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Abkiirzungen und Symbole

5G
FG
SME
M
06
PEEM
IPH
M
REM
TEM
STEM

=]

W D e

Strukturgedichtnis

Formgeddchtnis

"shape memory effect"

“microstructural memory"

Orientierungsgeddchtnis

Photo-Emissions-Elektronen-Mikroskop

Zugpréparathalter

Zugmechanismus

Raster-£lektronen-Mikroskop
Transmissions-Elektronen-Mikroskop
Scanning-Transmissions-Elektronen-Mikroskop

Ferrit (unter 9100C)

Austenit

Ferrit (1390-1534°C)

Tetragenaler Martensit

Hexagonaler Martensit

Austenit vor einem Transformationszyklus

Austenit pach eipem Transformationszyklus

Temperatur des thermodynamischen Gleichgewichts zwischen Austenit und
Austenitisierungstemperatur Martensit
Austenitisierungszeit

Tiefste im Ferrit erreichte Temperatur wihrend einem SG-Zyklus
Haltezeit im Ferrit

Temperatur im Ferrit, unter derjenigen das SG zerstort wird

Kritische Temperatur der Legierung Fe 1Mn

Umwandlungstemperatur Austenit zu Ferrit

Umwandlungstemperatur Ferrit zu Austenit

= Tya-Ty

Temperatur, bei der die Martensitbildung beginnt

Temperatur, bei der die Martensittransformation vellstdndig ist

Temperatur, bei der die Transformation Martensit-Austenit beginnt

Temperatur, bei der die Transformation Martensit-Austenit wvnllstdndin

Temperatur, unter derjenigen Bainit gébildet werden kann Jablauft

Temperatur, unter derjenigen die Bainittransformation vollstdndig
ablaufen kann

Temperatur, Uber derjenigen der Austenit stabil ist
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1. EINLEITUNG

Schon seit einigen Jahren sind in der Metallurgie und der Metallkunde sogenannte
Gedachtniseffekte (engl. mempry oder heredity effects) bekannt. So wird z.B. von
G.W. Form und J.F. Wallace in (1) darauf hingewiesen, dass im erstarrten Grauguss
der Charakter der Dfenbeschickung wieder ecrkannt werden kanr. Im festen Zustand
sind es - seit der spektakuldren Anwendung der Marmem-legierung Nitinel fir eine
selbstentfaltende Antenne durch die NASA (2) - die Fermgeddchtniseffekte (shape
memory effects), welche im Mittelpunkt des Interesses stehen,

Bank einem Photo-Emissions-Elektronen-Mikroskop (PEEM) wurde im Institut de
Métallurgie Structurale der Universitdt Neuchatel ein Struktur-Geddchtnis (SG)
entdeckt, das in Stdhlen wahrend der Austenitdekemposition bei Temperaturen

von 6o0-800°C auftritt (3). Es handelt sich dabei um einen Geddchtniseffekt

fiic die metallegraphische Struktur des Austenits wdhrend den als zivil betrachteten
Umwandlungszyklen IS m i 2 ad PERRE Die Ausgangsstruktur des Austenits wird
Jjedesmal wieder hergestellt, dh. y ey,=y;, wogegen die Ferritstruktur bei jedem
Zyklus verschieden ist, dh. aliazﬁuj. Beispiele von drei SG-Zyklen zeigt Figur 1.

Bie Untersuchungen von C.J. Middleton und G.W. Form (3) brachten folgende
Eckenntnisse:
- Das 5G taucht nur auf in Stahlen, die Mangan enthalten.
- Ein wachsendes yz-Korn erkennt und respektiert die ehemaligen yl-Korngrenzen.
- Es existiert eine kritische Temperatur, unterhalb derjenigen das SG
zerstért werden kann.

- Bas SG ist nichtbloss ein Artefakt der nur im PEEM auftritt

Die allererste Erwdhnung eines SG-dbnlichen Effektes geht auf das Jahr 1935
zuriick. E. Briche und W. Knecht unfersuchten das Umwandlungsverhalten eines
Stahles mit 0,2% Kohlenstoff in einem Emissions-Mikroskop {4). Sie stellten
dabei fest, dass eine bleibende Verdnderung des Strukturbildes bei 10507 erst
erreicht werden kannte, nachdem die Probe auf Temperaturen weit unterhalb 7007C
abgekiihlt wurde. Die Autoren schlassen daraus, "dass an erhalten gebliebenen
Kristallisationskeimen sich das y-Geflge in gleicher Struktur zurilckverwandelt
hat.”

Eine zweite Erwdbrung der "Reversibilitét’ des Austenits pach einem y-a-y-Zyklus
stammt von W.G. Burgers und J.J.A. Ploos van Amstel (5). Da die Probenoberfldche
mit Strantiumkarbonat und Bariumkarbonat aktiviert wurde, konnten schon Fato-
serien gemacht werden, welche die Identit#t der y- und zum Teil auch der a-Struktur

deutlich zeigten.



_B-

1955 untersuchte R.D. Heidenreich (6} in einem Emissions-Elektronen-Mikroskop
Proben der Stihle SAE 1022 und SAE lolo. £r zeigte deutlich die Reproduzierbarkeit
der Austenitstruktur, obwohl die Struktur des Ferrits bei jedem Zyklus verschieden

war.

Von M. Nemoto (7) wurde jedoch bel einmer Studie der Austenitdekomposition mittels
eines Hochspannungs-Transmissions-Elektronen-Mikroskopes keinerlei Hinweise auf
einen Gediichkniseffekt beziiglich Form und Pasition der Austenitkerngrenzen

gefunden.

Hirweise auf das SG oder S5G-&hnliche Erscheinungen tauchen auch in der russischen
Literatur auf (B){9). Es lassen sich jedoch mangels konkreter Angaben keipe ein-

deutigen Informationen daraus ableiten.

Heute ist noch sehr wenig bekannt Uber Ursache und Erscheinungsform des SG. Im
Vordergrund stehen noch die Erarbeitung der ph@nomenalogischen Aspekte des SG.
Deshalb wurde als Ziel dieser Arbeit die Erweiterung der Xenntnisse iiber das
Wesen und Auftreten des 5G festgelegt. Folgende Fragen scellen dabei besonders
bericksichtigt werden:

- Die Entstehung des SG: Wie wird das S0 implantiert?

- Der Zerstérungsvorgang: Welche #Husseren oder inneren Einflilsse zerskdren

das SG?

- Die Stabilitit des 5G: Wie kann die kritische Temperatur T unterhalb

der jenigen dag SC zerstiirt wird, beeinflusst werden? krat-
- Die Qualitdt des SG: Wie kann die Genguigkeit der Wiederherstellung der
Austenitstruktur beeinflusst werden?
- Das SG als Volumenphinomen: Kann das SG such im Probeninnern nachgewiesen

werden?

Die Untersuchung des SG ist mit besonderen Schwierigkeiten — hohe Arbeits-
temperaturen, Becbachtung der Transformation in aitu - verbunden. Diese Praobleme
kénnen nur mit einem PEEM auf einfache undbefriedigende Art geldst werden.
Deshalb wird das im Institut de Métallurgie Structurale vorhandene Metioskop KE3

als Hauptanalysengerét eingesetzt.
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2. GRUNDLEGENDE BETRACHTUNGEN

In diesem Kapitel sollen kurz die wichtigsten in dieser Arbeit verwendeten
metallurgischen Begriffe erlautert und die fiir das Verstdndnis des SG nétigen

Mechanismen erkldrt werden.

2.1, Klassierung der Austenitdekempesitienen

2.1.1. Die Umwandlung Austenit-Ferrit

Die Umwandlungen a-y und p-a werden allgemein dem zivilen Umwandlungstyp zu-
geordnet (la), dh. die einzelnen Atome bewegen sich beim Uebertritt ven einer
Phase in die andere unabhéngig veneinander. Zivile Umwandlungen sind thermisch

aktiviert.

Die Charakterisierung der Mechanismen der y-a Umwandlung ist unterschiedlich,
waa hauptsichlich darauf zurickzufihren ist, dass die Keimbildungs- und Wachstums-
vorgénge stark von den Umwandlungstemperaturen und den Legierungselementen
abhdngen. Es scheint, dass bei sehr hohen Temperaturen, 800°C und mehr, die
inkohdrenten Phasengrenzen y/g sehr beweglich sind und so die Bildung von allo-
triomorphem Ferrit an Austenitkorngrenzen ermdglichen. Wird die Transformations-
temperatur abgesenkt, steigt die Tendenz fir ein Wachstum des Ferrits in der Art
des Widmannstitten-Ferrits (11). Da die Keimbildung des a um 700%C beverzugt an
y-Korngrenzen stattfindet, wachst der Ferrit in zwei verschiedene Austenitkérner
hinein. Dabei scheint der neu gebildete a-Keim mit dem einen y-Korn eine kohidrente
oder semikohdrente, mit dem anderen eine inkohd@rente Phasengrenze zu haben.
R.W.K. Honeycombe (11) bezeichnet die seqgenannte Kurdjumev-Sachs-Beziehung, wie
sie auch fir den Martensit nachgewiesen wurde, als die normale Drientierungs-
beziehung zwischen Austenit und Ferrit. Sie lautet:

N1}y // {llelg

<lie>y // <111>g

Einige Arbeiten, z.B. von R.P. Zerwekh und C.M. Wayman (12), K. Mayer {13) und
E. Eichen und J.W. Spretnak (14) weisen darauf hin, dass die Umwandlung y-a
und a-y in reinem Eisen eher nach einem Schermechanismus ver sich gehen, als
mittels thermisch aktivierter Phasengrenzbewegung. Bei diesen Untersuchungen
aprachen die sprungweise Bewequng der Phasengrenze, sowie eine deutliche form-
dnderung von kleinen Proben und Whiskers dafiir, dass die Atomumlagerung nicht

einzeln, sondern in Gruppen erfolgte.
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Die ferritische Umwandlung kann nicht unter einem einheitlichen Gesichtspunkt
betrachtet werden. Es muss bei jeder Umwandlung genau analysiert werden, unter
welchen Bedingungen gearbeitet wird. Entsprechend dndert sich auch die Morpho-

logie der entstehenden Phase.

2.1.2. Die tmwandlung Austenit-Martensit

Martensitische Reaktionen sind nicht mit einer Diffusion verbunden. Oemzufolge
ist das Produkt von der gleichen Zusammensetzung wie die Ausgangsphase. Dic
Martensitbildung wird dem militérischen Umwandlungstyp zugeordnet (leo}, bei dem
-die kooperative Bewegung von sehr vielen Atamen zur neuen Konfiguration fibrt.
Die militériachen Reaktionen sind athermisch, dh. der thermischen Aktivierungs-
energie kamnt keine Bedeutung zu. Die Phasengrenze in militérischen tmwandlungen
ist notwendigerweise kohdrent oder semikobéirent. Die Martemsitreaktion ist
reversibel in dem Sinn, dass die urspringliche Konfiguration der Atome wieder
hergestellt werden kann, z.B. im thermoelastischen Martensit {siehe Kapitel 2.2.)
{1a)(15).

Es existiert eine Temperatur Ms’ unterhalb der jenigen die Martensitbildung
spontan beginnt. Wird die Temperatur weiter gesenkt, bildet sich immer mehr
Martensit, bis bei der Temperatur Mr die Reaktion vollstdndig ist. Entsprechend
Wwird die Temperatur, bei der wihrend dem Aufheizen die Riicktransformation beginnt,
mit As, diejenige, bei der die Umwandlung Martensit-Austenit vollsténdig ist,

mit AF bezeichnet.

Das experimentelle Kriterium, das militdrische Umwandlungen von zivilen unter-
scheidet, ist die Formdnderung im transformierten Bereich. Die Gitterverformung
ist jednéh nicht notwendigerweise identisch mit der makroskopischen Verformung
der Probe. J.W. Christian {la) unterscheidet folgende schematische Typen der
Formanderung (Figur 2):

- rein elastische Verformung (Figur 2b)

- Gitterinvariante Verformung mittels Versetzungsbewegung (Figur 2c)

- Zwillingsbildung (Figur 2d)
In Verbindung mit den oben genannten Bildungsarten unterscheiden G. Krauss und
A.R. Marder zwei verschiedene Morphologien des Martensits (16):

- Schiebungsmartensit (lath- oder massive mortensite)

- Umklappmartensit (plate oder twinned martensite).
In FeMn-Legierungen bildet sich bei Mangangehalten bis etwa lo% Schiebungsmartensit.
In einem Stahl mit 14% Mangan wurde dagegen typischer Umklappmartensit gefunden.
Weitere Legierungen, die Schiebungsmartensit bilden, sind Fel (<o,6%C}, FeCr (<lo%Cr]
FeNi {<29%Ni}. Umkleppmartensit findet man in FeNi ( 2Z9-34%Ni} oder FePt (24,5%Pt)
(1s).
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2.1.3. Die Umwandlung Austenit-Dainit

Die Bainitreaktion steht zwischen einer zivilen und einer militdrischen Umwandlung,
da sie durch langsames Wachstum charakterisiert ist, die Bildung der einzelnen
Ferritplatten jedoch von einer Dberflachenverformung begleitet ist. Die Bildung
von Bainit ist thermisch aktiviert. Seine Morphalogie hidngt stark von der
Umwandlungstemperatur ah. Alle Bainitstrukturen besteben aus einer nichtlamellaren
Anhdufung von Ferrit und Karbiden. Der Temperaturbereich der Bainitumwandlung
wird in zwei Hereiche aufgeteilt.

