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Kurzfassung

In dieser Untersuchung wurden zwei Verfahren zur Bestimmung des rekristallisierten
Gefiigeanteiles und daraus ableitbarer Groflen in Abhéngigkeit vom Verformungsgrad hinsichtlich
ihrer Aussagekraft verglichen.

Zur Anwendung kamen die Lichtmikroskopie an geédtzten Proben und die Electron-Backscatter-
Diffraction (EBSD) Methode im REM. Untersuchungsobjekte waren Stauchproben der Legierung
Nimonic 80 A (Bohlermarke L306). Fiir die lichtmikroskopische Auswertung wurde eine optimierte
Atzung verwendet, die durch Unterdriickung der Kornzwillinge eine automatisierte Identifizierung
der Korngrenzen ermoglicht. Die geometrischen Kennwerte der detektierten Korner wurden auf
dem binarisierten Bild nach dem Prinzip der Konturverfolgung ermittelt. Bei der EBSD-Methode
wurde zur Unterscheidung des rekristallisierten und nicht rekristallisierten Zustandes die
Missorientierung der Korner bestimmt.

Einleitung

Das Wissen um die Natur der Rekristallisation eines Werkstoffes ist die Vorrausetzung fiir die
gezielte Finstellung von Gefiigen bei der Warmumformung und den damit verbundenen
mechanischen Eigenschaften. Das Beobachten und Auswerten vergleichbarer Modellverformungen
ermoglicht eine gezielte Auslegung von industriellen Verformungsprozessen und die Schaffung
metallphysikalischer Kenndaten fiir mathematische Modellierungen (1) als Bestandteil der
Simulation dieser Warmumformungsprozesse.

Neben dem rekristallisierten Anteil des Gefiiges sind Werte wie die Grofle der rekristallisierten
Koérner und die Keimdichte wichtige Messgroflen zur Bestimmung der Rekristallisations- und
Wachstumskinetik in Abhingigkeit vom Verformungsgrad.

Zur Bestimmung des rekristallisierten Gefiigeanteiles wurden in der klassischen Lichtmikroskopie
verschiedene Punkt- und Linearschnittverfahren (2) verwendet, die sich aber durch den Fakt
auszeichnen, dass nur bestimmte Informationen des Gefiigebildes von Interesse sind. Das
Herauslosen dieser Bildbestandteile ist kaum automatisierbar. Mit dem hohen Aufwand sinkt die
Umsetzbarkeit groerer Probenmengen und damit verbundener statistischer Sicherheit. Mit der
Verbesserung der Atztechnik und den Méglichkeiten der numerischen Verarbeitung binérer
Bildinformationen kann die Effektivitdt der lichtmikroskopischen Auswertemethodik erhdht
werden. Eine andere Methode zur Aussage tliber Gefiigeparameter ist die EBSD-Technik, die in der
Lage ist die optische Darstellung eines Gefliges mit kristallographischen Messwerten zu
verkniipfen.

Experimentelles Programm

Diese Untersuchung wurde durchgefiihrt an Stauchproben der Legierung Nimonic 80 A
(Bohlermarke L306), der folgenden chemischen Zusammensetzung:



C Si Mn Cr Mo Ni Co Ti Al

0.06 0.15 0.04 19.6 0.03 75.1 0.06 2.52 1.67
Tabelle 1: Chemische Zusammensetzung Alloy 80 A (Béhler L306)

Die Stauchproben wurden mit einer Gleeble-3800 Hydro Wedge™ bei 1120°C und einer
Verformungsgeschwindigkeit von 10" 1/s auf 19 unterschiedliche Dehnungen von 0.105... 1.03 verformt.
Die zylindrischen Proben (¥10x 12 mm) stammen aus einem gewalzten Rundstab und wiesen eine
homogene, feinkdrnige Gefiigestruktur auf. Die Proben wurden konduktiv auf 1220 °C erhitzt, 60
Sekunden gehalten und dann auf die Verformungstemperatur 1120 °C ,,abgekiihlt*. Die mittlere
KorngrofBie des so geschaffenen Ausgangsgefiiges betrug 100 um.

