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Einleitung

Forschungslabor der US-Navy, 20. April 1962:

Ein Forscher-Team hatte den Auftrag bekommen, das im Schiffsbau eingesetzte Metall
Titan weiterzuentwickeln und vor allem etwas elastischer zu machen. Auf der Suche nach
einem geeigneten Legierungszusatz verwendeten die Forscher Nickel. Als Gasten bei
einem Empfang stolz eine Probe prasentiert wurde, trat ein Mann mit einer dicken Zigarre
in die Ndhe des Metallstreifens - der daraufhin wie ein Gummiband zusammenschnappte.
Eine Karriere als Schiffswand blieb der Nickel-Titan-Legierung aus naheliegenden
Grinden versagt.!

Allerdings war mit dem Nitinol (Nickel-Titan-Naval-Ordonance-Laboratory) ein
Werkstoff mit einer neuen Eigenschaft gefunden worden, dem Formgedéchtnis (shape
memory).

Heute weil3 man, dal der Formgedachtniseffekt auf der martensitischen Umwandlung
basiert. Diese wird von den Menschen seit mehr als 3000 Jahren fir die Hartung des Stahls
ausgenuitzt. Ihre erste literarische Erwéhnung fand sie bei Homer in dem unerfreulichen
Zusammenhang der Blendung des Polyphem durch Odysseus: "Und wie ein Mann, [...]
eine grof3e Axt oder ein Schlichtbeil in kaltes Wasser eintaucht, um es, das gewaltig
zischende, zu hérten - das ist dann wieder die Starke des Eisens - so zischte sein Auge
rings um den Olivenpfahl."2

Der martensitischen Umwandlung ist an der Uni Augsburg ein Praktikumsversuch
gewidmet. Diese Versuchsanleitung umfalit sieben Kapitel. Die ersten vier behandeln
theoretische Grundlagen. Kapitel 5 und 6 beschreiben den Versuchsaufbau und die
Durchfiihrung, Kapitel 7 falt die Aufgabenstellung zusammen. Die Kapitel werden durch
Lernziele eingeleitet und mit Kontrollfragen geschlossen. Die Beantwortung dieser Fragen
ist als Vorbereitung flr den Versuchstag gedacht.

Kapitel 1:
Allgemeine metallkundliche Grundlagen

Inhalte des ersten Kapitels sind allgemeine metallkundliche Grundlagen, die dem
Praktikanten eigentlich gelaufig sein sollten. Gleichwohl werden einige - fiir das
Verstandnis der martensitischen Umwandlung wichtigen - physikalische Grundlagen
angesprochen. Die Lernziele muRten in diesem Fall eher "Wiederholungsziele™ heif3en.

Lernziele:

[20 GOE] S. 46 ff.
2 [04HOR]S.7



oo Kenntnis der Bedingungen fiir ein thermodynamisches
Gleichgewicht zweier Phasen.

oo Grundkenntnisse Uber Konzentrations - Freie Energie -
Diagrammen bei bindren Systemen.

eee  Ableitung des Zustandsdiagramms aus den Freie Energie -
Kurven.

oo Kenntnis einiger Grundtypen von bindren
Zustandsdiagrammen.

ee Kenntnis des Strukturaufbaus von fcc-, bce- und hep-Gittern.

ee Kenntnis von Gitterfehlern, insbesondere von

Zwillingsgrenzen und Versetzungen.




1.1 Aggregatzustande, Phaseniibergange und Thermodynamik

Schon aus der Schule ist bekannt, daR Stoffe in verschiedenen Aggregatzustanden
existieren konnen: als Gas, Flussigkeit oder Festkdorper. Im Verlauf des Physik-Studiums
lernt man, daR es auch innerhalb des Festkdrpers noch einmal verschiedene Zustéande
geben kann, die sich in ihrer atomaren Struktur und in ihren physikalischen Eigenschaften
deutlich unterscheiden konnen. Dabei stellt sich die Frage, wann ein Zustand stabil ist oder
wann ein System den Zustand wechselt.

Nach den Regeln der Thermodynamik3 gilt fur ein System (z.B. eine Legierung), dal} fur
(1.1) T und V konstant: F (T,V,Nj) =U - TS und fur
(1.2 Tund p konstant: G (T,p,Nj)=U-TS + pV
minimal sein missen. F bezeichnet die freie Energie, G die freie Gibbsche Enthalpie, U
die innere Energie des Systems, S seine Entropie, T die Temperatur, V das Volumen, p
den Druck und N; die Anzahl von Atomen der Sorte i.

Betrachtet man F und G in differentieller Schreibweise und vernachl&ssigt den bei einem
Festkorper sehr kleinen Term pdV, so ist
(1.3) dF & dG.4

Mit der Enthalpie H

(1.4) H (S,p,Nj) =U + pV
liegt ein Gleichgewichtszustand zweier Phasen 1 und 2 eines Systems vor, wenn deren
freie Enthalpien den gleichen Wert annehmen:

(1.5) dG; =dG

Im Gleichgewichtspunkt bei der Temperatur T gilt also:
(1.6) (H1-H2)-To- (S1-S2) =0.

Diese Bedingung ist genau dann erfullt, wenn sich die Kurven der freien Enthalpien der
Zustande 1 und 2 im Temperatur - freie Enthalpie - Diagramm schneiden. Unterhalb und
oberhalb dieser Temperatur ist jeweils die Phase mit der niedrigeren freien Enthalpie
stabil. Bild 1.1 zeigt die entsprechenden Kurven schematisch fir die gasférmige, flissige
und feste Phase.

.-\,_\.‘
~ \~.
——Iua N\
ST Bild 1.15
As \\\f\\ Freie Enthalpie 4G als Funktion der Temperatur
RN T fir einen Stoff im festen (s), im flissigen (I) und
\Q\ im gasformigen (g) Zustand. Der
,_'15 I ——— thermodynamisch stabile Zustand ist der mit dem
J— niedrigsten
AG-Wert.

3 [21BEC]S. 52
4 [22 HAI] Kapitel 3.1
5 [01 BGS] S. 362 Abb. 5.5
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Werden die freien Energien F fir die feste Phase o und die flissige Phase L einer
Legierung der Komponenten A und B gegenuber der chemischen Zusammensetzung der
Legierung aufgetragen, so ergeben sich fur die Kurven des Festkdrpers Fs (solid) und der
Flussigkeit F_ (liquid) zwei nach oben gedffnete Parabeln, deren relative Lage stark von

der aktuellen Temperatur abhangig ist (Bild 1.2).

/4 B A E A Vg=—"*" 5

Bild 1.26
Ableitung eines Zustandsdiagramms (rechts unten) aus Freie-Energie-Kurven fur
verschiedene Temperaturen T (Schmelze: L, feste Phase: S = alpha)

Je nach Lage der Parabeln zueinander ist die fliissige oder die feste Phase stabil. Bei einer
Legierung (konstanter Druck und konstantes VVolumen) beantwortet sich also die Frage, in
welchem Zustand sie existiert, falls die Temperatur und die chemische Zusammensetzung
des Systems bekannt sind.

Diese Abhdngigkeit kann aus dem Zustandsdiagramm abgelesen werden, in dem die
Temperatur Uber der Konzentration einer Komponente aufgetragen ist. Bild 1.2 zeigt die
Ableitung eines Zustandsdiagramms flr ein System, bei dem beide Komponenten sowohl
in der flUssigen, als auch in der festen Phase vollstandig mischbar sind.

6 [15HAA] S. 83 Abb. 5.11



A B A B

(a) g (b) p— ™
1 l
\ l .| | Bild1.37
; ; y Grundtypen von binaren
o Zustandsdiagrammen sind schematisch

i : h 2 | (@) vollstandige Mischbarkeit,

€ @ KT (b) Mischungsliicke,

(c) Peritektikum und
(d) Eutektikum

Die vollstdndige Mischbarkeit in der festen und flissigen Phase ist jedoch nur ein
Spezialfall fiir das Verhalten eines Zweistoffsystems. Weitere Grundtypen von
Zustandsdiagrammen zeigt Bild 1.3.

1.2 Strukturelle Umwandlung von Werkstoffen

"Strukturelle Phasenumwandlungen gehéren zu den wichtigsten VVorgéngen in festen
Metallen und Legierungen, weil sie in vielen Fallen zur gezielten Einstellung der Struktur
und des Gefuges und damit der Eigenschaften dienen™8. Mit dem Begriff "Struktur" ist hier
der atomare Gitteraufbau im Gleichgewichtszustand gemeint. "Geflige" bezeichnet den
makroskopischen Aufbau eines Festkdrpers. Bei welcher Zusammensetzung und
Temperatur Phasenumwandlungen zu erwarten sind, &Rt sich aus dem Zustandsdiagramm
ablesen. Im allgemeinen ist eine strukturelle Phasenumwandlung in Legierungen mit einer
Anderung der Kristallstruktur und der Konzentration verbunden. Man unterscheidet

e diffusive und

¢ nichtdiffusive Umwandlungen.

Bei den diffusiven Umwandlungen (Ordnungs- oder Entmischungsreaktionen) wird
vorausgesetzt, da3 die Atome so beweglich sind, dal? sich die neue Struktur durch ein
"Wandern" der Atome (oder indirekt durch Wandern von Leerstellen im Kiristall) aufbauen
kann. Dies setzt eine hohe innere Energie der Atome, also eine hohe Temperatur des
Festkorpers voraus.

7 [01 BGS] S. 165 Abb. 5.8
8 [02 HOR/WAR] S. 134



Dilatation

Displazive
Umwandlung

Bild 1.4°
Die drei Arten der

nichtdiffusiven Phasenumwandlungen

Im Gegensatz dazu legen die Atome bei nichtdiffusiven Umwandlungen "nur
Entfernungen zuriick, die deutlich kleiner als die Gitterkonstante sind."10 Sie kdnnen
deshalb auch bei tiefen Temperaturen stattfinden, bei denen Diffusion kaum mehr méglich
ist. Die nichtdiffusiven Umwandlungen kdnnen generell unterteilt werden in

e Dilatationen,

e displazive Umwandlungen und

e Scherungen.

1.3 Kristallaufbau und Gitterbaufehler

Die atomare Struktur von Metallen und Legierungen folgt allgemein dem Prinzip der
dichten Kugelpackung. Allein durch einfache "Packungsiiberlegungen™ ergeben sich
zwangslaufig bestimmte Strukturen mit relativ hohen Symmetrien.

Drei wichtige Beispiele des Gitteraufbaus sind

¢ die hexagonal dichtest gepackte (hexagonal closed packed hcp),

¢ die kubisch flachenzentrierte (face cubic centered fcc) und

e die kubisch raumzentrierte (body cubic centered bcc) Struktur.

Wichtige Kenngrol3en des Gitteraufbaus sind die Anzahl der Nachsten Nachbarn (NN), die
Raumerfullung (n) und der Abstand zweier Atome (a).

9 [22 HAI] Kapitel zur nichtdiffusiven Umwandlung
10 [22 HAI] Kapitel zur nichtdiffusiven Umwandlung



Die so beschriebenen Gitter stellen den Idealzustand dar. In allen realen Metallen und
Legierungen gibt es Gitterbaufehler. Zwillingsgrenzen und Versetzungen sind
insbesondere fiir Vorgange in diesem Versuch entscheidend. Die Zwillingsgrenze ist eine
zweidimensionale Korngrenze, bei der die beiden aneinandergrenzenden Kristalle
spiegelbildlich zueinander liegen. Bild 1.5 zeigt den Sachverhalt fir das bcc-Gitter. Die
Zwillingsgrenze liegt in einer (211)-Ebene. In der Grenze treten keine Verzerrungen auf.

Kristall T

1111y tnig | Bild 1.51
Schematische Darstellung einer Zwillings-

grenze im bce-Gitter.

Eine weitere wichtige Art von Gitterbaufehlern sind Versetzungen. Versetzungen sind
linienférmige Gitterfehler. Sie entsteht durch "Einschieben” oder "Herausnehmen™ einer
Atomebene (Bild 1.6). Die plastische Verformung von Kristallen geschieht durch die
Bewegung von Versetzungen. Liegengebliebene Versetzungen im Inneren bewirken eine
Verfestigung des Materiales.

11 [02 HOR/WAR] S. 64 Abb. 5.11
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b: Burgersvektor

Bild 1.6
Darstellung einer Kippgrenze aus Stufenversetzungen (links)12 und Versetzung
auf atomarer Ebene (rechts)!3

Thermodynamik von Legierungen:
Literatur I 1 [15 HAA] S. 56 ff. und S. 80 ff.,
Hinweise \ [01 BGS] S. 361 ff.,

[02 HOR/WAR] S. 40 ff.
Strukturelle Phasenumwandlungen:
[02 HOR/WAR] S. 134 ff.,

[01 BGS] S. 381 ff.
Gitterbaufehler:

[15 HAA] S. 35 ff,,

[02 HOR/WAR] S. 53 ff.

Kontrollfragen zu Kapitel 1:

1.1 Wann und warum finden in einem Festkdrper Phaseniuibergénge statt?

1.2 Welche Angaben sind notig, um zu entscheiden, in welcher Phase ein
Zweistoffsystem vorliegt?

1.3 Wie sehen eutektische und peritektische Zustandsdiagramme aus?

1.4 Welche Mdglichkeiten gibt es, Zustandsdiagramme aufzustellen?

1.5 Wie sehen Gitterstrukturen von fcc-, bce- und hep-Gitter aus und worin unterscheiden
sie sich?

1.6 Beschreiben Sie Aufbau und Eigenschaften von Zwillingsgrenzen und Versetzungen!

Kapitel 2:
Martensitische Umwandlung

12 [02 HOR/WAR] S. 63
13 [11 HOR] S. 21
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In diesem Kapitel werden die Grundlagen der Martensitischen Umwandlung beschrieben.
Sie sind unabhéngig davon, welches System gerade betrachtet wird. Schwerpunkte sind
kristallografische Vorgange, strukturelle Prozesse der Umwandlung sowie die Definition
der Umwandlungstemperaturen.

