METALL-FORSCHUNG

Kurzzeitwarmebehandlung von
Cu und Cu-Legierungen im
Werkstofflabor unter
Gluhbedingungen wie in
Banddurchlaufanlagen —

ein Jahr Praxiserfahrung

Berrenberg, T. (1)

Die Halbzeughersteller von Bandern aus Kupfer- und Kupferlegierungen miissen die
sténdig steigenden Qualitdtsanforderungen der Kunden erfiillen. Neben den Tole-
ranzen hinsichtlich der Geometrie, miissen die Bander vor allem die Anforderungen
hinsichtlich der gewiinschten Materialeigenschaften, wie Zugfestigkeit, Dehngren-
ze, Bruchdehnung, Hérte, KorngriBe oder elektrische Leitfahigkeit erfiillen. Neben
der Legierungszusammensetzung, werden diese Materialeigenschaften maBgeb-
lich durch das abwechselnde Kaltwalzen und die Kurzzeit-Warmebehandlung ein-
gestellt. Die Kurzzeit-Warmebehandlung von Biandern im Dickenbereich 3 mm bis
50 pm wird typischerweise in Bandschwebedfen durchgefiihrt. Diese Durchlauféfen
stellen die Kernkomponente in Entfettungs-, Gliih- und Beizlinien dar. Wahrend der
kurzen transienten Aufheiz- und Abkiihlphase laufen komplexe metallurgische Vor-
gange wie Rekristallisation oder Lésungsgliihung im Material ab. Typischerweise
reagieren diese Vorgiinge sehr dynamisch auf leichte Anderungen des Temperatur-
Zeit-Verlaufs.

as Downscaling dieses Wir-
mebehandlungsprozesses auf
Labormaf3stab und umge-
kehrt ist mit Standardlabor-
ausriistungen sehr schwierig und ungenau.
So werden z.B. mit Salzbadé6fen tendenziell
zu hohe Aufheizraten erreicht, so dass die
Wirmebehandlung eher einen isother-
men Charakter erhilt. Das gleiche gilt
fiir die Abkiithlung mit Wasser- oder Ol-
Abschreckvorrichtungen.  Sandbadéfen
mit einer gegeniiber Salzbaddfen gerin-
geren Aufheizrate sind in der Temperatur
begrenzt. Mit Muffel6fen werden aufgrund
der fehlenden erzwungenen Konvektion
zu niedrige Aufheizraten erzielt.
Diese Umstinde sind ein Hindernis fiir
die Werkstoffentwicklung, das Quali-
taitsmanagement und die Prozessopti-
mierung, und nicht zuletzt auch fir die
Projektierung neuer Glithlinien. Die neu
konzipierte und betriebsbereite WSP/ITP-
Labor-Wirmebehandlungsanlage  stellt

das fehlende Glied zwischen Labor- und
Produktionsmaf3stabfiirdiesen Warmebe-
handlungsprozess dar. Blechproben bis zu

einer Grofle von 400 mm x 400 mm kénnen
mit der WSP/ITP-Labor-Wérmebehand-
lungsanlage unter nahezu den gleichen
Bedingungen wie in Produktionsanlagen
geglitht werden. Auflerdem kénnen an der
Anlage hohere Aufheiz- und Abkiihlraten
als heute in Produktionsanlagen moglich
eingestellt werden, was fiir die Werkstoff-
entwicklung interessant sein kann.

Die Praxistauglichkeit nach einem Jahr
Betrieb der WSP/ITP-Labor-Wirmebe-
handlungsanlage wird anhand einiger
ausgewdhlter Beispiele demonstriert.
Zunichst wird der Prozess der Kurzzeit-
wirmebehandlung in Banddurchlaufanla-
gen beschrieben.

Die Kurzzeitwarmebehandlung in
einem Bandschwebeofen

Die Bander werden in einem Bandschwebe-

ofen, Bild 1, entsprechend den Vorgaben der

Halbzeughersteller nach einem definierten

Temperatur-Zeit-Verlauf geglitht, so dass

die gewtinschten Werkstoffeigenschaften

erzielt werden. Die Temperatur-Zeit-Ver-

ldufe werden durch die folgenden Parame-

ter charakterisiert, siche auch Bild 2:

B Vorwidrmtemperatur (optional),

B Maximale  Glihtemperatur  (am
Material),

B Aufheizrate,

B Aufheizdauer,

B Haltezeit (optional),

B Kduhlrate,

B Kihldauer.

