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@ Verfahren zur Herstellung von hochduktilem Tantal-Halbzeug.

@ Es wird ein Verfahren zur Herstellung von hochduktilem Tantal-Halbzeug flr die Verwendung auf dem
Gebiet der Hochgeschwindigkeitsumformung angegeben. Zundchst wird aus direkt reduziertem Tantal-Pulver
vorgegebener Reinheit ein stabférmiger Kdrper hergestellt, der in einem Elekironenstrahiofen mehrmals durch
Abschmelzen umgeschmolzen wird. Der zuletzt erhaltene Schmelzblock wird zu einer Bramme verformt, die
nach spanabhebender Glattung in Ublicherweise zu einem Halbzeug weiterverarbeitet wird. Dabei ist in den
HerstellungsprozeB flir das Halbzeug mindestens eine Warmebehandlung unter Vakuum einbezogen.
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Verfahren zur Herstellung von hochduktilem Tantal-Halbzeug

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von hochduktilem Tantal-Halbzeug fir die Verwen-
dung auf dem Gebiet der Hochgeschwindigkeitsumformung.

Auf dem Gebiet der Hochgeschwindigkeitsumformung, wie sie z. B. bei Geschofien vorkommt, wird
{iblicherwaise hochduktiles Eisen-oder Kupfer verwendet. Die Eindringtiefe der Geschofe ist eine Funktion
sowoh! der Dichte des verwendeten hochduktilen Werkstoffes als auch der Dichte des Werkstoffes, auf den
das GeschoB aufirifft. Man ist daher seit langem bestrebt, einen hochduktilen Werkstoff sehr hoher Dichte
herzustellen. .

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht darin, ein Verfahren zur Herstellung von hochduktilem

Tantal-Halbzeug bereitzustellen, das fiir die Verwendung auf dem Gebiet der Hochge--

schwindigkeitsumformung, insbesondere flir Geschosse, geeignet ist.

Gelsst wird diese Aufgabe erfindungsgemaB durch folgende Verfahrensschritie:

a) aus mit direkt-reduziertem Tantal-Pulver, das pro g-Puiver weniger als 100 ug Niob, Wolfram
und/oder Molybdzn enthilt, wird durch Pressen ein stabfdrmiger KSrper hergestellt,

b) der Kdrper wird in einem Elektronenstrahl-Ofen unter Aufrechterhaltung eines Druckes von weniger
als 5 X 10~ mbar abgeschmolzen, die Schmelze in einer gekihiten Kokille gesammeit und ein Schmelz-
block gebildet,

c) der Schmelzblock wird mindestens zweimal im Elektronenstrahlofen unter Aufrechterhaltung eines
Druckes von weniger als 5 X 10~* mbar durch Abschmelzen umgeschmolzen,

d) der vom lefzten Umschmelzzykius erhaltene Schmelzblock wird zu einer Bramme verformt,

e) die Bramme wird allseitig spanabhebend mit einer Rauhtiefe von maximal 25 um geglétiet,

f) aus der glatten Bramme werden in Ublicher Weise Halbzeug durch Verformen hergestellt, wobei in
diesen HerstellungsprozeB mindestens eine Wirmebehandlung in einem induktiv undioder widerstandsbe-
heizten Ofen unter Aufrechterhaltung eines Druckes von weniger als 5 * 10~* mbar einbezogen wird.

Bewdhrt hat es sich bei dem erfindungsgem#fen Verfahren Natrium-reduziertes Tantal-Pulver zu
verwenden. Der Schmelzblock, der durch Abschmelzen des aus Pulver durch Pressen hergesteliten
K&rpers erhalten wird, wird vorteilhafterweise mit einer hdheren Schmelzrate (kg/h) im. Elektronenstrahiofen
abgeschmolzen als der vorerwdhnte K&rper. Bewéhrt hat sich dabei die Schmelzrate flir den Schmelzblock
wenigstens doppelt so groB zu wihlen wie die Schmeilzrate flr den durch Pressen des Pulvers hergestell-
ten Kdrper. .

Zur Herstellung der Bramme wird vorteilhafterweise der vom letzten Umschmelzzyklus erhaltene
Schmelzblock zunichst durch Kaltschmieden zu einem Rohling verformt, der in blockférmige Einzelstlicke
zerteilt wird. Danach wird jedes Einzelstiick in leicht oxidierender Atmosphére auf eine Temperatur von
etwa 650° aufgeheizt und nach Entnahme aus dem Ofen, wenn das Einzelstlick noch gine Temperatur im
Bereich von 450 bis 600°C besitzt, gestaucht. Nach vollsténdiger Abkiihlung auf Raumtemperatur wird der
gestauchte Kdrper kalt zu einer Bramme geschmiedet.