Lernziele:

oo Kenntnis der mikroskopischen und makroskopischen
Veranderungen bei der martensitischen Umwandlung.

oo Kenntnis der Eigenschaften und der Struktur der
Martensitphase.

eee  Verstandnis der Umwandlung und der
Umwandlungstemperaturen aus dem Freie Energie -
Diagramm.

eee  Verstandnis der Reversibilitat oder Irreversibilitat der
martensitsichen Umwandlung bei verschiedenen Systemen.

2.1 Kristallografische Aspekte

Auf der ICOMAT-79 Konferenz wurde folgende Definition fiir die martensitische
Umwandlung vorgeschlagen: "Die martensitische Umwandlung ist eine diffusionslose
Strukturanderung, wobei das urspriingliche Kristallgitter verformt wird, (...)."14
Insbesondere erfolgt die angesprochene Strukturanderung durch eine koordinierte
Bewegung der Atome im Sinne einer Scherung. Martensitische Umwandlungen treten vor
allem dann auf, wenn eigentlich Diffusion stattfinden miRte, dies aus energetischen
Grinden aber unmoglich ist. Die Martensitphase ist deshalb metastabil.

Werden beide Strukturen, der Austenit (Struktur bei hoher Temperatur) und der Martensit

(Struktur bei niedriger Temperatur) betrachtet, so wird die Gitterverformung durch die

relative Orientierung beider Gitter beschrieben.

Eine einfachere Charakterisierung der martensitischen Umwandlung erhalt man durch die

Betrachtung der kristallografischen Merkmale der Martensitphase. Wenn man die

Martensitphase mit mikroskopischen und kristallografischen Untersuchungsmethoden

beobachtet, so zeigen sich folgende charakteristische Eigenschaftenls:

e Die martensitische Umwandlung ist im wesentlichen volumenerhaltend.

e Der Martensit kommt meist in Platten- oder Nadelform vor und die Trennebene, die
Habitusebene, hat fur jedes Legierungssystem eine bestimmte kristallografische
Orientierung, die im allgemeinen hoch indiziert ist.

e Zwischen beiden Kristallgittern besteht eine feste Orienterungsbeziehung.

e Die makroskopische Formanderung resultiert aus einer Scherung entlang der Habitus-
ebene auf bestimmten Gleit- oder Zwillingssystemen (Bilder 2.1 und 2.2).

o Martensitplatten oder -nadeln treten manchmal in Gruppen auf, die sich nach strengen
kristallografischen Regeln anordnen.

14 [03 DEL] S. 15
15 [03 DEL] S. 22 f. sowie [22 HAI] Kapitel zur nichtdiffusiven Umwandlung
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Mar tensit
e _F_
i A
A
S N SN |
Austenit RN Austenit ‘\\‘

Bild 2.116
Kratzer auf der Oberflache werden bei der Umwandlung geschert. Die Oberflache erhalt
ein Relief, das sich durch den plattenférmigen Martensit ergibt.

|
Ausgangs-
! gitter

transfomiert

gedreht
invariante Ebene | Bild 2.2%7
/ Konstruktion der invarianten Ebene: Das
Ausgangsgitter wird transformiert,
/ > gedreht und makroskopisch abgeschert.
/ ver- Wegen der Volumenkonstanz wird in
Ve / schert bestimmten Richtungen gedehnt, in
~ anderen gestaucht. Durch zusétzliche

Rotation des Gitters, sowie durch die
Scherung wird eine invariante Ebene erzeugt, die jedoch haufig hoch indiziert ist.

Die martensitische Umwandlung selbst besitzt einige unverwechselbare Kennzeichen,

durch die sie sich von allen anderen Festkdrperreaktionen unterscheidet?8:

e Es handelt sich um eine strukturelle Phasenumwandlung, die ohne Hilfe von
individuellen Spriingen der Atome, also diffusionslos, ablaufen kann.

e Eine Folge der Diffusionslosigkeit ist die Zeitunabhangigkeit der Umwandlung. Die
kleinen Atombewegungen verlaufen korreliert und mit hoher Geschwindigkeit
(praktisch Schallgeschwindigkeit) ab.

e AuBere Schubspannungen kénnen die Umwandlung beeinflussen.

e Folge der Scherung ist die Bildung eines Reliefs in der polierten Oberflache des
Werkstoffes infolge der Forménderungen des umwandelnden Kristalls.

Fur die martensitische Umwandlung gibt es zwei groRe Anwendungsgebiete, die im
Versuch beschrieben werden:

16 [13 HAA] S. 267, Abb. 13.3
17 [22 HAI] Kapitel zur nichtdiffusiven Umwandlung
18 [04 HOR] S. 8 .
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o die Stahlhartung durch eine spezielle Warmebehandlung ohne Riickumwandlung in den
Austenit (Stahlversuch) und

e den Formgeddachtniseffekt durch wiederholte Hin- und Riickumwandlung (Zugversuch).
2.2 Strukturelle Prozesse

"Diffusionslose B & o Umwandlungen kdnnen mit groen Betragen von Scherungen v,
des Kristallgitters verbunden sein. Es handelt sich um Reaktionen 1. Ordnung, die meist
durch eine heterogene Keimbildung an Gitterdefekten oder an der Oberflache ausgeldst

werden."1? Die Umwandlung beginnt erst bei einer Unterkuhlung ATy, unterhalb der
Temperatur Ty des thermodynamischen Gleichgewichtes der Austenit- und der
Martensitphase. Ty ist durch die Gleichheit der freien Energien der Phasen o und 3 bei
gleicher chemischer Zusammensetzung und gleichem Ordnungsgrad definiert (Bild 2.3).

[}

'.%' Martensit

2

|

v I

E I Héhlemperutur- .

- I phase Bild 2.320
Tl e erater —= Freie Enthalpie von Martensit und Austenit
2 i (Hochtemperaturphase) als Funktion der

Temperatur.

Der To-Punkt héngt stark von der chemischen Zusammensetzung ab. Die treibende
Energie f,g der o & f Umwandlung oder der Riickumwandlung ist naherungsweise
proportional der Unterkiihlung AT unter die Gleichgewichtstemperatur T bzw. der
entsprechenden Uberhitzung AT iber To. Die Temperatur, bei der das Systems tatsachlich
umwandelt sei T. Flr AT gilt dann:

(21) AT=Tg+T.
Fur die treibende Energie f,g der Umwandlung ergibt sich damit:

U AT
(22)  fo-fo=fup= —F— =Sep- AT =54 (To-T)

Uqp stent dabei flr die Umwandlungsenthalpie. Bei Unterkihlung (T < To) und fur eine

gittervariante Scherung y,g kann eine Schubspannung t.p definiert werden, die die
Umwandlung herbeizufiihren sucht:

A fup To-T
(2.3) T(XB:A_Y A Yo = Sap - Yop

19 [04 HOR] S. 35 ff.
20 [18 TAU] S. 175 Bild 7.1
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Die eigentliche Starttemperatur Mg der Umwandlung vom Austenit in den Martensit hangt

also von der inneren Schubspannung g ab, die zum Ausldsen (Keimbildung) oder
Wachstum der neuen Kristallart bendétigt wird. Mit:

(24) AT =To- Ms

folgt fir die Martensitstarttemperatur M.

T iD [2)
(2.5) Ms=To-AT=Tg- k S;BYOL

Eine direkte Folge der Abhéngigkeit von Mg von der inneren Schubspannung tg ist, da3
eine duBere Schubspannung t” mit einer Komponente parallel zu t,p die Umwandlungs-
temperatur erniedrigen, bzw. antiparallel erh6hen muR. Die Martensitstarttemperatur Mg
ist also durch zwei unabhéngigen Variablen bestimmt:

e durch die chemische Zusammensetzung der Legierung und

e durch eine eventuelle &uRere Schubspannung.

Die Abhangigkeit der Martensittemperatur von der &uBeren Schubspannung zeigt Bild 2.4.

&
. -120
o
g _
& - 0t
€
2
'60 .00.2
. . L | Bild2.42
50 100 IS0 200 Erhéhung von Ms durch &uRRere Spannung
Spannung (MPa) (Legierung: Cu + 39,2 Gew% Zn)

Einen weiteren groRen Einflul auf die Gleichgewichtstemperatur T und damit auf die
Umwandlung haben Legierungszusétze.

Besonders fiir das System Eisen-Kohlenstoff sind empirische Beziehungen fur die Berech-
nung von M; fur Stéhle bekannt, wie z. B.:

(2.6) M =561 - 474C - 39Mn - 17Ni - 17Cr - 21Mo - 21W - 21Si [°C]22.
Das Element symbolisiert den Legierungsanteil geldster Atome in Gewichtsprozent.

2.3 Umwandlungstemperaturen

21 [04 HOR] S. 40
22 [04 HOR] S. 46
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Neben der Starttemperatur Mg der Umwandlung Austenit & Martensit werden Mg
(Martensit finish) als Temperatur, bei der die Umwandlung beendet ist, sowie
entsprechend fir die Rickumwandlung Martensit & Austenit A (Austenit Start) und As
(Austenit finish) verwendet.

Mg ist die Temperatur, bei der der Kristall groBtenteils in Martensitform vorliegt.
Trotzdem sind immer Anteile an Restaustenit ibrig, die bei einer weiteren Absenkung der
Temperatur noch umwandeln kénnen. Eine vollstandige Martensitisierung des Kristalls ist
theoretisch nur bei 0 Kelvin méglich.

Ohne duf3ere Belastung (Zug- oder Schubspannung) ist der Anteil der Legierung, der als
Martensit vorliegt, nur von der Temperatur abhéngig und davon, in welche Richtung die
Umwandlung durchlaufen wird.

Bild 2.5 zeigt die Temperaturabhangigkeit der diffusionslosen Umwandlung.

I\_/Iarter)-
sitanteil 4
in %
100 ;
As = Austenit-Start-Temperatur
Af = Austenit-Finish-Temperatur
Mg = Martensit-Start-Temperatur
M¢ = Martensit-Finish-Temperatur
O 5
As
»
Temperatur
Bild 2.5

Temperaturabhangigkeit des Martensitanteils in Formgedachtnislegierungen

Die Hysterese erklart sich aus der Temperaturerh6hung AT Uber die

Gleichgewichtstemperatur Tq bei der Umwandlung Martensit & Austenit bzw. der

Temperaturerniedrigung AT unter die Gleichgewichtstemperatur To bei der Umwandlung

Austenit & Martensit. An Keimbildungsmechanismen fiir den Martensit kommen

prinzipiell zwei Prozesse in Betracht:

e Keimbildung an Defekten (heterogen), insbesondere im Verzerrungsfeld von Versetzun-
gen und

e Umwandlung durch lokalisierte weiche Phononen. Man geht hier davon aus, dal der
Umwandlung eine Gitterschwingung vorausgeht, die die Atomverschiebung
vorausnimmt und deren Frequenz bei Annaherung an Ms gegen null geht.

23 [05 STO] S. 34
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2.4 Reversibilitat der martensitischen Umwandlung

Grundsatzlich ist die martensitische Umwandlung reversibel. Dies ist insbesondere eine
Voraussetzung fur den Formgedéchtniseffekt. Bei der hierfur relevanten thermoelastischen
martensitischen Umwandlung treten nur sehr geringe elastische Spannungen auf, die prak-
tisch keine irreversible plastische Verformung durch Versetzungsbewegung bewirken. Der
Verzerrungsabbau erfolgt durch Akkomodation der benachbarten Martensitplatten und
durch Zwillingsbildung.

Die Scherung des Austenitgitters beim Stahl fuhrt auch hier zum Martensit. Dessen hohe
Festigkeit ist vor allem auf die Mischkristallh&rtung durch den eingelagerten Kohlenstoff
zurlickzufuhren. "Aufgrund des grolRen Volumenunterschiedes zwischen
Niedertemperatur- und Hochtemperaturphase kommt es beim Stahl in Bereichen hoher
Spannung jedoch zu irreversibler Verformung durch Versetzungsbewegung."2* Daher
findet man beim Stahl so gut wie keinen Formgedachtnis-Effekt.

Martensitische Umwandlung, allgemein:
| [15 HAA] S. 264 ff.,

Literatur

Hinweise || 2 { [02 HOR/WAR] S. 160 f.

i‘ diesem

[04 HOR]
[03 DEL]

Kontrollfragen zu Kapitel 2:

2.1 Beschreiben Sie die mikroskopischen und makroskopischen Vorgange bei der
martensitischen Umwandlung!

2.2 Worin unterscheidet sich die martensitische von einer diffusiven Umwandlung?

2.3 Wovon hangt es ab, ob eine martensitische Umwandlung reversibel ablaufen kann?

2.4 Erklaren Sie das Zustandekommen der vier charakteristischen
Umwandlungstemperaturen Mg, M¢, Ag und Ag!

2.5 Welchen Einfluf? hat eine &uRere Schubspannung auf die martensitische
Umwandlung?

Kapitel 3:

Eisen-Kohlenstoff (Stahl)

Der Student soll in diesem Teil einen Uberblick tiber die Herstellung und
Warmebehandlung von Stahl bekommen. Insbesondere wird die Stahlhartung beschrieben.

Lernziele:

24 105 STO] S. 31
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oo Kenntnis des Phasendiagramms Eisen-Kohlenstoff,
insbesondere bei dem eutektischen Punkt bei T = 723 oC.
oo Kenntnis der Umwandlungen und Strukturen von Eisen.

oo Kenntnis des Umwandlungsmodells von E.C. Bain,
basierend auf der Oktaederliicke.

eee  Fahigkeit, ein ZTU-Schaubild zu interpretieren.
eee \erstandnis der Stahlhdrtung und der Warmebehandlung
von Stahl.

3.1 Begriffsklarungen

Im Jahr 1986 wurden weltweit 715,6 Millionen Tonnen Stahl hergestellt. Mit dem Begriff
"Stahl" bezeichnet man allgemein die Verbindung Eisen-Kohlenstoff (FeC). Die
Stahlproduktion und -veredelung ist auch in Deutschland (37,5 Mio Tonnen) ein
bedeutender Wirtschaftszweig.2>

Hauptbestandteil des Werkstoffes Stahl ist Eisen (Fe). Um besondere Eigenschaften zu
erhalten, werden andere Elemente wie Kohlenstoff (C), Silizium (Si), Chrom (Cr) oder
Nickel (Ni) dazulegiert. Die Zusatze werden so begrenzt, dald sich die Legierungen walzen
und schmieden lassen. Erhoht sich der Nichteisenanteil so stark, daf3 sich die Legierung
nurmehr durch Giel3en in eine Form bringen 1&3t, so spricht man nicht mehr von Stahl
sondern von Guleisen.

