische Erholung abge-
atzt, so nimmt ebenso wie beiden gezogenen Proben die Koerzitiv-
kraft zu (Abb. 10). Die Hystereseschleife der inneren Teile (b)
ist im ganzen breiter als die der urspriinglichen Probe (a).

Es wurde sodann ein Draht Nil von 1,1 mm Durchmesser
mit einem kleinen Hammer auf dem AmboB gehimmert. Er
wurde hierbei so sprode, daB manchmal ein Stiick an einer
vorher gehdmmerten Stelle fortflog. Er war nach dem Himmern
nicht mehr rund, so dal der Kaltbearbeitungsgrad nur ungefihr
zu 359 angegeben werden kann. Abb. 11 zeigt in a die Hysterese-
schleife des gehimmerten Drahtes. Nach Anlassen auf 366°C
wihrend 20,0 ® wurde auch dieser Draht uneinheitlich (Kurve b);
nach Abitzen (c) verschwand der weiche Anteil fast vollstindig.

Obwohl also hier sicher ecine sehr ungleichmiBige Kalt-
bearbeitung vorhanden ist, beginnt auch hier die Erholung

auflen, wihrend die innere Zone hart bleibt.
9
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Abb. 10.
Analyse einer 219, gereckten Probe durch Abatzen.
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11. Die Erholung dicker Proben. Die bisher beschriebenen
Versuche waren meist mit Drihten von 0,6 bis 0,3 mm Durch-
messer gemacht. Mit der anderen Karbonylnickelsorte 11, welche
von 2,5 auf 1,0 mm herabgezogen wurde (419%, Ziehgrad), er-
hielten wir durchwegs die gleichen Ergebnisse, vor allem die
uneinheitliche Erholung von aullen nach innen.

Abb. 11. Entfestigung einer gehiimmerten Probe bei 366° C
und Analyse durch Abitzen.

12. Der EinfluB der Korngréfle auf die Erholung. Von einigen
Proben wurden Schliffbilder angefertigt. Abb. 12 a und b zeigen
2 solche Bilder des Ausgangszustandes und des 919, Kkalt-
bearbeiteten Drahtes von NiI. Das feine Korn des Ausgangs-
materials ist durch die Kaltbearbeitung stark zerstért worden,

es ist aber tiber den ganzen Drahtquerschnitt einheitlich. Auch
9
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Abb. 12. Schliffe von Carbonylnickel I. Vergréerung 150 fach.
a) bei 430° C weichgeglithter Anlieferungszustand.

bei starker VergréBerung ist kein
Unterschied zwischen Mitte und
Randzone zu ersehen.

Die Kristallitstruktur der AuBen-
zone liefert also keine Anhalts-
punkte daflir, warum die Erho-
lung auBen beginnt.

Die zweite Drahtsorte Nill war
wesentlich anders als die erste.
Das Schliffbild zeigt im weich-
geglithten Anlieferungszustand
schr grofe Kristallite; auBerdem
hatte sie ziemlich viele inter-
kristalline Einschliisse (Karbide
oder Oxyde?) (Abb.13a An-

Abb. 12. b) 919 diisengezogenen. (Draht-
durchm. 0,3mm, in Al-Backen gehalten).
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lieferungszustand). Nach 419, Kaltbearbeitung wurde das
Schliffbild Abb. 13 b erhalten, welches keinen wesentlichen
Unterschied gegen den Anlieferungszustand zeigt. Ein weiteres
Schliffbild, Abb. 13 ¢, zeigt den Draht nach Anlassen wihrend
4,75 0 auf 450° C, cin Zustand, welcher magnetisch bercits stark
uncinheitlich war (20-30%, des Querschnitts weich). Auch hier
zeigt sich in der Mittelzone kein sicherer Befund im Schliffbild.

Abb. 13. Schliffe von Carbonylnickel II. Vergroflerung 150 fach.
a) weichgegliihter Anlieferungszustand.

13. Der Einflul der Temperatur auf die Entfestigung. Es ist
eine bis heute ungeklirte und schon oft verschieden beantwortete
Frage, ob bei jeder Temperatur eine véllige Erholung von der
Kaltbearbeitung eintritt, oder ob die Erholung erst bei einer
bestimmten Temperatur beginnt, oder ob bei jeder Temperatur
cin fiir diesc charakteristischer Wert der Erholung erreicht wird.
Die diese Fragen betreffenden Versuche sind noch nicht alle
abgeschlossen. Wir kénnen aber schon einiges hierzu sagen.
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Abb. 13. b) 41% diisengezogenen (Mittelzone).

