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Abstract

The presented work analyses the mechanical behaviour of cold-drawn pseudo-elastic Nickel-
Titanium-Alloys under pure bending. The test setup assures at any time of the measurement
a circular arc form of the specimen without any shearing force. Material parameters as
the elastic and pseudo-elastic Young’s modulus of loading and unloading are determined
as well as the initial critical stresses. The results are compared to those of standardised
test setups such as the three-point-bending-test as in ISO 15841. Further analyzed are
the dependencies of the material parameters from the specimen temperature als well as
from the equilibrium temperature. The study examines quantitatively the Young’s modulus
of loading and unloading in stress-strain-characteristics. One of the outcomes is that the
pseudoelastic Young’s modulus of the unloading branch exceeds the one of the loading
branch by nearly one magnitude. An explanation to this finding is proposed. The study
compares the development of the stress-strain-hysteresis with theoretical models and their
consequences for documented characteristic temperatures such as the martensite destructure
temperature. The study also provides a prospect to the possibilities of application of the
data, for example the better adaption of shape memory alloys to demanded stress- and/or
torsional moment-characteristics by an appropriate thermal treatment. Thus, shifts of the

equilibrium- or the specimen temperature cannot be considered as equivalent.
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Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit untersucht das mechanische Verhalten von gezogenen pseudoelast-
ischen Nickel-Titan-Legierungen in der reinen Biegung. Der Priifaufbau garantiert zu jedem
Zeitpunkt der Messung eine querkraftfreie Kreisbogenform der untersuchten Probe. Die Ma-
terialparameter wie elastische und pseudoelastische E-Moduli der Be- und Entlastung wer-
den bestimmt sowie die initialen kritischen Spannungen. Die Ergebnisse werden mit jenen
standardisierter Messaufbauten, u.A. dem Dreipunkt-Biegeversuch nach ISO 15841 vergli-
chen. Desweiteren werden die Temperaturabhéngigkeiten der Materialparameter sowohl von
der Proben- als auch von der Gleichgewichtstemperatur untersucht. Die Arbeit untersucht
quantitativ die E-Moduli von Be- und Entlastung in Spannungs-Dehnungs-Charakteristiken.
Demnach liegt der pseudoelastische E-Modul des Entlastungszweiges um nahezu eine Gro-
fsenordnung tiber jener des Belastungszweiges. Hierzu wird eine Erkldrung vorgeschlagen.
Die Arbeit vergleicht die Temperaturentwicklung der Spannungs-Hysterese mit theoreti-
schen Modellen und deren Konsequenzen fiir dokumentierte charakteristische Temperaturen,
wie etwa der Martensit-Destructure-Temperatur. Die Arbeit gibt einen Ausblick auf die Ver-
wendungsmoglichkeiten der Daten, beispielsweise die bessere Adaption von Formgedéchtnis-
Legierungen an geforderte Spannungs- und/oder Drehmoment-Kennlinien durch eine ent-
sprechende Warmebehandlung. Demnach kénnen Verschiebungen der Gleichgewichts- oder
Austenit-Finish-Temperatur und der Probentemperatur nicht als dquivalent angesehen wer-

den.

Schlagworter:
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Kapitel 1 - Einleitung

1.1 Uberblick

Die sogenannten Formgedachtnislegierungen (FGL) bilden, obwohl sie, wie im Fall des Niti-
nols (1958, Naval Ordnance Laboratory, USA), schon seit einigen Jahrzehnten bekannt sind,
aktuell immer noch eine Sparte reger Entwicklung und einiger Forschungsaktivititen. Kine
ihrer wesentlichen Eigenschaften, temperaturabhingig makroskopische Forménderungen zu
vollziehen, wird vielfaltig genutzt, so z.B. in

e zahlreichen Aktoranwendungen,

e Ventilen und Sicherungen,

e Lagerkomponenten,

e Schaltungstechniken,

e medizinischen Anwendungen (Stents zur Gefaferweiterung, endoskopischen Geréten

(s. z.B. Veeramani et al. (2008)), kieferorthopadischen Materialien (s. z.B. Drescher

et al. (1990))), und

e zahlreichen Anwendungen in der Luft- und Raumfahrt (z.B. Aufrichten von Sonnen-

segeln der internationalen Raumstation ISS)

nale Raumstation 1SS mit

aufgeklappten Sonnensegeln




1.2 Motivation 1. Einleitung

Abbildung 1.2: Modell ei-
“ner Roboterhand aus NiTi,
(Jost et al., 1992, S. 49,
Abb.8)

Ebenfalls weitreichend genutzt wird die Eigenschaft, temperaturabhéngig den elektri-
schen Widerstand zu éndern (s. z.B. Skrobanek (1998)). Die mechanischen Eigenschaften
der FGL werden wesentlich sowohl durch den Herstellungsprozess als auch durch eine geeig-
nete Wéarmebehandlung beeinflufst. So unterscheiden sich z.B. gezogene Materialien deutlich
in ihrer Charakteristik von solchen mittels Kathodenzerstdubung, dem sogenannten Sputter-

Verfahren hergestellten.

1.2 Motivation

Beweggrund zur Anfertigung der vorliegenden Arbeit war im Wesentlichen der Umstand,
dass die fiir technische Anwendungen wesentlichen mechanischen Materialparameter wie
E-Moduli und kritische Spannungen (zur Phasentransformation notwendige mechanische
Spannung) zwar zahlreich in standardisierten Versuchsaufbauten ermittelt und dokumen-

tiert werden, oftmals allerdings grofte Differenzen zu mittels vergleichbarer Test-Aufbauten
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1. Einleitung 1.3 Gliederung

ermittelten Daten aufweisen. Diese Diskrepanzen lassen sich zu einem gewissen Grad mit
unbekannten Materialzusammensetzungen erkldren, da speziell das in dieser Arbeit ver-
wendete Nickel-Titan-System in seinen mechanischen Eigenschaften empfindlich auf kleins-
te Anderungen der atomaren Zusammensetzung reagiert (s. Abhingigkeit der Martensit-
Start-Temperatur, Abb. 2.2). Durch unbekannte Materialzusammensetzung nicht abgedeck-
te Differenzen dokumentierter mechanischer Parameter konnten allerdings Thren Ursprung
in Analyse-Prinzipien haben, welche die vollstindige Kenntnis und Kontrolle der Material-
Spannung an jedem Punkt der verwendeten Proben aufbaubedingt nicht gewiahrleisten kon-
nen. Daher befafit sich diese Arbeit mit der Fragestellung, welcher Priifautbau prinzipiell
dazu geeignet wire, dieser Anforderung zu geniigen und stellt diesbeziiglich eine Imple-
mentation, die der ,reinen Biegung“, vor. Hierbei wird mittels geeigneter Drehmomente
eine Probe in einer Weise gebogen, dass zu jedem Zeitpunkt der Messung die Probe eine
Kreisbogenform, also iiber ihre gesamte Lange einen konstanten Biegeradius besitzt. Einen
grofen Einfluss auf das Verhalten der FGL hat desweiteren die thermische Vorbehandlung
des Materials, die zur Verschiebung charakteristischer Umwandlungstemperaturen fiihrt. Da
diese allerdings mitunter im Vorfeld einer Analyse aus verschiedenen Griinden nicht bekannt
bzw. nicht bestimmt ist, schrankt dies die Vergleichbarkeit von dokumentierten Parametern
weiter ein. Aus diesem Grund befaft sich die vorliegende Arbeit speziell mit der Temperatu-
rabhéngigkeit der Materialparameter. In einigen Fallen werden Formgedéachtnis-Legierungen
mittels Aufbauten charakterisiert, die urspriinglich fiir die Priifung linear-elastischer Stoffe
erdacht wurden und folglich zur Erzeugung relativ hoher Spannungen bei vergleichswei-
se kleinen Dehnungen geeignet sind. Daher weisen die so erzeugten Daten mitunter eine
Auflésungsuntergrenze auf, die eine quantitative Betrachtung der Verhéltnisse einzelner
Materialparameter nicht oder nur grob zuléft. Aus diesem Grund war eine weitgehende
Skalierungsfreiheit bei dem in dieser Arbeit entwickelten Priif-Aufbau eine der wesentlichen

Anforderungen.

1.3 Gliederung

Die vorliegende Arbeit gliedert sich wie folgt: Kap. 2.1 bietet einen Uberblick iiber die
Ursachen und Eigenschaften der Formgedéachtnislegierungen, speziell der Kristallographie
(Kap. 2.1.1) und der Thermodynamik (Kap. 2.1.2). Kap. 2.1.3 stellt die wichtigsten Ef-
fekte der FGL dar. Kap. 2.2 gibt einen Uberblick iiber die Standard-Testverfahren zur
Charakterisierung der FGL und befasst sich in Kap. 2.2.4.2 ausfiihrlich mit der Anwend-
barkeit des Dreipunkt-Biegeversuches auf pseudoelastische Materialien. Kap. 4.1 erklart das

Analyseprinzip, welches in dieser Arbeit benutzt wurde, die technische (Kap. 4.1.2) und

3



1.3 Gliederung 1. Einleitung

die Software-Implementation (Kap. 4.1.3). Kap. 4.2 erldutert die Art und den Umfang der
generierten Experimentdaten und deren Weiterverarbeitung. In Kap. 5 werden die Ergeb-
nisse der Messreihen vorgestellt und mit theoretischen Modellen aus Kap. 2.1.2 verglichen.
Schliefslich vergleicht Kap. 6 diese Ergebnisse mit entsprechenden Literaturwerten. Kap.
7 erortert Moglichkeiten zur Verwendung der Ergebnisse dieser Arbeit. Der Anhang stellt
Uberlegungen zu den Spannungsverldufen innerhalb der verwendeten Proben dar (Kap. A.1)

und erldutert algorithmische Details der numerischen Auswertung.



Kapitel 2 - Literaturiibersicht

2.1 Eigenschaften der Formgedachtnislegierungen

Nachfolgend werden die Grundlagen der Formgedéchtnislegierungen sowie deren technolo-
gisch interessanten Effekte beschrieben. Kap. 2.1.1 behandelt die kristallographischen Ursa-
chen und leitet die theoretisch maximal zu erzielende, pseudoelastische Dehnung ab. Kap.
2.1.2 erldutert die thermodynamisch relevanten Grofen der Formgedéchtnislegierungen und
stellt zwei Modelle vor, die der Temperatur-Entwicklung der mechanischen Materialpara-
meter zugrunde gelegt werden und anhand derer in Kap. 6 das Verhalten der Hysterese,
sowohl des linear elastischen als auch des pseudoelastischen Teils, im Spannungs-Dehnungs-
Diagramm analysiert wird. Kap. 2.1.3 beschreibt schliefslich die technologisch interessanten
Effekte der FGL und stellt diese unterschieden nach dem jeweiligen Temperaturbereich ihres

Auftretens vor.

2.1.1 Kristallographie

Die Eigenschaft von NiTi-Legierungen, spannungs- oder thermisch induziert ihre Kristall-
struktur zu dndern, ist urséachlich bedingt durch hochverschiebbare Kristallebenen. Abhéngig
von thermischen Vorbehandlungen geniigen bereits relativ geringe Temperaturen im Bereich
zwischen 300°K und 400°K und/oder Spannungen im Bereich einiger Hundert MPa, um ent-
weder die monokline Martensit-Struktur in die kubisch raumzentrierte Austenit-Struktur
oder Austenit in eine martensitische Struktur zu transformieren. Allerdings existiert der
Austenit, je nach thermischer Vorbehandlung, bei Zimmertemperatur lediglich in einem sehr
schmalen Homogenitétsbereich (einem Bereich, in dem homogene Mischungen der beiden be-
teiligten Stoffe mit leicht variablen Anteilen existieren) zwischen ca. 50,0 at% und 50,2 at%
Nickel. Aufserhalb dieses Homogenitatsbereiches beginnt aufgrund mangelnder gegenseitiger
Léslichkeit die Entmischung beider Materialien durch die Produktion sogenannter Ausschei-
dungen. Ausscheidungs-Produkte dieser Entmischung sind NizTi, Ni3Tis und NisTiz. Um
das Material bei Zimmertemperatur oberhalb von ca. 47,0 at% Nickel zumindest metastabil
in den austenitischen Zustand zu bekommen, werden Legierungen der relevanten Zusammen-
setzung bis in den Homogenitétsbereich erhitzt (s. Phasendiagramm NiTi, Abb. 2.1) und
anschlieffend abgeschreckt. Als Konsequenz hieraus 16sen sich vorhandene Ausscheidungen
auf und kénnen sich aufgrund der Abschreckung nicht oder nur in geringem Mafle wieder neu
bilden (s. Abb. 2.1). Desweiteren bietet eine Wéarmebehandlung des im Homogenitétsbereich
befindlichen Materials, das sogenannte Anlassen, die Moglichkeit, die Ap-Temperatur des
Materials (Temperatur, oberhalb derer im Idealfall ausschliefslich Austenit existiert) durch

den Abbau intrinsischer Gefiige-Spannungen innerhalb von ca. 30°K zu variieren. Der hierfiir
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2.1 Eigenschaften der Formgedéchtnislegierungen 2. Literaturiibersicht
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Abbildung 2.1: Phasendiagramm NiTi, Fwert (1994)

typische Temperaturbereich liegt zwischen ca. 450°C und 520°C, typische Glithdauern zwi-
schen einigen Minuten und ca. 2 Stunden. Die Austenit-Start-Temperatur Ag (Temperatur,
bei der die Bildung von Austenit beginnt) und Austenit-Finish-Temperatur Ar werden z.B.
durch Dynamische Differenzkalorimetrie-Analysen (engl.: DSC, Differential Scanning Calo-
rimetry) oder durch die ,Bend and free recovery“-Methode ermittelt (s. ASTM (2006)). Das
NiTi-System reagiert beziiglich seiner Umwandlungstemperaturen oberhalb von ca. 50 at%
Nickel sehr empfindlich auf kleine Abweichungen der stéchiometrischen Zusammensetzung,
so nimmt die Mg-Temperatur zwischen ca. 50 at% und 51 at% Nickel um mehr als 100°K
ab.

Im austenitischen, kubisch-raumzentrierten B2-Zustand betréigt die Gitterkonstante 0,3015
nm (Kaack (2002)). Im martensitischen, monoklin-flichenzentrierten Zustand betragen die
jeweiligen Gitterkonstanten (s. Vergleich der Gitterzellen zwischen Austenit und Martensit,
Abb. 2.3 rechts) a = 0,2898 nm, b = 0,4646nm und ¢ = 0,4108 nm (Kudoh et al. (1985)).
Der monokline Winkel ist § = 97,78°. Abb. 2.5 verdeutlicht den Unterschied zwischen der
normalen orthorhombischen B19-Struktur und dem NiTi-Martensit B19’, in welchem der
Scherwinkel § nicht auftritt.

Letztlich ergibt sich aus den Scherwinkeln der martensitischen Ubergéinge die maximale
Dehnung von NiTi. Da die maximal moglichen Dehnungen durch Bildung von spannungs-
induziertem Martensit in [233]ge-Richtung 10,7 %, in [111]ps-Richtung 9,8 %, in [011] -
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Abbildung 2.2: Abhdngigkeit der Martensit-Start-Temperatur vom Nickel-
Gehalt der Probe, Roos und Maile (2004)
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Abbildung 2.3: Kristallographischer Ubergang vom bee-Austenit zum monokli-
nen Martensit. Links: bcec Einheits-Zelle, Mitte: Vier benachbarte Einheits-
Zellen, Rechts: bee-FEinheitszelle mit Gitter-Konstanten. Winzek (2000)
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B2 B19'

Abbildung 2.4: Kristallographischer Ubergang vom bee-Austenit zum monokli-
nen Martensit , Krone (2005)

z 5 [001]

01100 5,

B2 B19 B19'

Abbildung 2.5: Kristallographischer Ubergang vom bec-Austenit zum monokli-
nen Martensit mit Millerschen Indizes, Kaack (2002)

Richtung 8,4 % und in [001] go-Richtung 2,7 % betragen, ergibt sich demzufolge idealerweise
im Einkristall eine maximale reversible Dehnung (s. Kap. 2.1.3.3) von 10,7 %. In isotropen
Proben liegt die maximale reversible Dehnung bei 8,4 % (Miyazaki et al. (1995)). Die ma-
ximalen reversiblen Kompressionen der jeweiligen Kristall-Koordinaten ergeben sich zu 3,6
% in [111] go-Richtung, 5,2 % in [011] go-Richtung und 4,2 % in [001] g2-Richtung.

2.1.2 Thermodynamik
2.1.2.1 Phaseniibergang erster Ordnung

Thermodynamisch liefe sich der der Phaseniibergang zwischen Austenit und Martensit in
erster Naherung klassisch in der sog. Ehrenfestschen Klassifikation als Transformation ers-
ter Ordnung beschreiben. Ein solcher Ubergang erster Ordnung liegt vor, wenn mindestens
eine der ersten Ableitungen der chemischen Potentiale (z. B. der Gibbschen freien Energie
H, der Wérmekapazitiat cp oder der Entropie S) nach der Temperatur T oder dem Druck
p am Ubergangspunkt eine Unstetigkeit aufweisen. Im Folgenden soll nun zunichst der
martensitische Phaseniibergang als solcher erster Ordnung angesehen und die sich hieraus
ergebenden Konsequenzen betrachtet werden.

Bei der martensitischen Umwandlung handelt es sich um eine diffusionslose, also durch-

mischungsfreie und hinsichtlich ihrer atomaren Zusammensetzung konstante Strukturdnde-
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Abbildung 2.6: Phaseniiberginge erster Ordnung am Beispiel von
Volumen V und Entropie S eines Stoffes als Ableitung der freien
Energie nach Druck p und Temperatur T, (Nolting, 2007, S. 281,
Abb. 4.2)

rung. Ursache der diffusionslosen Umwandlung sind, speziell bei NiTi, die erheblich nied-
rigeren als fiir eine Diffusion notwendigen Umwandlungstemperaturen, welche, unter ent-
sprechender Warme-Vorbehandlung, in einen Bereich zwischen -100°C und +100°C gebracht
werden konnen. Im theoretischen Modell der Transformation erster Ordnung findet die-
se Umwandlung bei einer scharfen und wohldefinierten Umwandlungstemperatur, der sog.
Gleichgewichtstemperatur Ty, statt. In realen Systemen erstreckt sich diese Umwandlung
allerdings iiber einen ausgedehnten Bereich verschiedener charakteristischer Temperaturen.