Am haufigsten werden Eisen-Kohlenstoff-Legierungen verwendet. Sie heien auch
"unlegierte Stahle" und finden breite Anwendung beispielsweise im Hoch-, Tief-, Schiffs-
und Rohrleitungsbau. Leicht legierte Stahle, die eine Warmebehandlung zur Verbesserung
ihrer Eigenschaften erhalten, bezeichnet man als Qualitatsstahle. Anwendungsgebiete sind
der Fahrzeug- und Maschinenbau. Hochlegierte Stahle wie Werkzeugstahle oder korro-
sionshestandige Stahle werden wegen ihres hohen Reinheitsgrades und ihrer Gleichmé&Rig-
keit der Eigenschaften als Edelstéhle bezeichnet.26

3.2 Atomaufbau des Eisens

Da Eisen der Hauptbestandteil des Stahls ist, wird zunachst dessen Atomaufbau betrachtet.
Eisen (Atomdurchmesser D = 0,25 nm) kommt in zwei wichigen unterschiedlichen
Kristallformen vor, die Bild 3.1 zeigt:

e y-Eisen ist im Temperaturbereich zwischen 911 und 1392 °C kubisch flachenzentriert
(fcc). In den acht Ecken und den sechs Flachenmitten der wiirfelférmigen Einheitszelle
sitzt je ein Atom. Die Kantenldnge einer Einheitszelle betragt afec = 0,36 nm. In
Richtung der Kanten des Wurfels beriihren sich die Atome nicht. Es bleibt ein
Zwischenraum der Lange zfcc = afec - D = 0,11 nm.

e o-Eisen (unterhalb von 911 °C) hat eine kubisch raumzentrierte (bcc) Atomstruktur.
Statt der Flachenmitten ist die Raummitte mit einem Atom besetzt. Die Kantenldnge des
Wiirfels betrégt apcc = 0,29 nm. Die Elementarzelle des bcc-a-Eisens ist also kleiner als

die des fcc-y-Eisens. Auch die Zwischenrdume beim bcc-a-Eisen sind mit zpee = 0,04

25 Zahlen aus [17 ADA] S. 3600
26 Klassifizierung nach [16 SCH/BER] S. 1 f.
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nm Kleiner als beim fcc-y-Eisen. Uberhalb von 1392 °C ist Eisen wieder raumzentriert.
Man spricht von 6-Eisen, was fir die martensitische Umwandlung jedoch nicht von

Interesse ist.

fcc-Einheitszelle

bcc-Einheitszelle

Bild 3.1%7

Einheitszellen

Vollkugelmodell der kubischen

Die Frage, wann das Eisen ein bcc-a- oder ein fcc-y-Gitter ausbildet, liegt nahe. Bei
Atmosphérendruck ist dies allein von der Temperatur abhéngig. Bei niedrigen
Temperaturen liegt bcc-a-Eisen vor, das bei 911 °C zu fcc-y-Eisen umkristallisiert.

Einen Uberblick tiber die Gitterformen und Umwandlungstemperaturen gibt Bild 3.2.

0
C
N

1536: Schmelzpunkt 5-Eisen
Kubisch Raumzentriert bcc
1392: Umwandlung zu y-Eisen

Kubisch Flachenzentriert fcc

911: Unmagnetisches a-Eisen
Kubisch Raumzentriert bcc

796: Ferromagnetisches a-Eisen
— 723: Eutektoide Umw., Perlitbildung

des reinen Eisens

Bild 3.2
Umwandlungstemperaturen und Strukturen

E.C. Bain macht einen Vorschlag, wie man sich die Umwandlung von fcc-y-Eisen in bcc-
a-Eisen vorstellen kann. Demnach wird zunéchst das Koordinatensystem so gedreht, dal
aus der fcc-Zelle eine tetragonal-raumzentrierte wird (Bild 3.3 rechts). Anschliel3end wird
sie so gestaucht und gestreckt, daR das Volumen erhalten bleibt.

21 [07 KEL] S. 160 Bild 3
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| &
i’ % fce
bcc
7 RN
- // \\ _t

Bild 3.328

Zur Verdeutlichung der Bain-Transformation in Stahl: Im linken Bild wird das oben
eingezeichnete Oktaeder bei der Umwandlung gestaucht, bleibt im Prinzip aber erhalten.
Im rechten Bild ist bei zwei fcc-Einheitszellen ein Quader so eingezeichnet, dal in seiner
Raummitte genau das Seitenmittenatom zwischen beiden Zellen liegt. Gestaucht in x- und
y-Richtung und gestreckt in z-Richtung entsteht aus diesem Quader eine bcc-Einheitszelle.
Eine andere, aber gleichwertige Darstellung dieser Transformation zeigt Bild 3.3 (links).
Das fcc-y-Gitter bildet ein reguldres Oktaeder aus. Bei Abkiihlung erfolgt die
Umwandlung in das energetisch giinstigere bcc-a-Gitter. Betrachtet man davon zwel
Elementarzellen, so entdeckt man wieder ein Oktaeder, allerdings ein gestauchtes. Trotz
der groReren Zwischenrdume sind die Atomkugeln im fcc-y-Eisen dichter gepackt als im
bcc-a-Eisen. Mit der ydo Umwandlung bei der Abkihlung ist also eine kleine
Volumenabnahme verbunden. Im fcc-y-Eisen wird jedes Atom von zwdlf ndchsten
Nachbaratomen direkt bertihrt, im bcc-a-Eisen nur von acht. Im bcc-a-Eisen gibt es daher
mehr Zwischenrdume, die allerdings kleiner sind als beim fcc-y-Eisen. Die angesprochene
Oktaederliicke spielt insbesondere bei der Stahlh&rtung eine entscheidende Rolle.

3.3 Atomaufbau des Stahls

Da Stahl ja verschiedene andere Elemente neben dem Eisen enthélt, stellt sich die Frage,

wo diese in der atomaren Struktur ihren Platz finden. Es gibt prinzipiell zwei verschiedene

Madglichkeiten zur Mischkristallbildung:

e Haben Legierungselemente etwa den gleichen Durchmesser wie Eisen, so substituieren
sie einzelne Eisenatome im Metallgitter (z.B. Cr, Ni).

¢ Sind die Legierungsatome klein, kdnnen sie Zwischengitterplatze einnehmen (z.B. C).
Kohlenstoff ist in den Oktaederliicken des Eisengitters interstitiell geldst. Da die

28 [07 KEL] S. 162 Bild 7 (links) und [22 HAI] Kapitel zum Martensit in FeC (rechts)
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Zwischengitterplatze im fcc-y-Eisen grofRRer sind als im bcc-a-Eisen, kdnnen
Kohlenstoffatome in der Hochtemperaturphase besser eingelagert werden.
Bei Mischkristallen im fcc-y-Eisen spricht man von Austenit (Hochtemperaturphase), im
bcc-a-Eisen von Ferrit (Niedertemperaturphase).
Natdrlich ist der bisher beschriebene Aufbau eine recht optimistische Idealisierung. Im
realen Gitter gibt es eine Vielzahl von Abweichungen von der idealen Struktur. Die
wichtigsten Gitterbaufehler sind Leerstellen, Korngrenzen und Versetzungen. Trotzdem
bleibt natrlich die Kristallografie des fcc-y-Eisens und des bcc-a-Eisens prinzipiell wie
beschrieben erhalten.

3.4 Einflul} des Kohlenstoffs

Einziges Legierungselement der technisch bedeutsamen "unlegierten Stéhle" ist der
Kohlenstoff. Die Loslichkeit des auf Zwischengitterplatzen eingelagerten Elementes steigt
mit der Temperatur und sprunghaft bei der a @y Umwandlung. Wird die
Aufnahmefahigkeit des Eisengitters tberschritten, so bilden sich Karbide (FezC mit 6,67
Massen% C) aus drei Eisenatomen und einem Kohlenstoffatom aus. Weitere
Verbindungen und Strukturen lassen sich aus dem Phasendiagramm (Bild 3.4)
herauslesen.

Allerdings handelt es sich nur um ein Teildiagramm des vollstandigen Eisen-Kohlenstoff-
Systems, allerdings um den technisch relevanten Ausschnitt bis etwa sieben Prozent
Kohlenstoff. Wegen der Karbidbildung kann es jedoch als Schaubild des vollstandigen
Zweiphasensystems Eisen-Eisenkarbid aufgefalit weden. Als Gefligebestandteil wird FezC
Zementit genannt. Zementit hat eine orthorhombische Struktur mit einer Elementarzelle
von vier Fe3C-Molekilen. Es besitzt eine geringere Dichte wie Eisen, ist aber hérter. Bei

hoheren Temperaturen zerféllt es: Fe3C x 3 Fe + C.
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Kohlenstoff bzw. Eisen-Zementit (Fe3C)

Kehlenstoffyeralt
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Der fur die Stahlbildung relevante Ausschnitt des Zustandsdiagramms wird in Bild 3.5

noch einmal vergroRert gezeigt.
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29 [16 SCH/BER] S. 20 Bild 10
30 [06 HOR] S. 9 Bild 14

Bild 3.530
Ausschnitt aus dem
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Phasendiagramm zur

Verdeutlichung der

Perlitbildung

Eine Besonderheit in dem Schaubild sind die gestrichelten Linien. Der Kohlenstoff kann
als Graphit (reiner Kohlenstoff) und als Zementit in zwei verschiedenen Formen
vorkommen. Beide kdnnen auch nebeneinander auftreten.

Da der Aufbau der Stahle in erster Linie von dem metastabilen Gleichgewicht Eisen-
Eisenkarbid bestimmt wird, ist dies (durchgezogene Linien) als technisch relevant
anzusehen.

Kihlt man den Austenit ab, so hangt die Art der Strukturbildung vom Kohlenstoffgehalt

ab:

o Liegt der Kohlenstoffgehalt der Legierung unterhalb 2,97 Atom% (0,8 Massen%), so
scheiden sich aus dem Austenit mit sinkender Temperatur a-Mischkristalle (Ferrit) mit
sehr geringem Kohlenstoffgehalt aus, wéhrend sich der restliche Austenit an
Kohlenstoff anreichert. Man spricht von untereutektoiden Stéhlen

¢ Bei einem Kohlenstoffgehalt > 2,97 Atom% scheidet sich bei Abkuhlung Zementit aus,
wodurch der C-Gehalt des Austenits abnimmt. Diese Stéhle heil3en ibereutektoid.

Der Dreiphasenpunkt bei T = 723 °C und ¢(C) = 0,8 Massen% wird als eutektoider Punkt

bezeichnet. In diesem Gleichgewicht gilt:

v-Eisen x a-Eisen + Fe3C.

Ist die Temperatur T = 723 0C erreicht, so zerféllt die restliche feste Losung zu einem

Eutektoid (Perlit) aus a-Mischkristallen und Eisencarbid (diffusive Umwandlung).

3.5 Warmebehandlung von Stahl

Die gerade beschriebene Art der Umwandlung setzt Gleichgewichtsbedingungen voraus,
die nur bei sehr langsamen Temperaturanderungen gegeben sind. Durch héhere Abkiihl-
geschwindigkeiten werden die Umwandlungen zu tieferen Temperaturen verschoben.
Folge dieser Unterkiihlung ist unter Umsténden, dal3 die fir die Umwandlungen
erforderlichen Diffusionsprozesse nur unvollstandig oder gar nicht mehr ablaufen kénnen.

Bei den betrachtlichen Unterschieden, die sich flr das Gefuige ergeben, unterscheidet man
Umwandlungen in der

e Perlit-,

e Bainit- und

e Martensitstufe.
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Art der Umwandlung in Abhangigkeit
von der Abklhlgeschwindigkeit

Bild 3.6 verdeutlicht diese Abhéngigkeit. Demnach spricht man von einer oberen- und
unteren Kkritischen Abkuhlrate. Bei geringen Unterkihlungen zerféllt der Austenit noch
ganz in der Perlitstufe (linker Bereich). Steigt die Abkihlrate an, so wandelt sich der
unterkiihlte Austenit allerdings erst bei tieferen Temperaturen in der Bainit- und in der
Martensitstufe um. Die Abkuhlrate, ab der sich der Austenit nur noch in der
Martensitphase umwandelt, bezeichnet man als obere kritische Abkihlgeschwindigkeit.

3.5.1 Zeit-Temperatur-Umwandlungsschaubilder

Abschrecktemperatur = 880 °0
800143 ‘ L {I :
70041 r c Perlit-Beginn
e TPerljt- Ende
sz anl Ferrit-Beginn
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o f (
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0,45 Massen% Kohlenstoff

31 [06 HOR] S. 12 Bild 25
32 [06 HOR] S. 13 Bild 30

Bild 3.732
ZTU-Schaubild fir
die Umwandlung
eines unlegierten
Stahls mit
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Einen wesentlich besseren Einblick in das Umwandlungsverhalten bieten Zeit-
Temperatur-Umwandlungs-(ZTU)-Schaubilder.

Beginn und Ende der Umwandlung in verschiedenen Stufen fiir die gleiche Legierung ist
in Abhéngigkeit von der Zeit und der Umwandlungstemperatur wiedergegeben. Bild 3.7
zeigt ein solches ZTU-Diagramm fiir einen unlegierten Stahl mit 0,45 Massen% C.

3.5.2 Umwandlungen in der Perlit- und Bainitstufe

Typisch fur das ZTU-Diagramm von Stahl sind die sogenannten Perlit- bzw. Bainitnasen.
Diese ausgepragten Minima fir die Umwandlungszeit erkléaren sich durch zwei
gegenléufige Prozesse. Bei der Perlitbildung hangt die Umwandlungszeit ab von

e der Keimbildungsrate, die proportional zur Unterkiihlung ist und vom

o Keimwachstum, das diffusionsgesteuert proportional zu exp(-E/KT) ablauft.

Bei geringer Unterkiihlung bilden sich wenig Keime, die aber schnell groRvolumig
wachsen, da hohe Diffusionsgeschwindigkeiten aufgrund der hohen Temperatur moglich
sind. Es entstehen groRe Lamellen (grober Perlit).