Abb. 13. ¢) 41% diisengezogenen und 4,75 Stunden auf 450° C angelassen.
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Schon bei Zimmertemperatur tritt eine, wenn auch schr kleine
Erholung ein. Sie besteht in einer kleinen Abnahme (29%,) der
Koerzitivkraft, die aber nach kurzer Zeit zum Stillstand kommt,
oder — vielleicht richtiger — dann auBlerordentlich langsam fort-
schreitet. Es kann sich hierbei auch um die Folge ciner elastischen
Nachwirkung handeln.

Abb. 14 zeigt die Erholung eines Stiickes des gleichen Drahtes,
wie er fiir Abb. 6 verwendet wurde (Ni I, 819, Kaltbearbeitungs-
grad) bei 297° C (Kurve a: Ausgangszustand; b: Vorerholungs-
zustand nach 0,5%; ¢, d, e nach 73,6, 567,7, 1733,5 ® Erhitzung
auf 297% C). Was bei 366° in 112 bzw. in 45,21 erreicht wurde,
benétigte bei 297° schon 567,71 bzw. 1733,51 (die entsprechen-
den Hysteresekurven haben ungefihr die gleiche Form). Der
Vergleich der Entfestigung bei 366° und 297° C (Abb. 6
und 14) zeigt in vélliger Ubereinstimmung fiir beide Tempe-
raturen zundchst die Vorerholung, dann die uneinheitliche
Erholung. Diese geht auch bei dieser tiefen Temperatur zu
Ende.

Es wurde bisher noch niemals beobachtet, dal3 die Erholung
in einem uneinheitlichen Zustand der Probe stecken bleibt. So-
bald der erste weiche Teil auftritt, geht seine Zunahme auch bis
zur Erholung der ganzen Probe weiter. Dies wurde bei allen
Kaltbearbeitungsarten gefunden.

Obwohl die véllige Erholung in Abb. 14 noch nicht erreicht
ist, kann schon festgestellt werden, dall die Koerzitivkraft des
Endzustandes bei beiden Temperaturen angenihert die gleiche
von 4,2 Qe ist.

SchlieBlich wurden noch Versuche bei hoheren AnlaBtempera-
turen gemacht. Ni I, disengezogen mit 819, Kaltbearbeitungs-
grad und gerecktes (20%,) Nil waren bei 550° C schon nach
6 Minuten ganz weitgehend erholt. Die Koerzitivkraft des er-
holten Zustandes betrug fiir beide Drihte nur 2,8 Oe. Es ist
abzuwarten, ob nach sehr viel lingeren Zeiten auch bei den
tiefen AnlaBtemperaturen sich die gleiche niedrige Koerzitiv-
kraft ergibt, oder ob diese durch die bei diesen Driahten schon
eingetretene Kornneubildung bedingt ist, wie von Bittel an-
genommen wird.

14. Der Einflul} von kleineren Zusitzen zu dem Nickel auf dic
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Geschwindigkeit des Ablaufs der Entfestigung ist sehr grof,
aber die Art des Ablaufs ist véllig die gleiche.

Ein vakuumgeschmolzener Nickeldraht mit einem Bear-
beitungszusatz von ~ 0,5%, Mangan zeigt bei einem Zichgrade

Abb. 16. Vorerholung einer 649, diisengezogenen Nickelprobe
mit 0,5% Manganzusatz bei 366° C.

von 649, bei 603° C den in Abb. 15 gegebenen Verlauf der Ent-
festigung. Kurven wurden nach AnlaBzeiten von o (a), 0,08 (b),
0,25 (c), 0,42 (d), 0,58 (¢), 0,83, 1,23, 2,0, 7,75, 22,7 (f) Stunden
aufgenommen, von denen nur die mit Buchstaben bezeichneten
in Abb. 15 aufgenommen sind.

Bei 366° C wurde ein gleichartiger Draht bisher 2160h an-
gelassen. Er zeigt bis jetzt nur die Vorerholung, Abb. 16.
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Abb. 17. Entfestigung einer 649 diisengezogenen Legierung
Ni -+ 0,25% Mg 4+ 0,3% Si bei 600° C.
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Bemerkenswert ist hierbei, dafl bereits nach g Minuten
(Kurve b) eine betrdchtliche Vorerholung eingetreten ist, dal3
diese dann aber sehr langsam fortschreitet; so ist Kurve ¢ nach
2160 Stunden erhalten (vgl. Abb. 18).

Schliefllich wurden einige Versuche mit einer Legierung
Ni + 0,289, Mg + 0,3% Si gemacht. Auch diese erholt sich
erst bei schr viel héheren Temperaturen mit merklicher Ge-
schwindigkeit. In Abb. 17 ist die wiederum uncinheitliche Er-
holung eines solchen dusengezogenen Drahtes mit 64%, Ziehgrad
nach Anlassen bei 600% wihrend 1 bzw. 2 ? gegeben. Die Zunahme
der Remanenz bei der Vorerholung ist hier besonders grol3.