Im Einzelnen sind dies:

e Die Austenit-Start-Temperatur As. Bei dieser Temperatur beginnt, ohne duftere me-
chanische Spannung, die Bildung des Austenits. Mit weiter steigender Temperatur

liegt das Material bei der

o Austenit-Finish- Temperatur Ap vollstandig im Austenit vor. Bei fallender Temperatur

beginnt der Martensit bei der

o Martensit-Start-Temperatur Mg an lokalen Versetzungen, Gitterdefekten oder intrin-
sischen Spannungsfeldern zu keimen. Bei weiter fallender Temperatur ist die Umwand-

lung ab der

o Martensit- Finish-Temperatur My abgeschlossen, dass Material liegt vollstandig im

Martensit vor.
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Oberhalb der Martensit-Destruction- Temperatur Mp ist durch Anlegen einer duferen me-
chanischen Spannung das Material nicht mehr in den Martensit zu transformieren. Dass

Material verhélt sich nahezu linear elastisch. Die mafgebliche, in zahlreichen Anwendungen

M, A,
100% - . . 100% =+
I 1
C4 : : C4q
I 1
— —p]

: ;
| :

0% -+ : : 0% —+
M, A,

a) T b)

Abbildung 2.7: Austenit-Konzentration in Abhdngigkeit der Proben-
temperatur. Hysterese und zugehorige charakteristische Temperatu-
ren ,(Winzek, 2000, S. 6, Abb. 2.3)

genutzte Figenschaft ist die Moglichkeit, die Phasenumwandlung zwischen Austenit und
Martensit sowohl durch Absenkung der Materialtemperatur unter Mg (Martensit-finish)
als auch durch Anlegen einer duferen mechanischen Spannung zu induzieren und durch
anschliefende Erwarmung iiber die Ap-Temperatur (Austenit-finish) wieder riickgéngig ma-
chen zu konnen. Desweiteren ist der Martensit unterhalb der Ag-Temperatur in der La-
ge, unter einer duferen Spannung die als Folge vorangegangener Abkiihlung entstandenen
Martensit-Zwillinge durch Entzwillingung abzubauen, womit eine grofe (< 10%), reversible
Materialdehnung verbunden sein kann (s. Kap. 2.1.3.1). Thermodynamisch definiert wird

die Gleichgewichtstemperatur T durch das Minimum der Gibbschen freien Energie
G=U-TS+pV (2.1)

Da allerdings zwischen Martensit und Austenit kein nennenswerter Volumenunterschied be-
steht und unter Standardbedingungen aufser dem umgebenden Luftdruck kein weiterer auf

das Material einwirkt, geniigt es im Allgemeinen, die Helmholtzsche Freie Energie
F=U-TS (2.2)

zu betrachten. Am Minimum der freien Energie liegt das ideale System in der Gleichgewichts-
temperatur Ty vor. Da das Gitterpoptential des Austenits hoher als das des Martensits liegt,
erscheint es zunéchst unverstandlich, warum es {iberhaupt gelingen sollte, mittels Tempera-
turerh6hung den Austenit zu erzeugen. Allerdings kann es fiir Gitteratome hinsichtlich des

Strebens nach minimaler freier Energie sinnvoll sein, bei héherer Temperatur und damit
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dem grofer werdenden Anteil aus dem Summanden TS in der Freien Energie (s. Gl 2.2)
das hohere Potential U des Austenits zu besetzen, um dem Streben nach minimalem U-TS
zu geniigen. Unterstiitzt wird dieser Vorgang durch die héhere Entropie S des Austenits.
Dieses Phénomen ist auch als entropische Stabilisierung des Austenits bekannt. Weitere
Erlduterungen hierzu, speziell zur Folge einer dufseren Belastung (s. a. Abb. 2.10) auf die
Umwandlungstemperaturen, finden sich in Kaack (2002). Bei der Gleichgewichtstemperatur
Ty liegen Martensit und Austenit gleichermaften vor und ihre Volumenanteile sind zeitlich
konstant. Naherungsweise wird fiir die Gleichgewichtstemperatur oft
Mg+ Ap

Th 5

(2.3)

gesetzt (Salzbrenner und Cohen (1979)). Die experimentell schwierig zu ermittelnde und
daher meist ersatzweise Ansetzung der Gleichgewichtstemperatur als arithmetischer Mittel-

wert von Arp und Mg hat mehrere Ursachen:

e In einem idealen Einkristall, der inhomogen (an einer Ecke beginnend) erwarmt wird,
ware die Gleichgewichtstemperatur scharf definiert durch die Gleichheit der Gibbschen
freien Energien von Martensit und Austenit. Oberhalb von T ldge ausnahmslos Auste-
nit, unterhalb ausnahmslos Martensit vor. In realen polykristallinen Strukturen wird
allerdings zum Durchlaufen der Phasengrenze (mangels kohédrenter Ausrichtung der
lokalen Matrizen) Energie benotigt, die als Reibungsenergie oftmals akustisch abge-
fithrt wird und damit irreversibel verloren geht. Diese Energie muss aus der Differenz
der freien Gibbschen Energien von Austenit und Martensit gespeist werden und fiithrt
aufgrund der Tatsache, dass sie in jeder Transformationsrichtung nahezu in gleicher
Grofe auftritt, zu einer Absenkung der Martensit-Temperatur bzw. einer Erhchung
der Austenit-Temperatur. Unter ausschliefslicher Betrachtung der irreversiblen Rei-

bungsverluste wiren Martensit- und Austenittemperatur symmetrisch um Ty verteilt.

e Die nicht durch Zwillingsbildung abbaubaren Spannungen sowie die zur Bildung der
Austenit-Martensit-Grenzflachen notigen Energien miissen ebenfalls durch die Diffe-
renz der Gibbschen Energien von Martensit und Austenit aufgebracht werden, bleiben
allerdings elastisch im Gefiige gespeichert und stehen im Verlauf der Riicktransfor-
mation wieder zur Verfiigung. Auch diese Energiebeitriage wiirden die Martensit- und
die Austenittemperatur symmetrisch um Ty anordnen, da allerdings oberhalb von Ty
aufgrund der negativen Differenz zwischen der Gibbschen Energie von Austenit und
Martensit diese, zusétzlich zu den elastisch gespeicherten Energien, die Transforma-
tion unterstiitzt, sinken sowohl Martensit- als auch und Austenittemperatur, was zu
einer asymmetrischen Verteilung um Ty fithrt, mit der Austenittemperatur ndher an
To.

11
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e Da der Martensit inhomogen an lokalen Gitterdefekten zu keimen beginnt, wird ein
realer wachsender Martensitkristall durch Gitterdefekte oder einen bereits weiter fort-
geschrittenen Martensit in seiner unmittelbaren Umgebung dahingehend am Wachs-
tum gehindert, dass die Austenit-Matrix verzerrt wird und aufgrund der lokal hoheren
Spannung der Martensit bei einer anderen Temperatur transformiert als an Orten klei-
nerer ,Vor“-Spannung. Die Abhéngigkeit der Transformationsspannung von der lokalen
Temperatur ergibt sich aus der Clausius-Clapeyronschen Gleichung unter Kenntnis der
Materialdichte p, der Umwandlungsenthalpie AH, der pseudoelastischen Dehnung e
in Spannungsrichtung (s.a. Eucken und Duerig (1989) oder Winzek (2000)) und der

Gleichgewichtstemperatur Ty:
do AH-p
or e Ty

Eine alternative Form der Clausius-Clapeyronschen Gleichung zur Anwendung auf

(2.4)

die martensitische Transformation beschreiben Rejzner et al. (2002). Somit transfor-
miert der Martensit nicht mehr scharf bei einer definierten Temperatur, sondern die
Umwandlung entwickelt sich einem Temperaturfenster, beginnend mit der Martensit-
Start-Temperatur Mg und endend mit der Martensit-Finish-Temperatur Mg. Analoges

gilt fiir die Transformation der Austenits.
Erlduterungen hierzu finden sich in Kaack (2002). Zusammenfassend laft sich sagen:

e Die Reibungsverluste durch das Wandern der Phasengrenze verursachen eine symme-

trische Verlagerung der Martensit- und Austenittemperatur um T\.

e Elastisch gespeicherte, nicht durch Verzwillingung abgebaute Spannungsenergien un-
terstiitzen die Transformation in einer Richtung und infolgedessen verschieben sich die
Martensit- und die Austenittemperatur um vergleichbare Beitrdge zu tieferen Tempe-
raturen, verursachen also eine Asymmetrie von Martensit- und Austenittemperatur

um Ty (s. Abb. 2.7).

e Der Martensit transformiert aufgrund lokal verschiedener intrinsischer Spannungen
bei verschiedenen Temperaturen, somit erstreckt sich die Martensit-Bildung, ebenso

wie die Riicktransformation, iiber einen endlichen Temperaturbereich von Mg bis Mg

bzw. Ag bis Ar (s. Abb. 2.7).

Aus der Clausius-Clapeyronschen Gleichung 2.4 folgt demnach ein linearer Zusammenhang
zwischen der Lage des Spannungs-Plateaus und der Probentemperatur. Legt man nun an
eine Probe oberhalb von Ay eine dufsere mechanische Spannung an, so versucht der bei dieser

Temperatur existierende Austenit, die Materialspannungen zunéchst iiber Zwillingsbildung

12
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in den Martensit abzubauen (s. z.B. Falk (1982)). Bei weiterer (isothermer) Spannungszu-
nahme findet unter Entzwillingung wiederum eine grofse Dehnung im Material statt (s. Kap.
2.1.3.3), an deren Ende die Verformung in plastische, irreversible Versetzungen im Material
miindet. Lafst die angelegte duflere Spannung nach, so bildet sich der, ohne dufkere Spannung
oberhalb von Ar existente, Austenit zuriick. In (Kaack, 2002, S. 16ff.) findet sich eine zur
Clausius-Clapeyronschen Gleichung 2.4 alternative Erklarung anhand der Gitterpotentiale,
warum bei steigender Umgebungs- und Probentemperatur oberhalb von Ag die zur Bildung
von Martensit notwendige Spannung ansteigt. Da sich der E-Modul in der klassischen Hoo-
keschen Theorie als Quotient aus Spannung und Dehnung des Materials ergibt, wurde mit
Blick auf die Temperaturabhéngigkeit der E-Moduli E; und E5 Folgendes betrachtet: Die
sogenannte Biegespannung (s. Berg (1995a)) ergibt sich aus Biegemoment M, Flachentrég-
heitsmoment I, E-Modul E, Biegeradius R und halber Probenhthe z mit M = E-I/g und
€ =%/R zu

Ez

M=z
—_— p— 2.
7 7= (2.5)

und unter der Annahme, dass das totale Differential des E-Moduls lediglich von der jewei-

ligen Probentemperatur abhangt, gilt:

_ 0dE dE.  OF do  z0E AH-p OE AH:-p
W= = 9F=37 = a7 " RoT ~ <1, ~ of _ &1,

(2.6)

Entsprechend ergibt sich die Abhéngigkeit der zur Erzeugung von spannungsinduziertem

Martensit nétigen Spannung von der Gleichgewichtstemperatur zu

do AH-p-T
= — 2.
T, e Ty? (27)

2.1.2.2 Phaseniibergang zweiter Ordnung

In einem Temperaturbereich Ap<T <Mp bildet sich Martensit deshalb als Folge einer von
auken angelegten Spannung, weil dieser die freie Energie minimiert und dies stetig iiber
einen grofen Dehnungsbereich geschieht, sich also Volumen und Entropie als erste Ablei-
tung der freien Energie nicht sprunghaft &ndern. Abb. 2.8 verdeutlicht beispielsweise fiir das
Volumen V und die Entropie S des Verhalten des Systems bei der Umwandlungstemperatur
Tirans- Als Konsequenz diesen Verhaltens wird der martensitische Phaseniibergang in Form-
gedéchtnislegierungen oftmals im Modell der Landau-Theorie beschrieben. Diese entwickelt
die freie Energie eines Systems nach Potenzen eines sog. Ordnungsparameters, welcher ein
Maf fiir den jeweiligen stochastischen Zustand des Systems darstellt, und pafst die Koeffizi-
enten der Entwicklung den jeweiligen Randbedingungen entsprechend an. Fiir den Fall des

martensitischen Ubergangs in FGL wird als Ordnungsparameter traditionell die Scherung
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Abbildung 2.8: Phaseniiberginge zweiter Ordnung am Beispiel von Volumen, Enthalpie,
chemischem Potential, Entropie und Wdarmekapazitit, Atkins und De Paula (2006)

des Gitters oder auch die Dehnung € verwendet. In Verbindung mit den Materialparametern
wie z.B. den E-Moduli fungiert diese naturgemaéls als gutes Mafs fiir den jeweiligen Zustand
des Gitters. Auf die Anwendung in der reinen Biegung bezogen 1aft sich fiir eine Gitter-
ebene im Abstand z zur neutralen Faser anhand der Dehnung e idealerweise exakt sagen,
ab welchem Biegeradius die Ebene oberhalb von Ap im Martensit vorliegt. Die Landau-
Devonshire-Theorie verfolgt fiir die freie Energie f abhéngig vom Ordnungsparameter ¢ den

Ansatz

f(e,T) = fo(T)+ A(T)e® — Be"* + Ce° (2.8)
AT) = (T —-T)
CI,,B,C,Tl > 0

Hier bilden die Koeffizienten A, B und C analytische Funktionen, wobei lediglich der Koef-
fizient des in € quadratischen Terms linear temperaturabhingig ist. Die Spannung wird als

partielle Ableitung des Ordnungsparameters identifiziert:

o _

o(e,T) = e

2A(T)e — 4AB€® + 6C¢ (2.9)
Die Abwesenheit sdmtlicher Terme mit ungeraden Potenzen von ¢ ist dahingehend sinnvoll,
dass die Verteilung der freien Energie achsensymmetrisch zu € = 0 sein sollte, also z.B. fiir
Temperaturen unterhalb von Mg ohne &ufsere Spannung das Vorliegen beider Martensitva-
rianten gleich wahrscheinlich sein sollte. Legt man nun eine &dufere Spannung an, verzerrt
diese die freie Energie zugunsten einer Martensit-Variante dergestalt, dass ab einer bestimm-
ten Dehnung die Wahrscheinlichkeit fiir das Vorliegen einer Variante der Martensitzwillinge
deutlich zu Ungunsten der jeweils anderen erhoht ist, da die Martensitzusténde im ,tieferen®

Potentialtopf die freie Energie minimieren.

14



2. Literaturiibersicht 2.1 FEigenschaften der Formgedéchtnislegierungen

*f

T>Te Te T<Te

Abbildung 2.9: Freie Energie im Ansatz nach Landau als Funkti-
on des Ordnungsparameters € fiir verschiedene Probentemperaturen,
(Falk, 1982, S. C4-5, Abb. 1a)

fs s G=-0

l ¢ I f& 8] <'0c €

T<Te T>T¢ T>Te G=0
0>0

T<Te \
N &
S e
(a) Freie Energie nach Landau unter Anliegen ei- (b) Freie Energie nach Landau unter Anliegen
ner duferen Spannung bei verschiedenen Tempe- verschiedener dufferer Spannungen

raturen

Abbildung 2.10: Freie Energie nach Landau unter einer dufSeren Spannung als Funktion des

Ordnungsparameters €
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Da die Landau-Theorie einige Eigenschaften der Formgedédchtnismaterialien allerdings
nicht oder nicht vollsténdig abbilden kann (wie z.B. den spannungsinduzierten Martensit
oberhalb von Ap), stellt die freie Energie aus dem Ansatz 2.8 auch streng genommen nicht
den Ansatz nach Landau, sondern jenen nach Devonshire dar. Der Unterschied zwischen
beiden liegt im Term CeS. Abb. 2.11 zeigt den Verlauf der freien Energie nach Devonshire.

Die Temperaturen aus Abb. 2.11 kénnen folgendermafien identifiziert werden: T entspricht

o '&'j

@«

@

n<T<lp]

™
v
1+]

A
({
L

—— ‘

Abbildung 2.11: Spannungs-Dehnungs- Verlauf nach Devonshire fiir verschiedene Proben-
temperaturen, (Falk, 1982, S. C4-10, Abb. 6)

Mp, Ty entspricht Ag, Ty entspricht Mg und Ty der Gleichgewichtstemperatur. Fiir den
E-Modul folgt nunmehr aus der Hookeschen Theorie

g - o(e, T)

€
1 0f(eT)
€ Oe

= 2a(T —Ty) — 12B€* 4 30C¢*. (2.10)
Fiir den E-Modul des Austenits (¢ = 0) resultiert der elastische E-Modul daher zu
E =2a(T-Ty) (2.11)
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Dies ist sinnvoll, da der austenitische E-Modul bei Ty, identifiziert mit Mg, bei eben jenem
Mg instabil wird. Fiir die Temperaturabhéangigkeit von der Gleichgewichtstemperatur Tg
wurde angenommen, dass deren Differenz zur Martensit-Finish-Temperatur Mg, bzw. zu Ty

in (Falk, 1982, S. C4-7, G. (5)), beziiglich der Entwicklung von T konstant ist, also

a(TO - Ms)

o =0 (2.12)

ist. Somit ergibt sich letztlich fiir die Abhéngigkeit des austenitischen E-Moduls (e = 0) von

To
OF

— =2 2.13
T, a (2.13)
ebenso linear wie die Abhéngigkeit von der Probentemperatur
oF
— = 2a. 2.14
5T = 20 (2.14)

2.1.3 Effekte

Nachfolgend werden die FGL-eigenen Effekte abhédngig vom Temperaturbereich ihres Auf-
tretens erldutert und die technologischen Verwendungsmoglichkeiten erortert. Der in dieser
Arbeit speziell untersuchte Pseudoelastische Effekt wird in Kap. 2.1.3.3 behandelt.