- obere Zwischenstufe (upper bainite)

- untere Zwischenstufe (lower bainite).
In der unteren Zwischenstufe sind die Karbide in den l&nglichen Ferritplatten
in Form von kleinen, plattenfiérmigen Teilchen ausgeschieden. In der oberen
Iwischenstufe sind die Zementitplatten grosser und scheinen direkt aus dem Auste-

nit geformt zu werden. lhre Anordnung ist parallel zu den Ferritplatten (17).

Um 350°C scheint bei allen Stihlen eime starke Aenderung der Aktivierungsenerqie
der Bainitumwandlung aufzutreten, die den Wechsel van oberer zu unterer Zwischen-
atufe hervorruft., Bainit, der iber 350°C gebildet wird, zeigt die Nishiyama-
Beziebung:

{11}y // {110}g

<ii2>y // <lla>g

Die untere Zwischenstufe gehorcht der Kurdjumov-Sachs-Beziebhung.

Die Bainitbildung findet normalerweise wdhrend einer isothermen Wirmebehandlung
statt, ist aber auch bei kontinuierlichem Abkiihlen miéglich, Es existiert eine
Temperatur 85, ocberhalb derjenigen der Austenit nicht in Bainit umwandelt, und
eine Temperatur Bf’ unterhalb derjenigen die Umwandlung vollstidndig ablaufen kann.
Die Zwischenstufenbildung wird im -allgemeinen nur erwartet in Leoierungen, die
zweli Komponenten mit stark verschiedener Beweglichkeit enthalten. Dies ist Fir

interstitiell geléste Atome, wie z.B. Kohlenstoff in Eisen, der Fall.

2.1.4. Die massive Umwandiung

Einige feste Lbsungen, z.B. CuiZn, CuGa, FeNi, FeMn, FeC, transfermieren beim
schnellen Abkihlen in eine neue, einphasige Struktur mit der gleichen chemischen

Zusammensetzung wie die Mutterphase. Massive Umwandlungen sind diffusionslos.
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lhre Phasengrenzen sind inkeh#rent und es besteht keine kristallegraphische
Beziehung zwischen den beiden Phasen. Oer Wachstumsmechanismus ist thermisch
aktiviert und da keine Diffusion Gber weite Strecken stettfindet, ist die Wachs-
tumsgeschwindigkeit phasengrenzenkontrelliert. Wihrend der massiven Umwandlung
findet keine Aenderung des Oberflichenreliefs statt, wle beil der Martensitbildung.
Es scheint, dass in eisenreiehen Legierungen die treibende Kraft fir eine massive
Umwandlung etws 4o-3ool/mel betréigt, was im Vergleich zu derjenigen von Martensit-

transformationen, looo-13eol/mel, sehr wenig ist(lo).

In Eisenlegierungen wird die massive Umwandlung nicht nur durch hohe Abkiihlungs-
‘geschwindigkeiten, sondern auch durch Zugabe von grisseren Mengen von Substitutions-
Legierungselementen unterdrickt. Dabei scheint die Wirkung der Legierungselemente
die Erniedrigung der Umwandlungstemperatur zu sein. So kann nach W.5. Owen und

E.A. Wilson (1H) im System Eisen-Nickel zwischen 4-1o%Ni die Austenitdekomposition
entweder zu massivem @ oder zu Schiebungsmartensit a' erfolgen. Bei tieferen
Nickelgehalten ist das Transformaticnspredukt immer massives @, bei hitheren
Nickelgehalten immer Martensit a'. Massive Umwandlungen kommen sowohl beim

Abkiihlen wie beim Aufheizen vor.

2.2. Beschreibung von Geddchtniseffekten

Eine Charakterisierung des Struktur-Geddchtnis (5G), wie sie aus der Arbeit von
€.J. Middleten und G.W. Form (3} hervargeht, wurde in der Einleitung gegeben.

Deshalb wird hier auf eine Beschreibung des 56 verzichtet.

2.2.1. Das Farmgeddchtnis

Oer interessante Mechanismus und die kommerzicll verwertbaren Anwendungsmoglich-
keiten machen das Formgegichtnis (FG) zum heute bekanntesten und meistuntersuchten
Ged#ichtniseffekt. Im englischen Sprachbereich ist das FG bekannt unter der He-
zeichnung "Shape Memory Effect” (SME) oder auch "marmem” (martensite-memory).

Ogs G kann folgendermassen charakterisiert werden:

Die Probe wird von einer durch die Legierung gecebene Homrogenisierungstemperatur
abgeschreckt. Der dabei gebildete Martensit wird nun plastisch verformt zu seiner
"Zwischengestalt". Dabei liegt die Verfermungstemperatur im allgemeinen unterhalb
von Mf. Qer Verformungsgrad der FG-Proben ist sehr beschriénkt. Bei der Legierung
Cu39,8%Zn betrigt er z.B. maximal lo%.Bei einer anschliessenden leichken
Erwdrmung nimmt die Prebe, wihrend der Ricktransformation zum Austenit, die

urspriingliche Gestalt wieder an. Die Formrickbildung bei der oben erwihnten
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Legierung liegt zwisechen 9o-loc% (19). Die wichtigsten Beispiele fiir FG-Legierungen

sind TiNi {Nitinol, SoAt.% Ni + 50At.% Ti), CuZn, InTl, Fe.Pt. Doch wurde bis heute

3
auch in zahlreichen weiteren Legierungen ein FC nachgewiesen (2o).

Man unterscheidet zwei Moglichkeiten ven FG-Effekten, die in Figur 3 schematisch
dargestellt sind:
- Beim einfachen FG, wie es cben beschrieben wurde, ist der Vorgang nach dem
Erreichen von AF beendet. .
- Der reversible FG-Effekt (two-way SME) schliesst sich an eiren FG-Zyklus
an, dh. in einem ersten Zyklus ist die plastische Verformung notwendig,
wihrenddem die Formdnderung in den weiteren Zyklen nur noch durch die
thermisch induzierte Martensitbildung und -rlickbildung hervorgerufen wird.
Es handelt sich beim "two-way SME" nur um eine Hin- und Herbewegung der

kohirenten, leicht verschiebbaren Phasengrenze a'/y.

Von €.M. Wayman und K. Shimizu wurden folgende drei Bedingungen fiir das FG vor-
geschlagen (21), die im folgenden kurz besprochen werden sollen:

- Die Martensitbildung ist thermoelastisch,

- Ber Martensit wird aus einer geardneten Mutterphase gebildet.

- Die plastische Verformung geschieht mittels Zwillingsbildung,

Thermoelastische Martensitbildung
Es kénnen zwei Arten von Martensittransformationen unterschieden werden:

- 1n Systemen mit grosser Keimbildungsenergie ist M§$:TD, wobel TD die Tempe-
ratur des thermodynamischen Gleichqewichts der beiden Phasen y und a’ ist. Ein
einziger Martensitkristall bildet sich und wichst in Sekundenbruchteilen zu
seiner vollen Grosse aus. Die globale Umwandlungsgeschwindigkeit ist nur
abhingig von der Anzahl der Keime und der Nadelgrosse des Martensits, nicht
aber von der Abkihlungsgeschwindigkeit. Das gebildete Martensitvolumen ist
sbhéngig von der erreichten Temperatur. Umwandlungen dieser Art weisen eine
grasse Hystereae auf. Diese Art der Martensitbildung wird als "burst type”
bezeichnet.

- In Systemen mit kleiner Keimbildungsenergie ist Mst.TD. Eine Martensitnadel
wichst und verkleinert sich genau im Verhdltnis in dem die Temperatur
gesenkt oder erhoht wird. Die Wachstumsgeschwindigkeit ist allein abhéngig
van der Abkihlungsgeschwindigkeit. Es findet kein explosionsartiges Erschei-
nen von Martensit statt, da die Martensitbildung im standigen Gleichgewicht
zwischen der treibenden Kraft der Transformation und der gespeicherten
elastischen Gitterenergie fortschreitet. Die Bildung des Martemsits ist in

diesem Fgll thermoelastisch {15).
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Alle bekannten FG-Legierungen, wie 2.B. NiTi, CuZn, Feth, weisen eine thermo-
elastische Martensitbildung auf. Diese ist fir den FG-Effekt besonders bedeutungs-
voll, denn nur thermoelastische Martensitkristalle kénnen sich in eine einzige
Austenitorientierung zurlckbilcden, welche deshalb die urspriingliche Austenit-

orientierung ist{21).

Oer Einfluss der Ordnung
Es wurde in einigen Arbeiten nachgewiesen, dass die stoechiometrische Legierung
Fe3Pt mit zunehmendem Ordnungsgrad einen Wechsel der Charakteristik der Marten-
sitbildung von "burst type" zu thermoelastisch aufweist (22)(23). Dabei zeigen
D.P. Dunne und C.M. Wayman, dass die wichtigsten Einfliisse der Ordnung,
namlich:

- Erhbhung der Streckgrenze

- Erniedrigung der chemischen freien Energie der Transformation
in direktem Zusammenhang stchen mit dem Charakter der thermoslastischen Martensit-
bildung. J.W, Christian beschreibt eine thermoelastische Transformation
folgendermassen (lo):

- kleine chemische treibende Kraft

- kleine Scherkomponenten der Formspannung

- kleine Volumendnderung

- Matrix mit hoher Streckgrenze

£s scheint also, dass die Ordnung der Mutterphase nicht eine notwendige Bedingung
fiir das FG ist, sondern dass sie nur die Bildung des thermoelastischen Martensits
begtinstigt. Oieser Schluss wird noch unterstitzt dadurch, dass sich z.B. InTl,
_das auch einen FG-Effekt aufweist, aus einer ungeordneten Matrix in Martensit
umwandelt (19).

Zwillingshildung

Oie Hauptbedingung filr das FG ist, dass der Martensit beim Aufheizen vollsténdig
zuriickgebildet wird, ohne Strukturfehlstellen zu hinterlassen, Dies ist nur

bei einer Verformung mittels Zwillingsbildung erfillt und wurde auch in verschie-
3Pt, bestidtigt (21), In letzter

Zeit zeigte sich aber, dass such Legierungen ein FG aufweisen kbnnen, bei denen

denen FG-legierungen, wie z.B. AuCd, 1nTl, Fe

die innere plastische Verformung durch Bewegung von Teilversetzungen geschieht,
welche an den Phasengrenzen y/a' gebildet werden. Oiese kinnenm sich nur um
wenige Atomabsténde bewegen (24), womit die Reversibilitét der Verformung

gewdhrleistet ist.
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Abschliessend sei noch erwdhnt, dass es H. Schumann gelungen ist, in einer kohlen-
stoffarmen Eisenlegierung mit 16% Mangan das FG nachzuweisen (25){26). Der FG-
Effekt ist in diesem Falle mit der Bildung des hexagonalen &-Martensits verbunden.
Die reduzierte Drientierungsauswahl der t-Martensitnadeln, welche flr die
Reversibilitdt der Verformung verantwortlich ist, wird durch Zussere Spannungen
wihrend der Umwendlung y-¢ erzwungen. Es muss aber erwdhnt werden, dass die

Riljckbildung, uwnd scmit das FG, unvollstindig ist.

Wie aus den AusfUhrungen dieses Kapitels zu entnehmen ist, kiinnen noch keine
umfassenden, fir alle Legierungen giiltigen Bedingungen fir das Erscheinen des
FG gegeben werden. Einige charakteristische Eigenschaften der FG-Legierungen
sollen hier jedoch nochmals zusammengefasst werden:

- Das FG tritt ausschliesslich in Legierungen auf, welche eine martensitische
Umwandlung aufweisen.

- Bei der Martensitbildung muss es sich um eine thermoelastische Transformation
handeln. Dies bedeutet eine kohirente und sehr bewegliche Phasengrenze y/a',
die sowohl durch Aenderung der Temperatur und/oder der Husseren Spannung
leicht verschoben werden kann.