Bewihrt hat es sich, in den HerstellungsprozeB fir das Halbzeug einen Kaltwalzschritt mit Umformgra-
den von p 2 1,2 (¢ = 70 %) einzuschalten, der sowohl ein Walzen in Richtung der Achse des zuletzt
erhaltenen Schmelzblockes als auch in einer dazu quer verlaufenden Richtung umfaft. Dabei ist es
zweckmipBig, vor dem Kaltwalzschritt eine Entspannungsglihung bei einer Temperatur von etwa 650°C und
nach dem Kaltwalzschritt eine Rekristallisationsgliihung im Bereich von etwa 800°C durchzufihren.

Als Ergebnis des erfindungsgemdBen Verfahrens erhdlt man hochduktile Tantal-Halbzeuge, die
beziiglich ihrer mechanischen Eigenschaften und ihres Gefligeaufbaus isotrop sind. Die erfindungsgemésB
hergesteliten Tantal-Halbzeuge sind Textur-frei und besitzen eine KorngroBe, die feiner als 30 um {nach
ASTM E 112) ist. lhre Zugfestigkeit ist kleiner als 200 N/mm?, ihre Dehnung ist groBer als 60 %. Die
Gesamtreinheit der erfindungsgem#fien Werkstoffe wird durch die Bestimmung des Restwiderstands-
verhiltnisses (elekirischer Widerstand bei der Temperatur von 273 K : durch elektrischen Widerstand bei
der Temperatur von 4,2 K) errechnet. Es betrégt bei erfindungsgeméBen Werkstoffen wenigstens 200.

Anhand des nachfolgenden Ausfiihrungsbeispiels wird ein Verfahren zur Herstellung eines erfindungs-
gemaBen hochduktilen Tantal-Halbzeuges beschrieben.

Zur Herstellung des durch Pressen erzeugten stabfSrmigen K&rpers wurde Natrium-reduziertes Tantal-
Pulver verwendet, dessen Verunreinigungsgehalte (Lg/g) sich aus nachstehender Tabelle ergeben:
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Elemente: Nb Fe Ti W Mo si Ni Mn C o] H
/ug/g: 40 130 <10 <50 <20 30 50 <10 55 3300 15 55

Aus diesem Tantal-Pulver wurde durch kalt-isostatisches Pressen ein stabférmiger Kdrper hergesteilt.
Dieser KOrper wurde als Abschmelzelektrode in einen Elektronenstrahlofen eingesetzt und mit einer
Schmelzrate im Bereich von 25 bis 35 kg/h abgeschmolzen. Wihrend-des Abschmelzprozesses wurde ein
Druck von 2 X 10™* mbar aufrechterhalten. Die Schmelze wurde in einer wassergekiihlten Kokille
gesammelt und ein Schmelzblock (Ingot) mit einem Durchmesser von 150 mm gebildet. Dieser Schmelz-
block wurde anschlieBend dreimal in dem Elekironensirahlofen durch Abschmelzen umgeschmolzen, wobei
der jeweils gebiidete Schmelzblock wieder als Abschmelzelektrode eingesetzt wurde. Wahrend des ersten
Umschmelzvorganges wurde in dem Elektronenstrahlofen ein Druck von 8 * 1073 mbar aufrechterhalten,
die Schmelzrate lag im Bereich von 70 bis 100 Kg/h. Die entsprechenden Werte flir den zweiten Um-
schmelzvorgang betrugen 6 * 10~° mbar, die Schmeizrate lag wiederum im Bereich von 70 bis 100 Kg/h,
wihrend beim letzten Umschmelzvorgang der Druck im Elekironenstrahlofen auf 3 * 10~ mbar abgesenkt
war und die Schmelzrate 120 Kg/h betrug. Der Durchmesser des vom letzten Umschmelzzyklus erhaltenen
Schmeizblocks betrug 175 mm.