2.1.3.1 Einweg-Formgedachtnis-Effekt

Der Einweg-Formgedachtnis-Effekt zeigt sich fiir Verformungen von FGL, deren Tempera-
tur unterhalb von Ag liegt. In diesem Temperaturbereich haben &ufsere Spannungen eine
Ent-Zwillingung des durch vorhergehende Abkiihlung unter Ag verzwillingten Martensits
zur Folge. Hierbei wird bei amorphen Proben zunéchst die dufsere Spannung durch Bildung
solcher Martensit-Varianten abgebaut, die durch die Spannungsrichtung (durch giinstige Ori-
entierung zu dieser) bevorzugt werden. Da die zur Transformation notwendigen Spannungen
fiir alle Martensit-Varianten in etwa gleich grof sind, ergibt sich bis zur kompletten Um-
wandlung aller moglichen Martensit-Kristalle der Probe eine grofse Dehnung unter nahezu
konstanter Spannung. Nach Ende der Reorganisation der Probe verhélt sich der entstandene
Martensit nahezu linear-elastisch. Nach Entlastung der Probe verbleibt eine Restdehnung
€. Diese wird durch Erwdrmung der Probe iiber die Austenit-Finish-Temperatur Ap riick-
géngig gemacht, da sich nunmehr der entzwillingte Martensit wieder zu Austenit wandelt,
welcher vor dem Abkiihlen der Probe unter die Austenit-Start-Temperatur Ag vorherrschte.
Die Bildung von Martensit-Zwillingen bei Abkiihlung unter Ag hat also keine makroskopi-
sche Forménderung zur Folge, da die Zwillings-Bildung nicht urséchlich fiir groftere makro-

skopische Forménderungen sein kann. Der durch dufsere Spannung entzwillingte Martensit
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Ao

Abbildung 2.12:  Spannungs- Temperatur- Verlauf des
FEinweg-Formgeddchtnis-Effektes, Liu und Kohl (2003)

hingegen hat nach Entlastung der Probe aufgrund des iiber grofse Bereiche gescherten Mar-
tensits eine deutliche Forménderung zur Folge, welche bei Riickkehr in den Austenit wieder
verschwindet, das Material ,erinnert sich also an seine Ausgangsform im Austenit. Eine
fortschreitende Abkiihlung des Materials hat keine weitere Forménderung zur Folge. Die
zahlreichen technologischen Einsatzmoglichkeiten des Einwegeffektes umfassen beispielswei-
se neben unzerbrechlichen Brillengestellen und Anwendungen in der Medizintechnik auch

Stents zur Gefafserweiterung oder Elemente zur Fixierung fragmentierter Knochen.

2.1.3.2 Zweiweg-Effekt

Bei Erwérmung einer im Martensit verformten Probe ergibt sich im Zuge des Einweg-Effekts
ein spannungsfreier Riickgang der Dehnung im Material. Eine makroskopische Anderung der
auferen Form unterbleibt. Der intrinsische Zweiweg-Effekt zeigt sich, wenn es durch me-
chanisches Training und/oder gezielte Bildung von Ausscheidungen durch entsprechende
thermische Behandlung (s. Phasendiagramm NiTi, Abb. 2.1) im belasteten Zustand gelingt,
die Bildung von ,giinstig“ zur Spannungsrichtung gelegenen Martensit-Varianten im Zuge
der Riickumwandlung in diesen zu bevorzugen, also vermehrt zu produzieren. Folge dieses
Trainings-Effektes ist, dass sich fiir eine Probe sowohl eine makroskopische Hochtemperatur-

als auch Niedertemperatur-Form ergibt, zwischen denen mittels Temperaturanderung ge-
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Abbildung 2.13:  Spannungs-Temperatur- Verlauf des
Zweiweg-Formgeddchitnis- Effektes, Liu und Kohl (2003)

wechselt werden kann. Dies erfolgt allerdings nur, solange keine duftere Belastung anliegt, da
die Forménderung lediglich durch die intrinsische Umwandlung zwischen Austenit und den
durch Training bevorzugten Martensit-Varianten verlauft und somit keine dufseren Spannun-
gen am Material enstehen. Der Zweiweg-Effekt findet hauptséchlich in Aktoren Verwendung,
in denen er, unter gleichzeitiger Verwendung eines riickstellenden Elementes wie etwa einer
Feder, temperaturabhéngig als Schalter dient. Ebenfalls werden Mikroventile auf Basis des
Zweiweg-Effektes gefertigt (s. Skrobanek (1998)) und das Temperaturverhalten von Lagern

mittels diesem reguliert.

2.1.3.3 Pseudoelastizitat

Der Pseudoelastische Effekt tritt in einem Temperatur-Bereich zwischen der Austenit-Finish-
Temperatur Ap und der Martensit destructure temperature Mp auf, oberhalb derer sich
(spannungsinduziert) kein Martensit mehr bilden kann und das Material sich konventio-
nell elastisch verhélt. Merkmal dieses Effektes ist der Abbau von Spannungen als Folge
auferer Belastungen iiber die Bildung von Martensit. Dieser entsteht ab einer kritischen
Spannung o7 (in Abb. 2.14 identifiziert mit op), welche abhingig von der Temperatur
und der Materialzusammensetzung ist (s.a. Abhéngigkeit der Martensit-Start-Temperatur
von der Probentemperatur, Abb.2.2). Ahnlich zum Einweg-Effekt (s. Kap. 2.1.3.1) entzwil-
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Ao

i\

Abbildung 2.14: Spannungs-Dehnungs- Verlauf des Pseu-
doelastischen Effektes, Liu und Kohl (2003)

lingt sich der Martensit bei weiterer Belastung, woraus sich ein Plateau in der Spannungs-
Dehnungs-Charakteristik ergibt (s. Abb. 2.14). Die Lage des Plateaus wird bestimmt durch
die Clausius-Clapeyronsche Gleichung 2.4, aus welcher sich fiir konstante Materialzusam-
mensetzung mit konstanter Gleichgewichtstemperatur (konstante rechte Seite von Gleichung
2.4) ein linearer Zusammenhang zwischen Probentemperatur und Plateau-Spannung ergibt.
Ist das gesamte Probenmaterial spannungsinduziert in Martensit umgewandelt, steigt die
Spannungs-Dehnungs-Charakteristik am Ende des pseudoelastischen Plateaus wieder an
und verhalt sich bei weiter steigender Belastung zunéchst linear-elastisch. Bei zuriickgehen-
der Belastung beginnt die Probe, analog zu der Tatsache, dass sich die Probentemperatur
natiirlich weiterhin (konstant) oberhalb der Austenit-Finish-Temperatur Ap befindet, sich
wiederum in Austenit zu wandeln, bis sie bei génzlich verschwindender Spannung wieder ihre
Ausgangsform annimmt, also die gesamte Dehnung reversibel abgebaut hat. Der pseudoelas-
tische Effekt erzeugt reversible Dehnungen des Materials von bis zu 8 %, wodurch er, auf-
grund seiner im Plateau-Bereich nahezu konstanten Spannungs-Dehnungs-Charakteristik,
zahlreiche technische Anwendung findet. So nutzen etwa kieferorthopédische Dréhte die
Fahigkeit des Materials, iiber grofe Strecken nahezu konstante Krifte bzw. iiber grofe Bie-
gewinkel nahezu konstante Drehmomente zu erzeugen (s. Drescher et al. (1990) oder Fischer-
Brandies et al. (2003)). Uber eine geeignete Wirmebehandlung (s. Kapitel 2.1.2) kann die

Gleichgewichtstemperatur T (in den meisten Féllen iiber Variation der Ap-Temperatur)
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entsprechend eingestellt werden, sodass die Plateau-Spannung je nach Anwendung das ge-

wunschte Niveau hat.

2.2 Priifverfahren fiir pseudoelastische Materialien

Die Entwicklung von sogenannten Formgedachtnislegierungen (FGL) hat ca. seit der Mitte
der Neunziger Jahre stetig an Umfang und Bedeutung gewonnen. Zahlreiche Anwendungen
z.B. in der Luft- und Raumfahrt, Robotik (s. a. Jost et al. (1992)), Messtechnik, Medizin-
technik (s. a. Drescher et al. (1990)) und der Automobiltechnik bedienen sich der Fahig-
keit der FGL’s, wie etwa mittels Temperaturdnderungen mechanische Arbeit zu verrichten.
Einer groffen Anzahl weitreichend genormter Testverfahren zur Quantifizierung von linear-
elastischen Werkstoffen steht bislang allerdings lediglich eine sehr kleine Anzahl von entspre-
chenden Standard-Tests fiir pseudoelastische Materialien gegeniiber (siche z.B. ISO (2006)).
Der grofiere Teil der mechanischen Standard-Testverfahren fiir linear-elastische Werkstoffe
1aft sich allerdings auf pseudoelastische Materialien nicht oder nur eingeschrankt anwenden.

Grinde hierfir sind

1. Die Eigenschaft der FGL, sich unter bestimmten Voraussetzungen nicht mehr linear-
elastisch zu verhalten, sondern unter nahezu konstanter Spannung Dehnungen von
bis 10 Prozent zu durchlaufen. Klassische Testaufbauten, deren Ziel es ist, einzelne
Materialcharakteristika, wie z.B. den (linear-elastischen) E-Modul E (s. Dreipunkt-
Biegeversuch, Kap.2.2.4.2) oder den Schermodul G zu ermitteln, kénnen in dieser

Hinsicht nur noch sehr eingeschrinkt Anwendung finden.

2. Das Merkmal unterschiedlich zusammengesetzter und/oder wiarmebehandelter FGL’s,
sich unter verschiedenen Belastungsformen unterschiedlich beziiglich der Spannungs-
Dehnungs-Charakteristik zu verhalten; Unterschiede zwischen Zug- und Torsionsbe-
lastung finden sich z.B. in McNaney et al. (2003).

3. Der Umstand, dass einige FGL in klassischen Tests die zum Eintritt in ein pseudoelas-

tisches Plateau notwendige Spannung nicht erzeugen konnen (s.a. Fischer-Brandies
et al. (2003)).

4. Das in Zug- und Druckbelastung asymmetrische Verhalten von FGL (z.B. in Auricchio
und Sacco (1997), Rejzner et al. (2002) und Orgéas und Favier (1995a)), das in linear

elastischen Materialien nicht bekannt ist.

Im Folgenden werden einige der materialtechnischen Standardtests dargestellt und Thre

Anwendbarkeit zur Quantifizierung pseudoelastischer Effekte erlautert.
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2.2.1 Zugversuch

Der Zugversuch bildet eines der klassischen Grundprinzipien zur Bestimmung der mecha-
nischen Materialeigenschaften. Die Anwendungsgebiete erstrecken sich von Textilien iiber
diverse Schaume, Kunststoffe und sonstige Verbundwerkstoffe bis hin zu Metallen. Der Zug-
versuch ist, abhéngig von den zu priifenden Materialien, weitreichend genormt, so z.B. fiir
Metalle in der ISO 6892, der DIN 488 und DIN 50154.
Bei Durchfithrung des Zugversuchs werden primér die Observablen Zugkraft und die damit
erzeugte Lingendnderung der Probe in Zugrichtung dokumentiert. Uber die Lingeninde-
rung relativ zur initialen Probenldnge ergibt sich die Dehnung des Materials. Im sog. nicht
instrumentierten Zugversuch ergibt sich unter der Pramisse, dass sich der Probenquerschnitt
fiir der Dauer der Priifung nicht dndert, die Spannung im Material. Typischerweise werden
einzelne Proben des zu testenden Materials, deren Lénge mindestens ein zur Einspannung
ausreichendes Vielfaches ihres Durchmessers betriagt (in DIN 50125 das genau Fiinf- oder
Zehnfache), mittels Spannbacken arretiert und mit typischen Dehnungsraten in der Gro-
fenordnung von 10~°s~! bis 10725~ ! gedehnt. Verschiedene mittels einachsigem Zugversuch
ermittelte Materialcharakteristika finden sich z.B. in Macherauch und Véhringer (1978).
Die elastische Dehnung kann, speziell bei NiTi, bis zu 10% betragen. Typische Zugversu-
che an NiTi finden sich in Tan et al. (2004). Abwandlungen des Zugversuches gibt es z.B.
in der Form des sog. Laser Speckle Extensometers, mittels dessen auch die Dehnung sehr
diinner pseudoelastische Folien in zwei Dimensionen vermessen werden kann. Das Prinzip
der Laser-Speckle-Messung ist unter Anderem in Anwander et al. (2000) beschrieben. Wéh-
rend des Zugversuchs bilden sich bei Verwendung von pseudoelastischen Werkstoffen abhan-
gig von Zuggeschwindigkeit, Umgebungstemperatur und Belastungsvorgeschichte mitunter
statt homogener Dehnungen iiber die gesamte Probenlénge lokale Defomationen aus, typi-
scherweise an den Einspannstellen beginnend und im Verlauf des Versuchs iiber die gesamte
Probenlénge fortschreitend. Sun und Li (2002) beschreibt diese makroskopischen Unterschie-
de beim Phaseniibergang zwischen Zug- und Torsionsbelastung, quantifiziert Morphologie
und Entwicklung der Phasengrenze und analysiert Zug- und Torsionsdaten hinsichtlich der
Beziehung

G = L (2.15)

2(1 4 p)

Speziell fiir NiTi wurden diese lokalen Einschniirungen unter konstantem Spannungs-Deh-
nungs-Verlauf, auch als Liders-artige Verformung bezeichnet, bisher ausschlieflich im Zug-
versuch beobachtet (s. a. Sittner et al. (2005)). Urséchlich fiir diesen Effekt kénnten Bewe-
gungen von Scherversetzungen sein; Theorien hierzu finden sich in (Sittner et al. (2005)). Zur
Bestimmung der Spannungs-Dehnungs-Charakteristik ist dann die Ermittlung der lokalen

Forménderung notwendig. In der Regel geschieht dies kontaktlos mittels Laserextensome-
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tern. Oftmals werden stark abweichende Ergebnisse in der Bestimmung der Materialpara-
meter aus Zug- und Biegeversuch beobachtet (s. (Wick et al., 1995, S. C8-792, Abb. 4)), da
beispielsweise in der reinen Biegung die Dehnung innerhalb einer Ebene festen Abstands zur
neutralen Faser nahezu konstant ist und somit die Bildung von spannungsinduziertem Mar-
tensit relativ genau eingegrenzt werden kann. Dagegen beginnt beim Zugversuch die Bildung
des Martensits lokal zu keimen, weshalb sich nur schwer Aussagen iiber die jeweiligen Anteile
von Austenit und Martensit zu einem bestimmten Punkt im o /e-Diagramm treffen lassen.
Ebenfalls einen grofsen Einfluss auf das Verhalten einer Probe in Zug- und Biegeversuch
haben herstellungsbedingte Unterschiede in der Materialstruktur zwischen der Probenober-
fliche und dem Probeninneren. Plietsch et al. (1994b) liefert hierzu einige Erlduterungen

und stellt Ergebnisse aus Zug- und Biegeversuch gegeniiber.

2.2.2 Torsion

Ein weiteres Priifverfahren zur mechanischen Werkstoffanalyse bildet der Torsionsversuch.
Hierbei wird iiber das zur Verdrillung ¢ eines Probenkdrpers notwendige Drehmoment M
der Torsionsmodul G bestimmt (etwa fiir eine zylinderférmige Probe M = —D - ¢, —D =
7/2-G-R'/1-¢). Uber den Zusammenhang 2.15 zwischen Torsions- und E-Modul lift sich dann
bei bekannter Poisson-Zahl v (zur Ermittlung s.a. Kaack (2002)) der E-Modul ermitteln.
McNaney et al. (2003) kombiniert Zug- und Torsionsversuche und stellt sog. ,,Aquivalente
Cauchy-Spannungen“ und ,,dquivalente Lagrange-Dehnungen® gegeniiber. Abweichend vom
Zugversuch ergeben sich unter einer Torsionsbelastung weitestgehend homogene Belastun-
gen, d.h. die Entwicklung von Liiders-Béndern (s. Sun und Li (2002)) bleibt aus. Allerdings
erwachsen aus dem anisotropen Verhalten zwischen Zug- und Torsionsbelastung oftmals
grofse Schwierigkeiten, die aus der Torsion gewonnenen Resultate beispielsweise mittels des
Zugyversuches zu verifizieren. So findet sich z.B. in McNaney et al. (2003) das Ergebnis, dass
die zur martensitischen Phasentransformation nétigen Spannungen in der Torsion deutlich

oberhalb derer im Zugversuch liegen.

2.2.3 Nanoindenter

Eine eingeschrinkte Methode zur Analyse pseudoelastischer Materialien bietet die Nano-
Indenter-Methode (s. z.B. Su et al. (2007)). Hierbei wird mittels einer pyramiden- oder ke-
gelférmigen Spitze, dem Indenter, eine entsprechend praparierte Probe (polierte Oberfléche,
Korngrofe sehr viel kleiner als Eindrucktiefe, Probendicke sehr viel grofer als Eindrucktie-
fe) typischerweise einige pm eingedriickt und die dazu notwendige Einprigekraft, je nach

Indenter-Abmessung einige Hundert mN, dokumentiert. In Oliver und Pharr (1992) findet
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sich der Ansatz, dass mittels

gz%ﬂ,m (2.16)

aus der belastenden Kraft F und der Eindrucktiefe s zu Beginn der Entlastung bei Kenntnis
der Kontaktfliche A ein reduzierter E-Modul FE, ermittelt werden kann. Dieser ergibt sich

zu

— = + (2.17)

aus E-Modul E und Poisson-Zahl v des Probenmaterials und dem E-Modul E; und der
Poisson-Zahl v; des Indenters, Ahnliches findet sich in Feng und Kang (2008). Zhang et al.
(2005) untersuchen das Auftreten des Pseudoelastischen Effektes bei Temperaturen deutlich
oberhalb von Ar und kommen zu dem Schluf, dass aufgrund spezieller Druckverhéltnisse
zwischen Indenterspitze und Probe der pseudoelastische Effekt auch bei Temperaturen von
100°K oberhalb der Ap-Temperatur auftritt, wohingegen in Standard-Zugversuchen dies le-
diglich bis ca. 60°K oberhalb der Ag der Fall ist. Dafs die Nanoindention zur quantitativen
Analyse pseudoelastischer Materialien nur sehr eingeschrankt anwendbar ist, verdeutlicht
Abb.2.15: Im Bereich des unmittelbar durch den hydrostatischen Indenterdruck (s. Zhang

Plastic Deformation Plastic Deformation

/ II
Detwi r;-r:léd R"Ia rtew/

Austenite

5

—

R-phase

(a) Low temperature (b) High temperature

Abbildung 2.15: Materialzustdnde einer Probe nach Nano-Indention, Martensit
und Austenit, Su et al. (2007)

et al. (2005)) beeinflussten Probenmaterials konnen, je nach Zusammensetzung, verschiede-
ne Materialzustande und damit verschiedene E-Moduli vorliegen, die eine konkrete Bestim-
mung des E-Moduls eines Zustands verhindern. Lediglich quantitative Analysen iiber das
Auftreten und das Ausmaf von Einweg- (s. Zhang et al. (2005)) bzw. Zweiweg-Effekten (s.