- Der Martensit muss vollstindig zuriickgebildet werden, obne jegliche Fehl-
stellen zu hinterlassen. Dies wird meist erreicht durch eine innere plastische
Verforoung des Martensits mittels Iwillingsbildung, in wenigen Fillen auch
durch eine spezielle Versetzungsbildung.

- Ordnungsvorndnge in der Mutterphase konnen des Auftreten von FG begiinstigen.

Mehrere Publikationen befassen sich mit der préktischen Anwendung des FG (21)
{27)(28)(29). Das wohl spektakuldrste 8eispiel ist die halbkugelige NiTi-Antenne
fiir Raumfahrzeuge. Dem Alltag ndher sind Nieten und Sﬁlinten, die sich beim
Erwsrmen selbst befestiqen, verschiedene Sorten von Schaltern, Schrumpfverbindungen
von hydraulischen Leitungen im Flugzeugbau oder Anwendungen in der Medizinal-
metallurgie. Von besonderem Interesse ist natiirlich die Ausniitzung des "two-way
SME" fiir Warmemaschinen. Dabei kann Sonnenenergie cder sconstige verlorene
Wirmeenergie in mechanische Energie konvertiert werden. Wirkungsgrade von etwa

20% werden erwartet und Modellmaschinen haben schon gezeigt, dass die HElfte

dieses Wertes als nutzbare Arbeit erhzlten werden %ann (29).

2.2.2. "Microstructural memory"

Das "microstructural memory" (MM) steht in sehr engem Zusammenhang mit dem FG.
Es wurde von D.P. Dunne und C.M. Wayman (22} wie auch von S. Kajiwara und Y.S. Owen

(30) am Beispiel von Fe}Pt gezeigt und untersucht. Beim MM handelt es sich darum,
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dass bei mehreren sufeinenderfolgenden FG-Zyklen Austenit-Martensit-Austenit-Mar-
tensit die jeweils bei den tiefen Temperaturen suftretenden Martensitkristalle
identisch sind. Oass die entsprechenden Austenitstrukturen ungefshr gleich sind,
geht direkt aus den Bedingungen Fir das FG hervor und braucht nicht weiter disku-

tiert zu werden. Oas Verhalten des MM ist aber etwas Besonderes.

Es wurde zuerst von C.M. Waymann vorgeschlagen und dann von W.S. Owen gezeigt,
dass bei Temperaturzyklen, die des MM ermdglichen, die Riicktransformetion a'-y
nicht zu loo% ablduft. Oer vererbte Restmartensit befindet sich an Stellen im
Austenit mit sehr hoher Versetzungsdichte (3o0). Es handelt sich beim MM, &hnlich
wic beim "two-way SME", um ein Hin- und Herbewegen der Phasengrenze a'/y mittels
Thermozyklen. Die ldentitit der Phasen wird dedurch érmaglicht, dass bei der
Trapsformation y-a' die Keime geerbt werden. lm Gegensatz zum 5G ist beim MM

die Umwandlung notwendigerweise martengsitisch und die Phasengrenzen sind kobdrent.

2.2.3. Drientierungsgedachtnis

Es wurde schon verschiedene Male beobachtet, dass sich in Eisen-Linkristallen
bei einem Umwandlungszyklus m-y-a die uréprﬂngliche Orientierung des Ferrits
wieder einstellt, dh. Orientierung des a; = Orientierung des a, (13). In seinen
Untersuchungen mit einem Transmissions-Elektronen-Mikroskop {TEM) konnte

K. Mayer zeigen, dass es nur unter bestimmten Bedingungen gelingt, einen Orien-
tierungezusammenhang zwischen der a- und der y-Phase , bzw. ein Orientierungs-
geddchtnis (0G) nachzuweisen. Bei den a-y-a-Zyklen von Eiseneinkristallen wurden
sowohl die Riickbildung der Ausgsngsorientierung im Ferrit, als auch die Aufldsung
in mehrere a-¥ristalle beobachtet. Doas a-0G wurde erhalten, wenn die Temperatur
im Austenit eine obere Grenze van 925-93c°C nicht Uberschritt. Oabel betrugen die

Haltezeiten oberhalb der Umwandlungstemperatur von 910 etwa eine Stunde.
Eine eindeutige Erkldrung des 0G konnte nicht gegeben werden. Oie Orientierungs-

riickbildung und die Orientierungszusammephinge wurden auf die Kohidrenz der beiden

Phasen zuriickgefihrt (13).

2.3, Die Rolle des Mangans im Vergleich zu anderen Legierungselementen des Eisens

Die Tatsache, dass Mangan bis hcute als einziger Urheber des SG bekannt ist
(sbgesehen von Stickstoff, der einen achwachen SG-Effekt produziert {siehe
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Kapitel 3.3.1.2.)), gibL Anlass genug, in einem gesonderten Kapitel das Element

Mangan etwas genauer zu betrachten.

2.3.1. Mangan im Stahl

Die wichtigste Aufgabe des Mangans bei der %tahlherstellung ist die Entschwefelung.
In zweiter Linie wirkt es auch als Desoxidationsmittel. Mangan ist deshalb in
geringen Mengen in allen praktisch angewandien Stihlen vorhanden. Als Legierungs-
element verbessert Mangan die Z8higkeit und die H&#rtbarkeit von Stdhlen. Das
Zustandsdiagramm Eisen-Mangan nach Hansen (31) zeigt Figur 4. Mangan ist ein
y-Stabilisator, zusammen mit z.B. C, N, Ni, Co, Pt, Cu, Au. Allerdings ist

Mangan der einzige y-Stabilisator, der im periodischen System links vom Eisen
liegt (32).

Die besondere Stellung des Mangans unter den Uebergangsmetallen wird schon durch
die vier mdglichen allotropen Konfigurationen angezeigt:
- a-Mangan ist stabil bei Temperaturen unterhalb von 727°C. Seine Kristall-
struktur ist kubisch, mit 58 Atomen pro Einheit.
- B-Mangan ist stabil zwischen 727-1100°C. Seine Kristallstruktur ist ebenfalls
kubisch, hat aber nur 2o Atome pro Einheit.
- ¥-Mangan ist stabil zwischen 1100-1138% bestdndig. Seine Kristallstruktur
weist eine leichte Verdrebung des kubisch dichtest gepackten Gitters auf,
Sie enthdlt 4 Atome pro Einheit.
- d-Mangan ist stabil von 1138°C bis zum Schmelzpunkt bei 12459C. Seine
Kristallstruktur ist kubisch raumzentriert und hat entsprechend 2Atome
pro Einheit (33).

Mangan weichkt in seinem Verhalten oft ab vom "Normalen”, wie es nach seinem

Platz im periodischen System zu erwarten wire. W. Hume-Rothery fihrt die hdufigen
Unregelméissigkeiten von Mangan auf die grosse Stahilitdt des Mn'*-Zustandes

mit der harten, halb gefiillten BdS—Schale zuriick {32). lm Folgenden sollen

einige besondere Verhaltensweisen des Mangans in Eisenlegierungen besprochen

werden.

Mangan hat verglichen mit seinen Nachbarn im periodischen System einen relativ
tiefen Schmelz- und Siedepunkt. Die VYerdampfungswdrme des Mangans ist ebenfalls
etwas geringer. Mangan hat ven allen Uebergangsmetallen den hiichsten Dampfdruck.

Er ist etwa vergleichbar mit demjenigen von Aluminium {34).
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Das Verhalten der freien Energie des gelésten Stoffes bei der d-flissig Umwandlung
weist fiir das Mangan eine Unregelmdssigkeit auf. Mit steigender Gruppennummer
sinkt der 8etrag der freienm Lnergie gegen ein Minimum in der Gruppe V11. Der

Wert des Mangans liegt jedech deutlich iber demjenigen von Chrem und Eisen (32).

Nieht eindeutig gekldrt ist der Einfluss des Mangans auf die Selbstdiffusion ven
Eisen in FeMn-Legierungen. P.L. Gruzin et al. (35} fanden eine starke Zunahme
der Aktivierungsenergie mit steigendem Mangangehalt. Dies wurde aber in anderen
Arbeiten, z.8. K. Nohara und K. Hirane (36) nicht bestdtigt.

Zwel wichtige Phdnomene bei der Wdrmebehandlung ven St&hlen sind das "partitioning"
und das "temper embrittlement". Sie sollen hier kurz erwdhnt werden, da Mangan

in beiden Vorgingen eine wichtige Rolle spielt.

Bei diffusionsgesteuerten iscthermen Transfermaticnen verteilt sich das Substi-
tutions-Legierungselement wdhrend der Umwandlung zwischen den beiden Phasen,
Diese Konzentrationsfnderung wird "partitiening” genannt. Sie findet ocberhalb der
sogenannten "ne-partitioning” Temperatur Tp statt. Tp hdngt ven der Zusammen;
setzung der Legierung ab. FUr die Legierung Fe 1,08%Mn z.8. liegt T_ bei 683°C
und fOr Fe 1,80%Mn liegt sie bei 649°C {37}. H.J). Aarcnson und H.A. Domian (38)
fanden fir verschiedene Substitutions-Legierungselemente in Eisen "partitioning'
z.8. fiir FeMn, feNi und FePt. Kein "partitioning" trat z.8. in den Legierungen
FeCe und FeMo auf. Bei FeMn-Legierungen wurde der grisste Temperaturbereich
zwischen der Gleichgewichistemperatur Ael und der "ne-partitiening” Temperatur Tp

gefunden. Er betriigt in FeMn-Legierungen 136°C und in FeNi-Legierungen nur
65°c (38).

Unter "temper embrittlement" versteht man die Verspridung bei Raumtemperatur von
ays dem Austenit shgeschrecktem und anschliessend unter Sth-getempertem Stahl.
Dabel konzentrieren sich Verunreiniqungen und Legierungselemente wie Sb, P, Sn,
As, Cr, Mn an den ehemaligen Austenitkorngrenzen (39). Dies fuhrt zu einer
Versprodung des Materials und zu interkristallinen Brilchen. "Temper embrittlement”
ist reversibel in dem Sinn, dass Clihungen cberhalb des kritischen Temperatur-
bereiches den Effekt wieder aufheben. 1In verschiedenen Arbeiten (4o)(4l) sind
Segregatienen ven Mangan an den ehemaligen y-Korngrenzen gefunden werden. Es

ist aber noch nicht eindeutig gezeigt worden, ob eine Anreicherung des Mangans

in den y-Kerngrenzen schon wdhrend der Austenitisierung stattfindet, oder aus-

schliesslich nach der Transformation p-a'.
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2.3.2. Strukturen in Eisen-Mangan-Legierungen

£s ist schon bei relativ niedrigen Mangankonzentrationen in FeMn-Legierungen
moglich, durch schnelles Abkihlen eine martensitische Umwandlung zu erzwingen.
Mangan ist das effektivste Legierungselement zur Erniedrigung der Martensittempe-
ratur M_. Den Einfluss der Abkiihlungsgeschwindigkeit auf die Transformationstem-
peratur zeigt Figur 5. Die suftretenden Strukturen kinnen folgendermassen
beschrieben werden:

© - 2%Mn massiver ferrit; 5-2000°C/min.

- 4%Mn massiver Ferrit bei langsamer Abkihlung,

Schiebungsmartensit in abgeschreckten Proben

- 6%Mn Schiebungsmartensit {wenig massiver ferrit bei langsamer Abkiihlung)

- B-1o%Mn Schiebungsmartensit {auch bei langsamer Abkithlung)

- lo-155%Mn Schiehungsﬁartenéit + Umklappmartensit + g-Martensit

- 15-28%Mn e-Martensit + Austenit

- 28%Mn Austenit.

Diese Unterscheidungen stammen von J.D. Bolten und E.R. Petty (42)(43). Die
Abkilhlungsgeschwindigkeiten liegen zwischen 5-2000°C/min. Die Angaben van
H. Schumann {44)(45) stimmen etwa mit denjenigen der obigen Autoren lberein.
Figur 6 zeigt die Gefligeausbildung der FeMn-Legierungen in AbhBngigkeit vom
Mangangehalt. Die Abkilhlungsgeschwindigkeit liegt hier bei 3%/min.