Fiir den jeweiligen Bandschwebeofen wer-

den diese Parameter in ein sogenanntes

Rezept “Ubersetzt”. Das Rezept besteht aus

den folgenden Parametern:

Bild 1: Technische Daten eines WSP Bandschwebeofens: Maximale Gliihtemperatur:
850 °C; Bandbreite: 200 — 1.300 mm; Banddicke: 80 ym — 3.0 mm; max. Bandgeschwin-
digkeit: 100 m/min; Durchsatz: 3 - 25 t/h
Sonder-Durchlaufifen fiir die folgenden Anforderungen sind lieferbar:
¢ Hohe Gliihtemperaturen bis 1.000°C (Durchhang)

e Sehr diinne Bander mit Bandgeschwindigkeiten bis 300 m/min
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Bild 2: KenngrdBen der kontinuierlichen Bandwér-
mebehandlung

WSP-Standard Bandschwebeofen

1000 Kupfer; Dicke : 1 mm, Breite : 650 mm; it 20 m/min; 8,7 to/h
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WSP Diinnband-Schwebeofen

Kupfer; Dicke : 30 um; Breite : 500 mm; Bandgeschwindigkeit 160 m/min; 1,3 to/h
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WSP-Hochtemperatur-Durchhangofen

Kupferlegierung; Dicke : 1 mm; Breite : 620 mm; Bandgeschwindigkeit 12 m/min; 4 to/h
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Bild 3: Beispiele fiir typische Gliihprozesse in Band-
durchlauf-Gliihlinien

B Bandgeschwindigkeit v (bestimmt die
Aufheizdauer und Kiihlzeit)
B Temperaturen der Heizzonen
B Ventilatordrehzahlen der einzelnen
Heizzonen *

*(der konvektive Warmeiibergang ist eine
Funktion der Ventilatordrehzahl)

Einige dieser Parameter sind voneinander
abhingig und miissen in der Regel noch
auf die jeweilige Banddicke abgestimmt
werden. Dies zeigt das folgende Beispiel:
Zwei Bander der gleichen Legierung, aber
unterschiedlicher Dicke s, z.B. 1 mm und
2 mm, sollen auf die gleichen Werkstof-
feigenschaften geglitht werden. Um den
gleichen Temperatur-Zeit-Verlauf zu
erhalten, miissten beide Bander bei der
gleichen Bandgeschwindigkeit v aber
hinsichtlich Heizzonentemperaturen und
Ventilatordrehzahlen angepassten Rezep-
ten produziert werden. Dieser Ansatz ist
undkonomisch, da bei 1 mm dickem Band
nur der halbe Durchsatz erzielt wiirde.
Der 6konomische Ansatz besteht darin,
den v x s-Wert konstant zu halten, d.h.
das 1 mm dicke Band wird bei doppelter
Bandgeschwindigkeit produziert, so dass
der gleiche Durchsatz wie beim dickeren
Band erzielt wird. Grundsitzlich geht dies
mit den ansonsten gleichen Rezeptpara-
metern. Dadurch halbiert sich aber die

Probenschleuse
mit "glove box"

Bandabmessungen liegt in der Verant-
wortung der Halbzeughersteller. Unter-
stiitzend bieten hier die Anlagenhersteller
in der Regel auf die jeweilige Anlage abge-
stimmte Simulationstools an, mit denen
sich die Temperatur-Zeit-Verldufe sehr
genau berechnen lassen. Diese Simulati-
onstools enthalten aber keine Werkstoff-
modelle, die eine Vorhersage der Ande-
rung der Werkstoffeigenschaften durch
die Wirmebehandlung erméglichen! Im
besten Fallkénnen diesbeziiglich Aussagen
durch Interpolation aus Erfahrungswerten
gewonnen werden, die z.B. in Datenban-
ken hinterlegt sind. Eine Extrapolation, die
den in der Datenbank hinterlegten Erfah-
rungshorizont verldsst, kann mit groflen
Fehlern verbunden sein.