Die verformten Proben wurden in Langs- und Querrichtung pripariert. Wéihrend die Langsrichtung
aus dem Zentrum stammt, ist die Querprobe aus einer Position entnommen worden, die
gewdhrleistet das der lokale Verformungsgrad dem globalen der Probe entspricht. Die zu
praparierende Position (Bild 1) wurde durch FEM-Rechnungen bestimmt.
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Bild 1: Makro des Lingsschliffes kombiniert mit FEM-Vergleichsdehnungsverteilung und Priparationebene

Lichtmikroskopische Auswertung

Fir die lichtmikroskopische Untersuchung wurden die Proben eingebettet, geschliffen und mit
Dispersion poliert. Die klassische Wischitzung fiir diese Legierung (50ml H,0O, 50 ml Athanol, 50
ml HCI, 10 g CuSOy) liefert fiir die qualitative Betrachtung eine aussagekriftige Gefligedarstellung
(Bild 2), ist aber durch die gleiche Darstellung von Zwillings- und Korngrenzen fiir die
quantitative, bildanalytische Auswertung nicht geeignet. Mit einer elektrolytischen Atzung auf
Glycerinbasis und Flusssdure ist es gelungen die Kornzwillinge zu unterdriicken und eine
gleichmiBige Atzung der Korngrenzen zu erreichen. Zur Beschreibung der gesamten Probenfliche
geniigt es das doppelt symmetrische Viertel auszuwerten. Mit 30 Gesichtsfeldern bei VergroBBerung
100x erfasst man 30 % des Viertels und somit der ganzen Probe. Bei 19 Stauchstufen und zwei
Probenlagen ergeben sich 1140 einzelne Bilder. Die gewihlte VergroBerung ist ein Kompromiss
zwischen moglichst groem erfassbaren Bereich und notwendiger Auflosung der kleinsten
Gefiigebestandteile.



Bild 2: Wischiitzung (links) und elektrolytische Atzung (rechts) zur Korndarstellung im Vergleich

Die Aufnahme der Bilder erfolgte mit dem Bildanalyseprogramm ImageC® der Fa. Aquinto. Die
Bilder wurden gleich beim Aufnehmen binarisiert. Dabei kam ein selbstgeschriebenes
Makroprogramm zu FEinsatz, dass auf mehrere Filter und Auswerteprogramme der Software
ImageC®zuriickgreift. Das ist notwendig, um auftretende Schwankungen der Bildqualitit
auszugleichen. Ein Problem bei der Rekonstruktion von Korngrenzen ist das Schlielen
unterbrochener Grenzen und der Umgang mit nicht zuordenbaren punktféormigen Gebilden. Wahlt
man den Grenzwert fir noch zu schlieBende Korngrenzenliicken zu grofl, werden in den
Kornzwickeln viele kleine Korner ,,erfunden”. Da mit der elektrolytischen Atzung eine sehr gute
Darstellung der Korngrenzen mdglich ist, werden nur bestehende geschlossene Kornstrukturen
binarisiert und die noch schlieBbaren Liicken sehr klein gewdhlt. Offenen Enden und punktformige
Gebilde im Korninneren werden geloscht. Diese Festlegung muss hinsichtlich des
Auswertungszieles sehr bewusst getroffen werden. In diesem Fall werden nur neue Korner erfasst,
deren Keimbildung und Wachstum an der Korngrenze erfolgte. Fiir den untersuchten Werkstoft ist
diese Einschrinkung zuldssig.

Das Binarisierungsergebnis wird als Overlay (Folie) auf das Originalbild projiziert, und vom
Anwender auf seine vollstindige Gefiigeaussage hin iiberpriift und wenn es keine markanten
Maximal- oder Minimalabweichungen enthilt wird es gespeichert.

a)

Bild 3: a) geétzter b) binarisiert c) ausgewerteter Teil eines Bildes

Bei der Auswertung der binarisierten Bilder mit dem Programm Quant wurden jeweils alle 30
Blickfelder einer Probe eingelesen. Im Unterschied zur klassischen Gefiigeanalytik wird im Quant



kein Punkt- oder Linearschnittverfahren verwendet, sondern ein Konturverfolgungsverfahren. Um
ein detektiertes Korn der einen oder anderen Rekristallisationsklasse zuordnen zu kénnen stehen nur
rein geometrische Eigenschaften zur Verfiigung. Die Kornfldche eignet sich dafiir nur bis die neu
rekristallisierten Korner so grof3 sind wie die kleineren Korner des Ausgangsgefiiges. Ab diesem
Punkt existiert kein signifikanter Trennwert in der Hiufigkeitsverteilung der Korner. Als
Unterscheidungskriterium wurde die Abweichung vom optimalen Umfang/Flache-Verhiltnis
gewdhlt. Ein neugebildetes Korn hat ein giinstigeres Verhéltnis als ein verformtes Korn in das
andere Kdorner hineinwachsen.

Nach Einteilung der Korner in ihre jeweilige Rekristallisationsklasse wurden der Phasenanteil und
die Korngréfenverteilung der rekristallisierten und nicht rekristallisierten Anteile ermittelt.