Su et al. (2007)) kénnen mittels der Nano-Indentermethode erreicht werden.
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2.2.4 Biegeversuch
2.2.4.1 Einpunkt-Biegeversuch

Der Einpunkt-Biegeversuch entspricht dem einseitig eingespannten Balken. Tragt man die
im Abstand d von der Einspannung eingebrachte Kraft F gegen die Auslenkung s auf, so

ergibt sich mit dem Flachentragheitsmoment I aus

F_?)E[s:> _Fd3
B - 3Is

(2.18)

der E-Modul des Materials. Setzt man eine konstante Umgebungstemperatur voraus, so
eignet sich diese Methode jedoch nur sehr bedingt zur Ermittlung der mechanischen Cha-
rakteristika pseudoelastischen Materials, da der E-Modul lediglich im linear elastischen Teil
der Belastung konstant ist. Ein Abflachen des Graphen in der F /s-Auftragung resultiert aus
dem Beginn der Martensit-Bildung und hat einen deutlichen Abfall des E-Moduls zur Fol-
ge. Ein weiteres Problem in der Analyse pseudoelastischer Werkstoffe wiirde sich aufserdem
dadurch ergeben, dass der Punkt der Krafteinleitung stets dem Probenende nachgefiihrt
werden miifste, da sich im Verlauf der Biegung die gesamte Probenlénge zwar nicht dndert,
jedoch aufgrund der Durchbiegung das Probenende néher an den Einspannpunkt riickt. So-

mit eignet sich der 1-Punkt Biegeversuch kaum zur Analyse pseudoelastischer Werkstoffe.

2.2.4.2 Dreipunkt-Biegeversuch

Der sog. Dreipunkt-Biegeversuch (s. Abb. 2.18) stellt eine der am héufigsten verwendeten
Biege-Priifmethoden von Materialien dar, z.B. zur Ermittlung des E-Moduls (DIN 53452).
Hierbei wird der Priifkérper in der geometrischen Mitte zwischen zwei Lagerpunkten mit
Abstand 1 mittels eines Stempels (z.B. in ISO (2006) oder Tonner und Waters (1994)) in
einer quasi-statischen Belastung, dass heifst unter sehr geringen Dehnraten, um die Strecke s
ausgelenkt und die zur jeweiligen Auslenkung erforderliche Kraft F dokumentiert. Mit dem
Flachentragheitsmoment I lafst sich nach

B 48FIs F?

F = I =
[3 481s

(2.19)

der E-Modul eines Materials bestimmen. Berg (1995b) unterscheidet desweiteren zwischen
Laststeuerung und Biegesteuerung, also im ersten Fall der Durchbiegung abhéngig von der
belastenden Kraft und im zweiten Fall der sich ergebenden Kraft abhiangig vom Maf der

Biegung. Allerdings unterliegt diese Art der E-Modul-Bestimmung einigen Einschrinkungen:

e Nur kleine Auslenkungen, oder besser grofie lokale Biegeradien garantieren einen sta-
bilen Probenquerschnitt iiber die gesamte Probenldnge und somit ein bekanntes Fla-

chentragheitsmoment beziiglich der neutralen Faser.
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e Lediglich Materialien, die sich linear-elastisch verhalten, also dem Hookeschen Gesetz

folgen, konnen nach diesem Prinzip exakt charakterisiert werden

Als Konsequenz dieser beiden Anforderungen kann der Dreipunkt-Biegeversuch zur Cha-
rakterisierung von pseudoelastischen Materialien nicht oder nur sehr bedingt Verwendung
finden (z.B. in Sernetz (2005) nicht erwéhnt, vgl. auch Orgéas und Favier (1995a) oder
Oliver und Pharr (1992)). Dies begriindet sich wie folgt:

e Pseudoelastische Materialien folgen nur fiir Spannungen unterhalb der zur Martensit-
bildung notigen dem Hookeschen Gesetz. Da im linear elastischen Bereich der E-Modul
z.B. von NiTi von einer Vielzahl von Parametern, wie beispielsweise der Umgebung-
stemperatur, des Probenquerschnittes (s. Kafka und Vokoun (2000)), der stochiometri-
schen Probenzusammensetzung oder der mechanischen und/oder thermischen Vorge-
schichte, abhéngt (s. a. Orgéas und Favier (1995a) oder Fischer-Brandies et al. (2003),
sind quantitativ vergleichende Analysen der Elastizitdt-Parameter zwischen verschie-

denen Materialien und Probenquerschnitten nur schwer moglich.

e Grofse Auslenkungen, wie z.B. in ISO (2006), fiihren zu Reibungsverlusten zwischen
Auflagern und Probe, welche sich in Form einer Hysterese im Kraft-Weg-Diagramm
dokumentieren. Diese Hysterese iiberdeckt allerdings die des pseudoelastischen Effek-

tes, sodass auch hierdurch eine quantitative Analyse des Materials erschwert wird.

e Da beim Dreipunkt-Biegeversuch die Probe in den Lagern gleiten kann, fiihren grofie
Durchbiegungen, wie z.B. in ISO (2006), zur Anderung der in die Messung einbezoge-
nen Bogenldnge der Probe zwischen den Lagerpunkten. Da diese als ,effektiver Lager-
abstand“ mit ihrer dritten Potenz in die gemessene Kraft eingeht (s. 2.19), fithrt dies
in Verbindung mit unterschiedlichen kritischen Spannungen zu nur bedingt vergleich-
baren Ergebnissen verschiedener Probenzusammensetzungen. Bei einer Normierung
der gemessenen Kraft mit der Bogenlédnge 1 abhéngig von der jeweiligen Durchbiegung

(ermittelt durch die Biegelinie f der Dreipunkt-Biegung nach Bernoulli)
L
[ = / V1+ f2(x)de (2.20)
0

_ G (%3 _ %) (2.21)

liefen sich zumindest qualitative Vergleiche zwischen verschiedenen Materialien ziehen.

Erlduterungen hierzu finden sich in Hénscheid und Drescher (2007).

e Naturgeméaf entwickeln sich unter Verwendung des Dreipunkt-Biegeversuchs paarwei-

se nur jeweils zwei Punkte entlang der gesamten Biegelinie mit gleichem Biegeradius.
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Daraus ergeben sich vom Lagerpunkt zur Probenmitte hin steigende Spannungsver-
héltnisse in der Probe und damit, abhéngig von der zur Martensitbildung notwendigen
Spannung, verschiedene Zustandsanteile der Probe. Auch dies fiihrt infolge der ver-

schiedenen E-Moduli in der Probe zu kaum vergleichbaren Messungen.

Die Abbildungen 2.16 und 2.17 verdeutlichen den letzten Punkt anhand eines Dreipunkt-
Aufbaus nach ISO (2006):

4.5

Biegemoment [Nmm]|

o
o

| Pentaurpm Tens‘ic 16X16f T:37°Q —_

0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3 0.35
Reziproker Biegeradius (Kriimmung) [mm™!]

Abbildung 2.16: Biegemoment-Krimmungs-Diagramm aus reiner

Biegung mit markierter kritischer Spannung oy

In Abb. 2.16 ist in der Auftragung Biegemoment gegen Kriimmung eines Materials in der
reinen Biegung die kritische Spannung markiert, ab der in den Randfasern die Bildung von
spannungsinduziertem Martensit beginnt. Abb. (2.17) zeigt einen Dreipunkt-Biegeversuch
desselben Materials bei gleicher Temperatur, in dem diejenige Auslenkung markiert ist, ab
der die in Abb. 2.16 markierte kritische Dehnung € = 7/ (E: E-Modul des Materials) in der
Mitte der Probe, also am Punkt der maximalen Biegung und ebenfalls zunéchst nur in den
Randfasern, erreicht wird. Diese wurde algebraisch fiir die Kriimmung x einer Kurve nach

ey = L — |__d=l@) (2.22)

r(z) (14_%]0(1.)2)%

ermittelt, mit f(x) als der Biegelinie des Dreipunktversuches (x=0 an den Lagerpunkten)

fla) = o (% - ”f—;) | (2.23)
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Abbildung 2.17: Kraft-Weg-Diagramm aus Dreipunkt-Biegung des

Materials aus Abb. 2.16 mit markierter kritischer Spannung oy

Abb. 2.18 verdeutlicht den ungefdhren Anteil des spannungsinduzierten Martensits einer in
einem Aufbau nach ISO (2006) befindlichen Probe, ermittelt nach 2.22 und 2.23 und Kennt-
nis der entsprechenden kritischen Spannung (s. Abb. 2.16). Das letztgenannte Beispiel mag

10 mm

Abbildung 2.18: Dreipunkt-Biegung eines pseudoelasti-
schen Materials, Rot: Austenit, Grin: Spannungsindu-

zierter Martensit

in der Frage der Anwendbarkeit des Dreipunkt-Biegeversuchs zur pseudoelastischen Mate-
rialpriifung als starkstes Ausschluffkriterium gelten. Da selbst bei gleicher Probendimensi-
on und gleicher Auslenkung verschiedene Materialien aufgrund unterschiedlicher kritischer

Spannungen moglicherweise verschiedene Volumenanteile spannungsinduzierten Martensits
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beinhalten, lassen sich insbesondere in der Variante nach ISO (2006) keine quantitativen
und nur begrenzt qualitative Aussagen iiber die analysierten Stoffe treffen. Fischer-Brandies
et al. (2003) und Honscheid und Drescher (2007) fithren an, dass einige kommerziell verfiig-
bare pseudoelastische orthodontische Drahtmaterialien im Dreipunkt-Biegeversuch die zur
Bildung von spannungsinduziertem Martensit notwendige Spannung nie erlangen und so-
mit keinen pseudoelastischen Effekt zeigen kénnen. Dieser Umstand ist allerdings in Féllen,
in denen ausschliefslich Messdaten dhnlich zu Abb. 2.17 verfiighar sind, nicht ersichtlich.
Desweiteren weisen sowohl Auricchio und Sacco (1997) also auch Rejzner et al. (2002) und
Kafka und Vokoun (2000) darauf hin, dass das Spannungs-Dehnungs-Verhalten von pseudo-
elastischen Werkstoffen zwischen Zug- und Druckbelastung asymmetrisch verlauft, was in
aller Regel zu einer Verschiebung der neutralen Faser wiahrend des Versuchs fiihrt. Experi-
mentelle Daten hierzu finden sich in Orgéas und Favier (1995b). Abschliefend sei erwéhnt,
dass auch die Ermittlung der Austenit-Finish-Temperatur mittels ASTM (2006) sich im
Wesentlichen der Dreipunkt-Biegung bedient.

2.2.4.3 Vierpunkt-Biegeversuch

Der Vierpunkt-Biegeversuch stellt eine Abwandlung des Dreipunkt-Biegeversuchs (s. Kap.
2.2.4.2) dar, indem die Belastung durch zwei Stempel jeweils im Abstand a von einem der

Lagerpunkte mit jeweils gleicher Auslenkung s eingebracht wird. Mittels

48FIs

- Fra(1- )

(2.24)

1aft sich bei bekanntem Flachentragheitsmoment I und Lagerabstand L aus der zur Aus-
lenkung s nétigen Kraft F der E-Modul der Probe bestimmen. Der Vierpunkt-Biegeversuch
unterliegt hierbei in weiten Teilen Einschrankungen dhnlich wie der Dreipunkt-Biegeversuch
hinsichtlich der Analyse pseudoelastischer Werkstoffe. Lediglich in der Frage der Biegeradien

ergeben sich Unterschiede:

e Gegeniiber dem Dreipunkt-Biegeversuch ergeben sich kleinere Kriimmungen. Dies hat
zur Folge, dass gegeniiber dem Dreipunkt-Biegeversuch die Probe kleineren Span-
nungen unterliegt und somit kleinere oder gar keine Volumenanteile der Probe im

Martensit vorliegen

e Allerdings sind die Kriimmungen iiber die Probenldnge ,homogener “verteilt. Dies
fithrt zu homogener verteilten Spannungszustdnden innerhalb der Probe und zu ver-
gleichbareren Werten fiir die Elastizitdtskonstanten in Relation zur Reinen Biegung
(vel. Wick et al. (1995))
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Somit stellt auch der Vierpunkt-Biegeversuch kein geeignetes Verfahren zur Charakterisie-
rung pseudoelastischer Materialien dar, da &hnlich wie im Dreipunkt-Versuch fiir kleine Aus-
lenkungen die notwendigen Spannungen zur martensitischen Transformation nicht erreicht
werden und fiir grofse Auslenkungen aufgrund von verschiedenen kritischen Spannungen
als Folge verschiedener Materialien die Volumenanteile der Probe, die im spannungsindu-
zierten Martensit vorliegen, stark differieren. Quantitative Analysen wie beispielsweise der

Plateau-Spannungen oder numerisch integrierter Hysteresen sind somit kaum moglich.

2.2.4.4 Reine Biegung

In der sogenannten reinen Biequng erfahrt das zu priifende Material eine Biegung in ei-
ner Weise, dass die Probe in allen Ebenen gleichen Abstands zur neutralen Faser zu jedem
Zeitpunkt der Messung konstante Biegeradien aufweist. Realisiert wird dies im hier verwen-
deten Priifaufbau, indem auf beide Probenenden querkraftfreie, parallel entgegengerichtete
Drehmomente appliziert werden. Hierbei bildet sich, weitestgehend isotrope Materialeigen-
schaften vorausgesetzt, zu jedem Zeitpunkt der Messung eine Kreisbogenform aus. Ein ent-
sprechender Aufbau findet sich z.B. in Berg (1995a). In Berg (1995b) findet sich ein Ansatz,
der unter Verwendung der Drehmoment /Kriimmungs-Daten aus Berg (1995a) eine Funktion
M(s) vorschliagt, die zu jedem Punkt der Probe gemessen fiir die Variable Bogenlidnge s das
resultierende Drehmoment angibt und diese anschliefend auf die Dreipunkt-Biegung (s. Kap.
2.2.4.2) anwendet. Die reine Biegung stellt insofern eine zur Charakterisierung von pseudo-
elastischen Werkstoffen geeignete Anordnung dar, als hier zumindest zu jedem Zeitpunkt
der Messung ein lagenweise gleicher Spannungszustand herrscht und somit z.B. nach Ata-
nackovi¢ und Achenbach (1989) oder auch Thier et al. (1991) zu jedem Probenquerschnitt in
jedem Spannungszustand der Probe (Be- oder Entlastungszweig) aus dem Zusammenhang
zwischen Biegemoment und Kurvatur der jeweilige E-Modul ermittelt werden kann. Aller-
dings wird auch dieser Aufbau méglicherweise durch die gleichen Effekte beeinflufst, die sich
unter den zuvor genannten Bedingungen ergeben. So unterliegen die vom Kreisbogenmit-
telpunkt aus jenseits der neutralen Faser gelegenen Probenbereiche einer Zugspannung, die
diesseitigen Bereiche einer Druckspannung. Orgéas und Favier (1995b) und Rejzner et al.
(2002) beschreiben die asymmetrischen Effekte unterschiedlichen Verhaltens in Zug- und
Druckbelastung. Desweiteren ist moglicherweise an der dem Biegemittelpunkt abgewand-
ten Probenoberflidche fiir ausreichende Spannungen das Entstehen und Fortschreiten von
sog. Liiders-Bandern zu erwarten. Nach Sittner et al. (2005) sind diese bisher lediglich im
Zugversuch beobachtet worden, allerdings findet sich der dort beschriebene ,yield drop*
auch in vielen anderen Messdaten aus pseudoelastischen Biegeversuchen. Ebenso untersucht
Kafka und Vokoun (2000) den Einfluss der Querschnittsform auf die Grofse der Riickstell-
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Drehmomente, die sich nach einer reinen Biegung (Einwegeffekt) beim Erwérmen der Pro-
be ergeben und findet, dass bei gleicher Querschnittsfliche runde Probenquerschnitte das
Riickstellmoment gegeniiber rechteckigen Formen um bis zu 80% reduzieren. Plietsch et al.
(1994b) vergleicht aus Zugversuchen und reiner Biegung bestimmte E-Module ebenfalls auch

nach der Probenform.

2.2.5 Weitere Methoden
2.2.5.1 Ultraschall

Eine weitere Moglichkeit zur Bestimmung der elastischen Parameter einer FGL bietet die
Laufzeitbestimmung eines Ultraschall-Impulses in einem préaparierten FGL-Einkristall. Hier-
bei werden aus der Laufzeit und dem Abklingverhalten eines zwischen den polierten Sei-
ten eines Einkristalls reflektierten Ultraschall-Impulses zunéichst die Komponenten Cqq, Cqo
und Cyy des allgemeinen Elastizitdtstensors bestimmt und aus diesen schlieflich der Elas-
tizitdatsmodul E, der Schermodul G und der Kompressionsmodul B bestimmt. Detaillierte
Erlduterungen hierzu finden sich in Kaack (2002), Brill et al. (1991) listet weitere Experi-

mentaldaten auf.

Teilung und
Verzogerung [ Frequenzgenerator
Trigger HF Trigger Osz.
: y v
Transducer HF-Signal -

o

\ HF - Sender
d &
S g Empfanger
//

Y

O digitales
Speicheroszilloskop

Tempe_ratur- N Multimeter —". Datenerfassung
Messwiderstand

Abbildung 2.19: Schema eines Aufbaus zur Ermittlung der mechanischen Ma-
terialparameter aus einer Ultraschall-Laufzeit

((Kaack, 2002, S. 58, Abb. 4.1))
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Kapitel 3 - Fragestellungen

Die vorliegende Arbeit befasst sich mit den folgenden Fragestellungen:

e Ist es moglich, die wesentlichen Materialparameter der pseudoelastischen Verformung

bei reiner Biegung messtechnisch zu erfassen ?

e In welchem Verhéltnis stehen die erfassten Parameter zu denen, die im Zugversuch

bzw. Dreipunkt-Biegeversuch ermittelbar sind ?

e Welchen Einfluss haben die Probenform und der Probenquerschnitt auf die sich erge-

benden Messdaten ?
e Wie beeinflussen verschiedene thermische Behandlungen die Ergebnisse 7

e Welche konkrete Probenform und welches Probenmaterial fiihren zu einem maximalen

Volumenanteil im pseudoelastischen Plateau ?