Einige typische Temperatur-Zeit-Verlaufe
sind in Bild 3 dargestellt. Je nach Banddi-
cke kann die Glithdauer in einem weiten
Bereich von ca. 5 s bis > 100 s variieren.

Die WSP/ITP Hochkonvektions-
Wérmebehandlunganlage im
LabormaBstab

Die Hauptkomponenten der WSP/ITP-
Labor-Warmebehandlungsanlage, Bild
4, sind die Hochkonvektions-Heizzone,
die Hochkonvektions-Kithlzone und

Proben-
manipulator

Bild 4: Die WSP/ITP-Hochkonvektions-Warmebehandlungsanlage im LabormaBstab

Glithdauer, was zu anderen Werkstoff-
eigenschaften fithren wird. Dieser Ein-
fluss der verkiirzten Glithdauer lasst sich
dadurch kompensieren, dass die maximale
Temperatur, die das Band erreicht, erh6ht
wird. Dies kann durch Anheben der Heiz-
zonentemperatur und/oder Erh6hung der
Ventilatordrehzahl erreicht werden. Falls
dies nicht ausreicht, muss zusitzlich die
Bandgeschwindigkeit leicht reduziert
werden.

Die Erarbeitung der Rezepte fiir die
verschiedenen Materialqualititen und

ein Probenmanipulator. Die Probe wird
mittels des Manipulators in die Heizzo-
ne gefahren, dort unter leicht reversie-
render Bewegung definiert aufgeheizt.
Anschliefend wird die Probe in die
Kithlzone gefahren und dort definiert
abgekiihlt.

Die Temperaturverldufe an der Probe ent-
sprechen dabei in sehr guter Ndherung den
Temperaturverldufen, diein einer kontinu-
ierlichen Bandglithanlage erzielt werden.
Optional kann zur Erzielung sehr hoher
Abkiihlraten oder zum ,Einfrieren von
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Bild 5: Vergleich des gemessenen und des mit angepasstem Emissionskoeffizient ge-

rechneten Temperatur-Zeitverlaufs

Zwischenzustinden wihrend eines Glith-
verlaufs eine Wasserabschreckvorrichtung
genutzt werden.
Die Proben werden in dem gasdichten
Gehause unter Schutzgasatmosphare oder
unter Luft geglitht. Fiir Kupfer- und Kup-
ferlegierungen wird in der Regel eine Stan-
dardatmosphére, bestehend aus N, mit
5 % H,, gewihlt. Messing sollte unter Luft
geglitht warden. Da die Laboranlage mit
Prozessgas aus Flaschenbiindeln versorgt
wird, besteht eine grofle Flexibilitit hin-
sichtlich der Wahl der Glihatmosphire.
Eine spezielle Probenschleuse, die wie
eine ,,Glovebox“ aufgebaut ist, ermoglicht
sowohl das Wechseln der Proben unter
Schutzgas als auch das Ein- und Aus-
bringen von Probensitzen, wihrend die
Anlage unter Schutzgasatmosphire steht.
Dazu ist die duflere Schleusentiire mit zwei
Gummihandschuhen versehen. Die innere
Schleusentiire dient zum einen der Atmo-
sphirentrennung bei ge6ffneter dufleren
Schleusentiire und zum anderen dem
Verletzungsschutz durch Bewegungen des
Probenmanipulators. Der Schleusenraum
bietet gentigend Platz zur Ablage der Pro-
ben vor und nach dem Glithen. Wéhrend
des Glithbetriebs ist der Schleusenraum
mit Schutzgas geflutet.
Die konvektiven Wirmeiiberginge der
eingebauten Diisensystem sind sorgfiltig
vermessen, so dass in dem Laborofen die
Temperatur-Zeitverldufe genau eingestellt
werden konnen.
Technische Daten der WSP/ITP Labor-
Wirmebehandlungsanlage:
W 10 Versuche/h (bei Serienuntersuchung
mit leicht variierenden Glihkurven)

B Probenabmessungen:

max. 400 mm x 400 mm, Dicke: 5 pm

bis 15 mm
B Gliithtemperaturen:

max. 1050 °C (Hochkonvektion), max.