Bei groRer Unterkiihlung steigt die Keimbildungsrate an. Allerdings wird die Diffusion
mit fallender Temperatur exponentiell gghemmt. Daher bilden sich viele, aber nur sehr
schwach wachsende Ausscheidungen (feiner Perlit). Perlit ist ein lamellares Geflige aus o-
Eisen (Ferrit) und Fe3C (Zementit), das durch eutektoiden Zerfall entsteht, der von den
Korngrenzen ausgeht (Bild 3.8 oben).

Umwandlung in der Perlitstufe, VergroRerung 1:500

Bild 3.833

Einflu der Unterklhlung auf das
Geflige eines unlegierten Stahls
mit 0,45 Massen% Kohlenstoff.
Umwandlung in der Martensitstufe, VergréRerung 1:500 Atzung mit alkoholischer

Salpetersaure. Im Perlitbild sind

33 [06 HOR] S. 12 Bild 26 und 28
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die hellen Felder Ferrit,
die dunklen a-Eisen

Zwischen den beiden Grenzfallen gibt es einen Temperaturbereich, in dem das Zusammen-
spiel von hoher Diffusionsgeschwindigkeit und hoher Keimbildungsrate zu einer
minimalen Umwandlungszeit und somit zur Perlitnase fiihrt. Bei der Stahlhartung muf3 die
Abkuhlung so schnell verlaufen, daf3 sie - anschaulich gesprochen - links an der Perlitnase
vorbeifiihrt. Reine Kohlenstoffstahle sind nur schwer hartbar. Durch Zusatz von
Legierungselementen wie z.B. Mo wird die Perlitreaktion so verlangsamt, daf auch
dickere Proben héartbar weden. Die Perlitnase wirde im ZTU-Diagramm nach rechts
verschoben.

Bei der Umwandlung in der Bainitstufe ist die Diffusion des Eisens und anderer
substituierter Elemente zum Stillstand gekommen. Lediglich der Kohlenstoff kann noch
diffundieren. Es handelt sich also um eine Scherumwandlung mit Kohlenstoffdiffusion.

3.5.3 Umwandlungen in der Martensitstufe

Umwandlungen in der Martensitphase setzen hohe Abkihlraten voraus. Der Stahl muf} an
der Perlitnase vorbei abgekuhlt werden. Diffusionsvorgénge sind weitgehend zum
Stillstand gekommen. Der Martensit entsteht durch ein gesetzmaRiges diffusionsloses
Umklappen des fcc-y-Eisens in das bce-a-Eisen. Die Martensitplatten oder -nadeln bilden
sich mit hoher Geschwindigkeit (Schallgeschwindigkeit im Kristall) bei Unterschreiten der
Temperatur Ms. Die Zeit, die eine Martensitplatte zum Umklappen benétigt, gibt

Horstmann34 mit einer GroRenordnung von 10-7 Sekunden an. Die GroRe der einzelnen
Martensitplatten wird durch Korngrenzen und bereits vorhandene Platten bestimmt.
Allerdings bleibt immer ein mit dem Kohlenstoffgehalt des Stahls zunehmender Anteil an
Restaustenit tbrig (Bild 3.8 unten).

Die Martensittemperatur Mg ist im wesentlichen von zwei Faktoren bestimmt:

¢ Je hoher der Kohlenstoffgehalt im Austenit ist, desto grolier wird die fur die
Umwandlung benétigte Verzerrungsenergie. Die Differenz der freien Enthalpie
zwischen Austenit und Martensit steigt, was zu einer Erniedrigung von Mg fiihrt.

e Zulegierungen zum Eisen-Kohlenstoff-Stahl fuhren zu zusatzlichen Verspannungen,
was ebenfalls zu tieferen Werten fur Mg fuhrt.

Drei wichtige Auswirkungen des Kohlenstoffs auf Bildung und Eigenschaft von Martensit

sind:

o Stabilisierende Wirkung auf den Austenit, somit Steuerung der Ms-Temperatur.

e Tetragonale Verzerrung des krz-Gitters infolge Zwangslésung der Atome in der
Oktaederliicke - jedenfalls so lange, wie die C-Atome nicht abdiffundieren kénnen (wie
dies beim Anlassen in der Stahlbehandlung geschieht).

e Verzerrung des Martensitgitters, Festigkeitssteigerung. Diese Eigenschaft wird im
Versuch mittels einer Hartemessung uberprift.

3.5.4 Modell zur Stahlhértung

34 [06 HOR] S. 19
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fcc-Eisengitter ———» SCHERUNG ———»  Dbcc-Eisengitter

Bild 3.10

Didaktisches Modell zur Stahlhartung. Oben ist ein reines Eisengitter ohne geldsten
Kohlenstoff dargestellt. Ohne Verspannungen aufzubauen kann es geschert werden. Die
beiden unteren Bilder zeigen nun eingelagerten Kohlenstoff. Die Verzerrung des
Eisengitters beim Scheren ist deutlich zu erkennen.

Ein Modell, das die Auswirkungen des eingelagerten Kohlenstoffs gut veranschaulicht,
wurde gebaut. Es besteht aus 56 Scheiben, die Eisenatome der (100)kfz Flache in
Draufsicht darstellen. Sie sind mit Schraubenfedern an einem Holzrahmen befestigt. Im
vereinfachten Radienverhaltnis Fe/C = 1/0,414 kdnnen nun kleinere, schwarze Scheiben
eingesetzt weden, die den Kohlenstoff symbolisiseren. Schert das Gitter infolge der
martensitischen Umwandlung ab, so entsteht aus der (100)kfz-Flache eine (110)krz-
Flache. Die Auswirkungen des eingelagerten Kohlenstoffs, insbesondere die Verzerrung
des Gitters, sind in Bild 3.10 deutlich zu erkennen.

3.5.5 Beispiel fir einen Stahl mit 0,7% Kohlenstoffgehaltss

Wegen der Wichtigkeit des Verstandnisses der verschiedenen Umwandlungsarten soll das
Verhalten eines Stahls mit 0,7 Massen% Kohlenstoff fiir verschiedene Abkuhlraten
explizit untersucht werden. Bild 3.9 zeigt das ZTU-Schaubild.

35 [SCH/BER] S. 23 .
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Abkihigeschwindigheit CK)| 600 | 60 | w0 | 5 | am A= Austc_anit,

Perlitanteil (%] - 60 |\ wp | 97 w F = Ferrtit,

Ferritanteil h] - - - 3 4 P = Perlit,
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Frzielte Hirke AV oo | wo | 3w | 280 | 2w M = Martensit,

ausgefullte Kreise:

Umwandlungsbeginn,

freie Kreise: Umwandlungsende.

Das Austenitgeflige des Stahls soll unterschiedlich schnell abgekihlt werden. Da bei 0,8%
C-Gehalt alle Kdrner zu Perlit umwandeln, sollten im vorliegenden Fall nur etwa 87% der
Kaorner perlitisch werden. Wir betrachten folgende Falle:

Abkihlrate 0,04 °C/sek: Die Ferritbildung beginnt bei ca. 710 °C. Es weden nur 10%
Ferrit gebildet und anschlieBend zwischen etwa 700 °C und 685 °C etwa 90% Perlit.
Die Vickershérte [HV] betragt nach vollstandiger Abkihlung 230 HV.

Abkihlrate 5 °C/sek: Die Ferritbildung setzt erst bei 690 °C ein, die Perlitbildung
erfolgt zwischen 685 und 670 °C. Der Ferritanteil schrumpft auf 3%, das restliche
Perlitgeflige ist feinstreifiger, weil der Kohlenstoff keine Zeit mehr hat, zu den weiter
voneinander entfernten breiten Karbidlamellen zu diffundieren. Harte: 280 HV.
Abkihlrate 40 °C/sek: Ferritbildung wird vollig unterdrickt. Zwischen 640 und 590 °C
entsteht ein auferst feinstreifiger Perlit, der nur 0,7% Kohlenstoff enthalt. Harte: 370
HV.

Abkuhlrate 60 °C/sek: Zwischen 610 °C und 500 °C Bildung von 80% Perlit. 20% des
verbleibenden Austenits wandeln in Bainit um. Bainit besteht aus Ferrit mit
feinverteilten Karbiden. Harte: 440 HV.

Abkihlrate 600 °C/sek: Der Kohlenstoff hat praktisch keine Gelegenheit mehr zur
Diffusion. Bei etwa 210 °C klappt das Gitter um. Die vielen im fcc-Austenitgitter
geldsten Kohlenstoffatome passen aber nicht in die kleineren Zwischengitterplétze des
bce-Ferritgitters und verzerren dieses tetragonal. Die Verzerrungen der
Martensitstruktur machen sich nach auRen durch die mit 900 HV sehr grol3e Harte
bemerkbar.

36 [SCH/BER] S. 24 Bild 13
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Literatur |} | [06 HOR]

Hinweise | [16 SCH/BER]

[15 HAA] S 278 ff.
[HOR/WAR] S. 219 ff.

Kontrollfragen zu Kapitel 3:

3.1

3.2
3.3
3.4
3.5

3.6

3.7
3.8

Beschreiben Sie die Vorgange in untereutektoiedem und tbereutektoidem Stahl bei
der Abkuhlung!

Welche Strukturen hat Eisen in welchen Temperaturintervallen?

Welche Auswirkungen hat das Umklappen des fcc-Gitters in ein bce-Gitter?

Wie 4Bt sich das Minimum der Umwandlungszeit bei der Perlitbildung erklaren?
Warum bleibt auch bei Temperaturen unterhalb von Ms immer eine gewisse Menge
Restaustenit tibrig?

Wie unterscheidet sich der zeitliche Ablauf einer diffusiven und einer martensitischen
Umwandlung?

Welche Faktoren bestimmen die kritische Temperatur der Martensitbildung Mg?

Was versteht man unter "Anlassen" von Stahl?
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Formgedachtniseffekt

Nach einer allgemeinen Beschreibung des Formgedéachtnis-Effektes folgt eine
Beschreibung der speziellen Eigenschaften von Nickel-Titan-Legierungen. Insbesondere
das Verfestigungsverhalten und der elektrische Widerstand sind Gegenstand der

Betrachtung.

Lernziele:

Beschreibung des Einweg- und des Zweiwegeffektes.
Verstandnis der Vorgéange in der Gitterstruktur bei
unterschiedlich starken Verformungen von NiTi.

Kenntnis des Phasendiagrammes von NiTi, insbesondere
zwischen 40 und 60 Atom% Titan.

Verstandnis des Verfestigungsverhaltens von NiTi beli
verschiedenen Temperaturen.
Kenntnis des Widerstandsverlaufes bei NiTi.
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4.1 Allgemeine Beschreibung
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Bild 4.137
Schematische Darstellung des Formgedachtniseffektes

Der Mechanismus des Formgedachtniseffektes ist in vereinfachter Weise in Bild 4.1
dargestellt. Der Einkristall einer Formgedachtnislegierung befindet sich zunéchst in der
Hochtemperaturphase. Beim Abkihlen wandelt er sich in eine verzwillingte
Martensitstruktur (Niedertemperaturphase) ohne makroskopische Forménderung um.
Durch Einwirken einer ausreichenden mechanischen Spannung erfolgt eine bleibende
Forménderung durch Verschieben der hochbeweglichen Zwillingsgrenzen. Beim
Erwarmen Uber eine bestimmte Temperatur entsteht aufgrund der Reversibilitat der
thermoelastischen martensitischen Umwandlung die Hochtemperaturphase mit der
urspriinglichen Kristallorientierung, womit zwangslaufig eine Formrickkehr verbunden
ist. Prinzipiell lassen sich der Einweg- und der Zweiwegeffekt unterscheiden.

4.2 Einwegeffekt

Wird ein Werkstoff (z. B. Draht) im martensitischen Zustand so weit verformt, dal3 zwar
reversible Martensitverformung durch Verschieben der hochbeweglichen

37 [06 HAI] Kapitel zur martensitischen Umwandlung
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Zwillingsgrenzen stattfindet, jedoch noch keine irreversible VVerformung durch
Versetzungsbewegung auftritt, so erfolgt bei Erwarmung eine Umwandlung in die
Hochtemperaturphase. Die urspringliche Probenform stellt sich wieder ein. Wesentlich
dabei ist, dal eine anschlieende Abkilhlung keine weitere Formanderung mit sich bringt.
Dieser VVorgang heif3t dann Einwegeffekt.

c—————— (a) Martensit

_—*% (b} reversibel
verformt
EINWEG-

EFFEKT
——————— (c¢) erwarmt

——————— (d) abgekiihit

Bild 4.238
Schematische Darstellung des Einwegeffektes

Die Induzierung dieses Einwegeffektes kann nahezu beliebig oft wiederholt werden,
sofern die jeweiligen Martensitverformungen klein sind. Bei starkerer Verformung ist
infolge der irreversiblen Anteile nicht mehr mit einer vollstdndigen Formrickkehr zu
rechnen.

Beim Erwdarmen eines Elementes mit Einwegeffekt erfolgt zunachst keine Bewegung. Erst
beim Erreichen der As Temperatur beginnt die Formanderung, wobei die gesamte
Effektentfaltung in einem kleinen Temperaturbereich, beim Nickel-Titan zum Beispiel
innerhalb von 20 K erfolgt. Die Ag-Temperatur kann je nach Legierungszusammensetzung

zwischen etwa -150 °C und +150 °C liegen. Innerhalb dieses Bereiches kdnnen beliebige
As-Werte durch die Legierungszusammensetzung eingestellt werden. Dabei liegt eine

duRerst starke Abhangigkeit vor, so daf je nach Legierungszusammensetzung bereits eine
Anderung von 0,1 % eine Verschiebung der As-Temperatur um 10 Kelvin bewirken
kann.39

4.3 Zweiwegeffekt

38 [08 TAU] S. 65 Bild 3.2
39 Nach [09 TAU/STO] S. 186
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———————= {a) Martensit

(b) stark verformt
(mit irreversiblem
Anteil)

c—————= lc) erwdrmt
ZWEIWEG-

EFFEKT
G X (d) abgekihit _
Bild 4.340

_____ Schematische Darstellung des

Zweiwegeffektes

Durch die starke Biegeverformung eines Drahtes tritt neben der Bewegung der
Zwillingsgrenzen (reversibel) auch eine irreversible plastische Verformung auf, wobei
eine bestimmte Versetzungsstruktur erzeugt wird. Bei Erwérmung wird zundchst der
reversible Anteil der Martensitverformung riickgangig gemacht, wodurch eine
Forménderung in Richtung der urspriinglichen Form stattfindet. Irreversible
Verformungen kénnen nicht riickumgewandelt werden. Der Draht bildet eine
"Hochtemperaturphase™ aus. Beim Abktihlen bilden sich unter dem EinfluR des
Spannungsfeldes der Versetzungen bevorzugte Martensitvarianten, welche die Entstehung
einer "Niedertemperaturform™ bewirken. Beim Durchlaufen mehrerer Temperaturzyklen
werden dann jeweils diese beiden Formen angenommen. Die Probe "erinnert" sich sowohl
an die Hochtemperatur- als auch an die Niedertemperaturphase. Der Vorgang heil3t
Zweiwegeffekt und ist in Bild 4.3 schematisch dargestellt.