Die oben genannten Fragestellungen sollen zum Einen das Prinzip der reinen Biegung quan-
titativ und qualitativ im Spektrum der in Kap. 2.2 genannten Priifverfahren positionieren
und zum Zweiten iiberpriifen, inwiefern die ermittelten elastischen und pseudoelastischen
Materialparameter vom jeweiligen Priifaufbau abhangen. Ebenso soll anhand der Ergebnisse
aus der reinen Biegung speziell von NiTi-Legierungen iiberpriift werden, inwieweit konkre-
te Formgebungen das mechanische Verhalten hinsichtlich bestimmter Vorgaben vor- oder

nachteilig beeinflussen.
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Kapitel 4 - Material und Methode

4.1 Aufbau

4.1.1 Prinzip der Messung

Das zur Analyse der Proben verwendete Messprinzip stellt eine Erweiterung eines bereits
verwendeten Aufbaus dar (s. Plietsch et al. (1994b)). Zentrales Charakteristikum der reinen
Biegung ist die Eigenschaft, zu jedem Zeitpunkt der Messung an jedem Punkt der Probe
einen konstanten Biegeradius zu gewahrleisten, oder genauer: Die Probe bildet zu jedem
Zeitpunkt der Messung iiber ihre gesamte Linge einen Kreisbogenabschnitt. Realisiert wird
dies durch Synchronisation zweier Rotationen und einer Translation: Die Probe der Lange
1 befindet sich fest eingespannt zwischen den Rotationsantrieben, wiahrend der feststehende
Rotatitionstisch (in Abb. 4.1 rechts dargestellt) per kontinuierlicher Drehung den jeweiligen
Drehwinkel (bzw. halben Biegewinkel) ¢ vorgibt und die Einheit aus Linearantrieb und
zweitem Rotationsantrieb (in Abb. 4.1 links dargestellt) den identischen Drehwinkel im

jeweils entgegengesetzten Drehsinn fihrt und den Abstand der Lagerpunkte um

d= <1 - Smgb) l (4.1)

¢

reduziert. Das jeweils anliegende Biegemoment wird aus der Differenz der Rotationen zwi-

NiTi-Draht in Rotationstisch mit
Form einer Kreislinie Drehmomentsensor

\—>

Lineartisch Rotation%sch

Abbildung 4.1: Schematischer Aufbau der Apparatur,
Plietsch et al. (1994b)

schen antreibendem Rotationstrieb (in Abb. 4.4 rechts) und dem mittels des Winkelsen-
sors ermittelten, tatsdchlichen Biegewinkel der Probe unter Verwendung der Drehwinkel-

Drehmoment-Kalibrierung der Spiralfeder ermittelt.
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4.1.2 Messauftbau

Da alle bisher bekannten Aufbauten, die auf dem Prinzip der reinen Biegung basieren (s.
Berg (1995a) oder Sawaguchi et al. (2003)), durch den Messbereich und die Auflésung des
verwendeten Sensors zur Dreh- bzw. Biegemomentermittlung limitiert sind, wurde beim
vorliegenden Aufbau auf ein hohes Maf an Flexibilitat in der Skalierbarkeit geachtet. Prin-
zipielle Unterschiede zum Aufbau in Abb. 4.1 finden sich in folgenden Punkten:

e Die in Abb. 4.1 rechts dargestellte Welle der Probenlagerung ist zweigeteilt: Auf der
mit dem rechten Rotationsantrieb verbundenen Teilwelle sitzt eine Spiralfeder, welche

iiber einen auf der zweiten Teilwelle befestigten Ausleger die Rotation vermittelt.

e Auf der zweiten Teilwelle befindet sich ein optischer Winkelsensor, welcher den tat-

sachlichen aktuellen Rotations- (bzw. halben Biegewinkel) kontaktlos erfaft.

Abbildung 4.2:
Komplettansicht des

Messaufbaus

Abbildung 4.3: Detailan-
sicht der Slave-Seite mit
Spiralfeder

Die austauschbare Spiralfeder wird vorausgehend in einem Drehmoment-Drehwinkel-Dia-

gramm kalibriert. Die verwendeten Lager der probenfassenden Welle bestehen aus einem
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| Abbildung 4.4: Detailan-
sicht der Master-Seite mit

Temperatur-Sensor

Paar Edelstein-Lager (ein Lager ungefedert, ein Lager gefedert, Lochstein-Deckstein-Prin-
zip) der Firma Oskar Moser. In dieser lduft ein ein Edelstahl-Zapfen der Probenwelle mit 1
mm Durchmesser. Der Messvorgang startet mit einer gleichférmigen Rotation des in Abb.
4.3 rechts sichtbaren Rotationsantriebes. Uber die vermittelnde Spiralfeder wird die Rota-
tion an die probenlagernde Teilwelle iibertragen, wéhrend jeweils das durch die Spiralfe-
der eingebrachte Drehmoment und das Biegemoment der Probe im Gleichgewicht stehen.
Der jeweilige halbe Biegewinkel der Probe wird mithilfe des auf der probenseitigen Teil-
welle befindlichen Winkelsensors aufgenommen, wéahrend der Rotationswinkel der Linear-
Rotationseinheit permanent mit diesem synchronisiert wird. Der verwendete optische Win-
kelsensor des Typs ERO 1348 der Firma Heidenhain besitzt 5000 Striche auf der Kreisschei-
be, definiert folglich eine minimale Winkelauflésung des Systems von 0,072°. In Verbindung
mit dem Kalibrierungsfaktor der fiir die Messreihen in Kap. 5 verwendeten Spiralfeder von
0,0142 107*Nm/o ergibt sich eine theoretische Drehmomentauflésung des Systems von ~ 1073
Nm. Die verwendeten Rotationstische des Typs DMT 65 der Firma OWIS werden mittels
Schrittmotoren und einer Getriebeuntersetzung von 180:1 betrieben. Sie liefern ein maxi-
males Drehmoment von 0,5 Nm und erreichen via 200 Pulse/360° eine Winkelauflosung von
0,01°. Die Probentemperatur wird mittels des in Abb. 4.4 (Rot-Schwarzes Kabel) erkenn-
baren Temperatursensors des Typs KTY21-6 der Firma Infineon in Verbindung mit einem
Multimeter des Typs Voltcraft VC 820 iiber eine RS232-Schnittstelle ermittelt. Hierbei wird,
wie in Abb. 4.4 ersichtlich, primér die Temperatur der probenlagernden Halbwelle ermittelt.
Da wahrend der Datenaufnahme allerdings der gesamte Aufbau in einer Plexiglaskammer
unter permanenter Zufuhr temperierter Warmluft gehalten und vor der Datenaufnahme
der gesamte Aufbau mittels dieser Warmluft ausreichend (> 1h) durchwérmt wird, mag,
unter der Annahme, dass zwischen Probe und lagernder Welle kein groferes statisches Tem-

peraturgefille existiert, diese Temperatur der Probentemperatur gleichgesetzt werden. Die
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Temperierung der zugefithrten Warmluft erfolgt mittels eines Warmetauschers, der in einem
Wasserbad der Firma Julabo, Typ TW20, befindlich von Druckluft durchstromt wird. Die
Vorlauftemperatur des Wasserbades ergibt sich mittels eines innerhalb der Betriebssoftwa-
re implementierten PID-Reglers mit der Differenz aus Probensoll- und -ist-Temperatur als

Stellgrofe. Die moglichen Messtemperaturen bewegen sich im Bereich zwischen Zimmertem-

(a) Wasserbad und Warmetauscher (b) Plexiglaskammer des Aufbaus

Abbildung 4.5: Temperaturregelung des Messaufbaus

peratur und ca. 55°C. Durch bessere thermische Isolierung des Systems konnen gegebenen-

falls Messtemperaturen bis ca. 70°C erzielt werden.

Entscheidend fiir die Adaptionsfahigkeit des Messaufbaus ist die Verwendung der Spiralfe-
der, da solche am Markt in beliebigen Dimensionen kostengiinstig verfiighar sind und einen
Messbereich des Aufbaus tiber drei Grofenordungen erlauben. In Verbindung mit optischen
Winkelaufnehmer bildet diese Spiralfeder faktisch einen skalierbaren Drehmomentsensor, da
letztlich das durch den feststehenden Rotationstisch an das Probenende eingebrachte Biege-
moment durch diese Gruppe erfaltt wird. Als limitierender Faktor fiir die Skalierung wirken
lediglich die durch die Lagerreibung erzeugten ,Verlustmomente* in einer Grofenordnung
von 100 pNm. In einer kommenden Ausbaustufe des Messplatzes ist hier die Verwendung

von Luftlagern angedacht.

4.1.3 Messprogramm

Zur gesamten Steuerung des Messablaufes, bestehend aus der Motorensteuerung, der Da-
tenerfassung und der thermischen Regelung wurde die vorliegende Software RMSBiomech
um entsprechende Module erweitert. Alle fiir den Messablauf grundlegenden Routinen wur-
den in eigenen Threads implementiert. Die fiir den mechanischen Messbetrieb wesentlichen

Parameter wie Probenlinge, Messgeschwindigkeit (Standard: 1°/s, = einer Dehnrate der
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duBeren Faser von 7.175 - 107*s™1), Biegewinkel und der Kalibrierfaktor der verwendeten
Spiralfeder konnen ebenso im System hinterlegt werden wie die Parameter der thermischen

Regelung, beispielsweise die PID-Koeffizienten und die Probensolltemperatur.
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Abbildung 4.7: Biegemoment-Biegewinkel-Diagramm einer Mes-
sung. Dargestellt ist das Biegemoment in Nmm gegen den halben

Biegewinkel in °

Als Steuerrechner diente ein PC, P5, 3.2 GHz, 512 MB RAM. Die Software RMSBiomech

wurde in C implementiert und mittels Visual Studio 2008 kompiliert.
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4.2 Durchfithrung der Messungen und Datenaufbereitung

4.2.1 Aufnahme der Messdaten

Bei ausreichend stabiler Probentemperatur startet zunéchst eine Leermessung, welche das
,Reibmoment” der Lager zum jeweiligen Biegewinkel ermittelt und zur Bereinigung der spéa-
teren Messreihe vorgehalten wird (im in dieser Arbeit verwendeten Aufbau betrdgt dieses
Reibmoment in Hin- und Riickrichtung ca. 107 Nm). Im Anschluf an die Leermessung
wird die Probe eingespannt und wiederum bei ausreichend stabiler Temperatur die eigent-
liche Analyse gestartet. Nach Beendigung des Messvorgangs werden die Daten wahlweise
graphisch oder in tabellarischer Form dargestellt und im ASCII-Format (CSV) abgelegt.
Der Datensatz einer Messung umfafst alle Betriebszustinde zu jedem Zeitpunkt der Mes-

sung:

e alle translatorischen bzw. rotatorischen Positionen der Motoren und des Winkelsen-

Sors,
e die gesamte Leermessung, sowie

e die Probentemperatur zu jedem Zeitpunkt der Messung.

4.2.2 Datenaufbereitung

Die Daten wurden mittels eines Least-Square-Fits (s. Kap. 5) hinsichtlich der in Kap. 5 un-
terschiedenen E-Moduli und kritischen Spannungen an ein theoretisches Modell angepasst.
Mittels der Software GNUplot (Ver. 4.2.5) wurden die Temperaturentwicklungen dieser Pa-

rameter an die theoretischen Modelle aus Kap. 2.1.2 angepasst und visualisiert.
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5.1 Probenmaterial

Der grofte Teil der verwendeten Materialproben stammt aus der Produktion der Firma Vas-
cotube ®), Birkenfeld. Hierbei handelt es sich um gezogene NiTi-Hohlrohrchen mit rechte-
ckigem Querschnitt in den Abmessungen 0,41 mm mal 0,56 mm und Wandstérken von ca.

30pm und ca. 17 pm. Die Verwendung von Hohlréhrchen resultiert aus der Vorstellung,

e aufgrund der groften Dehnungen in den Randfasern den elastischen Austenit-Volumen-
anteil der Probe jeweils gering zu halten und somit einen grofen Volumenanteil zur

Untersuchung in den jeweiligen Umwandlungsphasen zur Verfiigung zu haben und

e um den Einfluss aus der Asymmetrie zwischen Zug- und Druckverhalten der Probe,
z.B. durch das Wandern der neutralen Faser (s. Auricchio und Sacco (1997), (Plietsch
und Ehrlich, 1997, S. 2422, Abb. 7c¢) oder (Orgéas und Favier, 1998, S. 5582, Abb. 4))

Zu verringern.

Die Proben lagen in einer Zusammensetzung von 55,95 Gew.% Nickel und 44,05 Gew.%
Titan vor (Datenblatt Vascotube). Die Ubergangstemperaturen (1t. DSC-Analyse Vascotube
®) lagen bei Ag = -15,92°C, Ap = -1,35°C, Mg = -24,4°C und My = -47,24°C.

200pm 200pm

(a) Vascotube- Hohe und Breite (b) Vascotube - Wandstérke

Abbildung 5.1: Dimensionen des verwendeten Materials (Lichtmikroskopische Aufnahme des

Querschliffs), ©) Dentaurum &)
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Abbildung 5.2: Vascotube - reduzier-
te Wandstdirke durch Andtzen des
Materials, ©) Vascotube [®)
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Abbildung 5.3: DSC-Analyse des verwendeten Materials, ©) Vas-
cotube (R)

Mittels verschiedener Warmebehandlungen wurde das Probenmaterial in einen Ag-Bereich
zwischen ca. 16°C und 33°C gebracht (Angabe Dentaurum J. P. Winkelstroeter KG ®)).

5.2 Auswertung

Die E-Module, die jeweiligen kritischen Spannungen zur Erzeugung von spannungsinduzier-
tem Martensit und im Ubergang von/zu vollstindigem Martensit als auch die jeweilige Lage
der Phasengrenze zwischen Austenit und Martensit wurden analog zur Multi- Group-Theory
in Plietsch et al. (1994a) anhand des Levenberg-Marquardt-Algorithmus in der minpack-
Implementierung des Python-Paketes Scipy, Version 0.6.0, ermittelt. Die Drehmomente fiir
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rechteckige Probenquerschnitte wurden hinsichtlich der Flachentrigheitsmomente fiir recht-

eckige Hohldréhte entsprechend angepasst (s. Anhang A.2).

5.2.1 Unterscheidung der Elastizitatsparameter

Hinsichtlich der auftretenden E-Moduli zeigt sich in der Literatur, dass in den meisten Féllen

einige verallgemeinernde Annahmen in die jeweiligen Analysen einfliefen:

e Die E-Moduli der Be- und Entlastungszweige der jeweils vollstandig austenitischen
und/oder vollstdndig martensitischen Probe werden als gleich angenommen (s. Ata-
nackovi¢ und Achenbach (1989), Fischer-Brandies et al. (2003) etc.)

e Die E-Moduli von Entlastungszweigen nicht vollstédndig in spannungsinduzierten Mar-
tensit umgewandelter Proben, an einem beliebigen Punkt des Belastungsplateaus be-
ginnend, werden ebenfalls als gleich zum E-Modul der (elastischen) austenitischen

Probe angenommen.

Im verwendeten Ansatz der Auswertung wurde, im Gegensatz zu oben genannten Annah-

men, ein Spektrum von insgesamt sechs E-Moduli unterschieden:

e E; in der (elastischen) Belastung derjenigen austenitischen Fasern, die die kritische

Spannung zur Bildung von spannungsinduziertem Martensit nicht iiberschreiten,
e E, zur Bildung der Plateau-Spannung in der Belastung,
e Ej; fiir die Belastung der Fasern, die vollstéindig in Martensit umgewandelt sind,

e [ in der Entlastung derjenigen Fasern, die vollstdndig in Martensit umgewandelt

sind,
e B zur Bildung des Entlastungs-Plateaus und
e E, in der Entlastung des riickgebildeten Austenits.
Desweiteren gingen vier kritische Dehnungen in den Parametersatz ein:

e ¢; als Dehnungsgrenze zwischen (elastischem) Austenit und spannungsinduziertem

Martensit,

e ¢, als die maximale Dehnung, von der ein Entlastungszweig gerade nicht mehr das

Entlastungsplateau schneidet,

® ¢, als diejenige Dehnung, bei der eine Faser vollstindig in Martensit umgewandelt ist

und
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e ¢, als diejenige Dehnung am Ende des Entlastungsplateaus, bei der eine Faser wieder

vollstdndig in Austenit umgewandelt ist.

A

Loading

Stress, O

Unleading

>

Strain, &

Abbildung 5.4: Mechanische Parameter der Spannungs-Dehnungs-
Hysterese, (Plietsch et al., 1994b, S. 5893, Abb. 1)

Zur Analyse der Elastizitdtsparameter mittels der in Plietsch et al. (1994a) beschriebe-
nen Multi-Group-Theorie wurde darauf geachtet, dass geméaft des Nyquist-Shannonschen
Abtasttheorems der Bereich zwischen €, und €, in ausreichend viele Gruppen (jeweils kon-
stanten E-Moduls) aufgeteilt wird. Die Gitterkonstante von NiTi liegt im Bereich einiger
A (s. z.B. Kaack (2002)), also existieren ca. #/214 &~ 10% Gitterebenen innerhalb des Pro-
benquerschnittes senkrecht zur neutralen Faser. Da allerdings auch die Ausdehnung von
Doménen der verschiedenen Gittervarianten in der Grofenordnung einiger 10 pm liegt (also
h/2.10pm == 10, s. z.B. (Tan et al., 2004, S. 197, Abb. 6a) ), wurde fiir die least-square-Analyse

eine Grokenordnung von 102 Gruppen konstanten E-Moduls als ausreichend angenommen.