1150 °C (Strahlung)
B Konvektive = Wirmeiibertragungs-

koeffizienten:

Heizzone: max. 235 W/m’K bei 850 °C

max. 225 W/m’K bei 1000 °C

Kiihlzone: max. 290 W/m’K

Wasser-Quench: bis zu ca.

10.000 W/m’K
B Gliithatmosphire:

Luft, N,,95% N, 5 % H,, andere Atmo-

sphiren auf Anfrage
Der erste Schritt in einer Versuchsreihe
ist in der Regel ein Kalibrierversuch zur
Bestimmung des Strahlungsemissions-
koeffizienten des Probenmaterials, um
den Anteil der Strahlungswéarmeiibertra-
gung an der Gesamtwirmeiibertragung
zu ermitteln. Dabei wird eine Probe der
anschlieffend zu glithenden Probenserie
bei definierten konvektiven Warmetber-
tragungsbedingungen aufgeheizt und
anschlieffend gekiihlt. Der dabei aufge-
zeichnete Temperatur-Zeitverlauf wird
mit einem Simulationstool nachgerechnet,
wobei in dem Modell lediglich der Emis-
sionskoeffizient adaptiert werden muss,
da der konvektive Anteil an der Warme-
iibertragung sehr genau bekannt ist. Bei-
spielhaft ist das Ergebnis einer Kalibrier-
messung in Bild 5 gezeigt. Bei Proben mit
Dicken << 2 mm ist es schwierig, die Tem-
peratur mit einem Mantelthermoelement
zu bestimmen, da sich Mantelthermoele-
mente unter & 1 mm nur mit viel Geschick

in einer entsprechend kleinen Messboh-
rung an der Probe anbringen lassen. Aus
diesem Grund werden die Temperaturen
durch direktes Kontaktieren der beiden
Thermoelementmessschenkel Typ K, Ni-
Draht und NiCr-Draht mit je & 0,1 mm,
an der Probe gemessen, siche Bild 6.

0,7mm Thermo-
elementdrahte
TyK: Ni + NiCr

Bild 6: Zur Temperaturmessung an diinnen Proben
mit einer Dicke << 2 mm wird ein Ni-Draht und ein
NiCr-Draht jeweils in seitlich in die Probe geschnit-
tene Schlitze geklemmt. Dabei erfolgt auch eine
elektrische Kontaktierung. Auf diese Weise entsteht
ein Thermoelement Typ K, das, sofern beide Kontak-
tierungsstellen die gleiche Temperatur haben, die
Probentemperatur misst. Bis 0,1 mm Probenstirke
ist der Messfehler vernachléssigbar, da die thermi-
sche Tragheit des Thermoelementdrahts kleiner ist
als die der Probe.

Gliihbeispiele

An vier Beispielen wird die Funktion und
der Nutzen der WSP/ITP-Labor-Wir-
mebehandlungsanlage gezeigt. Im ersten
Beispiel wird Messing (C26000, CuZn30)
geglitht, eine Routineaufgabe fiir Band-
schwebedfen. Im zweiten Beispiel wird sehr
diinne Kupferfolie, ein wachsendes Markt-
segment, mit sehr kurzer Glihdauer wir-
mebehandelt. Im dritten Beispiel werden
Glithungen bei sehr hohen Temperaturen
im Bereiche 850 °C bis 1.000 °C, wie sie z.B.
zur Losungsglithung von CuNiSi-Werk-
stoffen interessant sind, durchgefiihrt. Im
letzten Beispiel wird die Wasserkithlung
zur Erzielung sehr hoher Abkihlraten
gezeigt.