4.4 Eigenschaften von Nickel-Titan-Legierungen

Fur technische Anwendungen des Formgedachtniseffektes haben sich bislang drei
Legierungsgruppen NiTi, Cu-Zn-Al und Cu-Al-Ni als geeignet erwiesen.4

Als Prototyp gilt die intermetallische Verbindung NiTi mit einem Nickel-Gehalt von etwa
50 Atom% bzw. 55 Massen%. Unter dem Namen Nitinol (Nickel-Titan-Naval-Ordonance-
Laboratory) wurde dieser Werkstoff Anfang 1962 von Buehler et al. in den USA
entwickelt.

40 [08 TAU] S. 67 Bild 3.3
41 [09 TAU/STO] S. 188
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Zustandsdiagramm von Nickel-Titan-Legierungen

Das Phasendiagramm in Bild 4.4 zeigt, daB drei intermetallische Phasen existieren: NiTio,
NizTi und NiTi. Die am besten untersuchteste Verbindung ist NiTi mit ihren
Formgeddachtniseigenschaften. Die intermetallische Phase NiTi besteht aus einer einfach
kubischen Struktur des B2-Typs (CsCI-Struktur) und ist bis zu ihrem Schmelzpunkt bei
1312 °C geordnet. Der Homogenitatsbereich erstreckt sich von 49,5 bis 57 Atom% Nickel.
Beim Abkuhlen zeigt NiTi eine reversible martensitische Umwandlung, die je nach
Zusammensetzung zwischen 0 und 100 OC stattfindet. Dabei wandelt sich die B2-Struktur
in eine verzerrte orthorhombische Martensitstruktur B19", &hnlich der B19-Struktur, um.

Die folgende Zusammenstellung zeigt einige charakteristische Daten des NiTi43:

Dichte: 6,4 bis 6,5 g/cm?
Elektrische Leitfahigkeit: 1 bis 1,5-106 S/m
Zugfestigkeit: 800 bis 1000 N/mm?
Bruchdehnung: 40 bis 50 %

Maximale As-Temperatur: 120 Grad Celsius

Maximaler Einwegeffekt: 8%
Maximaler Zweiwegeffekt: 5%

Uberhitzbarkeit: 400 °C

42 [23 EWE] S. 44
43 109 TAU/STQ] S. 189, Tabelle 1
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Zahl der thermischen Zyklen: 100.000
Im folgenden werden Kristallografie sowie mechanische und elektrische Eigenschaften

von NiTi genauer beschrieben.

4.4.1 Kristallografische Eigenschaften von NiTi

B2-Struktur in tetra-
B2-Struktur gonaler Darstellung abgescherte B19"-Struktur

Bild 4.544
Die Transformation von der B2- zur B19”-Struktur

Die kristallografische Umwandlung der B2-Struktur in die martensitische B19"-Struktur
kann wie folgt beschrieben werden: 45

Hauptséchlich besteht die Umwandlung aus einer Scherung der Einheitszelle der B2-
Kristallstruktur auf einer (110)-Flache um etwa 7 Grad. Die entstandene Struktur heil3t
B19-Struktur. In der gescherten Matrix finden sodann alternierende Verschiebungen
einzelner Ebenen und Atomrelaxationen statt, was zur B19"-Struktur fihrt. Das Volumen
der Einheitszelle andert sich bei der Umwandlung vom Austenit zum Martensit kaum.

4.4.2 Mechanische Eigenschaften von NiTi

Austenit- und Martensitphase des Nickel-Titans zeigen charakteristische Unterschiede im
Festigkeitsverhalten. Das Spannungs-Dehnungs-Diagramm des Austenits gleicht oberhalb
einer kritischen Temperatur My, die groRer als As ist, dem konventioneller Legierungen.
Nach Erreichen der Streckgrenze findet die plastische Verformung unter Bildung und
Bewegung von Versetzungen statt.

Das Verfestigungsverhalten des Martensits ist dagegen recht ungewdéhnlich. Es ist
gekennzeichnet durch das sogenannte Martensitplateau, einem Bereich mit sehr geringer
Verfestigung (siehe Bild 4.6). In diesem Bereich, der bei der pseudo-plastischen
Streckgrenze Ry einsetzt, bleibt die Spannung auch bei zunehmender Dehnung weitgehend
konstant. Hochbewegliche Zwillingsgrenzen werden verschoben ("Entzwillingen™). Die
daflr nétige Spannung ist wesentlich geringer als die fur die Bildung und Bewegung von
Versetzungen. Durch Entzwillingen kann die martensitische Probe etwa 8% (pseudo-)

44 122 HAI] Kapitel zur martensitischen Umwandlung
45 [23 EWE] S. 9ff.
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plastisch verformt werden46. Dabei sind die Spannungen etwa um einen Faktor finf
niedriger47, als die fur die Verformung des Austenits nétigen Spannungen.

An das Martensitplateau schlief3t sich ein zweiter elastischer Bereich an. Erst bei Erreichen
der "wahren" Streckgrenze Ry, erfolgt die Verformung konventionell durch
Versetzungsbewegung. Die Verformung im Bereich des Martensitplateaus kann durch
Erwarmung riickgangig gemacht werden (Einwegeffekt).

Martensit

Austenit

Rp wahre
Streckgrenze

SPANNUNG

Martensit-
plateau

R, pseudo-
plastische
Streckgrenze

DEHNUNG Bild 4.648
Spannungs-Dehnungs-Kurven des

Austenits und des Martensits

Ein ebenfalls ungewdhnliches Spannungs-Dehnungs-Diagramm beobachtet man im
Temperaturbereich zwischen As und der kritischen Temperatur My. Der "Pseudoelastische
Effekt" ist auf Bildung von spannungsinduziertem Martensit zurtickzufiihren. Wird eine
Formgeddachtnislegierung im Austenit (jedoch unterhalb von Mg) belastet, so entstehen
bevorzugte Martensitvarianten, die versuchen, die duliere Belastung abzubauen. Im Falle
einer Zugspannung wurde dies zu einer Probenverlangerung fuhren. Das bedeutet aber
auch, dal} bei der thermoelastischen martensitischen Umwandlung, wie sie das NiTi zeigt,
Temperatur und dufRere Spannung austauschbare Variablen sind.

So kann Martensit auf zwei Arten gebildet werden:
e Durch Senken der Temperatur unterhalb von Mg oder

e durch eine duBere Druck-/Zugbelastung (Voraussetzung: T < Mg).

Uberhalb von My ist das Verfestigungsverhalten konventionell. Es wird kein Martensit
mehr induziert. Eine Zusammenfassung dieses Verhaltens liefert noch einmal Bild 4.7.

46 [05 STO] S. 34
47 [10 RIT] S. 154
48 [10 RIT] S. 155 Bild 6.3
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Temperatur
b
A N
konventionelle
Verfestigungs-
Kurve
>
Mafp===- ="~~~ -~~~ Austenit
4 Pseudoelastischer oder
G | superelastischer Bereich
.
A B AT
Ms - - - -
Umwandl. in Umwandlung
den Martensit| | in den Austenit
At - - -
m b N
(ﬂ‘ Pseudoplastischer
Bereich
Martensit
— Bild 4.7
Zusammenfassende

Darstellung des
Festigungsverhaltens bei
Nickel-Titan-Legierungen. Die Temperaturskala ist nicht malistabsgetreu.

4.4.3 Elektrische Eigenschaften von NiTi

Mit der martensitischen Umwandlung geht eine Anderung des elektrischen Widerstandes
der untersuchten Legierungen einher. Um diesen Effekt zu verstehen, muR3 man sich mit
der Theorie des Widerstandes néher beschaftigen. Bei einem kompakten Festkdrper ist der

spezifische Widerstand cges von der Temperatur und der inneren Struktur abhangig. cges
lait sich also in zwei Anteile zerlegen:
(4.1) Oges = OTemperatur T OAufbau-
* oTemperatur: Die Leitungselektronen werden an Phononen (Gitterschwingungen)
gestreut. Je groRer die Temperatur ist, desto groRer wird daher auch cremperatur.
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e oaufbau: Die Leitungselektronen werden an UnregelméRigkeiten im Kristallaufbau
gestreut (z.B. Gitterbaufehler, Leerstellen, Versetzungen, Korngrenzen). Je mehr solche
Storstellen es gibt, desto groRer wird caufoau-

elektrischer
Widerstand

£ =24%

€=14%

N\
)

£E=T7%

30\
A\

£E=0%
Bild 4.84°
- Wird ein martensitischer
Temperatur Umwandlungszyklus

durchlaufen, so hangt der
elektrische Widerstand von der Temperatur und der Vordehnung des Materials ab.

Bild 4.8 zeigt den Verlauf einiger Widerstandskurven in Abhangigkeit von der Temperatur
und verschiedener, konstanter Dehnungen eines Formgeddachtnis-Drahtes. Die Kurven
lassen sich wie folgt interpretierens0:

o Im betrachteten Temperaturintervall zwischen 0 und 100 °C spielt der EinfluR von
GTemperatur NUT eine untergeordnete Rolle. Die Effekte sind durch caufbau erklarbar.

e Fir jede Vordehnung ist der spezifische Widerstand in der Austenitphase geringer als in
der Martensitphase. Ursache ist der feingliedrigere Aufbau des Martensitgefiiges, in
dem es mehr Storstellen gibt als im Austenit. Hinzu kommen die ungunstigeren
geometrischen und Winkelverhaltnisse im "gescherten” Martensit, die ebenfalls ¢ aufbau
erhéhen.

49 11 HOR] S. 18 Bild 1.15
50 [25 RIV] C8-623
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o Mit steigender Dehnung des Materiales steigt auch der Widerstand (sowohl im Austenit
als auch im Martensit). Die aul3ere Belastung bewirkt eine verzerrte Geometrie sowie
vom idealen Kristallaufbau abweichende Fehlstellungen, die der Kraft entgegenwirken.
In der Summe steigt auch hier o ayufpau-

o Je stdrker die VVordehnung des Materiales, desto flacher verlauft die Hysterese. Die
Anderung von caufhay durch die martensitische Umwandlung fallt bei ohnehin schon
grolRerer Dehnung nicht so sehr ins Gewicht wie ohne Belastung des Drahtes.

Im Versuch wird nicht der spezifische, sondern der ohmsche Widerstand R gemessen.
Der spezifischen Widerstand o errechnet sich daraus:

4.2) c= %

Dabei ist A die Querschnittsflache des Drahtes und I seine Lénge.

o wird flr Festkorper Giblicherweise in uQcm gemessen. Bei NiTi mit 50 Atom% Nickel
ergibt sich je nach Kristallstruktur ein spezifischer Widerstand von etwa 60 bis 82
uQcm.5t Zum Vergleich: Der spezifische Widerstand von Kupfer liegt bei 4 uQcm. Durch
die Messung des elektrischen Widerstandes in Abh&ngigkeit von der Temperatur konnen,
wie Bild 4.8 zeigt, die Umwandlungstemperaturen Mg, My, As und Af bestimmt werden.

Formgedachtniseffekt:

Literatur |, | [05STO],

Hinweise ‘ [10 R|T], .

! [09 TAU/STO]

[12 JAC]

Kristallografie der NiTi-Umwandlung:
[23 EWE]

Kontrollfragen zu Kapitel 4:

4.1 Wie muB ein NiTi-Draht behandelt werden, um den Einweg- bzw. den Zweiwegeffekt
beobachten zu kénnen?

4.2 Was versteht man unter dem pseudoelastischen und dem pseudoplastischen Verhalten
einer NiTi-Legierung?

4.3 Beschreiben Sie die Gitterstrukturen von NiTi im Austenit und im Martensit.

4.4 Wie kann das Martensitplateau erklért werden?

4.5 Beschreiben und erklaren Sie die Abhangigkeit des elektrischen Widerstandes von der
Temperatur im NiTi.

4.6 Beschreiben Sie einige Anwendungen, die Sie sich fiir den Formgedéchtnis-Effekt
vorstellen konnten, sowie die resultierenden Anforderungen an das Material.

Kapitel 5:

NiTi-Zugversuch

Nach den vier Theoriekapiteln geht es jetzt konkret um den NiTi-Zugversuch.
MeRmethoden werden erldutert und theoretische Grundlagen der praktisch angewandten
Verfahren bei der Durchfiihrung beschrieben.

51 Werte aus [12 JAC] S. 23
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Lerninhalte:

oo Kenntnis der Apparatur und ihrer Funktionsweise beim
NiTi-Zugversuch.

eee  Verstdndnis des Zusammenwirkens verschiedener Bauteile
zur Mel3werterfassung.

o Kontaktierung des Drahtes und Einbau in die Apparatur.

oo Auswertung von Mef3daten mit fertigen Programmpaketen.

5.1 Zielsetzung

In den vorhergehenden Kapiteln wurden theoretische Grundlagen zur martensitischen
Umwandlung und zum Formgedachtniseffekt beschrieben. Fir eine qualitative und
guantitative Untersuchung im Rahmen eines Laborpraktikums kommen besonders das
Verfestigungsverhalten bei verschiedenen Temperaturen und die Temperaturabhangigkeit
des elektrischen Widerstandes (Hysterese) bei der Hin- und Riickumwandlung in Frage.
Ein am Lehrstuhl bereits vorhandener NiTi-Draht (die genaue Zusammensetzung war
zundchst unbekannt) sollte als Probe eingesetzt werden.