Mehrere Autoren weisen darauf hin, dass Mangan die Stappelfehlerenergie im

Austenit stark herabsenkt, wobei um 1o%Mn ein Minimum auftritt (43)(46). Das
Erscheinen des hexagonalen eg-Martensits ab lo%Mn wird im allgemeinen in

Verbindung gebracht mit der tiefen Stappelfehlerenergie. Nach C.D. Desforges

et al. (47) kann die Bildung des &-Martensits sogar bei Abkiihlungsgeschwindigkeiten

van IoOC/Tag nicht unterdriickt werden.
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3. AUSGEFUEHRTE ARBEITEN

3.1, Analysenmethodik

3.1.1. Photo-Emissions-Elektronen-Mikroskap

Als Mauptanalysengerit diente das PEEM Metioskop KE3 (48)(49)(50). Fir die
Durchfithrung dieser Arbeit wurde das Mikroskop mit einem Zug-Praparat-Halter
(ZPH} ausgeriistet. Dieser bietet die Moglichkeit, dank einem einfachen Zug-
Mechanismus {ZM) ,siehe Figur 7, eine Flachprobe wihrend der 8ecbachtung und

bei beliebiger Temperatur zu verformen. Die maximal zur Verfligung stehende Kraft

auf Probenhthe betr&gt rund 2,5 kN *).

Die realisierbaren Verliingerungen werden
durch die geringe Tiefenschirfe des PEEM begrenzt. Sie wurden auf den Proben
ausgemessen und betragen fir diese Arbeit etwa 2o0%. Die eingebaute Elektronen-
stossheizung erlaubt es, .die Probe mittela der zwischen Probe und Ofen ange-
legten 8eschleunigungsspannung von maximal 50c¢ V auf rund 2000°C zu erhitzen.
Da die dabei auftretenden Temperaturgradienten in der normalen Probe Fiir diese
Arbeit zu gross waren, wurde eine spezielle Probenform und -préparation ent-
wickelt *). Diese beschrénkt den Temperaturabfall in einer Fléche ven 4mm Durch-
messer bei Probentemperaturen von 1000°C auf 16°C. Es muss aber im Hinblick

auf die spdtere Interpretation der Resultate darauf hingewiesen werden, dass
dennoch ein leichter Temperaturgradient verhanden ist und zwar sowohl in der
Oberfléche, wie auch gegen das Probeninnere. Dadurch wird eine schlisasige
Betrachtung der Keimbildung verunmiglicht. Der maximale Fehler der Temperatur-
messung betrdgt +lo%. Er f8llt jedoch nur wenig ins Gewicht, da die Temperatur-
messungen ausschliesslich vergleichender Natur sind. Flr alle Temperaturan-

gaben wird die Transformationstemperatur Ty, als Bezugspunkt gewdhit.

Probenvorbereitung und Yersuchsdurchfihrung

Dae Probenmaterial wurde auf die vorgeschriebenen Oimensionen, B8x40 mm, gesdigt,
mit der Biegevorrichtung in die gewiinschte U-Form gebogen und vollsténdig von
geiper Oxidschicht befreit. Oie Probendicke betrug normalerweise etwa 1 mm,
Anschliessend wurden die Kanten eingeségt, um eine bessere Temperaturisolation
der beobachteten Fliche zu erhalten (siehe Figur 7) und auf der Ofenseite ein
etwa 6x8 mm grosses und 0.2 mm dickes Tantalblech aufgepunktet. Die beobachtete
Seite wurde mit Glaspapier geschliffen und auf Diamantscheiben ( 6um und lum)

*)Eine gusfihrliche Beschreibung des PEEM, ausgeriiatet mit einem ZPH, wird im
Anhang, Kapitel 7.1., gegeben.
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poliert. Da die Beobachtung erst bei erhihten Temperaturen begonnen wurden, kennte

auf die elektrolytische Politur verzichtet werden.

Die sorgfdltig gereinigte Probe wurde auf dem ZM montiert und ins Mikroskop
eingeschleust. Im allgemeinen wurde die Oberfliche mit der Ar'-Icnenkanone im
Vakuum gereinigt. Die Xihlfalle wurde immer mit fliissigem Stickstoff gefiillt.
Das Vakuum betrug 2,1.10_7 Torr. Normalerweise wurde mit einer Beschleunigungs-
spannung von 34kV gearbeitet. Die verwendete Aperturblende hatte einen Durch-

messer von loogm.

Zu Beginn der Untersuchungen wurden die Proben (wenn im Kapitel 3.3. ni&ht anders
angegeben) bei rund 100c”C wihrend 15min austenitisiert. Da die Temperatur-
messung zu ungenau ist, um bei einer gegebenen Temperatur umzuwandelp, wurde

die Probe langsam (max. 20°C/min) sbgekihlt, bis der erste Ferrit sichtbar wurde.
Bei dieser Temperatur, als Umwandlungstemperatur Tyg bezeichnet, wurde die

Probe isotherm umgewandelt. Hoher legierte Proben mussien noch etwas abgekiihlt
werden, bis die Transformation vollstindig war. Anschliessend wurde die Temperatur
je nach Versuch und Probenmaterial weiter abgesenkt. Die tiefste im ferrit
erreichte Temperatur, bei der die Probe einige Zeit gehalten wurde, wird als Tg
bezeichnet. Nuch lo-minitigem Halten im Ferrit wurden die Preben bei den Routine-
untersuchungen wieder in den Austenit aufgeheizt. Dieser schematische Temperatur-
zyklus wurde je nach Versuch variiertund den entsprechenden Materialien ange-

passt. Die einzelnen Wirmebehandlungen werden in Kapitel 3.3. angegeben.

Das Metioskop KE3 bietet zwei Miglichkeiten def fotografischen Aufzeichnung:

- Langsame Vorgidnge werden mitkels Planfilmen, die in 5-er Kasetten in die
Aufnahmekammer geschleust- werden, festgehalten. Bei 3po-facher Vergrésserung
betrug die Belichtungszeit etwa 1 sek.

- Schnell sblaufende Vorginge werden mit einer Vakuumfilmkamera, die mit
maximal 15 m 35 mm-Film geladen werden kann, aufgezeichnet. Die Aufnahme-

geschwindigkeiten variieren zwischen 1-8 Bildern/sek.

3.1.2. Rohrofen

Umdie vergleichenden Versuche bei Atmosphirendruck durchzufiithren zu konnen,
wurde ein veorhandener Dreizonen-Rohrofen ausgebaut. Er sollte folgende Bedingungen
erfillen, die in Vorversuchen ermittelt wurden:

- Die Prabe soll Wirmezyklen irnerhalb 1100-600°C unterwor Fen werdsn kiinnen,

ahne aus der Vorrichtung genommen werden zu miissen.
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- Am Ende der Behandlung soll die Probe mdglichst rasch sbgeschreckt werden

kénnen.

Das Thermoelement soll nah bei der Probe sein, um eine genaue Ueberwachung

der Probentemperatur zu gewdhrleisten.

- Die Abkilhlung in der Verrichtung muss geniigend schnell vor sich gehen kénnen,
damit die Umwandlung erst beim iscthermen Halten ahléuft.

- Die genze Behandlung soll unter Schutzgas geschehen.

Mittels einem lnconel-6oo-Rehr konnten alle obigen Bedingungen befriedigend
erfiillt werden. Dimensionen und Funktionsweise des Probentrégers sind aus Figur B
ersiohtlich. Die Temperaturzyklen wurden realisiert, indem die drei Zonen des
Rohrofens auf loco, Boo und 6e00°C geheizt wurden. Wihrend der Wiérmebenhandlung
konnte die Probe nun zwischen den verschiedenen Zenen hin und herbewegt werden.
Die Austenitisierung bei 115¢°C wurde in einem Muffelofen durchgefiihrt, der nah
an den Rohrofen herengefahren werden konnte. Beim Wechsel von einem in den

anderen Ofen wurde kein Temperaturverlust gemessen.

3.2. Versuchsmaterialien

Oie Zusemmenstellung der untersuchten Legierungen gibt Tabelle 1. Mit Ausnahme
von Leaierung 35 sind alle Legierungen, ausgehtend von reinsten Metallen,
im Cambridge Material Science Lahboratory hergestellt, homogenisiert und kalt
oder warm auf lmm Dicke gewalzt worden. Aus diesen etwa 2cm breiten, 15-45cm
lapgen Béndern wurden die Proben herausgeségt. Es wurde lediglich eine
Qualitative Analyse einiger Legierungen durchgefiihrt (siehe Kapitel 3.3.}, mit

welcher die Nennzusammensetzung best&tigt werden konnte.

3.3. Resultate

3.3.1. Legierungselemente und Strukturgedichtnis

3.3.1.1. Spektralanalyse von ausgewdhlten Materislien

Eine qualitative Spektralanalyse wurde in den Laboratorien des L5RH durchgefiihrt,
wobei folgende Materialien beriicksichtigt wurden:

Fe 0,1Mn; Fe o,3Mn; Fe 0,5Mn; Fe 1Mn; Fe 5Mn; Fe 7Ni.

Die Legierungen waren so ausgewdhlt, dass einerseits Proben ohne 5G und anderer-
seits Proben mit SG verschiedener Stabilit#t beriicksichtigt wurden. Zweck der

Analyse war das Aufsuchen ven Spurenelementen, die eventuell parallel dem SG
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auftreten. Die in Tabelle 2 aufgefihrten Elemente konnten nachgewiesen werden.
Mittels der Intensitdt der Spektrallinien konnten die Konzentrationen abgeschdtzi
und durch die Zahlen 1-3 gewichtet werden. Das relative Maximum von 3 liegt unter-
halb van 10/00. Yon den in Stahl hdufig varkommenden Elemente wurden C, H, N,

D, S nicht analysiert.

Folgerungen

- Keines der detektierten Elemente entspricht in seinem Auftreten ader in
seiner Konzentration dem SG-Verhalten der entsprechenden Legierung.

- Cr, Cu, 5n, V treten in allen Proben in etwa gleicher Konzentration auf.

- Al, Mg, Si, Ti treten zufidllig auf. Proben chne 5G (Fe 7Ni) weisen eindeutig
Linien gleicher Intensitét auf wie Proben mit SG (Fe 5Mn).

- Die von Cambridge gegebenen Analysenwerte des Mangans konnten bestatigt

werden.

3.3.1.2. Urheber des 5G

In Tabelle 3 sind alle Legierungselemente, die im Hinblick auf die Verursachung

von 5G in tisenlegierunger unkersucht wurden aufgefithrt. Positiv waren nur

Mangan und Sticksteff. Der 5G-Effekt in der Legierung Fe o,1C o.c2N ist nur schwach
(vergleichbar etwa mit der Legierung Fe o,3Mn), da die kritische Temperatur

Tkrit.’ unterhalb derjenigen im Ferrit das 5G zerstort wird, sehr nah bei der
Umwandlungstemperatur Tyg liegt. Figur 9 zeigt .ein Beispiel eines 5G-Zyklus der
Legierung Fe 0,1C o0,02N. Die Umwandlung ist nicht vollsténdig. Die Pfeile A

in Figur 9b zeigen die Phasengrenze y/a- Fbenso sind die Abweichungen der y-Kern-
grenzen qut erkennbar (Pfeile B in Figur 9c), Figur 9d zeigt die Austenitstruktur
eines nachfolgenden Zyklus, bei dem das SG zerstbrt ist. Die Kdrner sind merklich

kleiner.

Der Unterschied zu Legierungen, die kein SG aufweisen,ist eindeutig. Figqur lo

zeigt das Verhalten der Legierung Fe 7Ni bei einem unvollstdndigen Umwandlungs-
z§klus. Die Pfeile A in Figur lob markieren die gestoppte Phasengrenze. Bei

der Riickumwandlung wird die Drientierung der Kdrner iiber einine Mikrometer wieder
hergestellt, dh. die Keimbildung des neuen Austenits geschieht nicht urmittelbar

an der gestoppten Phasengrenze y/a. Wo die Transformation y-a jedech Uber die
y-Korngrenzen hinausgeht, wird dieselbe bei der Riicktransformation stark verschaben
oder es bilden sich an diesen Stellen sofort neue y-Korrmer. Dies ist ein typisches
Verhalten Fir ein Material ohne SG. Ein weiteres Beispiel, unterer Balnikt, wird

in Kapitel 3.3.3.2. (Figur 17) besprachen.
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Da die Probe Fe o,1C o,02N die einzige war, die Stickstoff enthielt, konnte
keine weiteren Untersuchungen angestellt werden. Eg diirfte jedoch interessant
sein, das Verhalten von Legierungen mit hiherem Stickstoffgehalt oder mit

weiteren Legierungselementen zu untersuchen.

Folgerungen

- 5chon aus der Arbeit von C.J. Middleton geht herver, dass Karbidbildner
(Ti, V) als Ursache fir das SG nichi in Frage kommen (3}.

- Die beiden Elemente, welche das 56 hervorrufen, gehtren zu der Gruppe der
y-genen Legierungselemente. Jedoch kann nicht allgemein gesagt werden, dass
alle Austenitstabilisatoren das SG verursachen, da z.f. Nickel negative
Resultate ergibt.

- Ferritstabilisatoren fallen als Urheber des 56 weq.