15. Zusammenfassung der experimentellen Befunde. Ohne
nochmals auf die schon besprochenen Einzelheiten einzugehen,
wird ecine kurze Zusammenfassung der fir die gesamten Er-
holungsversuche charakteristischen und gemeinsamen Erschei-
nungen gegeben.

a) Die Erholung beginnt immer mit dem Auftreten cines
magnetisch weichen Anteiles in den duBleren Zonen der Proben,
unabhingig von dem Grade und der Art der Kaltbearbeitung,
von der KorngréBe, von Zusitzen und von der Erholungs-
temperatur.

b) Es ist dabei gleichgtiiltig, ob dies die urspriingliche Ober-
flache ist oder ob sie nach Abitzen des dufleren Mantels er-
halten wurde.

¢) Die weiche Komponente nimmt mit zunehmender Er-
holungszeit mengenmillig zu, bis die ganze Probe magnetisch
weich geworden ist.

Zweiter Teil

Zur Deutung der Magnetisierungskurven

16. Die Hysterese der diisengezogenen Proben. Charakteri-
stisch fiir diese Kaltbearbeitungsart ist der flache Durchgang der
Kurve durch die Remanenz und die scharfe Ecke (vgl. z. B.
Abb. 4). Ein solcher Verlauf der Hystereseschleife zeigt, dab
von der Sattigung bis zur ,,Ecke’ fast nur Drehprozesse vor sich
gehen, und dab jenseits der ,,Ecke’ im Bereich der groften
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Steilheit zahlreiche Klappprozesse folgen. Hieraus folgt, daB ein
groBer Teil der magnetischen Vektoren in dem diisengezogenen
Draht eine Vorzugsrichtung! hat.

Die Hysteresekurve dieser Dréhte ist, wie aus den Abb. 6, 14,
15, 16, 17 und aus anderen hier nicht wiedergegebenen Kurven
folgt, an der Stelle der Magnetisierung Null (Abszissenachse)
ctwas schmiler als bei gréBeren Magnetisierungen, z. B. der
der Ecke oder der Remanenz. Solche Kurven kénnen - vgl.
Abb. 3 — dadurch zustande kommen, dall die Proben neben
grolen Mengen von magnetisch einheitlichem Material recht
kleine Anteile mit davon abweichender Form der Hysterese-
schleife, z. B. mit groflerer Koerzitivkraft enthalten. Es kann aber
auch sein, daf3 die gleiche anormale Kurvenform dadurch zu-
stande kommt, da} die Magnetisierungsvektoren der vélligen
Eindrehung in die Feldrichtung einen groBen Widerstand ent-
gegensetzen, sich aber nachher sehr fest in ihr halten.

Mit dem Abdtzen des Drahtmantels ohne vorhergehende
Temperaturbehandlung (vgl. Abb. 8) wurde diese Anormalitit
der Hysterese kleiner; die Koerzitivkraft steigt, die Ecke riickt
zu gréfferen Feldern, und die prozentuale Remanenz nimmt zu
(vgl. Abschn. gc). Die Zunahme der Remanenz bei abgeitztem
Draht zeigt, daBl die Magnetisiecrungsvektoren cine groflere
Komponente in der Feldrichtung haben, d. h. daB} sie im Mittel
ctwas mehr in Richtung der Drahtachse liegen als beim nicht-
abgedtzten Draht. Da aber beim Abitzen die ,,Ecke gleich-
zeitig zu groBeren Feldern riickt (vgl. Abschn. ga und Abb. 8),
folgt daraus, daB das zu cinem KlappprozeB nétige Feld im
Inncren der Probe gréBer ist als in der Mantelzone: Die ma-
gnetische Hirte der diisengezogenen Proben nimmt
nach innen zu.

17. Die Vorerholung. Charakteristisch fiir die Vorerholung
ist die Zunahme der Remanenz und in den meisten Fillen eine
Verlagerung der Ecke zu kleineren Feldern (vgl. Abschn. 7a, f
und Abb. 14, 15 und insbesondere 16). Die in Abschnitt 16 be-
sprochene anormale Form der Hystereseschleife geht zuriick;

1) Diese Aussage bedeutet nicht auch schon eine Angabe iiber die ,, Tex-

tur* des Drahtes.
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die Breite der Schleife bei der Magnetisierung der Ecke nidhert
sich derjenigen an der Stelle der Magnetisierung Null (Abszissen-
achse). AuBBerdem erstreckt sich die Vorerholung aufden ganzen
Drahtquerschnitt (s. Abschn. 9d).