5.3 Umfang der Messungen und Messfehler

Zur Ermittlung der Messwerte fiir konstante Gleichgewichts- und variable Probentempera-

tur wurde eine Probe der Lénge von ca. 50 mm in 5 Teilproben zu ca. 10 mm unterteilt
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350 T T T T T T
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Strain [%]

Abbildung 5.5: Spannungs-Dehnungs-Diagramm des Entlastungszweiges und Least-

Square-Anpassung

und fiir diese 5 Teilproben jeweils bei 37°C die Biegemoment-Biegewinkel-Kurve dokumen-
tiert. Anschlieffend wurden die Mittelwerte der jeweiligen mechanischen Parameter gebildet
und als Fehler jeweils die Standardabweichungen der Least-Square-Anpassungen verwendet.
In einigen Féllen lieferte der entwickelte Adaptions-Algorithmus keine ausreichend stabi-
len und reproduzierbaren Anpassungen. In diesen Féllen wurde der jeweilige Parameter,
beispielsweise der E-Modul E4, graphisch ermittelt und als Fehler eine graphische worst-
case-Anpassung verwendet. Es wurden Proben in den Wandstérken d = 30pm und d =
17pm mit den Ap-Temperaturen 16°C, 20°C, 22°C, 23°C, 31°C und 33°C untersucht. Fiir
das Verhalten bei variabler Probentemperatur wurde der Bereich zwischen 25°Cund 50°Cin
5°C-Schritten vermessen. In den Messungen fiir variable Probentemperatur wurde zunéachst
versucht, den gesamten Bereich zwischen 25°C und 50°C mit derselben Probe zu erfassen.
Da einige Proben durch eine mechanische Fehlfunktion des Aufbaus zerstért wurden und
andere Proben nach zwei Messungen als Folge eines Trainings-Effektes unbrauchbar wurden
(die E-Moduli E; und E4 sinken stark, s. Kap. 2.1.3.2), reduzierte sich in einigen Féllen die

Anzahl der Messungen. Da die Anzahl der zur Verfiigung stehenden Proben fiir verschie-
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5.4 Temperaturverhalten fiir festes T, und variables T 5. Ergebnisse

dene Austenit-Finish-Temperaturen stark begrenzt war, konnten einige Messbereiche nicht

vollstandig durchfahren werden.

5.4 Temperaturverhalten fiir festes Ty und variables T

Proben mit Agp-Temperaturen zwischen 16°C und 33°C wurden auf Temperaturen zwischen
25°C und 50°C erwarmt und ihre entsprechenden Drehmoment-Biegeradius-Kurve aufgenom-

men. Die Messgeschwindigkeit betrug 1°/s (s. Kap. 4.2.1).

5.4.1 Elastische E-Moduli E; und E4

Fiir den linear-elastischen E-Modul E; erwartet man aus der Landau-Devonshire-Theorie in
einem Temperaturbereich Ap<T<Mp eine monoton steigende Funktion der Probentempe-
ratur. Da allerdings mangels ausreichender Probenanzahl die Biegeversuche jeweils mit ein
und derselben Probe bei aufsteigenden Probentemperaturen ausgefiihrt wurden, machte sich
bei bei den Spannungs-Dehnungs-Diagrammen der Einfluss eines Trainings-Effektes (s. Kap.

2.1.3.2, vgl. Lahoz et al. (2002)) bei konstanter Temperatur stark bemerkbar: Aus den je-

120 50
o E-Moduli E;, —6— 7 ‘ ‘ E-Moduli E, &
45 - N
100 - b
£ o90f 4 T aor 4
@}
2 w0t 1 2
E = 35 b
g 0 1=
= =
o6 % 1 @ s0r .
50 |- 5 . ”s .
40 - B ©
o 6
30 | | | | | 20 | | | | | | | |
295 300 305 310 315 320 325 306 308 310 312 314 316 318 320 322 324
Probentemperatur |°K] Probentemperatur [°K]
(a) Elastischer E-Modul Eq, Ap = 293°K (b) Elastischer E-Modul E;, Ap = 296°K

Abbildung 5.6: Elastischer E-Modul E; bei variabler Probentemperatur

weils ersten Messungen einer aufsteigenden Temperaturreihe konnte allerdings eine Steigung
von 5 +3 GPa/o g ermittelt werden. Da der elastische E-Modul E; des Belastungszweiges line-
ar mit steigender Probentemperatur steigt, erwartet man ein eben solches Verhalten fiir den
elastischen E-Modul des Entlastungszweiges E4. Abb. 5.4.1 zeigt eine lineare Anpassung fiir
Proben mit Ap = 20°C und Arp = 23°C. Auch Abb. 5.4.1 dokumentiert den starken Einfluss
eines Trainingseffektes auf die Spannungs-Dehnungsdiagramme, da jeweils mit einer Probe
der gesamte Temperaturbereich von 25°C bis 50°C durchfahren wurde. Fiir den jeweiligen
Anfangsbereich konnte allerdings, &hnlich wie im Fall fiir E,, ein Steigungsfaktor von ca. 4

+2.5 GPa/oalso in dhnlicher Grofenordnung zum Fall fiir E, ermittelt werden.
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5.4 Temperaturverhalten fiir festes Ty und variables T
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Abbildung 5.7: Elastischer E-Modul E, bei variabler Probentemperatur

5.4.2 Pseudoelastische Elastische E-Moduli E; und Ej5

Die Bestimmung des pseudoelastischen E-Moduls E,; gelang aufgrund des Auftretens eini-

ger Liiders-artiger Spannungs-Uberhéhungen zu Beginn der Belastungs-Plateaus und der

daraus resultierenden Schwierigkeit der numerischen Anpassung zusammenhéngend nur fiir

eine Probe mit Ar=23°C. Fiir das Belastungsplateau wurde, analog zu 2.6, eine lineare Zu-
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Abbildung 5.8: Temperaturabhdngigkeit des pseudoelastischen E-
Moduls Es; Ap = 296°K

nahme angepasst. Der Steigungsfaktor ergibt sich aus Abb. 5.8 zu ca. 35 £10 MPa/ok diese

Grofkenordnung wird durch einzelne Daten weiterer Proben mit verschiedenem Ap gestiitzt.

Ebenfalls wurde fiir den E-Modul des Entlastungsplateaus eine in T lineare Zunahme ange-

passt. Hierbei ergab sich ein Steigungsfaktor von 50 £39 MPa/ok. Damit liegt die Rate der
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Abbildung 5.9: Temperaturabhingigkeit des pseudoelastischen E-
Moduls E5; Ap = 293°K

Zunahme im gleichen Bereich wie die entsprechende Rate fiir Es und festes Tj.

5.4.3 Kritische Spannungen oy, og, und oy

Sowohl aus der Claudius-Clapeyronschen Beziehung als auch aus der Landau-Devonshire-
Theorie ergibt sich unmittelbar eine linear steigende kritische Spannung o, fiir eine steigende
Probentemperatur T. Dies erscheint plausibel, da den Gitterbindungen thermische Energie

in der Grofsenordnung einiger k - T zugefiithrt wird, diese also ,aufgeweicht werden. Die

500 \ \ \ \ \ \ \ 440
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Abbildung 5.10: Kritische Spannung oy bei variabler Probentemperatur

jeweiligen Steigungen in Abb. 5.10 korrespondieren, unter Annahme einer Dehnung von ca.
7,5% (s. 5.23), gut mit dem sich aus 2.4 ergebenden Wert von &Hs/er,=2, 63MPa/o i obwohl
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5.4 Temperaturverhalten fiir festes Ty und variables T

es sich nach (McKelvey und Ritchie, 2000, S. 1766, Gl. (4)) bei obigem € konkret um die

Differenz der Dehnungen €4 — €); an Anfang und Ende des Belastungsplateaus handelt.

Fiir die kritische Steigung og, zu Beginn des Entlastungsplateaus wurde, analog zur kriti-

schen Spannung zu Beginn des Belastungsplateaus, ebenfalls eine lineare Abhéngigkeit von

der Probentemperatur T angenommen. Abb. 5.11 zeigt die Messergebnisse und eine lineare

Anpassung. Innerhalb der Fehlergrenzen korrelieren die beiden Steigungen mit einem Wert
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Abbildung 5.11: Kritische Spannung og,
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bei variabler Probentemperatur

322

324

zwischen ca. 10 und 20 MPae/ok. Auch wurde fiir die Temperaturentwicklung der Spannung

zu Beginn des austenitischen Entlastungsplateaus ein linearer Zusammenhang angenommen.

Abb. 5.4.3 zeigt die Messdaten und jeweils eine lineare Anpassung. Obwohl die jeweiligen
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Abbildung 5.12: Kritische Spannung o4 bei variabler Probentemperatur

322

Steigungsfaktoren der beiden Messreihen um nahezu eine Gréfenordnung differieren, korre-

spondieren sie gut mit der entsprechenden Rate der gleichen Probe fiir die Zunahme bei 0.

Allerdings liegt die Zunahme fiir o4 pro °K leicht oberhalb der von ;. Dies ist plausibel,

da die Hysterese sich bei steigender Temperatur verkleinern muf, um oberhalb von Mp

schlieflich ganz zu verschwinden.
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5.4.4 Elastische Dehnung ¢

Da nach der Clausius-Clapeyronschen Gleichung (s. 2.4) zumindest die kritische Spannung
o1 linear mit der Temperatur T steigt und, basierend auf den Messergebnissen (s. Kap. 5.4.1),
eine lineare Abnahme des elastischen E-Moduls E; angenommen wurde, muf folgerichtig die
elastische Dehngrenze des Materials mit steigender Temperatur ebenfalls zunehmen. Analog

zu E; wurde hier zunéchst eine lineare Abhéngigkeit angenommen: Interessant ist hierbei die

0.011 — ‘ ‘ T - 0.03 o ‘ ho-s
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Abbildung 5.13: Temperaturabhingigkeit der elastischen Dehnung €1 von der Gleichgewicht-

stemperatur Ty

verhéltnismifig groRe Steigung von ca. 107°/ok, da diese, in Summe zur weiterhin existenten
pseudoelastischen Dehnung, die insgesamt ohne plastische Deformation mogliche Dehnung

deutlich erhoht.

5.5 Temperaturverhalten fur festes T und variables T

Proben im Bereich zwischen Ap=16°C und Ar=33°C wurden hinsichtlich der Clausius-
Clapeyronschen Gleichung 2.4 auf ihre Abhéngigkeit beziiglich Ty untersucht. Insbeson-
dere wurden die Entwicklung der jeweiligen E-Moduli und der kritischen Spannungen bei
verschiedenen Austenit-Finish-Temperaturen Ap-Temperaturen (und damit verschiedenen
To-Temperaturen) nach der in Gl. 2.7 abgeleiteten Abhéngigkeit der E-Moduli von der
Gleichgewichtstemperatur analysiert. Da die Gleichgewichtstemperatur T sehr schwer di-

rekt zu bestimmen ist (s. Kap. 2.1.2), wurde wie folgt verfahren:

e Aus den DSC-Daten der Firma Vascotube ®) wurde eine Gleichgewichtstemperatur
von T(=-18,875°C fiir das Produkt im Auslieferungszustand ermittelt (Ap=-1,35°C)

e Unter der Annahme, das sich alle urspriinglichen Ubergangstemperaturen infolge der

Wirmebehandlung um dhnliche Betrige verdndern, wurde z.B. fiir eine Probe mit
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5. Ergebnisse 5.5 Temperaturverhalten fiir festes T und variables T

Arp=23°C eine Gleichgewichtstemperatur T von ca. 5°C angenommen

5.5.1 Elastische E-Moduli E; und E4

Die Entwicklung des austenitischen E-Moduls E; wurde unter Annahme einer linearen Ab-
héngigkeit von der Gleichgewichtstemperatur Ty geméf 9E/on, = —2a,a = const. (s. 2.13)

untersucht. Der sich ergebende Steigungsfaktor liegt zwar in der gleichen Grofsenordnung wie

55000
Lineare Anpassuﬁg: -1,1 £ 0,5 GPafor; —
50000 + Elastischer E-Modul E; : ¢ - |

45000 ¢ ; -
40000 | o |
35000 |

odul [MPal]

15000 : ‘ ‘
270 275 280 285 290

Gleichgewichtstemperatur [*K]|

Abbildung 5.14: Abhdngigkeit des austenitischen E-Moduls E; von
der Gleichgewichtstemperatur; T = 310°K

derjenige fiir festes Ty und variables T, allerdings liegt dieser mit 1,1 +0,5 G¢Fae/°k deutlich
unterhalb der sich ergebenden 3-4 GPa/ok fiir festes Ty und variables T. Aus Symmetrie-
griinden wurde fiir die Temperaturabhéngigkeit des elastischen E-Moduls der Entlastung
E4 ebenfalls eine Linearitdt angenommen. Abb. 5.15 zeigt die Messdaten und die entspre-
chende Anpassung. Hierbei fillt dhnlich zum Fall der kritischen Spannung o7 bei festem
T eine deutlich héhere Anderung des E-Moduls bei variablem T, gegeniiber dem Fall fiir

variables T auf, hier ca. 2 GPa/ok gegeniiber ca. 1 GPa/°k.

5.5.2 Pseudoelastische Elastische E-Moduli E; und Ej

Da sich nach Clausius-Clapeyron (s. 2.4) fiir festes Ty und variables T eine lineare Zunahme
von E, ergibt, wurde gegeniiber dieser das Verhalten des Materials fiir festes T und varia-
bles Ty unter Annahme einer 1/7,-Abhéngigkeit untersucht. Abb. 5.16 zeigt die Messwerte

fir T=37°C. Die Grofsenordnung der linearen Abnahme von einigen zehn MPae/ok liegt im
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Abbildung 5.15: Temperaturabhdngigkeit des austenitischen E-
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Abbildung 5.16: Temperaturabhdngigkeit des pseudoelastischen E-
Moduls Ey; T = 310°K

gleichen Bereich wie jener der Zunahme von E, fiir festes Ty und variables T. Da allerdings
hier der y2-Fehler der Anpassung relativ hoch ist, liRt sich dieses Ergebnis nicht weiter
prézisieren. Ebenfalls unter der Annahme einer !/7,-Abhéngigkeit wurde das Verhalten des
E-Moduls des Entlastungszweiges E5 untersucht. Abb. zeigt die Messwerte und eine ent-

sprechende Datenanpassung: Auch hier liegt die Rate der Abnahme, ebenso wie im Fall fiir
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Abbildung 5.17: Temperaturabhingigkeit des pseudoelastischen E-
Moduls Es;; T = 310°K

festes Ty und variables T, in der gleichen Gréfkenordnung wie jene fiir Eo (im To-Bereich

der verwendeten Proben einige Zehn MPa/ok).

5.5.3 Kritische Spannungen o}, og, und o4

Analog zu Kap. 5.4.3 wurde fiir die Entwicklung der kritischen Spannungen bei fester Pro-
bentemperatur und veranderlicher Gleichgewichtstemperatur auch die Geltung der Clausius-
Clapeyronsche Gleichung 2.4, also eine !/7-Abhéngigkeit der Spannung von T, angenom-
men. Auch hier korrespondiert die Nullstelle der Anpassung im Fehlerrahmen gut mit den
typischen Werten fiir Mp (fiir oy etwa bei 2684+136°K). Aufféllig in Relation zum Betrag
der Spannungszunahme bei steigendem T und festem T ist die Abnahme von ndherungs-
weise 4 MPa/og fiir festes T gegeniiber einer Abnahme von ca. 2 MPa/o fiir festes Ty. Diese
verschiedenen Einfliisse von T und T, auf die Entwicklung der kritischen Spannungen ha-
ben zur Folge, dass die Einstellung des Materialverhaltens {iber eine Warmebehandlung
nicht in dquivalenter Weise iiber T oder Ty erfolgen kann. Fiir die Entwicklung der kriti-
schen Spannung zu Beginn des Entlastungsplateaus wurde in Analogie zu oy ebenfalls eine
1/1,-Abhéngigkeit angenommen. Abb. 5.19 zeigt die Messergebnisse und die entsprechen-
de Anpassung: Uber den Bereich der verwendeten Ap-Temperaturen von 271°K bis 288°K
ergab sich eine Abnahme von ca. 6 +2,5 MPa/ok. Dies liegt in dhnlicher Grofenordnung
zum entsprechenden Fall fiir festes Ty und variables T, wenn auch deutlich unterhalb dieses

Wertes. Die Abhéngigkeit der kritischen Spannung o, von der Gleichgewichtstemperatur

o1
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Abbildung 5.18: Temperaturabhdngigkeit der kritischen Spannung
o1 von der Gleichgewichtstemperatur Ty; T = 310°K
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Abbildung 5.19: Temperaturabhdngigkeit der kritischen Spannung
os, von der Gleichgewichtstemperatur Ty; T = 310°K

Ty wurde, in Analogie zu oy, ebenfalls linear angenommen. Abb. 5.20 stellt die Messwerte
und die entsprechende lineare Anpassung dar. Interessant ist, dhnlich zu den pseudoelas-
tischen E-Moduli E; und Es, auch hier eine ﬂbereinstimmung im Fehlerrahmen mit der

entsprechenden Abnahme der kritischen Spannung o; von ca. 4 MPajek.
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Abbildung 5.20: Temperaturabhdngigkeit der kritischen Spannung
o4 von der Gleichgewichtstemperatur Ty; T = 310°K

5.5.4 Elastische Dehnung ¢;

Aus Symmetriegriinden zur Konstellation fiir festes Ty wurde fiir die Entwicklung der elas-
tischen Dehnung bei variablem T\ ebenfalls ein linearer Ansatz gewéhlt. Hierbei zeigt sich
allerdings die erwartete Abnahme mit steigender Temperatur wenig eindeutig und um eine

Grofenordnung kleiner als die entsprechende Rate fiir festes Ty.