- Eine hervorstechende Eigenschaft des Mangans, sein hoher Dampfdruck, kann
als direkter Grund fir das 56 asusgeschlossen werden, da die Probe mit
Aluminium eindeutig. negative Resultate zeigt.

- Antimon, das wie das Mangan "temper embrittlement" verursacht, bewirkt
kein SG.

3.3.1.3. Einfluss des Mangangehaltes auf das SG

£s wurden FeMn-Legierungen mit Mangan-Kenzentrationen ven o,1 bis 18% untersucht.

Die Abhingigkeit der kritischen Temperatur T bei Haltezeiten von lomin im

Ferrit ist in Figur 11 dargestellt. Als Drdi:;t;.wurqe AT = Tyq-Tg gewdhlt, da
die Temperaturmessung fir absolute Angaben zu ungenau ist. Daraus gehen drei
entscheidende Punkte hervor:

- Der minimale Mangangehalt, der zum SG fihrt, lieqi bei o,3%.

- Die kritische Temperatur sinkt stetig mit zunehmendem Mangangebalt der Probe.

- flei ungefshr 1B% Mengan erreicht die kritische Temperatur Raumtemperatur.

Yon besonderem Interesse sind natdrlich die beiden hochstlegierten Stadhle

fe 12Mn und Fe 18Mn. Es ist bemerkenswert, dass bei Fe 12Mn die Umwandlung, wie
sie im PEEM beobachtet wird, véllig ferritisch verlduft, obwohl eigentlich
eine Mischung von a'- und g-Martensit erwartet wird. Die Umvandlung ist voll-
stidndig. Dies ist ein deutlicher Hinweis darauf, dass die Legierungszusammen-
setzung an der Dberfléche nicht der Nennzusammensetzung der Probe entspricht.

Entsprechend verhalten sich auch andere FeMn-Legierungen.



-25-

a das 5G in der Probe mit 18%Mn bis Raumtemperatur erhalten blieb, dringten sich
folgende Versuche auf:
- Die Probe wurde im PEEM austenitisiert und heim Abkiblen umgewandelt, darauf
demontiert und in fliissigem Slickstoff abgekiiblt. Die Probe wurde wieder
im PEEM auf SG untersucht.
- Die Probe wurde im PEEM austenitisiert und umgewandelt, darauf demontiert
und bei Raumtemperatur poliert. Anschliessend wurde sie wieder im PEEM auf
SG untersucht. Bei einem vergleichenden Versuch konnte mit einem Messgerdt
Fur Oberflachenrauhigkeit nachgewiesen werden, dass bei der durchgefihrten
Politur 4um abgetragen wurden.
- Eine im PEEM austenitisierte und umgewandelte Probe wurde zersigh, geschliffen

und metallographisch untersucht.

Die Resultate zeigen, dass das SC weder hei Temperaturen von —1960C, noch beim
Entfernen von 4um an der beobachteten Oberfldche zerstdrt wird. Die Figuren

22d,c zeigen Querschliffe zweier im PEEM wirmebebandelten Proben,Fe 8Mn und

Fe 1BMn. Beide zeigen deutliche Strukturunterschiede zwischen der Randzone
(Pfeile in Fiqur 22c,d), die beobachtet wird, und dem Prohenvolumen. Die Struktur
des Probeninnern lasst sich bei beiden Proben mit derjenigen von ofenbehandelten
Proben gleicher Zusammensetzung vergleichen (verqleiche Figur 23b,c). Die
Randzonen entsprechen der Struktur von Proben mit wesentlich geringerem Mangan-
gehalt.

3.3.1.4. SG-Verhalten von Fe IMn X - Legierurngen

In Tabelle 4 sind alle Elemente aufgefibrt, deren Einfluss auf eine Fe IMn-
Fe 1Mn X Fe 1Mn

tegierung untersucht wurden. Die letzte Spalte Tkrit - Tkrit gibt direkt
ein 8ild Uber den Einfluss des zugegebenen Elements X. Dabei bedeutet ein
Fe 1Mn X Fe 1Mn

negatives Vorzeichen (T liegt naber bei Ira als T ), dass das zu-

krit. krit.
gegebene Drittelement die Stabilitdt des SG verringert. Eip positives Vorzeichen

zeigt eine Verstirkung des SG-Effektes an.

Folgerungen

- Im allgemeinen schwichen Ferritstabilisatoren das SG ab, Die Probe mit
3% Chrom bildet eine Ausnabme. Austenitstabilisaloren erhhen die Stabilitat
des SG.

- Die Abhdngigkeit der Stabilitdt des SG vom Kohlenstoffgehalt der Probe hat

bei 0,3%C ein deutliches Maximum, wihrenddem bei Proben mit o,7%C die
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kritische Temperatur ungeféhr gleich der Umwandlungstemperatur Tyg ist.
Die Interpretation dieses Effektes wird dadurch erschwert, dasa im PEEM
kein Perlit sichtbar ist. Die metallpgraphische Untersuchung der PEEM-
Probe zeigt deutlich einme entkchlte Schicht an der Oberfléche (Figur22a).

- In diese Betrachtungen muss auch die Legierung Fe ©,7C 1Mn 0,5V miteinbe-
zogen werden. Ein Teil des Kehlenstoffes wird von den Karbiden beansprucht,
sp dass eine geringere Menge ¥ohlenstoff zur Beeinflussung der Umwandlung
frei ist: Die Probe hat ein S5G. Besonders interessant bei dieser Legierung
ist, dass bei Wirmebehandlungen in der Ndhe der kritischen Temperatur das
SG nach der Riicktransformation zuerst zerstiért wird. Figur 2o illustriert
zwei SG-Zyklen mit der Legierung fe o,7C IMn o,5Y. Viele kleine Austenit-
kirner bilden sich an Korn und Zwillingsgrenzen ( Pfeile Figur 2ob,d).

Wird die Temperatur nun um etwa 50°C erhiiht, Findet ein "Kornwachstum"
statt, welches das SG wieder herstellt (siehe FiguT 2oe). Dieses Phinpmen
wurde auch in der Legierung Fe o,7C 1Mn gefunden, liess sich jedoch nicht
so eindeutig reproduzieren wie im Stahl mit o,5V.

- Interessant ist die Llegierung fe o.lC 1Mn p.o2N. Es findet eine bemerkens-
werte Stabilisierung des S5G statt, die derjenigen von Fe o,3C IMn gleichkommt.
Wie in Kapitel 3.3.1,2, beschrieben, weist die Legierung Fe 0,10 o,02N
aelbst schon ein schwachea SG auf.

- Ein recht deutlicher Unterschied wurde im Verhalten von Nickel, als Beispiel
eines Austenitstabilisators, und Chrom, als Beispiel eines Ferritstabilise-
tors, festgestellt. Mit Ausnshme der Probe , die J%Cr enthilt,schwicht die
Zugabe von Chrom die Stabilitat des SG stark sb. Bei 1o%Cr wird das 56
sogar ganz unterdriickt. Nickel stabilisiert das 5G, wobei dieser Effekt
bei 3%N1 am deutlichsten ist.

3.3.2. Wirmebehandlungen und SG

3.3.2.1. Austenitisierungszeiten und -temperaturen

Untersucht wurden Austenitisierungstemperaturen von Ty = Tgy bis Ty = 1700C. Die
Austenitisierungszeiten schwankten zwischen 1-Zsek. und Jstd. Als Versuchsmate-
rial diente die Legierung Fe 1Mn. Es versteht sicﬂ von selbst, dass bei den
kurzen Austenitisierungszeiten die Umwandlung a-y ganz zu Beginn unterbrochen
wurde. Es wurde dennach darsuf geachtet, dass schon eine pder mehrere y-Korn-

grenzen gebildet waren. Nur so konnte das SG als solches erkannt werden.

Im Rahmen der durchgefiihrten Versuchsreihe wurde das SG bei allen Austenitisierungs-

bedingungen gefunden. Eine Abhlingigkeit des SG von Ty und ty konnte nicht fest-



-27-

gestellt werden. Es bedarf also keiner speziellen Warmebehandlung im Austenit,

um das SGC zu implantieren.

3.3.2.2. Austenitkornarisse

IJm den Einfluss der y-Korngrisse auf das SC zu untersuchen wurde die Austepitisie-
rungstemperatur so gewdhlt, dass einerseits y-Karngréssen von 250-3ooum Durch-
messer (ASTM-nr. o-1) und andererseits Korngréssen von 15-Zoum Durchmesser
(ASTM-nr. 8-9) erhalten wurden, Damit ein eventueller Finfluss der y-Stabilisie-
rung bei hohen Temperaturen erfasst werden konnte, wurden einige Proben sofort
nach dem Kornwachstum wiedetr auf Ta}J abgekiihlt und so bei gleichen Temperaturen

stabilisiert, wie die Proben mit kleinen y-Kdrnern.

£in Unterschied zwischen den beiden Korngréssen beziiglich des SG-Verhaltens zeigte
sich nut derin. dass bei Proben mit kleinem Korn bei der Ricktransformation eines
deutliche Tendenz zur Kornvergedberung vorhanden war. Dieser Effekt trat auch

auf, wenn die Umwandlung a-y sehr sorgféltig durchgefibhrt wurde, um eine zu

hohe Temperatur, dh. ein wirkliches Kornwachstum im Austenit, zu vermeiden.

Die Qualitdt des SC bei Proben mit grossem Korn ist besser als diejenige der
Proben, bei denen vor dem SG-Zyklus kein Kornwachstum durchgefiihrt wurde. Die
Stabilitidt des SG blieb von diesem Unterschied unberdhrt.

3.3.2.3. Wirmebehandlung im Ferrit

Im Verlauf der Vorversuche zu dieser Arbeit wurde festgestellt, dass die Halte-
zeit im Ferrit, tg, wihrend einem 5G-Zyklus einen Finfluss auf die Stabilitat:
des SG hat. Deshalb wurden mit dem Material Fe o,3C IMn Versuche durchgefihrt,
bei denen sowohl Ty als auch tg variierten. Figur 12 zeigt die Abhdngigkeit der
Stabilitdt des SGC von der Warmebehandlung im Ferrit. Die mittlere Umwandlungs-
temperatur betrigt hier Tpg = 715245 . als Drdinate wurde die Temperatur-
differenz AT = Tyg-Ty gewidhlt, da die absolute Messung der Umwandlungstemperatur

zu ungenau ist.

Die Abh@ingigkeit der Stabilitdt des SG ven der Wiarmebehandlung im. Fercit ist
eindeutiq. Je tiefer die Temperatur desto kirzer ist die Dauer bis zur Zer-
stdrung des SG. Dieses Resultat kinnte in Beziehung gebracht werden mit der
Umwandlungskinetik der Transformation Austenit-Ferrit. Ein quantitativer Vergleich

mit einem isothermen Umwandlunqsschaubild lésst sich jedoch nicht anstellen,
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da die durchgefiihrten Warmebehandlungen nicht denjenigen von isothermen Trans-
formationen von Stéhlen entspricht. Die Abkihlungsgeschwindigkeit ven 20°C/min
ist dazu zu langsam. .
Wie vorsichtig man bei der Interpretation von Umwandlungen im PEEM sein muss,
zeigt Figur 22b am Beisﬁiel des Stahls SAE 434c. Die Praobe wurde im Metioskop

bei etwa 650°C zu 8o% in Ferrit umgewandelt und dann abgeschreckt. Der Querschliff
dieser Probe zeigt einen sehr grossen Martensitanteil im Probeninnern. Das
Dberflichenverhalten der Proben im PEEM ist alsa nicht reprisentativ fur die
Vorgénge im Probenvolumen.

3.3.2.4. Einfluss von AbkUhlungs- und Aufheizgeschwindigkeiten auf das SG

Die maximal erreichbaren Abkihlungs- bzw. Aufheizgeschwindigkeiten im Umwandlungs-
bereich liegen bei 70 bzw. 40°C/sek. Die langsamsten, mit der lLegierung Fe IMn
durchgefihrten Transformationen dauerten 4o bzw. Zomin fir die y-a bzw. a-y Um-

wandlung.
Das SG kann im PEEM weder durch sehr schnelle Umwandlungen unterdrickt, noch durch

lange isotherme Transformationen zerstirt werden. Versuche mit hiher legierten

Proben, welche eine ldngere isctherme Umwandlungszeit erlaubten, best@tigten dies.

3.3.2.5. Anzahl y-a-y-Zyklen

Das 5G konnte wihrend 20 Umwandlungszyklen erhalten werden. Dabei zeigten sich in
den ersten paar Zyklen kleine Verdnderungen an den Korngrenzen ader Zwillings-
grenzen. Diese Verdnderungen weisen meist eine gewisse Aehnlichkeit mit dem
¥ornwachstum guf, wie schon in Kapitel 3.3.2.2. besprochen. Bei mehr als lo SG-

Zyklen stellte sich die Austenitstruktur stets praktisch vollstindig wieder ein.