Wesentliche praktische Aufgabe dieser Arbeit war es, eine Versuchsapparatur zu
entwickeln, mit der sich beide Effekte untersuchen lassen. Das Ergebnis wurde
"Zugversuch" genannt. In diesem Kapitel wird zunachst der Aufbau erldutert (Abschnitt
5.2). Um den Uberblick nicht zu verlieren werden die verschiedenen MeRprinzipien hier
nur kurz angeschnitten. In Abschnitt 5.3 sind sie genau erklart. Hier werden auch die
Bauteile und Gerate beschrieben, die fiir die Messungen zur Verfiigung stehen. Die
konkrete VVorgehensweise bei der Untersuchung des Verfestigungsverhaltens und der
Widerstandshysterese (Anleitungen fiir den Praktikanten) ist in Abschnitt 5.4 erklart.
Abschnitt 5.5 falst noch einmal die Aufgabenstellung zur Durchfiihrung und Auswertung
zusammen.

5.2 Aufbau des NiTi-Zugversuchs

5.2.1 MelRgrofRen und Anforderungen an den Aufbau

Um das Verfestigungsverhalten bei verschiedenen (aber jeweils konstanten) Temperaturen
zu untersuchen, muf3 es moéglich sein, Dehnungs-Spannungs-Diagramme aufnehmen zu
kdnnen, und natirlich die Temperatur des Drahtes zu verdndern und zu messen.
Mel3groRen sind daher die Temperatur T, die Drahtlange L (spéater in L&angendnderung,
also Dehnung umzurechnen) und die Zugkraft F des Drahtes (spéter in Zugspannung ¢
umzurechnen).

Anforderungen an die Konstruktion der Apparatur sind:

e der Draht muf3 sich von auf3en bis maximal 10% (vgl. Abschnitt 4.4.2) dehnen lassen,

o die Langenanderung muf sich registrieren lassen,

e die Temperatur des Drahtes muR sich zwischen etwa 20 und 100 °C fest einstellen und
messen lassen und

e die Zugkraft, die der Draht infolge seiner Dehnung entwickelt, mul} registriert werden
konnen.
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Fur die Aufnahme einer Widerstands-Temperatur-Hysterese, aus der sich dann die

Umwandlungstemperaturen bestimmen lassen, muf3 der Widerstand R in Abhangigkeit von

der Temperatur T des Drahtes gemessen werden.

Anforderungen an die Konstruktion der Apparatur:

e der Widerstand am Draht (erwartet wird eine GroéfRenordnung von einigen Ohm) muf3
registriert werden, sinnvollerweise mit der Vierpunktmethode,

o der Draht muR elektrisch isoliert befestigt werden und

e die Temperatur des Drahtes muB sich innerhalb der Umwandlungstemperaturen
kontinuierlich verandern lassen.

Bild 5.1 zeigt schematisch die Losung der Konstruktionsaufgaben. Die relevanten
MeRgroRen sind eingezeichnet. Die Apparatur wird im folgenden Abschnitt genauer
erkléart.

Bild 5.1

Schematische Skizze der Zugversuchs-Apparatur. Die Buchstaben stehen fur die zu
messenden physikalischen GroRen: L: Lange des Drahtes (bzw. seine Dehnung), T:
Temperatur des Drahtes, R: Drahtwiderstand und F die Zugkraft des Drahtes (bzw. die
Zugspannung).

5.2.2 Konstruktive Umsetzung der Anforderungen an den Aufbau

Herzstiick des Versuchs ist ein etwa 20 cm langer NiTi-Draht (Durchmesser 0,13 mm).
Um den Widerstand in Abh&ngigkeit von der Temperatur messen zu kdnnen, ist eine
vollstandige elektrische Isolierung des Drahtes nétig. Zudem soll die Temperatur variabel
sein. Die Losung brachte das Einspannen des Drahtes zwischen zwei isolierte Klemmen in
einem Olbad (Bilder 5.1 und 5.2). Als GefaR fiir das Ol dient eine Stahlwanne, an dessen
Boden sich ein Heizdraht befindet (iibersichtlichkeitshalber nicht eingezeichnet). Vom
Strom durchflossen erwarmt er das Olbad und damit auch den NiTi-Draht. Die Temperatur
IRt sich kontinuierlich erhdhen. Sie wird durch ein Thermoelement gemessen. Um das
Olbad in endlicher Zeit auch wieder abkiihlen zu kénnen, befindet sich die gesamte
Stahlwanne in einer Blechwanne mit einem offenen Kuhlwasserkreislauf.

Etwas schwieriger zu realisieren ist die Anderung der Drahtlange von auRen. Bild 5.2 zeigt
noch einmal den Versuchsaufbau mit den hierfiir nétigen Bauelementen. Ist der NiTi-



-4] -

Draht isoliert zwischen den Klemmen eingespannt, kann er zwischen zwei beweglichen
Hebeln in die Stahlwanne eingehéngt werden.

Drehknopf KraftmeRdose
Drehspindel Klemmen fur Durchfiihrungs-

NiTi-Draht
Hebel / bolzen
Vs

—solierung NiTi-Draht

"Freie" Drahtlange

Aufhéngung

Bild 5.2

Einbau des eingespannten NiTi-Drahtes in die Versuchsapparatur und Vorrichtungen fir
die Aufnahme des Spannungs-Dehnungs-Diagramms

Rechts im Bild ist aulRen an der Stahlwanne eine Kraftmefl3dose fixiert. Die Zugspannung
des eingehédngten Drahtes wird tber den Hebel und einen Durchfuihrungsbolzen auf die
Dose ubertragen. So 1&Rt sich die Zugkraft F des Drahtes messen. Links in der Skizze
befindet sich ein Drehknopf, mit dem sich eine Spindel in die Stahlwanne hinein und auch
wieder herausdrehen 1aBt. Die Spindel wirkt Gber einen Hebel direkt auf den
eingespannten Draht, so dal? sich dessen Lénge mit jeder Spindeldrehung veréndert.

An diesem linken Hebel (wegen der besseren Ubersichtlichkeit nicht in der Skizze
enthalten) ist Uber eine Durchfuhrung nach auRen ein Schiebewiderstand befestigt. Je nach
Stellung des Hebels kann so auf die aktuelle Lange des eingespannten Drahtes
zuruckgeschlossen werden. Bild 5.3 zeigt ein Foto der beschriebenen Apparatur, Bild 5.4
die komplett angeschlossene Stahlwanne in dem Wasserbecken mit dem offenen
Kihlwasserkreislauf.



-42 -

eingespannter

Schieberegler zur NiTi-Draht mit Heizdraht am Fixierung fir
Langenbestimmung  vier Ableitungen Wannenboden NiTi-Draht
Durchfiihrung der U Durchfiihrung Sensor zur
. ’ ul/l Kraftmessung
Drehspindel zum | fur Thermo- "Druckdose"
Dehen/Entlasten . . element .
des NiTi-Drahtes Vierpunkt Wldgrs_tands— D“urchfuhrung
Messung am NiTi-Draht flr Zugkraft- —
Messung
Bild 5.3

Apparatur fur den NiTi-Zugversuch

5.2.3 Periphere Geréate und Verkabelung

Da nun prinzipiell die Mel3gréfRen und die Konstruktion der Apparatur erlautert wurden,
stellt sich die Frage, welche zusatzlichen Gerate zur Realisierung des Versuchs und fir die
MeRwertaufnahme gebraucht werden.

Bild 5.5 zeigt deshalb schematisch den kompletten Versuchsaufbau mit allen Geréten und
Verkabelungen. Deren Funktionsweise wird in diesem Abschnitt erlduetert.
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Kuhlwasser - Zufluf}

Kuhlwasser - Abfluf}

Bild 5.4

Zuversuch-Apparatur komplett angeschlossen in Blech-Kihlwanne

Auswerterechner
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Netzgerat
Schieberegler
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Widerstands- L weit (ULENEENM]
messung am Kraft- - 87 21
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Thermo- MeRverstarker
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0bis15V
0 bis20 A
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o
/

_ UWschwarz ]
griin

Kanal 3

Kanal 2

L

schwarz

blau

Netzgerat

gelb

Bild 5.5

Verkabelung des kompletten NiTi-Zugversuchs
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Herzstlick in der Mitte von Bild 5.5 ist die eben beschriebene Zugversuch-Stahlwanne.
Das Netzgerat rechts unterhalb der Stahlwanne liefert den Strom flr den Heizdraht.
Rechts neben der KraftmeRdose ist der Althen-SG-KS 24-010 Melverstarker
eingezeichnet, der ebenfalls von einem Netzgerét (24 V DC) gespeist wird. Der
Verstarker Gbernimmt die Stromversorgung der Kraftmefl3dose (rotes und schwarzes
Kabel) sowie das Auslesen und Verstarken des Kraftsignals (weiRes und griines Kabel).
Ein Keithley-2000-Vielfachmultimeter, im Bild links neben der Stahlwanne, erméglicht
es, die gewiinschten MeRwerte nahezu zeitgleich aufzunehmen. Alle
Geratekomponenten des Zugversuches, die MeRdaten liefern, sind daher mit den
Eingangen der verschiedenen Kanale des Multimeters tber eine AnschluBleiste und
Bananenstecker an der Gehé&useriickseite verbunden. Die einzelnen Kanéle sind dabei
wie folgt belegt:
- Kanal 1: MeRsignal aus dem Althen-Verstarker (Zugkraft des Drahtes).
- Kanal 2: Temperatur des Olbades (iiber ein Ni/CrNi-Thermoelement).
- Kanal 3 (intern wegen der Vierpunktmessung mit Kanal 8 gekoppelt): Elektrischer
Widerstand des NiTi-Drahtes.
- Kanal 4: Lange des NiTi-Drahtes.
Die einzelnen Mel3verfahren werden in Abschnitt 5.3 genauer erklért.
Wahrend des Versuchs tbernimmt ein Computer die Ansteuerung der verschiedenen
Kandale des Multimeters. Allerdings kdnnen die aktuellen Mel3gré3en auch von Hand
uberprift werden. Mit der Taste <local> auf der Frontplatte des Multimeters wird die
Fernsteuerung aufgehoben. Mit den Tasten --> und <-- kénnen nun die vier belegten
Kanadle einzeln angesteuert weden. Mit den blauen Funktionswahltasten (<DCV>,
<TEMP>, ...) kann die gewunschte Mel3groi3e gewéhlt und an der Anzeige der aktuelle
Wert abgelesen werden. Im Bild 5.6 wurde auf Kanal 2 die Temperatur in °C gemessen.
Neben der Steuerung tibernimmt der Computer die Aufgabe, die MeRwerte fur die
spatere Auswertung zu speichern.

Kanal 3
Kanal 2 Ni-Ti-Draht-Widerstand, ohm  Kanal 4 Kanal 1
Temperatur | Dehnung  Zugspannung
Grad Celsius kOhm Volt DC
(direkter Eingang) | U | | | | |

Bild 5.6



Frontansicht des Keithley-2000 mit aufgeschraubter AnschluBleiste

=45 -



- 46 -
5.3 Meldverfahren und Detailbeschreibungen

Mit der Beschreibung der Zielsetzung des Zugversuches und der prinzipiellen Losungen
durch den Versuchsaufbau sollte ein Uberblick tiber den Versuch gegeben werden. In
diesem Abschnitt werden einzelne Mel3verfahren und Details im Aufbau genauer
beschrieben, weil sie fur das Verstandnis wichtig sind oder grundlegende Einsichten in die
angewandte MefRtechnik vermitteln.

5.3.1 Messung der Zugspannung am NiTi-Draht

Der eingespannte Draht (bt Uber einen Hebel eine Druckkraft auf einen Sensotec-
Kraftaufnehmer aus. Ein Althen-MeRverstarker wandelt das Signal der KraftmeRdose in
eine elektrische Spannung zwischen 0 und 10 VV DC um. Der Spannungswert entspricht
dabei der Druckkraft in Newton.

Der Sensor vom Typ 11E 010N0/1126-15 SN: 570135 ist mit allergroBter Sorgfalt zu
behandeln, da der Mel3bereich lediglich 10 N (1,020 kg) betrégt. Die Umsetzung des
Kraftsignals in ein elektrisches Signal erfolgt intern tiber eine Membran. Daher muf3 die
MeRkraft genau zentrisch eingeleitet werden. Im Versuch ist die KraftmeRdose Uber drei
Schrauben mit der Olwanne verbunden. Die Durchfiihrung der Zugkraft erfolgt tiber einen
funf Zentimeter langen Bolzen.

Durchfiihrungs- KraftmeR-
bolzen, sensor
angeschraubt

Bild 5.7
Zugkraftsensor mit Durchfiihrungsbolzen

Die drei Schrauben miissen vorsichtig so angezogen werden, dal keine Querkrafte
auftreten, die die Messung verféalschen wirden. Wéhrend der Montage sollte die
Druckmef3dose elektrisch angeschlossen sein und die Anzeige standig Uberwacht werden,
um eine Zerstérung der Membran zu verhindern.
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Der Druckkraftsensor ist Giber einen vieradrigen Anschlul? direkt mit einem Althen-SG-
KS-24-010 Melverstarker verbunden. Die Kabel fur die Stromversorgung des Sensors
sind rot (+) und schwarz (-), die Ableitungen des gelieferten Mef3signals weil3 (+) und griin
(-). Der MeRverstéarker benétigt eine Betriebsspannung von 24 V DC, die ein externes
Netzteil liefert. Die Betriebsspannung wird an den Klemmen 1 (+24 V) und 2 (Masse) des
MeRverstarkers angeschlossen. Das Mef3signal von 0 bis 10 V DC wird an den Klemmen 7
(Masse) und 8 (0..+10V) abgegriffen und in das Keithley-2000-eingespeist. Die
beschriebene Verdrahtung ist in Bild 5.5 gezeigt.