EBSD-Auswertung

Die EBSD-Auswertung erfolgte am Zentrum fiir Elektronenmikroskopie in Graz (3) vergleichend
an 5 Querproben. Es wurde mit einem Leo® Gemini 938 und der Software OIM-TSL-Analysis 3
gearbeitet. Zur Unterscheidung des rekristallisierten und nicht rekristallisierten Zustandes wurde die
Streuung der Missorientierungswinkel in einem Korn verwendet. Liegen rekristallisierte und nicht
rekristallisierte Anteile vor kann man diese iiber die Verteilung Missorientierungsstreuung
darstellen. Ist diese Streuung klein liegt ein rekristallisiertes Korn vor. Die als nicht rekristallisiert
eingestuften Korner werden in den Orientierungskarten schwarz eingefarbt. Der Grenzwert der
Orientierungsstreuung wurde an einer vollstdndig rekristallisierten Probe (Bild 4), die nur erwarmt
und nicht gestaucht wurde (Ausgangsgeflige) ermittelt. In Bild 4 sind auch Beispiele der
Stauchgrade 0,105 und 0,50 und die gewihlten Missorientierungsstreuungen zur Festlegung
rekristallisierter Korner dargestellt.
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Bild 4: Orientierungskarte und Verteilungsdiagramm ungestauchter und mit 0,105 u. 0,303 gestauchter Proben
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Ergebnisse

Im Bild 5 sind die rekristallisierten Anteile nach beiden Methoden iiber den Stauchgrad
aufgetragen.
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Bild 5: Vergleich des rekristallisierten Anteiles mit beiden Methoden

Um die mikroskopischen Daten interpretieren zu kdnnen muss man sich nochmals vor Augen
halten, dass der Trennwert fiir die Unterscheidung, die Abweichung vom idealen Verhéltnis
Umfang zu umschlossener Fldche ist. Somit werden stdrker ,,zerfranste® Korner als nicht
rekristallisiert betrachtet. Bei groBlen Stauchgraden konnen mehrere Rekristallisationswellen
ablaufen. So haben die neuen Korner der ersten Welle am Ende des Stauchens schon wieder neue
Keime bzw. Kérner am Rand und erscheinen somit auch zerfranst. Als Trennwert wurden der obere
(0.GW) und untere (u.GW) Grenzwert einer grob gewdihlten Héufigkeitsklasse festgesetzt, um
subjektive Einfliisse abzuschitzen. Vergleichend kann man feststellen das die mikroskopisch
gewonnenen Werte des rekristallisierten Anteiles bis 50 % sehr gut korrelieren und bei groBeren
Stauchgraden einen Sattelwert um 60 % erreichen, hingegen die EBSD-Werte fast linear auf 100 %
ansteigen. An den in Bild 4 dargestellten Verteilungsdiagrammen kann man erkennen, dass der
Grenzwert nicht gleich gewéhlt wurde. In der Auswertung variiert der Grenzwert von 1,5 bis 2,5°
wihrend am Ausgangsgefiige ein Grenzwert um 1° zu erkennen ist. Das bedeutet die Genauigkeit
der Messmethode besteht zum einen in der Bestimmung der Streuung der Missorientierungswinkel
und zum anderen in der Festlegung (Einhaltung) des Grenzwertes durch den Operator. In diesem
Falle wird der rekristallisierte Anteil iiberschétzt.

In Summe kann man feststellen, dass die EBSD-Methode theoretisch die hohere physikalische
Genauigkeit gegeniiber der mikroskopischen Auswertung hat, wenn es um die Festlegung der
rekristallisierten und nicht rekristallisierten Gefiigeanteile geht, da ein physikalischer Messwert zur
Entscheidungsfindung zu Verfiigung steht. Bei der mikroskopischen Auswertung muss die
Rekristallisationsklasse durch eine geometrische Eigenschaft bestimmt werden. Trotz dieser
Einschriankung ist das mikroskopische Ergebnis als sehr gut zu bezeichnen. Bei der automatischen
Erfassung der Korner und ihrer geometrischen Kennwerte ist das mikroskopische Verfahren
vergleichbar genau (sieche Bild 6a u. b) und bietet die Moglichkeit schnell einen grofBen
Probenumfang zu untersuchen. Die wichtigste Bedingung fiir das Funktionieren der automatischen
Erfassung der Korner ist eine auf die Binarisierungsmoglichkeiten abgestimmte Atztechnik.
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Die sinnvollste und wirtschaftlichste Auswertung erhélt man durch sinnvolle Kombination beider
Methoden. Einige ausgewdhlte Stiitzstellen in der Probenmenge mit EBSD untersucht, ermdglichen
es die grole Menge der mikroskopischen Auswertung zu iiberpriifen und zu korrigieren.
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Bild 6: a) Korngrofle aller Proben und b)Korngrofienverteilung des rekrist.allisierten Anteiles der Probe 0,303
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