5.6 Vergleich zwischen Drei-Punkt-Biegung und reiner
Biegung

Analog zu Abb. 2.18 wurden verschiedene kommerziell verfiighare Materialien, die bei Kor-
pertemperatur im austenitischen Zustand vorlagen, auf Thre E-Moduli gepriift und mit den
entsprechenden Ergebnissen aus der reinen Biegung verglichen. Da sich naturgeméaf der
Aufbau nach ISO (2006) nur zur Analyse des elastischen Anteils eignet, werden in Tab. 5.1
der E-Modul E; der reinen Biegung und der E-Modul der Drei-Punkt-Biegung, ermittelt
nach 2.19, angegeben. Zur Ermittlung des E-Moduls aus der Drei-Punkt-Biegung wurde,
um die durch die Reibung der Probe auf den Lagern verursachte Hysterese (s. Kap. 2.2.4.2)
auf ein Mindestmaft zu reduzieren, der Mittelwert aus den Biegekréaften aus Be- und Ent-
lastung bei der Durchbiegung s = 2mm verwendet (auf die Angabe eines Fehlers wurde aus

den in Kap. 2.2.4.2 angegeben Griinden verzichtet). Zur Ermittlung des E-Moduls E; aus
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Abbildung 5.21: Temperaturabhingigkeit der elastischen Dehnung

€1 von der Gleichgewichtstemperatur Ty

der reinen Biegung wurden die Mittelwerte der Least-Square-Fits aus Be- und Entlastung

verwendet, als Fehler wird die Standardabweichung aus Be- und Entlastung angegeben. Aus

GAC Sentalloy 16x22

GAC Sentalloy 16x16

Dreipunkt-Biegung

7,29 GPa

8,65 GPa

Reine Biegung

38,3 + 19.1 GPa

29,2 + 1,6 GPa

Tabelle 5.1: E-Moduli E; (s. Kap. 5.2.1) aus Dreipunkt-Biegung und reiner Biegung

Tab. 5.1 wird deutlich, dass insbesondere das Gleiten der Probe auf den Lagern bei einer

Dreipunkt-Biegung nach ISO (2006) und die hieraus resultierende Anderung der zwischen

den Lagern befindliche Probenldnge durch ihre dritte Potenz die abgeleiteten Werte der

elastischen E-Moduli erheblich herabsetzt, vergleichende Messungen deuten auf zu zwischen

35% und 65% zu gering ermittelte E-Moduli hin.

5.7 Maximale pseudoelastische Dehnung

Zur Verifizierung der maximalen pseudoelastischen Dehnung wurde der Ansatz aus McKel-

vey und Ritchie (2000) verwendet. Dieser integriert 2.4 zu

AH - p <
o— 09 = ‘In [ =
€

o4

) (5.1)
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5.7 Maximale pseudoelastische Dehnung
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5.22: Integrierte Plateau-Spannungen und

Gleichgewichts-Temperaturen aus 5.1; Linearer Fit fiir o — og

gegen In Tlo

und ermittelt € aus der Geradensteigung der Auftragung o — oy gegen In TZO Mittels der

Geradensteigung aus 5.22 ergibt sich fiir die maximale pseudoelastische Dehnung zunéchst

ein Wert von € = 4, 4540, 95%, addiert man allerdings, da dieses € die Differenz der kritischen
Dehnungen ey —e 4 darstellt (s. (McKelvey und Ritchie, 2000, S. 1766, Gl. (4))), die elastische
Dehnung o1/, z.B. 1,06% fiir Ap=33°C, hinzu, ergibt sich ein oy von ca. 5,54+0,95%, welches

vom den im Zugversuch (s. Abb. 5.23) ermittelten 7,5% um einen Fehler von 9% abweicht.
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5.8 Zusammenfassung der Ergebnisse 5. Ergebnisse

5.8 Zusammenfassung der Ergebnisse

Abschliefsend werden nochmals die gesamten Ergebnisse gegeniibergestellt und verglichen.
Unterschieden werden die Entwicklungen fiir feste Gleichgewichtstemperatur T bei veréin-
derlicher Probentemperatur und umgekehrt, desweiteren wird jeweils das dynamische Zu-
sammenspiel der E-Moduli und der kritischen Spannungen analysiert. Ziel dessen ist eine
konkrete Analyse der Form des Spannungs-Dehnungsdiagramms und seiner geometrischen
Entwicklung bei verdnderlichen Temperaturen. Im Fall der kritischen Spannung og, und der
E-Moduli E; und E5 wurden die !/7,-Anpassungen aus Kap. 5.5 zum Zweck der Angabe
einer sinnvollen Rate im Messbereich linearisiert. (E wird jeweils nur der Fall fiir steigende

Temperaturen betrachtet.

5.8.1 Materialverhalten fiir feste Gleichgewichtstemperatur T

Die Ergebnisse aus Kap. 5.4 konnen wie folgt zusammengefalit werden:

E-Modul Bereich Rate

E, 44 - 93 GPa 5+ 3 GPa/°K
Es 185 - 760 MPa | 35 + 10 MPa/°K
E,4 29-51 GPa | 4 £ 2,5 GPa/°K
E5 1,2- 2,7 GPa | 50 + 39 MPa/°K

Tabelle 5.2: Zusammenstellung der Entwicklung der E-Moduli fiir veréanderliche Temperatur;
Arp = 20°K-33°K

Spannung Bereich Rate

o1 249 - 688 MPa | 7,5 + 4,5 MPa/°K
T8, 143 - 544 MPa | 19 + 11 MPa/°K
04 76 - 473 MPa | 15 £+ 14 MPa/°K

Tabelle 5.3: Zusammenstellung der Entwicklung der kritischen Spannungen fiir verdnderliche
Temperatur; Arp = 20°K-33°K

Bereich Rate
Elastische Dehnung € | 0,0043 - 0,0253 | 2,5 + 1,5 1073/°K

Tabelle 5.4: Elastische Dehnung ¢; fiir verdnderliche Temperatur; Ap = 20°K-33°K
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5. Ergebnisse

5.8 Zusammenfassung der Ergebnisse

5.8.2 Materialverhalten fiir festes T

Die Ergebnisse aus Kap. 5.5 werden wie folgt zusammengefafst:

E-Modul Bereich Rate

Eq 24,3 - 45,6 GPa | -1,1 + 0,5 GPa/°K
E, 180 - 819 MPa | -33 + 20 MPa/°K
E,4 12,4 - 415 GPa | -1,7 £ 0,2 GPa/° K
Es 0,5-2,3GPa | -52 + 15 MPa/°K

Tabelle 5.5: Zusammenstellung der Entwicklung der E-Moduli fiir verdnderliche Gleichge-

wichts-Temperatur; T = 37°C

Spannung Bereich Rate

o1 211 - 328 MPa | -4 + 1 MPa/°K
T8, 125 - 273 MPa | -6,5 + 3,5 MPa/°K
04 51 - 158 MPa | -4 + 1,8 MPa/°K

Tabelle 5.6: Zusammenstellung der Entwicklung der kritischen Spannungen fiir verdnderliche

Gleichgewichts-Temperatur; T = 37°C

Bereich

Rate

Elastische Dehnung e

0,0066 - 0,0105

Tabelle 5.7: Elastische Dehnung ¢ fiir verédnderliche Gleichgewichts-Temperatur; Ag = 20°K-

33°K

o7

46+ 0,6 1074/)°K



Kapitel 6 - Diskussion

6.1 Elastische Parameter E;, E4, 01 und o4 bei steigender

Temperatur

Anhand Tab. 5.2 fallt zundchst auf, dass sich E4 zwar, im Gegensatz zu den o /e-Diagrammen
z.B. in (Kafka, 1994b, S. 822, Abb. 8) oder (Raniecki et al., 2001, S. 1347, Abb. 1), in sei-
nem Wertebereich grob um einen Faktor 2 vom E-Modul E; der Belastung unterscheidet, in
seiner Temperaturentwicklung allerdings nahezu identisch zu jener von E; verlauft. Konse-
quenz dessen ist, da die Betrége der Raten klein im Vergleich zu den Betragen der E-Moduli
sind, dass sich im untersuchten Temperaturbereich dieses Verhéltnis von E; und Ej4 nicht
wesentlich dndert. Betrachtet man nun zusétzlich die Temperaturentwicklung der kritischen
Spannungen o7 und o4 in Tab. 5.3, so fillt auf, dass o4 relativ zu o, mit wachsender Tem-
peratur schneller steigt. Dies hat zur Folge, dass eine Temperatur mit 0, = 0,4 existiert, also
eine Temperatur, bei der die Spannungs-Hysterese verschwindet. Im Fall der Probe mit Ap
= 16°C liegt diese bei ca. 371°K, welche gut mit den dokumentierten Werten fiir Mp kor-
respondiert. Hinzu kommt eine mit steigender Temperatur steigende elastische Dehnung in
der Grofenordnung einiger Promille pro °K. Zusammenfassend bedeutet dies fiir den elasti-
schen Teil des o /e-Diagramms, dass sich mit steigender Temperatur die Breite der Hysterese
aus Richtung des Entlastungsplateaus verringert und sich die Lage der Hysterese nach oben
rechts verschiebt, ihre Gesamtform allerdings im Wesentlichen beibehélt. Dieses Ergebnis
ist konsistent mit den dokumentierten Temperatur-Verldufen der Hysterese von NiTi (vgl.

Spannungs-Dehnungs-Verlaufe nach Devonshire, Abb. 2.11 und 6.1).

6.2 Pseudoelastische Parameter E; und Ej5 bei steigender

Temperatur

Ebenfalls wird bei Betrachtung der Werte fiir E; und Ej5 in Tab. 5.2 deutlich, dass sich die
pseudoelastischen E-Moduli des Belastungs- und des Entlastungszweiges, Es und E5, &hnlich
zu den elastischen E-Moduli, zwar in ihrem absoluten Wertebereich um mindestens einen
Faktor Zwei unterscheiden, sich allerdings in der Temperaturentwicklung nahezu identisch
verhalten. Dies fithrt auch hier im Wesentlichen zur Beibehaltung der gegenseitigen Lage
von Be- und Entlastungsplateau bei steigender Temperatur, obgleich das Entlastungspla-
teau deutlich steiler als das Belastungsplateau verlauft. Vergleicht man diese Konsequenz
noch mit der kritischen Spannung og, zu Beginn des Entlastungsplateaus, bei welcher der

spannungsinduzierte Martensit thermisch instabil wird und die Riickumwandlung in den
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6. Diskussion 6.3 Elastische Parameter E;, E4, 01 und o4 bei steigendem T}
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Abbildung 6.1: Spannungs-Dehnungs-Hysterese bei steigender Pro-
bentemperatur, Ap=23C

Austenit beginnt, so bestétigt auch dies aufgrund der zu o4 nahezu identischen Rate der
Temperaturentwicklung das oben beschriebene Gesamtverhalten des pseudoelastischen Teils

fiir steigendes T.

6.3 Elastische Parameter E;, E4, 01 und o4 bei steigen-

dem T

Da die Wertebereiche der austenitischen E-Moduli E; in stark unterschiedlicher Weise von
der Probentemperatur und von ihrer Gleichgewichtstemperatur abhéngen (vgl. Tab. 5.2
und 5.6), ist naturgeméf ein direkter Vergleich wenig sinnvoll. Betrachtet man allerdings
die Verhéltnisse z.B. von E; und E; bei variablem T}, zueinander, so wird deutlich, dass
auch in diesem Fall die E4, wenn auch in &hnlicher Grofenordnung, als dennoch unterhalb
der E; liegen und die Rate ihrer Anderung mit steigender Gleichgewichts-Temperatur Ty
nahezu identisch zu jener der E; ist. Analog zum Fall fiir festes Ty und variables T hat dies
zur Folge, dass sich die gegenseitige Lage des austenitischen Be- und Entlastungszweiges bei
steigender Temperatur nicht wesentlich dndert. Die Werte der elastischen Dehnung waren
fiir verschiedene Ap im Fehlerrahmen zwar vergleichbar mit denjenigen fiir festes Ap bzw.
Ty, allerdings konnte keine signifikant eindeutige Tendenz fiir deren Rate ermittelt werden,
obgleich aus Symmetriegriinden eine 1/7,-Abnahme zu erwarten wére. Bei Betrachtung der

Entwicklung der kritischen Spannungen ¢, und oy in Tab. 5.5 fillt zunédchst auf, dass die

29



6.4 Pseudoelastische Parameter E; und Es bei steigendem T 6. Diskussion

Temperaturentwicklung in beiden Fallen im Fehlerrahmen nahezu identisch ist. Dies ware
natiirlich zunéchst mit einer fiir steigendes Ty zunehmenden Hysteresebreite nicht vereinbar.
Betrachtet man allerdings desweiteren die mit T stérker als o7 abnehmende Spannung og,
vor dem Hintergrund der Entwicklung von E; und E4, so wird deutlich, dass hieraus die

erwartete Zunahme der Hysteresenbreite im Fehlerrahmen fiir wachsendes T resultiert.

6.4 Pseudoelastische Parameter E; und E; bei steigen-

dem TO

Ebenso wie im Fall fiir veranderliches T unterscheiden sich die E-Moduli E5 und Es des
Be- und Entlastungsplateaus in ihren Wertebereichen deutlich, allerdings sind auch hier
die Raten ihrer Abnahme fiir steigendes Ty im Fehlerrahmen nahezu identisch. Auch hier
hat dies, symmetrisch zum Fall fiir variables T, zur Folge, dass sich einzig die Breite der
Hysterese fiir steigendes T erhoht, sich ihre prinzipielle Form, d.h. die gegenseitige Lage
der Be- und Entlastungsiste im Wesentlichen nicht dndert. Unter Beriicksichtigung einer
sinkenden elastischen Dehnung hat dies fiir die gesamte Spannungshysterese bei fallendem
Ty eine Verbreiterung der Hysterese unter Verschiebung nach links unten im o /e-Diagramm

zur Folge. Mit Betrachtung der linearen Abhéangigkeit des E-Moduls E; von Proben- und

3
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=
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Abbildung 6.2: Spannungs-Dehnungshysterese bei steigender Ap-
Temperatur, T=37C

Martensit-Start- (bzw. Gleichgewichtstemperatur, s. Gl. 2.11) wird dariiberhinaus deutlich,
dass die Nullstelle der linearen Anpassung des E;/Ty-Diagramms (s. Abb. 5.14) im Fehler-
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6. Diskussion 6.5 Vergleiche mit Ergebnissen aus der Literatur

rahmen gut mit dem ,Weichwerden von E; fiir eine Probentemperatur in der Nahe der von
Mg (bzw. T), also hier bei ca. 304°K, korrespondiert.

6.5 Vergleiche mit Ergebnissen aus der Literatur

6.5.1 Vergleich zum Zugversuch

Da Ergebnisse zwischen dem klassischen Zugversuch und jenen aus reinen Biegungen be-
zliglich ihrer Materialparameter aufgrund inhomogener Martensitbildung beim Zugversuch
stark differieren konnen, lassen sich diese entsprechend schwierig vergleichen. Wick et al.
(1995) stellen Spannungs-Dehnungs-Diagramme aus Zugversuch, Dreipunkt-, Vierpunkt-

und Reiner Biegung gegeniiber. Hierbei werden grofse Unterschiede fiir oy zwischen Zugver-

1800 — 1800 +—— s
1600 ] ._..-.T. -l-PDflﬂ 1300: e :‘.pﬂinalm . ,d.-""_'-l-.‘i
R - - ure a -'
= :g: = e I = :ﬂd ~—— Tensile M
o _— L o - e
2. 1000 o = 1000 4 R
: BOO 3 £ -;_'—' L e —_—,r-:j "___,. ﬂ BDﬂ—: I.-" 1;": ___,.-"'-__ - i
g 800 fiT e ot I -';7
i B R R 400 ;"J'_""".'
200 4 é-‘ i__.___. 0048
0 —y——7 7 0 —y T r
] 2 4 6 8 0 2 4 6 8
Strain [%] Strain [%]

Abbildung 6.3: Vergleich von Zugversuch, Dreipunkt, Vierpunkt- und Reiner
Biegung, (Wick et al., 1995, S. C8-792, Abb. 4)

such und reiner Biegung beschrieben, die moglicherweise aus inhomogenen Transformatio-
nen in der Umgebung der Einspannstellen resultieren. Klamp et al. (1996) beschreibt eine
Temperaturabhéngigkeit von E; und Es, welche von der in dieser Arbeit ermittelten stark
abweicht. So ergeben sich aus(Klamp et al., 1996, S. 597, Tab. 2) Zunahmeraten von 0,44
GPafog fiir By und 104 MPa/ok fiir Eo, wobei in Relation zu Tab. 5.2 erstere sehr viel kleiner
und zweitere sehr viel grofer ist. Ein Vergleich mit (Uebel, 2002, S. 88, Abb. 46) scheint
zumindest qualitativ die Temperaturentwicklung von der elastischen Dehnung € zu bestéti-
gen, obwohl die Breite der Spannungs-Dehnungs-Hysterese nicht im Einklang mit denjenigen
in dieser Arbeit steht, allerdings untersucht Uebel (2002) das Verhalten von CugpAly4Niy-
Legierungen, welche im martensitischen Ubergang nicht von einem kubisch-raumzentrierten
B2- in ein monoklines B19’-Gitter, sondern in eine R18-Struktur transformieren, wobei sich
diese Transformation durch eine schmale Hysterese auszeichnet. Liu und Yang (2007) be-

stétigt ebenfalls nahezu exakt, wenn auch aus einem Zugversuch ermittelt, die Raten der
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Abbildung 6.4: Temperaturabhingigkeit von oy und og,, Liu und Yang (2007), vgl. Abb. 5.10

und 5.11

6.5.2 Vergleich zu Biegeversuch

Da die mechanischen Materialparameter der FGL iiberwiegend in Zugversuchen ermittelt

werden und dariiberhinaus die dokumentierten Experimentdaten aus Versuchen reiner Bie-

gung auf relativ grofsen Biegeradien und folglich kleinen Dehnungen basieren, lassen sich

diesbeziiglich Vergleiche zur Literatur nur bedingt herleiten. Betrachtet man z.B. die Ex-
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Abbildung 6.5: Experimentdaten fiir polykristallines Ni-
Ti aus reiner Biegung, (Rejzner et al., 2002, S. 677,
Abb. 6)

perimentdaten in Rejzner et al. (2002), so féllt auf, dass die kritischen Spannungen oy in
Abb. 6.5, verglichen mit Tab. 5.3, weitaus hoher angesiedelt sind (919 MPa bei 303°K, 1521
MPa bei 323°K, ermittelt aus Gl. 2.5). Die Temperaturabhéngigkeit von oy mit /&~ 5 MPa/o
korrespondiert innerhalb der Fehlergrenzen gut mit dem entsprechenden Wert in Tab. 5.3,
obgleich der Artikel zu dem Ergebnis kommt, dass sich die Raten 991/o7 und 99ss/o1 in
ihren absoluten Werten nicht signifikant unterscheiden. Dies allerdings ist mit einer sich
fiir steigendes T verschmélernden Spannungs-Hysterese nur schwer vereinbar. Die Diskre-
panzen zu den Ergebnissen dieser Arbeit konnten allerdings zum einen mit einer fehlenden
Information beziiglich der Ty- bzw. Ap-Temperatur und zum zweiten mit dem in Kafka
und Vokoun (2000) erlauterten Einfluss des Probenquerschnittes auf die sich ergebenden
Materialparameter erklirt werden. (Raniecki und Lexcellent, 1998, S. 201, Gl. 64) kom-

men als Ergebnis eines theoretischen Modells zu unterschiedlichen Raten fiir o; und og,
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6.5 Vergleiche mit Ergebnissen aus der Literatur 6. Diskussion