Der MeRRweg zur Aufnahme der Kraft betrédgt an der Membran 13 bis 38 um. Die
Empfindlichkeit liegt bei 2mV/V. MelRungenauigkeiten wegen Nichtlinearitat, Hysterese
oder Temperaturschwankungen schlagen insgesamt mit <1% vom Mefl3wert zu Buche. Die
MeRanordnung wurde von der Firma Althen kalibriert. Weitere Hinweise zu
Funktionsweise und technischen Daten sind den Beschreibungen der Firma Althen zu
entnehmen.

5.3.2 Messung der Dehnung des Drahtes

Der bewegliche der beiden Hebel, an denen der eingespannte Draht eingehangt ist (in Bild
5.2 der linke), ist Gber eine Durchfiihrung mit einem linearen Schiebewiderstand so
verbunden, daf sich bei einer Anderung der Drahtlinge der elektrische Widerstand des
Reglers verandert. Uber eine Messung dieses Widerstandes kann also auf die aktuelle
Drahtlange zurtickgeschlossen werden. Das Potentiometer umfaft einen
Widerstandsbereich bis 10 kQ, was einem Schiebeweg des Reglers von 30 mm entspricht.
Wegen der Linearitat des Reglers ergibt sich die Lange | [mm] des Drahtes aus dem
gemessenen Widerstand R [kOhm] Uber eine Geradengleichung:

(5.1 | =-2,126 kQ/mm - R + 204,5 mm.

Die GroRe der Fehler betragen fir die Steigung 0,052 kQ/mm und fir die additive
Konstante 0,3 mm (Die Herleitung dieser Gleichung ist in Abschnitt 8.1 beschrieben).

Drahte von 185,6 mm Lénge (R = 8900 Q) bis zu 203,5 mm Lange (R = 490 Q) kdnnen
gemessen werden. Hier ist die tatséchliche freie Lange des Drahtes gemeint (Bild 5.2). Die
beiden eingeklemmten Enden werden nicht mitberticksichtigt. Der MeRbereich umfal3t
17,9 mm Langenanderung (entspricht einer Dehnung von 9,6% eines 185,6 mm langen
Drahtes) und ist durch die Mechanik der Anordnung beschrankt. Eine Umdrehung der
Spindel entspricht einer L&ngenanderung des Drahtes um 0,484 mm. Wird die
Drehrichtung der Spindel geéndert, so reagiert der Regler nicht sofort. Wegen der
mechanischen Durchfiihrung und des mechanischen Widerstandes des Schiebereglers
kdnnen die ersten rund 0,5 mm Langenanderung des NiTi-Drahtes nicht erfal3t werden.

Bild 5.8 zeigt Detailbilder der Versuchsapparatur zur Aufnahme der Langenénderung des
Drahtes. Im oberen Bild ware der Draht vollig entlastet, der Schieberegler ist relativ weit
links. Die Schraubenspindel ragt am rechten Bildrand ganz aus dem Plastikdrehknopf
heraus. Im unteren Bild ist die Spindel ganz in die Apparatur hineingedreht. Die
Durchfuhrung bewirkt tiber den Hebel, daf? sich der Draht spannt und dehnt. Die
Drahtldnge nimmt zu, der Schieberegler wird nach links geschoben.
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Bild 5.8

Schieberegler zur Aufnahme der Langenanderung des NiTi-Drahtes

Oberes Bild: Maximale Drahtentlastung,

unteres Bild: Maximale Dehnung des Drahtes.

Die Feder halt den Kipphebel in stidndigem Kontakt zur Spindeldurchfiihrung und bringt
die nétige Kraft auf, um den Schieberegler zu verstellen.
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5.3.3 Messung des elektrischen Widerstandes am NiTi-Draht

Bild 5.9 zeigt Detailbilder, wie der Draht isoliert eingespannt wird und wie die
Kontaktierung erfolgt. Wegen der zu erwartenden kleinen Widerstandswerte (Bereich
einiger Ohm) wird die Vierpunktmethode zur Bestimmung des Widerstandes angewandt.

Komplett eingespannter NiTi-Draht mit Kupferdraht-Ableitungen zur 4-Punkt-Messung

Vorrichtung Vier Zwei
zum Einh&ngen  Imbus- Isolier-
in Apparatur schrauben scheiben
- Kalt-Kontakte
NiTi-Drant mit Kupferdréhten
Bild 5.9

Kontaktierung und Befestigungen des NiTi-Drahtes

Fehler, die durch unterschiedliche Kontaktspannungen an den Anschliissen auftreten
konnten, werden so vermieden. Uber die beiden duReren Kontakte wird ein Gleichstrom |
durch den NiTi-Draht geschickt. Mit den beiden inneren Kontakten wird die abfallende
Spannung U am Draht abgegriffen. Das Keithley-Multimeter berechnet iber die
Beziehung R = U/l den elektrischen Widerstand R.

Da sich NiTi kaum I6ten oder schweil3en 1aBt, wird der eingespannte Draht mit den
Anschlussen zur Widerstandsmessung "kalt verschweif3t". Vier Metallhilsen werden uber
den Draht gezogen und an die gewiinschten Kontaktstellen gebracht. Die Enden von vier
dunnen Kupferdrahten, Gber die Stormfuhrung und Messung erfolgen, werden ebenfalls je
durch eine Hulse gesteckt und mit einer Zange fest zusammengequetscht. Es ist darauf zu
achten, dal? die Kontaktstellen méglichst kurz gehalten werden, um eine exakte Messung
zu ermdglichen.



-50 -

Die noch freien Enden werden nach Einspannen des Drahtes mit den
Bananensteckerbuchsen an der Gehdusewand verschraubt. Die Steuerelektronik zur
Vierpunktmessung stellt das Keithley 2000 Multimeter zur Verfligung. An Kanal 3 wird
dann direkt der ohmsche Widerstand des Drahtes angezeigt.

5.3.4 Messung der Temperatur des Olbades

Hierfur steht ein Ni/CrNi-Thermoelement zur Verfugung. Das Keithley 2000 rechnet die
Thermospannung direkt in Temperatur °C um. Zu diesem Zweck besitzt es eine
eingebaute Referenz, die allerdings von der Betriebstemperatur des Keithley abhéngig ist.
Genaue Messungen sind deshalb erst nach einer Stunde Betriebsdauer moglich.
Entscheidend ist auch, daf der Computer vor jeder Temperaturmessung dem Keithley
2000 einen entsprechenden Refernzcode tUbermittelt. In diesem ist der Thermoelement-
Typ (bei uns Typ "K") und die Referenztemperatur (bei uns 28 °C) enthalten. Trotzdem ist
es mdoglich, dald vor allem bei Beginn einer Melreihe die angezeigte Temperatur um bis zu
10 °C unter der tatsachlichen liegt. Der nochmalige Start der Messung bringt aber meist
schon das exakte Ergebnis.

5.3.5 Anschlisse am Keithley-2000-Multimeter

Temperatur, Drahtwiderstand, L&nge und Zugspannung kdnnen mit dem Keithley-2000-
Multimeter nahezu zeitgleich ausgelesen werden. Mdglich macht dies eine Scanner-Karte,
die in den entsprechenden Kartenport an der Gehduseriickseite des Multimeters
eingeschoben wird. An der Scanner-Karte befinden sich Schraubanschliisse fir die bis zu
zehn moglichen Kanéle. Die Karte, sowie die schematische AnschluBbelegung im Versuch
zeigt Bild 5.10.

4-Punkt-Widerstands-Messung Kontaktierungen
| U am NiTi-Draht \
vom Althen IH_
MeRverstérker ‘
LA
vom Thermod [vom LangenmeR- z2um DMM input zum DMM sense
element widerstand

—,= OO0 0000 oo oo cda 00 OO OO0 OO OO Ok

— K1 K2 K3 K4 K5 OutA K6 K7 K8 K9 K10 OutB
H J{ VPP P Pd T Pd Y Pd Y DY b Y bd Y P4V D
—] q D D D D D ( D ( D ( D ( D ( D ( D
[« D ¢ D ¢ D ¢ D ( D ¢ D ¢ D ¢ D ¢ D ¢ D ¢ D
| q D D D D D ( D (¢ D (¢ D ( D (¢ D (¢ D

10 - Kanal - Scanner - Karte
Bild 5.10

Anschlisse und Schema der 10-Kanal-Scanner-Karte des Keithley-2000-Multimeters

Ein Computer ermdglicht mit einem Basic-Programm die Ansteuerung der einzelnen
Kandale sowie das Auslesen der aktuellen Mel3grolien. Das Multimeter ist Gber ein RS 232-
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Kabel mit der entsprechenden Schnittstelle des Computers verbunden. Die Ansteuerung
des Multimeters erfolgt Giber die Ausgabe von Strings (Zeichenketten) an die Schnittstelle.
Genaueres ist den Handbiichern des Keithley-2000-Multimeters zu entnehmen.
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5.3.6 Computerprogramm und Auswertung der MelRdaten

Das Computerprogramm NiZugPro (NiTi-Zugversuch-Programm) wurde eigens fiir diesen
Versuch entwickelt. Der Quelltext des Q-Basic-Programms liegt als Anhang bei. Bei der
Programmierung wurde auf eine mdglichst genaue Kommentierung Wert gelegt, um
spatere Modifikationen zu erleichtern.

Das Programm ermdglicht die Ansteuerung des Keithley-2000-Multimeters zur
MeRwertaufnahme, sowie die Speicherung der erhaltenen MelRwerte in einer Datei, die
dann ausgewertet werden kann. Die Daten werden in reinem ASCII-Dateienformat
gespeichert, so dal’ eine Importierung in beinahe jedes Mathematikprogramm wie Excel,
Origin oder &hnliche problemlos mdglich ist.

Die Datensétze haben bei der Spannungs-Dehnungs-Messung und bei der Widerstands-
Temperatur-Hysterese die gleiche, folgende Form:

GruNr GruNr GruNr GruNr

MeBname  MeRBname  MeRname  MeRname

ddurch ddurch ddurch ddurch

Templ Kraftl Langel Widl

Temp2 Kraft2 Lange2 Wid2

GruNr (Nummer der Praktikumsgruppe), MeRname (Name der Messung) und ddurch
(Durchmesser des verwendeten Drahtes) werden deshalb viermal eingetragen, um den
statistischen Auswerteprogrammen die Analyse der Spaltenanzahl der MelRdaten zu
erleichtern. Fir die grafische Auswertung sind diese ersten drei Zeilen naturlich nach
Importieren in ein Statistikprogramm zu I8schen.

5.4 Versuchsdurchfiihrung

Unter den vielen experimentellen Moglichkeiten, die die Zugversuchsapparatur zulaft,
werden im Praktikum nur zwei tatséchlich durchgefuhrt. Die Vorgehensweise bei der
Aufnahme eines Spannungs-Dehnungs-Diagrammes und einer Widerstands-Temperatur-
Hysterese werden in diesem Abschnitt erlautert.

5.4.1 Spannungs-Dehnungs-Diagramm

Durch die L&ngenmessung und die Kraftmel3dose besteht die Méglichkeit, die
Zugspannung o am Draht in Abhéngigkeit von der Dehnung ¢ (Langenanderung/Lénge)
aufzunehmen. Damit kann das Verfestigungsverhalten des NiTi-Drahtes, wie in Kapitel
4.2.2 beschrieben, experimentell Gberpruft werden.

Das Spannungs-Dehnungs-Diagramm soll einmal bei Zimmertemperatur (bevor die
Heizung eingeschaltet wird) und einmal bei 90 °C aufgenommen werden. Es erfordert ein
wenig Fingerspitzengefiihl, die Heizleistung so einzustellen, dak die Oltemperatur bei 90
0C konstant bleibt, so dal’ Temperaturschwankungen als Fehlerquelle ausscheiden. Die
Temperatur sollte deshalb einige Minuten tberprift werden, bevor die Messung gestartet
wird.

Beim Start der Computersteuerung "Spannungs-Dehnungs-Diagramm™ werden zundchst
einige Eckwerte abgefragt. Beginnt die Messung, so mul} der Praktikant einzelne
Dehnungen per Hand einstellen. Wird <1> gedriickt, speichert der Computer die
augenblicklichen MeRdaten. Um gentigend Mel3punkte zu erhalten wird empfohlen, von
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MeRpunkt zu MeRpunkt etwa eine halbe Umdrehung weiterzudrehen. Ist eine
Zugspannung von 700 N/mm? erreicht, darf die Dehnung unter keinen Umstanden erhoht
werden (sonst droht eine Zerstorung der KraftmelRdose!). Vielmehr ist der Draht
schrittweise wieder zu entlasten (pro halbe Umdrehung ein MeRwert). Ist der Draht vollig
entlastet, wird <2> eingegeben, woraufhin die Messung abbricht. Bei der
Hochtemperaturmessung sollte nun noch einmal die Temperatur uberpruft werden.

5.4.2 Abhéngigkeit des Widerstandes von der Temperatur

Die Umwandlungstemperaturen der martensitischen Umwandlung konnen sehr elegant
uber das Verhalten des elektrischen Widerstandes am NiTi-Draht in Abhangigkeit von der
Temperatur ermittelt werden (Abschnitt 4.4.3). Entscheidend ist, daR die &ullere
Zugspannung am Draht wahrend der Messung konstant bleibt (Abschnitt 2.2). In zwei
MeRdurchlaufen wird zunéchst beim Aufheizen des Olbades Ag und As bestimmt, und im
zweiten Durchlauf beim Abkihlen Mg und Ms. Der im Praktikum vorliegende Draht
enthalt bereits einen eingepragten Zweiwegeffekt, der wahrscheinlich durch das
Herstellungsverfahren bedingt ist. Jedenfalls ist die Martensitform des Drahtes langer als
die entsprechende Hochtemperaturform. Beim Aufheizen zieht sich der Draht - je nach
Umwandlungsgrad - zusammen. Manuell muR deshalb mit der Drehspindel entlastet
werden (bzw. beim Abkuhlen gespannt), um die Zugspannung am Draht konstant zu
halten.