3.3.3. Umwandlungsarten und SG

Der 56-Effekt wie er von C.J. Middleton entdeckt wurde, findet im Bereich der
zivilen tmwandlungen Austenit-Ferrit-Austenit statt. Deshalb befassen sich auch
praktisch alle Untersuchungen dieser Arbeit mit dem zivilen Umwandlungstyp.

In diesem Kapitel scllen die Umwandlungszyklen y-a-¥ jedoch ausgeklammert werden.

Mit geeigneten Legierungen wurden die Umwandlungszyklen Austenit-Bainit-Austenit,



Austenit-Martensit-Austenit und Austenit-dFerrit-Austenit untersucht. [s soll
gleich varwegqgenommen werden, dass die massive Umwandlung, wie sie in FeMnC-
Legierungen vorkommt, nicht behandelt werden wird, da sie nur sehr selten beobach-
tet wurde (z.B. Pfeile C in Figur 9b). Desgleichen kannte die Perlitbildung nicht
direkt beobachtet werden. weil der Kohlenstaff an der Prabenoberflache wegdampft

und im PEEM so rein ferritische Oberfléchen abgebildet werden (Figur 22a).

Die Untersuchung des 8-Ferrits wurde mit der Legierung Fe 1Mn durchgefiibrt. Die
dazu vorgesehene Legierung Fe 1Mn 2,6Nb zeigte keine befriedigende Bildqualitat

im PEEM. Fiir die bainitische und martensitische Transformation wurde ein handels-
iblicher Stahl SAE 4340 und ein eigens in Cambridge hergestellter, gleichwertig
legierter Stahl ochne Mangan verwendet. Die Zusammensetzung dieser Stdhle gibt
Tabelle 1 {Legierungen 34 und 35}, Die kontinuierlichen bzw. isothermen Umwandlungs-
diagramme vom Stahl SAE 4340 sind bekannt und es darf angenommen werden, dass

die Legierung 34 nicht stark daven abweicht,

3.3.3.1. &-Ferrit

Das SG ist im Umwandlungszyklus yp-d-y moglich. Ein Beispiel zeigt Figur 13,
Ausfilhrliche Untersuchungen im PEEM scheiterten an den extremen Arbeitsbedingungen.
Die hohen Temperaturen fiihrtenzu starkem Verdampfen von Probenmaterial, was die
Anode verschmutzte und so heftige Entladungen hervorrief. Diese zerstdrten die
Probenoberfléche oder filhrten sogar zum Ausschalten der Heizspannung. Ldngeres
Arbeiten im §-Ferrit war auch durch die Gefahr des Aufschmelzens der Frabe limi-

tiert.

Dass die Umwandlung Austenit-d-Ferrit wirklich stattfand, zeigen die in Figur 13b
mit Pfeilen bezeichneten é-Karnmgrenzen und die Phasengrenze d/y in Figur 13c.
Auch die nach dem Umwandlungszyklus leicht vam Ausgangszustand sbweichenden
y-Karngrenzen schliessen ein blaosses Kornwachstum des Austenits aus (Pfeile
Figur 13d).

3.3.3.2. Bainit

Herausstechend bei den Unmwandlungszyklen Austenit-Bainit-Austenit ist, dass sowohl
Praben mit Mangan (SAE 43&0), wie auch Proben ohne Mangan (Material 34) das SG
aufweisen, Figur 14 gibt eine zusammenfassende Darstellung der durchgefihrten
Versuche, eingezeichnel in einem isathermen Umwandlungsdiagramm des Stahles

SAE 4340, Die Wdrmebehandlung im PEEM entspricht einer normalen isothermen Bainit-
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bildung, da die gewinschie Temperatur in etwa lo sek erreicht ist. Da immer mit
der gleichen Probe und dem gleichen Ofen gearbeitet wurde, ist die relative
Genauigkeit der Umwandlungstemperaturen der verschiedenen Versuche befriedigend.

Das Auftreten des SG ist verschiedensrtig, je nachdem in die obere oder untere
Iwischenstufe umgewandelt wird. Wie Figur 14 zeigt, ist das S5G im cberen Bainit
vorhanden, bis die im PEEM sichtbare Umwandlung vollsténdig abgelaufen ist. Dezu
ist zu bemerken, dass die beobachtete Umwandlungskinetik nicht mit dem isothermen
Umwandlungediagramm Ubereinstimmt.Wie es schon fUr die ferritischen Umwandlungen
festgestellt wurde, lduft die Transformation an der Dberflache im PEEM schneller
ab. Wird die Probe nach der Umwandlung noch weiter auf der gleichen Temperatur
gehalten, beginnt sich das SG zu zerstdren, was nach der Ricktransformation sicht-
bar wird. Figur 15 ist eip Beispiel eines bainitischen Umwandlungszyklus mit SG.
Die verschiedenen Stufen der Zersitfrung des SG im oberen Bainit zeigt Figur 16.
Bei nur kurzem Ueberschreitender "erlaubten” Glihzeit im Bainit treten einige
Ungenauigkeiten der Korngrenzen auf (Pfeile Figur 16b), Schon deutlich ungenauer
ist das SG im Zyklus von Figur l6ec,d. Die Ausgangsstruktur ist jedoch noch teil-
weise zu erkennen. Erst im Zyklus von Figur lée,f ist das 56 ganz zerstirt,

Zu beachtern ist, dass die sinkende Qualitdt des 5G vorerst auf Ungenauigkeiten
der Korngrenzen zurickzufihren ist und erst in eirmem weiteren Stadium auf eine

neue Keimbildung, die zu der in Figur 16f gezeigten Umkristallisation fithrt.

Im Gegensatz dazu treten im unteren Bainit schon bei unvollsténdiger Umwandlung
an bevorzugten Stellen neue, kleinere Austenitkdrner auf. Figur 17 illustriert
einen solchen Umwandlungszyklus. Die Bildung neuer Keime findet bevorzugt an
Korngrenzen statt, bei denen sich auf beiden Seiten untere Zwischenstufe gebildet
hat (Pfeile A in Figur 17c). Aber auch einzelne umgewandelte Stellen{Pfeile B

in Figur 17¢) kinnen in ein neues y-Korn umwandeln. Je weiter

die Umwandlung in die untere Zwischenstufe Fortschreitet, desto grésser ist der
Anteil des neuen Austenits. Vollsténdiq transformierte Proben haben kein 5G.

Man kann deshalb sagen, dass das SG im unteren Bainit nicht mdglich ist.

3.3.3.3. Martensit

Aehnlich wie beim oberen Bainit hﬁﬁgt auch beim Martensit die Qualitdt des 5G
davon ab, wie lange die Probe im Martensit gehalten wurde. Die urspringliche
Struktur stellt sich nur vollsténdig wieder eip, wenn die Transformation y-g'
noch unvollstandig ist. Ein Beispiel dezu zeigt Figur 18 a,b. Sobald dic Um-
wandlung vallstiindig ablaufen kann, bilden sich bei der Riicktransformation kleine

y-Kérner, wie sie in Figur 1Bd sichtbar sind. Schon ein einminitiges Halten der
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Probe im martensitischen Zustand fiihrt zur vélligen Zerstérung des 56 (Figur 18e,f).
Figur 14 zeigt eine zusammenfassende Darstellung der durchgefiihrten Martensit-
zyklen. Bei der lnterpretation der Resultate aus der martensitischen Umwandlung

ist spezielle Vorsicht geboten, da durch das Abschrecken der Probe (Abstellen und
wieder finschalten der Heizung) die Temperaturverhdltnisse in der Probe sehr un-
klar sind. ln mertensitischen Umwandlungszyklen ksnn das 5G unter bestimmten
Vorsichtsmassregeln im PEEM beobachtet werden. Die Stabilitst ist aber nur

sehr gering.

3.3.4. Spezielle Untersuchungen im PEEM

3.3.4.1, Verformung im Austenit

Die Proben des Msterisls Fe lMn wurden im Austenit, knapp oberhalb von Tyg,
verformt. Die Verlsngerung der beohachteten Zone betrug etws 20%. Bei den gewdhl-
ten Temperaturen setzte die Rekristallisation widhrend der Beobachtung noch nicht
ein. Zudem wurde die Probe sofort nach der Verformung sbgekiihlt bis Tyg. Nach dem
Umwandlungszyklus wurde die verformte Struktur wieder vollstiEndig hergestellt.

Verformungen bis zu 20% im Austenit beeinflussen demzufolge das SG nicht.

3.3.4.2. Verformung im Ferrit

Bei diesen Versuchen wurde die Probe wihrend der Glihzeit im Ferrit bei Tg ver-
formt. Die Yerléngerung im beobachteten Bereich Betrug wiederum etws Zo%. Da
liber wund unter der Rekristallisationstemperatur verformt wurde, mussten ent-
sprechend zwel Materialien gewfhlt werden, da die kritische Temperatur natirlich
nicht unterschritten werden durfte. fiir die Untersuchungen bei hoher Temperatur
{ca. 600°C) wurde das Material Fe o,3C IMn, fUr diejenigen bei Raumtemperatur
das Material Fe o,3C 9Mn SNi verwendet. Diese Legierung ist bei Raumtemperatur
nicht vollstdndig umgewandelt. Die heobachtete Struktur der Probe bestand aus

Ferrit, Martensit und etwas Restaustenit.

Sawohl nach der Verformung idber wie such unter der Rekristallisationstemperatur
wurde die Austenitstruktur vollstindig wieder hergestellt. Interessant war,
dass nach der Verformung bei Raumtemperatur kohdrente Zwillingsgrenzen der
Austenitstruktur zum Teil geboger waren.Eine genaue Bestimmung der Biegung war
wegen dem starken Relief, das hervorgerufen wurde durch die Verformung der

Oberfldche, nicht méglich.
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3.3.4.3. lonenbeschuss im Ferrit

Um auszuschliessen, dass es sich beim 535G um einen Oberflécheneffekt im PEEM
handelt, wurde eine Probe Fe 0,3C 1Mn bzw. Fe 0,30 8Mn 3Ni wihrend 2 std bei
ungefBhr 550°C im Ferrit mit Ar' -Ionen bombardiert. Oie Spanrung der lonen-
kanone betrug SkY, der Stromfluss zwischen Ionenkanone und Probe 4 A. Der
durchschnittliche Materislabtrag wurde mit dem Priifgerfit fir Oberflichenrauhig-
keit bestimmt. Wihrend der Behandlung wurde lum abgetragen. Das SG blieb bei
diesen Behandlungen erhalten.

3.3.4.4. Das SG bei Raumtemperatur

Mit einigen Legierungen wurde versucht das 56 bis Raumtemperatur zu stabilisieren.
Wie schon in Kapitel 3.3.1.3. erwdhnt, gelang dies auch mit der Legierung Fe ]18Mn.
Von den anderen, speziell zu diesem Zweck hergestellten Proben , Fe o,3C BMn 3Ni
und Fe 0,3C 9Mn SNi, lag nur die kritische Temperatur der letzteren unter der
Raumtemperatur. Eine Uebersicht iber die durchgefithrten Versuche und die dabei
erhaltenen Resultate gibt Tabelle 5. Folgende drei Punkte gehen daraus hervor:
- Die Umwandlung der Proben, die das SG auch bei Raumtemperatur haben, ist
unvollsténdig.
- Bleibt des SG bis Raumtemperatur erhalten, dann kann auch bis -195°c
abgekithlt werden, ohne dass das 5GC zerstdrt wird,
- Bleibt das 5G bis Raumtemperatur erhalten, kann von der flberfliche 4um abge-
tragen werden, ohne dass das 56 beeinflusst wird.

3.3.4.5. Grenzfille des 56 bei TG:szrit.

Im Verlauf der Arbeit wurde bemerkt, dass das SG nicht in allen Legierungen auf
die gleiche Art und Weise zerstdrt wird. In diesem Kapitel sollen einige typische
Legierungen zusammengestellt und besprochen werden. Es handelt sich um Versuche,
bei denen die Haltetemperatur im Ferrit ungefdhr der kritischen Temperatur ent-

sprach. Die Haltezeit im Ferrit betrug bei allen Versuchen lo min.