(991/or = 8,125MPajofc 9osy /o7 = 11,45MPajek). Diese korrespondieren sowohl in ihrer abso-
luten Grofe als auch hinsichtlich des Verhéltnisses 97s3/07/o01/or > 1 mit den Ergebnissen in
Tab. 5.3. (Raniecki et al., 2001, S. 1362, Abb. 6) bestétigt ebenfalls theoretisch die Tempe-
raturentwicklung der elastischen Dehnung e. (Bourauel et al., 1993, S. 48, Tab. 1) bestétigt
den Wertebereich der E-Moduli aus Tab. 5.2, insbesondere das Verhéltnis #5/k,. Allerdings
korrespondiert der Wert aus Bourauel et al. (1993) innerhalb der Fehlergrenze nicht mehr
mit jenem in Tab. 5.2. Urséchlich hierfiir kénnte eine grofsere Differenz zwischen T und T
als im Fall der vorliegenden Arbeit sein. Die Ty- und/oder Ap-Temperatur wird in Bou-
rauel et al. (1993), moglicherweise da es sich um ein kommerzielles Produkt handelt, nicht
genannt. (Berg, 1995a, S. 462, Abb. 5) gibt fiir die Probe mit der Nummer # 41236 mit
Ag=0°C nahezu identische Werte fiir E; und E; im Vergleich zu den entsprechenden Werten
der Probe mit Ap = 16 °C bei T = 30°C an, allerdings liegt der angegebene Werte fiir oy
mit 850 £50 MPa deutlich oberhalb des in dieser Arbeit ermittelten Wertes fiir T=30°C von
277 MPa. Ursache hierfiir konnten der grofere Abstand z der dufseren Probenfaser und/oder

kleinere Gleichgewichtstemperaturen bei der hier untersuchten Probe mit Ap=16°C sein.
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Abbildung 6.6: Spannungs-Dehnungsdiagramme fiir Runddrihte verschiedenen
Durchmessers, (Berg, 1995a, S. 462, Abb. 5)
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6. Diskussion 6.6 Mogliche Ursachen des Gréfenunterschiedes von E, und Ej

6.6 Mogliche Ursachen des Grofienunterschiedes von E,

und Ej5

lgol MPa
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Abbildung 6.7: Asymmetrie in Zug- und Druckbelastung von
NisoTisg aus Zugversuchen, Ap=>56°C, (Orgéas und Favier, 1995b,
S. 608, Abb. 5)

Der signifikante Grofenunterschied in den E-Moduli des Be- und Entlastungsplateaus konnte
durch die Asymmetrie zwischen Zug- und Druckverhalten fiir polykristallines NiTi erklart
werden. Abb. 6.7 zeigt Messdaten aus Zug- und Druckversuchen an NiTi-Proben. In diesen
unterscheiden sich die E-Moduli der Entlastungséste zwischen Zug- und Druckbelastung
niaherungsweise um einen Faktor Zwei. Rejzner et al. (2002) fiithren als Konsequenz aus,
dass die neutrale Faser in einer Probe pseudoelastischen Materials (Hohe h = 2mm, Breite

1

b = 12 mm) schon fiir Krimmungen ab etwa 0,06 mm~"' um ca. 0,5 mm in Richtung der

Zugregion wandert.
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Abbildung 6.8: Wandern der neutralen Faser in Abhdngigkeit der
Krimmung einer Cu-Zn-Al-Probe, (Rejzner et al., 2002, S. 680,
Abb. 9)

Wird zumindest die Grofenordnung dieser Verschiebung auf die in der vorliegenden Arbeit
untersuchten Proben (H6he h = 0,41 mm) transferiert, so wird deutlich, dafs sich am Ende
der Belastungsphase ein sehr viel groferer Volumenanteil des Materials in einer Druckregion
als in einer Zugregion befinden mufs. Hieraus folgt, dass der E-Modul des Entlastungsastes
vom E-Modul E;5 der Druckregion gegeniiber dem entsprechenden E-Modul E; der Zugregion
dominiert wird. Da der Faktor Zwei im Verhéltnis der Entlastungs-E-Moduli in Abb. 6.7 aus
Zugversuchen resultiert, wiaren weitergehende Untersuchungen zur Zug-Druck-Asymmetrie
notwendig, um den ungefdhren Faktor 4-7 dieses Verhéltnisses aus den Ergebnissen in Tab.
5.2 und 5.5 zu verifizieren. Eine signifikante Abhéngigkeit dieses Quotienten £5/g,, sowohl
von einer verdnderlichen Probentemperatur als auch einer verdnderlichen Gleichgewichts-
Temperatur, konnte auf Basis der Messdaten dieser Arbeit nicht nachgewiesen werden. Dies
konnte darauf hin deuten, dass eine solche Zug-Druck-Asymmetrie weitestgehend tempera-
turunabhéngig ist. Fine mogliche Ursache der Zug-Druck-Asymmetrie konnte im Ungleich-
gewicht der maximalen reversiblen Kompressionen gegeniiber den maximalen reversiblen
Dehnungen liegen (s. Kap. 2.1.1). Kafka (1994a) fiihrt die martensitische Umwandlung
auf verschiedene Anderungen der atomaren Abstinde unter veréinderlicher Temperatur aus.

Konkret benennt er verschiedene thermische Ausdehnungskoeffizienten der Subsysteme aus
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6. Diskussion 6.7 Einfluss des Probenquerschnittes

Ni-Ni, Ti-Ti und Ni-Ti, welche teils zu elastischem und teils zu inelastischem Verhalten
beziiglich des Abbaus &ufserer mechanischer Spannungen fiihren. Ein Zusammenhang der
Zug-Druck-Asymmetrie zur Temperaturabhéngigkeit der interatomaren Bindungsenergieen

konnte Gegenstand kiinftiger Studien sein.

6.7 Einfluss des Probenquerschnittes

Um etwaige Konsequenzen aus der Asymmetrie des Zug-Druck-Verhaltens qualitativ zu ana-
lysieren, wurden Biegemoment-Biegewinkel-Diagramme verschiedener Probenquerschnitte
eines kommerziellen Materials aufgenommen und deren kritische Spannungen o; und og,
miteinander verglichen. Da seitens des Herstellers keine Informationen zur Austenit-Finish-
Temperatur vorlagen, wurde lediglich angenommen, dass diese fiir alle analysierten verschie-
denen Probenquerschnitte eines Materials identisch war. Die Probentemperatur betrug in
allen Fallen 37°C, die Probenquerschnitte ,16x16“ waren quadratisch mit der Kantenldnge
0,41 mm und die Probenquerschnitte ,,16“ waren rund mit Durchmesser 0,41 mm. Tabel-
le 6.1 listet die Mittelwerte und Standardabweichung der kritischen Spannungen von zwei
Produkten auf:

Produkt o1 05,

Dentaurum Tensic 16x16 | 380426 MPa | 87+26 MPa
Dentaurum Tensic 16 589423 MPa | 206+37 MPa
GAC Sentalloy 16x16 405+90 MPa | 178+83 MPa
GAC Sentalloy 16 582466 MPa | 120+28 MPa

Tabelle 6.1: Kritische Spannungen o, und og, fiir verschiedene Probenquerschnitte

Die Spannungen der runden Querschnitte fiir die Proben Tensic lagen jeweils deutlich ober-
halb der entsprechenden Spannungen der quadratischen Querschnitte, fiir die Proben GAC
gilt dies lediglich fiir o1, wobei diese Tendenz im Fehlerrahmen auch hier von og, gestiitzt
wird. Eine Erklarung fiir dieses Verhalten konnte hier ebenfalls das Wandern der neutralen
Faser in Richtung der Zugregion der Probe sein (s. Abb. 6.8). Beim Wandern der neutralen
Faser aus dem Symmetriezentrum der Probe (hier: dem Kreismittelpunkt und dem Diago-
nalenschnittpunkt) um die gleiche Strecke befindet sich im Fall des runden Querschnitts
relativ zum Gesamtvolumen der Probe ein grofserer Teil des Probenvolumens in der Druck-
region als im Fall des quadratischen Querschnitts. Beispielsweise betragt der Quotient der
Volumina in der Druckregion gegeniiber dem Volumen in der Zugregion bei einem Wandern

der neutralen Faser um 0,1 mm bei den in Tab. 6.1 genannten Proben fiir den kreisférmi-
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6.7 Einfluss des Probenquerschnittes 6. Diskussion

gen Querschnitt 4:1, wahrend sich dieser fiir den quadratischen Querschnitt lediglich zu 3:1
ergibt. Rahman et al. (2008) ermittelt numerisch kritische Spannungen o, fiir verschiede-
ne Probenquerschnitte (rechteckig, quadratisch mit gleicher Querschnittsfliche, quadratisch
mit gleichem E-Modul), welche im Fehlerrahmen fiir die Verhéltnisse von 6/o1,,,,, aus
Tabelle 6.1 gut mit den Uberlegungen der Verhéltnisse von Druck- und Zuganteil korre-
spondieren. Somit wiirde die Spannungs-Dehnungs-Hysterese von den hoheren kritischen

Spannungen der Druckregion gegeniiber der Zugregion dominiert.
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Kapitel 7 - Zusammenfassung und Ausblick

Als wesentliche Konsequenz im Vergleich der Tabellen 5.3 und 5.6 fallen die unterschied-
lichen Raten der Temperaturentwicklung fiir die kritische Spannung o, auf. Diese unter-
scheiden sich zwischen variablem T und variablem Ty (bzw. Austenit-Finish-Temperatur
Ap) nahezu um einen Faktor Zwei. Dies hat zur Folge, dass die Einstellung einer konkreten
Plateau-Spannung fiir eine feste Materialzusammensetzung nicht dquivalent iiber die Ande-
rung der Probentemperatur oder die Anderung der Ap-Temperatur vorgenommen werden
kann. Nimmt man also beispielsweise den Faktor aus der Clausius-Clapeyronschen Glei-
chung 2H-p/c1y, hier ca. 2,4 MPa/o fiir € = 0,075 und Ty = 280°K, und wiirde beziiglich der
Einstellung von ¢; eine Anderung von Ap um 1°K als dquivalent zur Anderung der Proben-
temperatur in gleicher Grofe ansehen, wiirde dies statt in der angestrebten Erhohung von
o1 um 2,4 MPa lediglich in einer Erhohung von ca. 1,2 MPa resultieren. Basierend auf den
Experimentdaten wiirde die Annahme einer niherungsweisen Aquivalenz der Anderung von
T und Ty fiir die kritische Spannung og, zu Beginn des Entlastungsplateaus eine noch héhe-
re Diskrepanz zwischen dem angestrebten und dem tatséchlich angestrebten Wert zur Folge
haben: Statt einer Senkung der Spannung um 19,5 MPa/ok erhélt man lediglich in diesem Fall
eine Abnahme um lediglich 6,5 MPa/ok. Als weitere Konsequenz fillt im Fall fiir steigendes
T die Erweiterung des elastischen bzw. pseudoelastischen Bereiches auf, innerhalb dessen
die Probe als Summe dieser Bereiche ohne plastische Verformung gedehnt werden kann.
Diese Erweiterung des Bereiches kann insgesamt im Bereich einiger Prozente liegen. Fiir die
E-Moduli der Be- und Entlastungszweige hingegen sind, nach Lage der Experiment-Daten,
die Anderungen von T und T, nahezu #quivalent. Weiterhin bemerkenswert ist die grofe
Differenz des Wertebereiches fiir die pseudoelastischen E-Moduli E; und E5. Wahrend sich
die Werte fiir E5 im Bereich einiger Hundert MPa bewegen, unterscheidet sich Es von diesen
um nahezu eine Gréfenordnung. Dies ist insbesondere fiir technische Anwendungen von In-
teresse, die aufgrund des Bestrebens nach geringen Kraft- und Drehmomententwicklungen
das Entlastungsplateau als Arbeitsbereich einer Anwendung nutzen wollen und aufgrund
der ndherungsweisen Gleichsetzung der E-Moduli von Be- und Entlastungsplateau (s. Kap.
5.2.1) E, als Grofenordnung von Es ansehen. So machen sich z.B. kieferorthopédische Gera-
te den Effekt der grofsen Dehnung unter quasi-konstanter Spannung des Materials zunutze.
Hier allerdings konnte ein nidherungsweises Gleichsetzen von E; und E; kontraproduktiv
sein, da die Biegemomententfaltung bei sinkendem Biegeradius aufgrund des grofseren Ej
starker als erwartet wire. Ursdchlich fiir die groffen Unterschiede zwischen den E-Moduli E,
und E; konnte, trotz Verwendung diinnwandiger NiTi-Rohrchen in der vorliegenden Arbeit,
das Wandern der neutralen Faser in einem grofieren als angenommenen Umfang sein. Ziel

kiinftiger Studien kénnte daher sein, das Wandern der neutralen Faser in Abhéngigkeit der
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7. Zusammenfassung und Ausblick

Dehnung und der thermischen Vorbehandlung weiter zu untersuchen. Als Konsequenz konn-
ten Produkte auf Basis von Formgedéchtnis-Werkstoffen, deren wesentlicher Einsatzzweck
die Biegung ist, je nach Anforderung speziell auf die Nutzung des Entlastungsplateaus in
Zug- oder in Druckbelastung entwickelt werden. Da beispielsweise fiir kieferorthopéadische
Drahte das Hauptaugenmerk auf kleinen Kraft- und Drehmomententwicklungen liegt (also
die Zugregion bevorzugt wird), kénnte ein entsprechender Drahtquerschnitt diese Materialei-
genschaft effizienter nutzen. Etwa konnte ein T-férmiger Drahtquerschnitt bei reiner Biegung
und aufsenliegendem horizontalen Teil des T’s den relativen Volumenanteil der Probe unter

Zugbelastung (und damit kleinerem E-Modul E5) maximieren.
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Anhang A - Anhang

A.1 Analyse der Elastizitats-Parameter

In allen Phasen der Probenentlastung (Entlastung des vollstéindig martensitischen Teils,
Entlastungsplateau, Entlastung des vollstdndig austenitisch umgewandelten Teils) ist zu
unterscheiden, ob fallende Spannungen sich jeweils in Richtung der neutralen Faser bewegen
oder sich von ihr entfernen. Hierzu werden die partiellen Ableitungen der z-Koordinaten
der betreffenden Fasern nach der Kurvatur 1/r, betrachtet, in welchen gerade die jeweilige
Spannung vorliegt (zs,, zer und zg,, s. (Plietsch et al., 1994a, A7, A18 u. A32)). Fiir die
z-Koordinate des Schnittpunktes des Entlastungsastes im Spannungs-Dehnungs-Diagramm

mit dem austenitischen Entlastungsteil ergibt sich beispielsweise:

Rmin t €1
252(04) = 11— Rin . E1—Ed (Al)
Ro  Ei1—Eo
Die partielle Ableitung von A.1 nach der Kurvatur 1/r, ergibt sich zu
0 Rz .
2521<@) _ min 261 (AQ)
8R_a <1 - Rmin) L E1—Fy
Ro E1—FE>

Somit definiert A.2 den Dehnungsverlauf fiir M2 innerhalb der Probe bei fallender Kriim-
mung (/r. — 0): Fiir
0zg, ()
O

>0 (A.3)

sinken die Dehnungen der Randfasern schneller als die Dehnungen der Fasern in der Néhe
des elastischen Kerns (¢ <= €, vgl. (Atanackovi¢ und Achenbach, 1989, S. 77, Abb. 5)).

Entsprechend durchlduft bei fallender Kurvatur fiir

0zg, ()

81%& <0 (A4)

die sinkende Dehnung die Probe vom elastischen Kerns in Richtung der Probenhiille, die
Dehnung fallt nahe der neutralen Faser starker als in den Randschichten der Probe. Mit der
Annahme ¢; > 0 und F; > FE5 héngt allerdings das Vorzeichen von A.2 lediglich von der
Differenz Fy — E, ab: Fir F; > F, verhélt sich die Probe geméaf A.3, fir F, < F, wie unter
AA4.

Fiir die partielle Ableitung von zg,f wird hier nur der sich ergebende Zahler angegeben, da

lediglich das Vorzeichen von Interesse und das Quadrat des Nenners positiv ist:

0z () (Rmin€1(E1 — Es) + Ryinea(Es — Ey)) - Efi"E’;k

Ra
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A.2 Adaption der Drehmomente A. Anhang

Da Ryin > 0 und (Es — E,x) < 0 ist, bleibt jeweils zu untersuchen, fiir welche Parameter
€1, €4, E17 E27 E4 und E5

(El(El - Eg) + 64(E5 - E4)) 2 0 (A6)
ist. Analog ist fiir zg, zu untersuchen, fiir welches E; bis Ej, €1, €3 und €4 gilt :

(61 (El — EQ) + EQ(EQ - Eg) + 64(E5 - E4)) 2 0. (A?)

A.2 Adaption der Drehmomente

Die Drehmomente aus (Plietsch et al., 1994a, S. 5894, (5) bis (10)) wurden sowohl fiir den
Belastungs- als auch fiir den Entlastungszweig hinsichtlich der entsprechenden Flachentrag-
heitsmomente an die verwendeten Probenquerschnitte angepasst. Hierbei mufs beziiglich der
Integrationsgrenzen der entsprechenden Integrale jeweils unterschieden werden, ob diese in
der horizontalen oder in der vertikalen Rohrwandung liegen. Exemplarisch wird hier nur der
Fall aus der Belastung des elastischen Kerns angegeben. Sei z; der Abstand der Grenze des
elastischen Kerns der Probe von Ihrer neutralen Faser, h die Héhe und d die Dicke der Pro-
be. Dann gilt fiir das Drehmoment M, erzeugt durch den austenitischen Anteil der Probe,

falls 2y < n/2 — d (2 liegt in der vertikalen Probenwandung):

213

M, = 4dE A.
= 1B e (A8)
Falls z; innerhalb der horizontalen Probenwandung (z; € [b/2 — d, /2]), liegt, gilt:
3 hle 3
2 (2 — d)
M, = 2bE —2(b—2d)Ey——F— A9
' 3R, A AT (4.9)
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