Das Computerprogramm ubernimmt auch hier die Steuerung des Keithley-2000-
Multimeters. Der Programmteil ist selbsterklarend. Um eine vollstandige Umwandlung zu
ermdoglichen, sollte bis 90 °C aufgeheizt werden. Die Heizung erfolgt Gber einen am
Boden der Olwanne befestigten Heizdraht. Die Leistung wird aus einem externen
Netzgerat bezogen. Um allzu groRe Temperaturgradienten im Olbad zu vermeiden, wird
empfohlen, den Heizstrom mit etwa 10 A anfangs nicht zu grof3 zu wéhlen. Erst wenn eine
Badtemperatur von etwa 60 °C erreicht ist, und Warmeverluste durch die kéaltere
Umgebung merklich groR werden, sollte der Heizstrom auf maximal 17 A gesteigert
werden.

Sind 90 °C Endtemperatur erreicht, wird der Heizstrom wieder auf 10 A zurlickgefahren.
Die Messung schaltet sich automatisch ab. Es folgt die in 5.4.1 beschriebene Aufnahme
einer Spannungs-Dehnungs-Kurve bei hoher Temperatur.

Ist diese Messung beendet, so wird die Aufnahme der Widerstands-Temperaturhysterese
zum zweiten Mal gestartet. Allerdings wird jetzt wahrend des Abkihlens gemessen. Die
Heizleistung ist abzuschalten, die Wasserkihlung aufzudrehen. Achtung: Die Kiihlwanne
kann auch tberlaufen! Bei gleichbleibender Zugspannung (Nachregeln durch Anspannen!)
wird die MeRRkurve aufgenommen. Ist eine Temperatur von 20 °C erreicht, wird die
Kihlung zugedreht, und das MeRprogramm mit einer beliebigen Taste gestoppt. Der
Versuch ist beendet.

Kontrollfragen zu Kapitel 5:

5.1 Warum wird im Versuch der elektrische Widerstand des Nickel-Titan-Drahtes mit der
Vierpunktmethode bestimmt?

5.2 Welche Eigenschaften des NiTi-Drahtes werden im Versuch wie untersucht?

Kapitel 6:

Eisen-Kohlenstoff (Stahl)
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Im zweiten praktischen Teil geht es um die Untersuchung von Schliffbildern an
Stahlproben.

Lerninhalte:
° Erlernen der Schleif- und Poliertechnik an der
Rotationsmaschine
o Bedienungsweise des Harteprifers

oo Kenntnisse uber die Herstellung von Schliffbildern

eee  VerantwortungsbewuRtsein im Umgang mit Sauren und
Atzlésungen
eee |[nterpretationsfahigkeit von Schliffbildern

Beim Stahlversuch werden zwei zunéchst gleiche Proben vollstdndig austenitisiert. Eine
wird dann an der Luft wieder abgekihlt, die andere durch Abschrecken in einem kalten
Wasserbad. Mittels einer Harteprifung und durch Anfertigen eines Oberflachen-
Schliffbildes wird das Gefiige der beiden Proben untersucht.

Verglichen mit dem Nickel-Titan-Zugversuch ist der experimentelle Aufwand in diesem
Versuchsteil relativ gering.

Bendtigt werden

e zwei Proben der gleichen Stahlsorte,

ein Ofen, in dem die Proben bei etwa 950 °C vollstandig austenitisiert werden kénnen,
verschiedene Schleif- und Polierpapiere fir die Behandlung der Oberflache,

ein Harteprufer,

etwa 50 ml Atzlésung bestehend aus 10% Salpetersaure und 90% Ethanol sowie

ein Lichtmikroskop zur Untersuchung der angeétzten Gefiigestruktur.

6.1 Austenitisieren und Abkuhlen der Stahlproben

Fur den Versuch stehen zylinderformige Stahlproben zur Verfligung (Durchmesser: 20
mm, Lange: 70 mm), die das Lechstahlwerk Herbertshofen dankenswerterweise zur
Verfligung gestellt hat. Datenblatter mit genauen Analyseergebnissen der Proben liegen
beim Versuch aus. Die Proben stammen aus einem Stirn-Abschreck-Versuch und zeigen
daher keinen kontinuierlichen Aufbau.

Bei 950 °C werden zwei 25 mm lange von der Jominy-Probe abgesagten Stiicke eine halbe
Stunde in einem Ofen ausgegluht (austenitisiert). Die Temperatur des Ofens kann Uber ein
Programm gesteuert werden. Naheres ist der Bedienungsanleitung des Ofens zu
entnehmen.

Auf beiden Probenstiicken wurde die Probennummer, sowie eine weitere Kennung zur
Unterscheidung eingraviert.

Mit warmefestem Handschuh und einer Tiegelzange (Vorsicht, HEISS!) werden die
Proben aus dem Ofen geholt.

Die mit e gekennzeichnete Probe wird auf eine feuerfeste Unterlage gestellt und an der
Luft abgekuhlt. Es dauert etwa 20 Minuten, bis man sie vorsichtig anfassen kann.

Die mit ee gekennzeichnete Probe wird mit der Zange in einem vorher bereitgestellten
Wasserbad abgeschreckt. (Zischt ziemlich, spritzt aber nicht!)
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6.2 Schleifen und Polierensz

Will man das Geftige der Proben untersuchen, so geniigt es nicht (wie man leicht
nachprufen kann), sie einfach unter ein gutes Mikroskop zu legen.

Die im Versuch verwendeten Stahlproben sind nach dem Ausglihen und Abkihlen von
einer dicken Oxidschicht umgeben. Diese gilt es zundchst zu entfernen.

Die Probenpraparation in der Metallurgie beginnt daher mit dem Schleifen, dem sich in
der Regel kontinuierlich das Polieren anschlief3t. Schleifen und Polieren bewirken einen
Materialabtrag an der Schlifffliche zur Beseitigung unerwiinschter Unebenheiten,
Verformungen und Schmierschichten. Man beginnt immer mit einem grobkérnigen
Schleifpapier und arbeitet sich zu feineren Stufen vor, in dem MaB, in dem auch die
Oberflachenrauhigkeit durch das Schleifen abnimmt.

In unserem Versuch wird auf einem rotierenden Schleifpapier gearbeitet. Die Papiere sind
auswechselbar. Erfahrungsgemal beginnt man am besten mit einem Papier der
Koérnungsnummer 120 und arbeitet sich in den Schritten 180, 320, 400, 800 bis zum
feinsten 1200-Papier vor. Die Kérnungsnummer gibt die Zahl der Maschen pro Zoll eines
Siebes an, durch das die grobsten Teilchen gerade noch durchfallen kénnen. Wird die
Probe bei jedem Papierwechsel um 90° gedreht, so erkennt man an den Schleifspuren und
Kratzern sehr gut, wann das nachste Papier verwendet werden kann. Namlich genau dann,
wenn von der vorhergehenden Schleifstufe keine Spuren mehr sichtbar sind.

Das Material wird aufgrund der Schneidwirkung von Schleif- und Poliermitteln in Form
von Spénen aus der Oberflache herausgeschnitten.

Dem Schleifen schlie3t sich das Polieren an. Im Versuch wird mit einer Polierpaste von

9 um groRen Diamantkornern gearbeitet. Plastisches FlieRen bewirkt eine
Materialbewegung. Die Kratzerberhéhungen, wie sie beim Schleifen entstanden waren,
sind wahrend des Polierprozesses infolge der "rollenden™, nicht fest gebundenen
Poliermittel in die Kratzermulden hineingedrickt worden, wodurch sich die schwarz
markierte Schmierschicht ausgebildet hat. Diese Bereiche bestehen aus stark verformtem
Probenmaterial, das mit Poliermittel vermengt ist. An die Schmierschicht schlief3t sich eine
Verformungszone an, die senkrecht zur Oberflache kontinuierlich ins Probeninnere
abklingt (Bild 6.1).

52 [19 PET] S. 8 ff.
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Bild 6.153
Oberflachenaufbau einer geschliffenen und polierten Probe

Da man Struktureigenschaften der ganzen Probe, nicht nur der Oberflache untersuchen
will, sollten Schmier- und Verformungszone maglichst flach sein.

Die Verformungstiefe nimmt merklich erst von der Kérnung 400 an ab. Es ist also
zweckmafig, langer in den feinen Schleif- und Polierstufen unter leichtem Druck zu
arbeiten. Zuséatzlich wird das Abriebmaterial beim Schleifen (nicht beim Polieren) stdndig
mit Wasser abgespult. Nach dem Polieren wird die Probe mit einem Fon getrocknet.

6.3 Hérteprifung

Martensit und Zementit/Perlit unterscheiden sich, wie in Kapitel 3 ausfihrlich
beschrieben, vor allem in ihrer mechanischen Harte. Die spiegelglatten Flachen, wie sie
nach dem Polieren vorliegen, eignen sich fir eine Hartepriifung. Dafur steht ein
Harteprufer der Firma Buhler zur Verfugung.

Das Prinzip ist denkbar einfach: Eine Diamantpyramide wird mit einer konstanten, vorher
bestimmten Kraft in die Oberflache eingedrickt (Bild 6.2). Die Grof3e des Eindruckes wird
senkrecht (x1) und waagrecht (x2) ausgemessen und automatisch in Vickershérte [HV]
umgerechnet.

Fur die Stahlproben eignet sich ein Druckgewicht von 500 Gramm. Die Andriickzeit sollte
bei etwa 20 Sekunden liegen. ZweckmaRigerweise werden an einer Probe mehrere
Messungen vorgenommen, um statistische Abweichungen zu minimieren. Die genaue
Funktionsweise des Harteprufers ist der entsprechenden Bedienungsanleitung zu
entnehmen.

53 [19 PET] S. 10 Bild 8
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Bild 6.2
Schematisches Darstellung der Harteprifung

6.4 Anatzen der Proben

Zur Sichtbarmachung der Struktur muR das Gefiige nun noch kontrastiert werden. Das
geschieht durch Anatzen der Oberflache. Durch das unterschiedliche chemische Potential
der verschiedenartigen Gefugebestandteile (z. B. Zementit und reines a-Eisen), werden sie
vom Atzmittel auch verschieden stark angegriffen, was letztlich die Kontrastierung
bewirkt.

Unser Atzmittel (etwa 50 ml in einem Becherglas) besteht aus 90% Ethanol und 10%
Salpetersaure. (Wie der Name schon sagt: Vorsicht ATZEND!) Die Atzzeit betragt 60
Sekunden. Hierbei werden vor allem Korngrenzen stark angegriffen.

Die Beendigung der Atzung erfolgt durch Abspiilen des Schliffes mit destilliertem Wasser
oder Leitungswasser. Die Probe wird durch Nachsptilen mit Alkohol entwdssert und am
besten unter einem warmen Fon getrocknet. Bei Unterlassung des Nachspulens mit
Alkohol entstehen Wasserflecken.

6.5 Untersuchung mit dem Mikroskop

Nun endlich sind die Proben soweit prapariert, da® man unter dem Mikroskop deren
Unterschiedlichkeit im Gefligeaufbau erkennen kann. Bei verschiedenen Auflésungen
werden die Schliffbilder diskutiert und mit einem Videoprinter flir die Praktikanten
ausgedruckt.

Kontrollfragen zu Kapitel 6:

6.1 Wie werden Schliffbilder hergestellt?

6.2 Wie funktioniert ein Harteprufer?

6.3 Welche Sicherheitsbestimmungen gibt es bei der Verwendung von Salpetersaure?
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Kapitel 7:

Konkrete Aufgabenstellung fur die
Praktikanten

7.1 Praktische Versuchsdurchfuhrung

Die einzelnen Verfahren und VVorgehensweisen sind in der Versuchsanleitung ausfihrlich
beschrieben. Der Versuchsbetreuer erklart alles weitere.

a)
b)
c)
d)

e)

f)
9)

Kontaktieren Sie einen 20 cm langen NiTi-Draht (Durchmesser 0,13 mm) und bauen
Sie ihn in die Aperatur ein.

Machen Sie sich mit der Handsteuerung des Keithley-2000-Multimeters vertraut.
Nehmen Sie ein Spannungs-Dehnungs-Diagramm bei 20 °C und 90 °C auf.

Nehmen Sie je ein Widerstands-Temperatur-Diagramm beim Aufheizen und beim
Abkdhlen auf.

Austenitisieren Sie zwei Stahlproben vom gleichen Typ eine halbe Stunde bei 950 °C
und lassen eine an der Luft abkiihlen. Die andere Probe schrecken Sie in kaltem
Wasser ab.

Fertigen Sie durch Schleifen und Polieren ein sauberes Schliffbild an den Proben und
messen Sie an jeder Probe dreimal die Harte nach Vickers.

Atzen Sie die Probe an und diskutieren Sie am Lichtmikroskop die verschiedenen
Gefligestrukturen.

7.2 Fragen zur Theorie

Die mit dem Betreuer ausgewahlten Fragen sind anstelle eines Theorieteiles schriftlich zu
beantworten.

7.3 Aufgaben zum NiTi-Zugversuch

a)

b)

c)
d)

Die Spannungs-Dehnungs-Kurven bei 20 und 90 °C wurden aufgenommen. Tragen
Sie die Zugspannung Uber der Drahtlange auf und interpretieren Sie die erhaltenen
Diagramme. Erkl&ren Sie die unterschiedlichen Kurven aus dem Gitteraufbau des
NiTi.

Stellen Sie den Widerstand des Drahtes in Abhéngigkeit von der Temperatur beim
Aufheizen und Abkihlen in einem Diagramm dar.

Ermitteln Sie die Umwandlungstemperaturen und versuchen Sie einen Ruckschluf} auf
den Titan-Gehalt in der Legierung zu ziehen. Warm ergibt sich eine Hysteresekurve?
Wie kann man erkennen, dal3 dem Draht bereits ein Zweiweg-Effekt eingepragt ist?
Beschreiben Sie dazu das Verhalten des Drahtes.

7.4 Aufgaben zum Stahlversuch:

a)

b)

An jeder Probe wird dreimal die Harte gemessen. Berechnen Sie den jeweiligen
Mittelwert und den statistischen Fehler. Diskutieren Sie die Ergebnisse und
vergleichen Sie diese mit Literaturwerten.

Beschreiben Sie genau die Gefligebilder der beiden Stahlproben und interpretieren Sie
diese. Diskutieren Sie das Verhalten "lhres" Stahls (Analysedaten vom Betreuer) beim
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langsamen (an Luft) und schnellen (abschrecken) Abkihlen. Beziehen Sie sich dabei
auf das Zustandsdiagramm und beachten Sie den Kohlenstoffgehalt der Proben.
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