Beispiel 1: Messing CuZn30

Das Ausgangsmaterial ist 0,3 mm dickes
Messingblech nach dem Kaltwalzen mit
Umformgraden zwischen 50 % und 80 %.
Die Aufheizdauer wurde zwischen 6 s und
180 s und die maximale Glithtemperatur
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Eigenschaften und Gefiige von CuZn30 nach der Warmebehandlung
Banddicke 0,3 mm; Abwalzgrad 50%; Eingangshérte 183 HV1

180

100 ~

90

26,

Aufheizdauer [s]

10,

630 640 650 660 670 680 690
maximal Gluhtemperatur [°C]

Eigenschaften und Gefiige von C26000 (CuZn30) nach Warmebehandlung
auf 650°C maximale Gliihtemperatur
Banddicke 0,3 mm; Eingangshérte 183 HV1

Aufheizdauer [s]

30 40 50 60 70 80 9 100

Abwalzgrad [%]

Bild 7: Ergebnisse der Gliihversuche an CuZn30. Deutlich ist der

Einfluss der maximalen Gliihtemperatur bei gleicher Aufheizdauer
zu erkennen. Die Harte nimmt ab und die KorngréBe nimmt zu.
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Bild 8: Ergebnisse der Gliihversuche an CuZn30. Hier wurde der
Einfluss des Abwalzgrades untersucht. Bei ansonsten gleichen
Wiérmebehandlungsbedingungen sind die Gefiige der Proben mit
héherem Abwalzgrad deutlich feinkdrniger.

CuNiSi-Legierung
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Bild 9: Ergebnisse der Glithversuche an 50 pm Cu-Folie. Hier wurde
der Einfluss der Gliihdauer auf die Héarte untersucht. Die Abkiihlbe-
dingungen waren bei aller Proben gleich.

Bild 10: Einfluss der maximalen Gliihtemperatur bei gleicher
Aufheizdauer und gleichen Abkiihlbedingungen;

Eigenschaften vor der Glithung: 217HV, el. Leitfahigkeit 47% IACS.
(el Leitfahigkeit gemessen mit: eddy current tester, Foerster
Sigmatest 2.069)
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zwischen 650 °C und 690 °C variiert. Die
Korngréfle wurde mittels Linienschnitt-
verfahren (ASTM E 112) an metallogra-
phischen Schliffen bestimmt. Auflerdem
wurde die Vickers-Harte bestimmt. Die
Ergebnisse sind in den Bildern 7 und 8
zusammengestellt. Bereits die kiirzeste
Aufheizdauer von 6 s bei der niedrigsten
Glithtemperatur reichte aus, um die pri-
mire Rekristallisation abzuschliefSen. Eine
Verlangerung der Glithdauer fithrt, wie zu
erwarten, zu einem Kornwachstum. Bei
gleicher Glithbehandlung ist die Korngré-
e bei Proben mit hoherem Umformgrad
geringer.

Beispiel 2: Cu-Folie, Dicke 50pm

Rekristallisationsglithungen an sehr diin-
nen Cu-Folien wurden bei Aufheizdauern
von 3,8 s bis 7,4 sund Glithtemperaturen bis
700 °C durchgefiihrt. An den Proben wurde
die Hérte mit einem Mikrohértepriifgerit
ermittelt. Die Ergebnisse zeigt Bild 9. Die
Proben mit der kiirzesten Aufheizdauer
scheinen nicht vollstindig rekristallisiert
zu sein, da die Harte hier gegeniiber den
Proben mit lingerer Aufheizdauer signi-
fikant hoher sind. Um diese Vermutung
zu bestitigen, miisste, wie in Beispiel 1, die
Kornstruktur untersucht werden.

Die Kenntnis der minimal erforderlichen
Rekristallisationsdauer in Abhéingigkeit
von der Glithtemperatur ist sehr wichtig,
da diese Dauer die maximale Anlagenge-
schwindigkeit, und damit den Durchsatz
einer Diinnbandglithlinie, begrenzen
kann.

Beispiel 3: Losungsgliihung einer
CuNiSi-Legierung

Ausscheidungshértende Legierungen, wie
z.B. CuNiSi-Legierungen, miissen als Vor-
bedingung fiir das Harten 16sungsgeliiht
werden. Die Losungsglithung, der eine
rasche Abkiihlung folgen muss, findet
ublicherweise in Durchlauféfen statt. In
diesem Beispiel wurden Proben mit einer
Eingangshadrte von 217 HV und einer elek-
trischen Leitfdhigkeit von 47 % IACS fiir
35 s bis 90 s bei Temperaturen zwischen
815 °C und 940 °C l6sungsgeglitht. Die
Ergebnisse sind in Bild 10 dargestellt.