Folgende zwei Miglichkeiten zur Zerstirung des SG.kﬁnnen unterschieden werden:
- Die kritische Temperatur des S liegt bei der Legierung Fe o,5Mn sehr
nahe bei der der Umwandlungstemperatur. Deshalb befindet man sich nach der
Transformationy-e immer in einem Bereich, in dem das 5G lengsem zerstdrt
wird, Der Beginn der Zerstérung zeigt sich bei dieser Probe darin, dass

die Karngrenzen des urspriinglichen Austenits hdufig ungenau oder gar
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vBllig anders verlaufen (Pfeile Figur 19a,b), obwohl die Orientierung der
y-Kirner offensichtlich intakt bleibt. Figur 19c zeigt, dass bei der voll-
stdndigen Zerstitrtung des SG die Korngribsse des Austenits nicht unbedingt
abnehmen muss.

- Auch bei der Legierung Fe o,7C IMn 0,5V liegt die kritische Temperatur
sehr nohe bei der Umwandiungs temperatur Tpg. Pie Zerstérung des S0 beginnt
kier, indem am den alten y-Korngrenzen, Zwillingsgrenzen und Karbiden
neue kleine y-Kbrner gebildet werden. Figur Zoa,b zeigt ein Beispiel, in dem
beim SG-Zyklus erst einige wenige neue y-Korner gebildet werden, wihrenddem
in Figur Zoc,d die Zerstbrung des SG schon weiter fortgeschritten ist.
Wie schon in Kapitel 3.3.1.4. erwihnt, setzt bei weiterem Erhhen der Tem-
peratur nach der Tresnsformation a-¥ ein Kornwachstum ein, das die alten

y-Xorngrenzen wiedererkennt (Figur Zee}.
Diese zwei aufgefihrten Legierungen sind Extremfélle. Normalerweise kann bei 5G-

Legierungen nicht gensu unterschieden werden zwischen den beiden Typen der Zer-

stérung, de sie in den meisten Materialien gemischt auftreten.

3.3.4.6. Keimbildung und Wachstum der neuen Phasen in Umwandlungszykius y-a-¥

Bei sorgfiltiger Arbeitsweise kann im PEEM auf die Keimbildung und das Wachstum
der neuen Phasen geschlossen werden. Auf eine systematische Analyse der Keim-
bildung wurde verzichtet, da die unsicheren Temperaturverhdltnisse in den
Proben wihrend der Beohachtung eine fundierte Aussage nicht zulassen. Die im
Folgendan aufgefithrten Charakterisierung enthaltsn also keinerlei quantitative

Wertungen.

- Es konnken keine Unterschiede oder Besonderbeiten der Keimbildung festge-
stellt werden, die mit dem S5G parallel verilaufen.

- Insbesondere sind die Stellen, an denen der Austenit im Ferrit, wie auch der
Ferrit im Austenit, gebildet wird bei mehreren aufeinanderfolgenden SG-
Zyklen jeweils verschieden (siehe Figur 1).

- Des weiteren ist der Ort, wo der letzte Austenit in Ferrit umwandelt, nicht
identisch mit demjenigen, bei dem wihrend der Riicktransformation der erste
Austenit gebildet wird (Figur 1). Es handelt sich beim SG also nicht um eine
Hin- und Herbewegung de; Phasengrenze wie beim MM.

- Line Besonderheit, wie sie im PFEM beobachtet werden kann, ist die Bildung
eines einzigen y-Kornes aus zwei opder mehreren unabhingig voneinander

wachsenden Keimen, wie es in figur 1, PFfeile A, dargesktellt ist. Dieses
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Phénomen wurde schan von C.J. Middleton und G.W, Form beschrieben und
konnte im Verlsuf dieser Arbeit hiufiq bestdtigt werden. Das SG ist picht
verbunden mit dieser Erscheinung, da sie such in Temperaturzyklen ohne SG
und selbst in Legierungen, die kein SG aufweisen, beobachtet wurde.

- Im allgemeinen konnte beobachtet werden, dass die Keimbildung beverzugt an
Tripelpunkten , Xerngrenzen oder Karbiden begann. Weniger hdufig trat die
Keimbildung in Innern eines Kormes auf, ohne sichtbaren Grund. Je schneller
die Aufhelz- oder Abkilhlungsgeschwindigkeiten gewshlt wurden, desto weniger
Keime wurden beobachtet. Die Phasengrenze bewegte sich schneller und
unfagste mehrere Xorner.

- Wie schon von C.J. Middleton und G.W. Form (3) gezeigt, stoppt die wachsende
Phasengrenze, wenn sie die alten y-Korngrenzen erreicht. Dies auch, wenn
Jenseits der Korngrenze noch untransformierter Ferrit ist {siehe Figur 1lh,o,
Pfeile 8}.

3.3.5. Versuche ohne PEEM

3.3.5.1. Bestdtigung des SG als Volumenphdnomen im Robrofen

B8is heute ist das SG ausschliesslich in Emissions-flektronen-Mikroskopen, dh.

an Probenoberfléchen und im Vakuum, beabachtet worden. Es ist deshalb von
besonderer Wichtigkeit, abzukldren, ob das SG auch im Volumen und bei
Umgebungadruck , mit einer konventionellen Dfenbehandlung, nachgewiesen werden
kann. Die Unterauchung wurde mit der Legierung Fe o,3C 1Mn durchgefibrt, die

bei der Zerstdrung des SG eine deutliche Kornfeinung aufweist. Da die beim
Abschrecken gebildeten Martensitnadeln die Austenitkorngrenzen nie iberschreiten,
ist die Ldnge der Martensitnadeln ein direktes Mass flir die ehemalige y-Korn-
grisse. Der Nachweis des SC basiert nun auf der Tatsache, dass bei vorhandenem
SG die Kornfeinung verhindert wird, was durch die beim Abschrecken gebildeten

Martensitnadeln dargestellt werden kann.

Folgende Wirmebehandlung wurde im Dreizonen-Rohrofen durchgefihrt:
- Austenitisierung der Probe bei 11507C wihrend 15 min. Daraus resultierte
eine Korngrésse von 150-Zoowm entsprechend der ASTM-nr. 2-3.
- Isotherme Umwarndlung bei 68o, 660 oder 6407C. Die Maltezeit im Ferrit
betrug lo min,
- Ricktransformation bei Boocc, Dauer 15 min.
Normalerweise betrdgt die Korngrosse bei 800”C etwa 20-25um, entsprechend der
ASTM-nr. 7-8. Dies war auch die Kotngriisse, welcha eine Probe in einer Temperstur-

zyklus 1150-500-8B00"C zeigte, in einem Umwandlungszyklus alse, in dem das SG
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sicher zerstdrt war. Wurde dagegen eine Praobe dem oben beschriebenen Warme-

zyklus unterwarfen und zeigte sie pach dem Abschrecken aus Bac”C die Martensit-
nadellinge, welche der Aystenitisierung bei 1150°¢C entsprach (Figur Zle}, sa

wurde angenommen, dass das SG erhalten geblieben war. Um den Verlauf der Umwand-
lung y-o zu iUberwachen, wurde in Parallelversuchen an Stelle der Riicktrans-
formation zu Austenit in Wasser abgeschreckt. Um den Vergleich mit einer Legierung,
die kein S6 aufweist, zu haben, wurden die gleichen Warmezyklen mit dem Material
Fe 0,30 3Ni durchgefiihrt. Die charaskteristischen Korngrissen bei 1150 und 800°C

der beiden Stdhle entsprechen sich.

Figur 21 gibt einen Usberblick iiber die Ergebnisse. Die Umwandlungszyklen zeigen
deutlich, dass widhrend einem lo miniitigen Halten bei 680°C die Umwandlung y-a
nicht vollsténdiq ist {Fiqur 21b). Das Martensitgefiige entspricht aber demjenigen
von Figur 2la. Das SG ist also erhalten. 8ei 640°C ist die Umwandlung vollstéindig.
Wie Figur 2lg aber zeigt, ist das 5G zerstdrt. Die Behandlung bei 660°C lieqt in
einem kritischen Bereich. Die Transformation ist praktisch vollsténdig (Figur 21d),
aber das 56 ist schon teilweise zerstort. Figur 2le zeigt einige grosse y-Kdrner
neben vielen kleinen. Mit Nickel wurde auch bei unvollstéindiger Transformation

bei 680°C kein SG gefunden (Figur 21h).

Diese Ergebnisse zeigen deutlich, dass das SG auch im Probenvolumen nachgewiesen
werden kann. Oie Stabilitdt des SG scheint jedoch mit dem umgewandelten Volumen
verbunden zu sein. Die genauen Zusammenhdnge im kritischen Bereich von 660°C

konnten nicht befriedigend herausgearbeitel werden.

3.3.5.2. Metallographische Untersuchungen

Es wurden zwei Gruppen von Untersuchungen durchgefihrt:

- Austenitisierung und Abkihlung erfolgte im PEEM. Die Querschliffe dieser
Proben saollten die Vorgénge im Volumen wihrend der 8egbachtung im PEEM
aufkléren.

- DjeIWErmebehandlunq wurde im Rohrofen durchgefihrt, mit dem Ziel, die
Gefiige einiger FeMn-Legierungen zu charakterisieren.
Die Legierungen Fe o,3C 1Mn, ¥e 8Mn, Fe 18Mn und SAE 4340 wurden im PEEM, die
Stdahle Fe 1Mn, Fe 8Mn und Fe 18Mn wurden im Rohrofen austenitisieft und ahge-
kihlt. Vor der metallographischen Préparation wurden die Proben vernickelt.

Die Ergebnisse zeigen die Figurem 22 und 23.
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Folgerungen

- Bei legierten Materialien entspricht das Oberfléchenverhalten nicht den
Vorgéngen im Volumen. Figur 22a zeigt die entkchlte Oberfldchenschicht im
Stahl fe o,3C Wn. Figur 22c,d zeigt deutlich eine manganarme Schicht
(Pfeile) an der Oberfliche, deren Transformationsprodukt verschieden ist von
demjenigen im Velumen,

- Die beobachtete Umwandlungskinetik im PEEM stimmt nicht mit derjenigen im
Volumen lberein. Der Stahl SAE 4340 wurde im PEEM zu B8o% transformiert.
Das Probeninnere ist nur zu etwa 20% ferritisch (Figur 22b).

= Die mit den verschiedenen FeMn-Legierungen produzierten Gefilgeausbildungen
stimmen mit den Angaben der Literstur Uberein. Es wurde selbst nach dem
Wasserabschrecken in der Probe mit 1%Mn kein massiver Ferrit gebildet
{Figur 23a).

3.3.5.3. Untersuchung der Austenitkorngrenzen im Raster-Elektreonen-Mikreskep

Wie schon in verhergehenden Kapitel erwshnt, spielendie y-Korngrenzen beim SG
eine wichtige Rolle, da sie von der wachsenden Phasengrenze y/a erkannt und
respektiertwerden.Die Untersuchung mit dem Raster-Clektrenen-Mikreskop (REM)
gollte aufkliren, ob eventuell Mangananreicherungen an den y-Karngrenzen

gefunden werden kdnnen, die Fur die Markierung der Kerngrenzen verantwortlich
sind.

Die Versuche wurden mit dem REM "Camebax" des LSRH durchgefihrt. Dieses bietet
die Moglichkeit der wellendispersiven Elementanalyse. Die Aufldsungsgrenze des
Geriites liegt bei lo% relativ, was bedeutet, dass bei der Probe Fe 1Mn Keonzentra-
tionsunterschiede unterhalb +0,1% nicht erkannt werden knnen. Die Proben wurden
im Rohrofen austenitisiert und abgeschreckt. Anschliessend wurden sie geschliffen
poliert und fiir das REM prépariert. Es wurden die Legierungen Fe 1Mn und Fe 5Mn
untersucht. Sowohl die Linienanalyse, wie die genauere Purktanalyse verliefen
beide negativ. Es wurden keine Mangananreicherungen entdeckt. Wenn alse Mangan-
anreicherungen an den y-Korngrenzen vorhanden sind, liegen sie unter der Aufli-
sungsgrenze des Gerdtes.
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DISKUSSION

4.1. Zusammenstellung und Auswertung der Resultate

In

diesem Kapitel werden die wichtigsten Resultate zusammengefasst und unter

anderen, fur das 56 wichtigen Gesichtspunkten neu geordnet. Ich midchte an dieser

Stelle nochmals auf die besenderen Bedingungen hinweisen, welche fiir Proben

gelten, die im PEEM becbachtet werden. Folgende wichtige Punkte milssen bei

der Interpretation von PEEM-Versuchen beriicksichtigt werden:

- Die beobachtete Legierung entspricht nicht der nominalen Zusammensetzung
der Probe. Leicht bewegliche Legierungselemente, wie z.B. Kohlenstoff und
Mangan, verfliichtigen sich an der Probenoberfliche.

- Die Temperaturverteilung in der Probe ist nicht vellstdndig homogen.

- Die pesbachtete Umwandlungskinetik ist nicht unbedingt reprédsentativ fir

das Probenvolumen.