Der zuletzt erhaltene Schmelzblock wurde danach durch thermo-mechanische Umformung zu einer
Bramme vorformt. Dabei wurde zunidchst der Schmelzblock an 150 mm achtkant kaltgeschmiedet, danach
wurde er in blockfdrmige Einzelstlicke von 350 mm Linge zerteilt. Jedes Einzeistlick wurde dann in leicht
oxidierender Atmosphére in einem gasbeheizten Herdofen auf 650 °C aufgeheizt und bei dieser Temperatur
wahrend einer Dauer von etwa 2 bis 3 Stunden gehalten. Nach der Entnahme aus dem Herdofen wurden
die Einzeistlicke bei einer Temperatur von ca. 550 °C auf einem Schmiedehammer gestaucht. Nach seiner
volistdndigen Abkihlung auf Raumtemperatur wurde das gestauchte Einzeistlick zu einer Bramme kaltge-
schmiedet, bis an Abmessungen in mm von ca. 160 * 85 * 800. Hieran schlof sich ein Frésvorgang mit
einer Rauhtiefe von 20 um zur Glittung der Bramme an. Die geglédttete Bramme wurde enifettet und
zundchst in K8nigswasser und danach in einem S&uregemisch, das aus einem Volumenantsil konzentrierter
Fluorwasserstoffsdure, zwei Volumenanteilen konzentrierter Salpetersdure und zwei Volumenantsile Wasser
bestand, gebeizt. Hieran schloB sich ein Kaltwalzen mit hoher Einzelstichabnahme an, wobei sowohl in
Richtung der Achse des zuletzt erhaltenen Schmelzblockes als auch in einer quer dazu verlaufenden
Richtung gewalzt wurde. Der Verformungsgrad betrug p 2 1,3 (¢ 2 75 %). Nach diesem Kaltwalzvorgang
wurde das kaltgewalzie Teil entfettet und gebeizt. Danach wurde eine Entspannungsgllhung in einem
induktiv beheizten Ofen durchgefiihrt, in dem wihrend der Wirmebehandlung ein Druck von 2 * 10™*
mbar aufrechterhalten wurde. Nach dieser Entspannungsgiihung wurde das gegiliinte Teil mehreren
Kaltwalzschritien unterworfen, wobei wiederum ein Walzen in Richtung I&ngs und quer zur Achse des
zuletzt erhaltenen Schmelzblocks durchgefiihrt wurde. Auch dieser Kaltwalzvorgang wurde mit hoher
Einzelstichabnahme durchgefiihrt. Der Verformungsgrad betfug p 2 1.9 (¢ 2 85 %). Im Anschiuf an diesen
Kaltwalzschritt wurde das Werkstlick wieder, wie bereits oben geschildert, geschliffen, entfettet und gebeizt
und dann in einem widerstandsbeheizten Vakuumofen einer Rekristallisationsgitihung bei 875 °C unterwor-
fen.

Das so erhaltene hochduktile Tantal-Halbzeug war Textur-frei und wies eine Korngrdfe feiner als 30 um
nach (ASTM E 112) auf. Seine Zugfestigkeit betrug 192 N/mm?, seine Dehnung betrug 65 %, das
Restwiderstandsverhéltnis wurde mit 220 ermittelt.

' Anspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von hochduktilem Tantal-Halbzeug flr die Verwendung auf dem Gebiet der
Hochgeschwindigkeitsumformung, gekennzeichnet durch folgende Verfahrensschritte:

a) aus mit direkt reduziertem Tantal-Pulver, das pro g-Pulver weniger als 100 ug Niob, Wolfram
undroder Molybdan enthdlt, wird durch Pressen ein stabfdrmiger K&rper hergestellt,

b) der Kdrper wird in einem Elektronenstrahl-Ofen unter Aufrechterhaltung eines Druckes von weniger
als 5 * 10~* mbar abgeschmolzen, die Schmelze in einer gekiihiten Kokille gesammelt und ein Schmelz-
block gebildet,

¢) der Schmelzblock wird mindestens zweimal im Elektronenstrahlofen unter Aufrechterhaltung eines
Druckes von weniger als 5 * 10™* mbar durch Abschmelzen umgeschmolzen,

d) der vom letzien Umschmelzzykius erhaltene Schmelzblock wird zu einer Bramme verformt,
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e) die Bramme wird allseitig spanabhebend mit einer Rauhtiefe von maximal 25 um gegiattet,

f) aus der glatten Bramme werden in Ublicher Weise Halbzeuge durch Verformen hergesteilt, wobei
in diesen HerstellungsprozeB mindestens eine Wirmebehandlung in sinem induktiv und/oder widerstands-
beheizten Ofen unter Aufrechterhaltung eines Druckes von weniger als 5 X 10™* mbar einbezogen wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der Schmelzblock mit einer hdheren
Schmelzrate (kgih) abgeschmoizen wird als der durch Pressen hergestellte K&rper.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Schmelzrate flir den Schmelzblock
wenigstens etwa doppelt so gro gew&hit wird wie die Schmelzrate flir den durch Pressen hergesteilten
Kdérper.

4. Verfahren nach den Ansprichen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB der vom letzten Um-
schmelzzyklus erhaltene Schmelzblock durch Kaltschmieden zu einem Rohling umgeformt, der in
blockfdrmige Einzelstlicke zerteilt wird, wonach jedes Einzelstlick in leicht oxidierender Atmosphire auf
gine Temperatur von etwa 650 °C aufgeheizt, nach geringer Abkuhlung bei einer Temperatur im Bereich
von 450 bis 600 °C gestaucht und nach vollstédndiger Abkiihlung auf Raumtemperatur kalt zu einer Bramme
geschmiedet wird.

5. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da in den Herstellungsprozess
fir das Halbzeug ein Kaltwalzen mit Umformgraden von p 2 1.2 (¢ 2 70 %) eingeschaltet wird, das sowohi
ein Walzen in Richtung der Achse des letzterhaltenen Schmelzblockes als auch in einer dazu quer
verlaufenden Richtung umfast.

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daf vor dem Kaltwalzen eine Eintspan-
nungsgltihung bei einer Temperatur von etwa 650°C und nach dem Kaltwalzen eine Rekristallisa-
tionsgliihung im Bereich von etwa 800 bis 900°C durchgefiihrt werden.
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