Aus der Zunahme der Remanenz folgt wieder (wie in Abschn.16)
eine Drchung der Magnetisierungsvektoren in Richtung der
Drahtachse, die auch bei der spiter einsetzenden Haupterholung
noch fortschreitet, wie die weitere Verlagerung der Ecke zeigt
(vgl. Abschn. 7f und Abb. 6). Denn eine Verlagerung der Ecke
zu kleineren Feldern wird gerade durch eine solche Drehung
bedingt. Die Frage, ob allein durch diese Drehung die Ver-
lagerung der Ecke bedingt ist, oder ob dabei noch eine Ver-
ringerung der magnetischen Hérte mitwirkt, kann bis jetzt noch
nicht entschieden werden. Die zu ihrer Lésung nétigen Versuche
sind noch nicht abgeschiossen.

I3
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Abb. 18. Zunahme der Remanenz einer 649, diisengezogenen Nickelprobe
mit 0,59% Manganzusatz wihrend der Vorerholung bei 366° C.

Die Geschwindigkeit der Vorerholung zeigt Abb. 18. Ein 64 9%,
diisengezogener Nickeldraht mit ~ 0,59%, Manganzusatz wurde
bei 366° C angelassen. Bei der dabei stattfindenden Vorerholung
(einige der Hystereseschleifen zeigt Abb. 16)nimmt die Remanenz
proportional dem Logarithmus der AnlaBzeit zu. Es sei erwihnt,
daf} genau die gleiche GesetzmiBigkeit auch bei Ausscheidungs-
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vorgingen in Aluminium-Kupfer-Legierungen®? und Nickel-
Beryllium-Legierungen?® gefunden wurde.

Die Versuche zeigten noch folgenden interessanten Befund:
Bei den zahlreichen untersuchten diisengezogenen Drihten lag
dic prozentuale Remanenz im gezogenen Zustand zwischen
41,8 und 61,6%. Im ersten Fall bilden also die magnetischen
Vektoren im Mittel einen gréoBeren Winkel zur Drahtachse als
im zweiten. Dies dullert sich in der Vorerholung. Im ersten Fall
betrug dic Zunahme der Remanenz wihrend der Vorerholung
50%, wihrend sic im zweiten Fall nur 4,59 betrug. Tabelle 1
zeigt flir 6 Proben die Zunahme der Remanenz in Abhingigkeit
von der prozentualen Remanenz, die im nicht erholten gezogenen
Zustand gemessen wurde. Dieser Zusammenhang zeigt wieder,
dall die Vorerholung in einer Drehung der Magnetisierungs-
vektoren in Richtung der Drahtachse besteht.

Tabelle 1

Prozentuale Remanenz ... | 41,8 43,3 | 45,2 | 52,8 | 55,5 61,6

Zunahme der Remanenz | ; ’ ' l

bei der Vorerholung in ‘ ‘ L | |

Prozent ............... 50 133" 38 15 |15 | 4,5

18. Die uneinheitliche Erholung. Die Versuche haben gezeigt,
dall das Einsetzen der Erholung an der Oberfliche und das
Fortschreiten derselben nach innen nicht durch einen besonderen
Zustand der AuBenzone erkldrt werden kann (vgl. Abschn. 10, 11
und 12). Nach den bisherigen Ergebnissen nehmen wir daher an,
dal} dieses Verhalten cine Eigenschaft der Oberfliche an sich ist.
Ein Atom im Innern der kaltbearbeiteten Probe braucht offenbar
mehr Energie zu einem Platzwechsel als eines an der Oberfliche,
das nur von drei Seiten gebunden ist und nach der vierten
leichter ausweichen kann. Hat sich nun ein weicher (erholter)
Mantel gebildet, dann finden die weiteren Platzwechsel bevorzugt

1) H. Auer, Zs. f. Metallkde. 28 (1936) S.164-175.

*) W. Hartnagel, Zs. {. Metallkde. 30 (1938) S. 81-86.
%) W. Gerlach loc. cit.

) Die Vorerholung ist hier noch nicht abgeschlossen.
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an dieser Grenzfliche hart—weich statt. Es ist dabel bis jetzt noch
nicht geklirt, ob mit der Erholung gleichzeitig eine Rekristalli-
sation (Kornwachstum oder Kornneubildung) verbunden sein

muf3.

Die vorliegende Arbeit behandelt den ersten Teil von Unter-
suchungen, die sowohl in metallkundlicher als auch in magneti-
scher Richtung fortgesetzt werden.

Physikalisches Institut der Universitit Minchen,
Februar 1939