Beispiel 4: Schnelles Abkiihlen mit
der Wasserquench

Mit der Wasserquench konnen sehr hohe
Abkiihlraten erzielt werden. Die Abkiihl-

rate ist dabei sehr stark vom Probenma-
terial und von der Temperatur abhéngig.
Oberhalb der Leidenfrost-Temperatur ist
der Wirmeiibergang kleiner, da sich zwi-
schen der Gutoberfliche und dem Wasser
eine stabile Dampfschicht bildet, die den
Wiérmestrom limitiert. Bei Temperaturen
unterhalb der Leidenfrost-Temperatur bis
zur sogenannten Burnout-Temperatur
erhoht sich der Warmeiibergang betrécht-
lich, da in diesem Bereich eine instabile
Filmverdampfung stattfindet und lokal
Wasser direkt mit der Oberfliche in Kon-
takt kommt. Unterhalb der Burnout-Tem-
peratur findet eine konvektive Kithlung
durch direkten vollflichigen Kontakt des
Wassers mit der Bandoberfliache statt. Mit
der Wasserquench des Laborofens lasst
sich die Kiihlleistung tiber die Diisenbe-
stiickung und den Wasserspritzdruck in
einem weiten Bereich einstellen. Die Ver-
suche wurden bei einer mittleren Kiihl-
leistung durchgefiihrt. Durch eine Nach-
rechnung des Abkiihlverlaufs lasst sich das
Wirmeiibertragungsverhalten in Abhén-
gigkeit von der sogenannten Wasserbeauf-
schlagungsdichte und der Materialtempe-
ratur nachbilden. Mit der so gewonnenen
mathematischen Beschreibung des Wir-
meiibergangs kann der Abkiihlverlauf fir
Proben aus dem gleichen Material, aber
abweichender Dicke vorab berechnet wer-
den. Dieses Verfahren ist bei der Ausle-
gung neuer Anlagen sehr hilfreich. Bild 11
zeigt den Vergleich einer gemessenen mit
der nachgerechneten Abkiihlkurve.

Zusammenfassung

Die ersten Praxiserfahrungen haben
gezeigt, dass mit der WSP/ITP-Labor-
Wirmebehandlungsanlage Proben wie in
Produktionsanlagen geglitht werden kon-
nen. Selbst Versuche unter extremen Gliih-
bedingungen, wie hohen Temperaturen bis
1.050 °C oder kurze Aufheizdauern von
nur wenigen Sekunden, sind moglich.

Es wurden bereits Glithserien durchge-
fihrt, die die Grundlage fiir neue kon-
tinuierliche Bandglithlinien darstellen.
Auflerdem haben Halbzeughersteller die
Anlage genutzt, um z.B. Rezepte fiir die
Umstellung von Batchbetrieb auf Konti-
glithbetrieb zu finden oder um tiberhaupt
mit geringem Materialeinsatz Rezepte fiir
ihr Legierungsprogramm zu optimieren.
Das ITP bietet Halbzeugherstellern die
Nutzung der Labor-Wirmebehandlungs-
anlage als Dienstleistung an. Bei der
Durchfithrung dieser Untersuchungen
wird hochste Vertraulichkeit gewdhrleis-
tet. WSP und ITP haben nicht die Absicht,
mitdieser Anlage in eine eigene Werkstoff-
entwicklung einzusteigen.

Der Bau der Labor-Wirmebehandlungs-
anlage wurde mit Mitteln aus dem ZIM-
Programm des BMWI (Bundesministeri-
um firr Wirtschaft und Energie) geférdert.
Forder-Kennzeichen: EP 120094

(1) Dr-Ing. T. Berrenberg, ITP GmbH,
Aachen, Geschiiftsfiihrer, WSP GmbH,
Aachen, Leiter Thermoprozesstechnik
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Bild 11: Vergleich der gemessenen mit der berechneten Abkiihlkurve bei Abkiihlung eines

2,5 mm dicken Kupferblechs.

METALL | 68. Jahrgang | 11/2014

4SS