4.1.1, Charakterisierung des SG

Es

an

- Das 56 erscheint in FeMn-Legierungen mit mindestens o,3%Mn oder mit o, 1%C
+0,02%N bei zivilen Umwandlungszyklen.

- Das 5C ist vorbanden in St&hlen mit und ohne Mangan in Umwandlungszyklen
vom Typ yl—ubere Zwischenstufe-yz. Wird bei tieferen Temperaturen in die
untere Zwischenstufe umgewandelt, zeigen die gleichen Legierungen kein 56
mehr.

- In martensitischen Umwandlungszyklen ist das SG nur bei sehr kurzen Halte-
zeiten im Martensit vorbanden.

- Das 5G kann auch im Umwandlungszyklus y-6Ferrit-y nachgewiesen werden,

~ Das 5G ist nicht bloss ein Artefakt, der im PEEM auyftritt. Bei der ent-
sprechenden Wirmebehandlung kann das 56 auch bei Atmosphirendruck im ganzen
Yolumen nachgewlesen werden.

- Das 5C wird, im Rahmen der durchgefiihrten Versuche, nicht beeinflusst von
Warmebehandlungsparametern wie

- Austenitisierungstemperaturenund -zeiten
~ Abkihl- und Aufheizgeschwindigkeiten

- Austenitkorngrosse (beeinflusst aber die Qualitdt des 5G)

- Eine Verformung der Probe von weniger als 2o% hat keinen Einfluss auf das SG.

hat sich im Verlauf dieser Arbeit gezeigt, dass das 56 nicht ausschliesslich

zivile Umwandlungen gebunden ist. Auch milit&rische Transformationen ktnnen
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von einen 5G begleitet sein. Dabei miissen jedoch zwei Punkte hervorgehoben werden:

- Oer obere Baimit zeigt SG, der untere Bainit nicht.

- Flr das SG im oberen Bainit braucht der Stahl kein Mangan zu enthalten.
Es kinnte nun der Verdacht aufkommen, dass es sich beim SG in militdrischen Trans-
formationen pur um eine Hin- und Herbewegung der Phasengrenze handelt, analeg
dem FG und dem MM. Dem ist aber nicht so. Als Beispiel méchte ich Figur 15 anfiihren,
die deutlich zeigt, wie die Bainitbildung vor sich geht {Pfeile A in Figur 15b,c),
und dess die Rickumwandlung dieses Bainits Oberbaupt keine Aehnlichkeit mit der
Bildung desselben hat.(Pfeile B in Figur 15e,f).

Ein weiterer Unterschied zwischen FG und MM einerseits und SG andererseits ist
das Verhalten der Austenitkorngrenzen. Beim FG und MM treffen die Phasengrenzen
der Umwandlung a'-y immer auf die alten y-Korngrenzen, da es sich nur um eine
Riickbildung des Martensits handelt, die im Korninnern vor sichgeht. Das Erkennen
der y-Korngrenzen ist beim SG jedoch nicht selbstversté@ndlich. Wie in Figur 18e,d
gezeigt wird, kannimMartensit durchaus an den ehemaligen Korngrenzen eine
Bildung von neuen, kleinen y-K&rnern stattfinden. Ebensc ist es in bainitischen
Umwandlungszyklen mdglich, dass bei der Ricktransformation die alten Austenit-
korngrenzen nicht oder nur teilweise erkannt werden (Figur l6a,b}. Ob das SG

in militd#rischen bzw. bainitischen Transfcrmetionszyklen auftritt cder nicht,
héngt also auch - wie es fir die zivilen Transformationen gefunden wurde - von
der Warmebehandlung im Martensit bzw. Bainit ab. 1n zivilen Umwandlungen ist
Jjedoch die Anwesernbeit ven Mangan (cder o,1C+o0,02ZN) absclute Bedingung, wihrenddem
in militdriachen und pseudomilitérischen Umwandlungen Mangan nicht erforderlich
ist.

Es stellt sich nun sofort die Frage, ob das Mangan den Charakter der Transformation
Austenit-Ferrit beeinflusst und so das SG erméglicht. Folgende Beobachtungen
sprechen fUr einen militd@rischen Charakter der Umwandlung:

Oie Phasengrenzenform hei den Umwandlungen ¥-a scheinen h&ufig ven der kristalle-
graphischen Orientierung des Austenits abhiingig zu sein. Sie sind durch gerade
Strecken und Knicke charakterisiert, wie es die Pfeile C in Figur 1lb,c,l,qg anzeigen.
Es kann such vorkommen, dass ein Ferritkorn, das an einer y-Korngrenze gebildet
wurde, beverzugqt in eines der beiden Austenitkorner wdchst (Figur 1lk,1,g, Pfeile 0).
Auch die Pbasengrenze der Umwandlung a-y zeigt manchmal Formen, die eindeutig von
den verschiedenen Orientierungen der a-Kérner abhdngig sind. Figur le,f,g (Pfeile E)
zeigt deutlich, wie ein y-Korn mit unterschiedlicher Morphologie in zwei verschieder
a-Kbrner hineinwiichst. Eine weitere Beobachtung, die, verbunden mit einer Ober-
flichen _verformung, fir einen militSrischen Charakter der Umwandlungszyklen y-a-y

sprechen wiirde, ist die sprungweise Bewegung der Phasengrenze.
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Gegen einen militdrischen Charakter der Umwandlung y-a sprechen folgende Beobach-
tungen:

Die sprungweise Bewequng detr Phasengrenze fithrt im allgemeinen nicht zu einem
Oberflachenrelief, wie etwa die Bainitbildung. Nur vereinzelt hinterladsst die
schrittweise Bewegung der Phasengrenze auf der Oberfldche des Ferrits sichtbare
Spuren (Figur lc,d,k, Pfelle F}. Dabei glaube ich, dass es sich bei dem Dberfl&chen-
relief nicht uw die Folgen eines Schervorgangs, sondern um die thermische Aetzung
der Phasengrenze wihrend ihrem Stillstand handelt (Figur lg, Pfeil G). Oie Argumen-
te ocegen den militdrischen Charakter der beabachteten Umwandlungen ilberwiegen.
Dennoch kann ein Orientierungszusammenhang zwischen Austenit und Ferrit und teil-
weise semikohdrente oder kohdrente Phasengrenzen nicht ausgeschlossen werden. Diese
Charakteristiken der Transformationen y-a-¥ sind moglicherweise eine. natwendige
Varaussetzung fiir das SG, nie aber dessen Ursache. Sowahl eckige Phasengrenzen,

wie auch ein leichtes Oberfléchenrelief findet sich auch in Figur lob {Pfeile B),
obwohl die Legierung Fe 7Ni kein 56 aufweist.

Kénnte die Umwandlung y-a vom massiven Typ sein undso wegendessen Eigenschaften
{keine Diffusian, gleiche Zusammensetzung vonyund a } das SG hervarrufen? Die
massive Umwandlung wurde in der Literatur (42)(43)(44}{45) in manganarmen FeMn-
Legierungen nachgewiesen. Dies ist auch der Fall fiir FeNi-Legierungen, die
aber kein 5G aufweisen. Zudem wurde im Verlaufe dieser Arbeit im PEEM nur sehr
selten Anteile von magsivem Ferrit beobachtet {Kapitel 3.3.3.) und auch die
Struktur einer FelMn-{egierung zeigte nach dem Wasserabschrecken nicht die typische
Marphalogie des massiven Ferrits. Aus diesen Grinden muss der massive Umwandlungs-
typ als Ursache fiir das SG ausgeschlassen werden. Es kann alsp gesagt werden,

dass das 56 in allen drei beobachteten Umwandlungstypen - zivilen (incl. massiven},
bainitischen und martensitischen - varkommen kann, wobei es inm zivilen Umwandlungen

y-a am stabilsten zu sein scheint.

Ein wichtiger Punkt bei der Untersuchung des S6 ist der Moment der Implantation
des SG. Die Unabhingigkeit des SG von der Wirmebehandlung im Austenit weist darauf
hin, dass das S5GC eine Eigenschaft des Materials ist, dh. das SG-Verhalten ist
gegeben durch die Zusammensetzung des untersuchten Staﬁls und muss nicht zuerst
durch eine spezielle Wdrmebehandlung varbereitet werden. Oies bedeutet auch, dass
die Austenitkorngrenzen safart bei ihrer Entstebung oder aber erst bei der
Transfarmation Austenit-Ferrit markiert werden. Anhand der durchgefiihrten Versuche

kann iber die Art und Weise der Karngrenzemmarkierunq nichts ausgesagt werden.

Das 5C wird nicht zerstirt durch eine Verformung der Probe hei Raumtemperatur.

Dabei werden sicher neue Versetzungen gebildet, die bei der Ricktransformation
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eigentlich die Keimhildung begiinstigen sollten. Wegen des schlechten Kontrastes
bei tiefen Temperaturen und der mangelhaften Bildqualitdt, hervorgerufen durch

dos starke Dberfléchenrelief der verformten Probe, kinnen die Vorgdnge bis zur
Transfarmation @-y im PEEM nicht befriedigend beobachtet werden. Die Tatsache,

dass das 5G auch nach einer 2o%-igen Verformung bei Raumtemperstur erhalten bleibt,
lisst vermuten, dass eine Vervielfachung der Keimbildungsmbglichkeiten das SG nicht
beeinflusst. Allerdings muss die Orientierung der wachsenden y-Korner der jenigen
des ehemaligen Austenits entsprecben.

4.1.2. Zerstdrung des SG

Im Gegensstz zum Formgedichtnis kann das SG mit einer Warmebehandlung zerstort
werden. Dies ist durch folgende Behandlungen midglich:

- Die kritische Temperatur im Ferrit wird unterschritten. Debei héngt die
kritische Temperatur von der Dauer des Haltens im Ferrit ab.

- Der Legierung wird eine grosse Menge von Drittelementen zugegeben: vor-
wiegend Ferritstabilisatoren, sber z.B. auch o,7%C.

Im Yerlauf dieser Arbeit stellte sich heraus, dess das SG auf zwei Arten zer-
stért werden kann, welche die beiden wichtigen Bedingungen fiir das SG (Korn-
‘qrenzenmarkierung und gleiche Drientierung von h und 72) ausldschen:

- Die neuye 7&-5truktur wird ungenau an den Korngrenzen, ch. die Orientierung
der Kérner entspricht derjenigen der urspringlichen Austenitstruktur, die
Begrenzung der Kérner ist jedoch anders.

- An bevorzugten Stellen, z.B. ehemslige Korngrenzen, bilden sich neue, kleine
yz-l(h'rner, die zur Kornfeinung und somit zur vollstdndigen Zerstiirung des
5G fihren.

Wie schon im vorhergehenden Kapitel erwdhnt, ist das Erkennen der Austenit-
korngrenzen fur das Auftreten des SG unerlésslich. Einige der untersuchten
tegierungen zeichnen sich durch ein sehr feines Austenitkorn sus. Das vor dem
SG-Zyklus durchgefiihrte Kornwachstum bringt eine sehr starke Vergrésserung der
Austenitkbrner mit sich. Demzufolge ist auch die Karnfeinung, die mit der Zer-
gtirung des SC verbunden ist, deutlich bemerkbar. £s wurde nun hiufig beobachtet,
dass nicht nur a-Korngrenzen und Karbide als bevorzugte Stellen fiir die Keimbildung
des Austenits funktionieren, sondern auch die ehemaligen (unsichtbaren) y-Korn-
grenzen (Figur 2ob,d}. Die Keimbildungsarbeit scheint also an den ehemaligen
y-Korngrenzen (in einer ferritischen Mstrix) herabgesetzt zu sein, was bedeutet,
dass die shemaligen y-Korngrenzen im Ferrit irgendwie gekenntzeichnet sein
miissen. Dabei handelt es sich nicht um Restaustenitzellen, da die Drientierung

dieser neusn Kdrner verschieden ist von derjenigen des vorhergehenden Austenits.
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Oie zweite Art der 5G-Zerstérung wurde in manganarmen Legierungen gefunden. Es
handelt sich dabel um ein liickenhaftes Erkennen der y-Korngrenzen (Figur 19a,b
und Figur 16b). Ein shnlicher Effekt wurde auch in Kapitel 3.3.2.2. beschrieben:
Es hat sich gezeigt, dass die Kerngrenzen besser erkannt werden, wenn vor dem
SG-Zyklus ein Kernwachstum durchgefithrt wird. Ob die y~Kerngrenzen erkannt werden
oder hicht, dh. die Qualitdt des SG,hingt offenbar auch vem Verhéltnis Fléche
der Korngrenzen/Prabenvalumen ab: Je kleiner der erwdhnte Quotient, desto besser
die Qualitit des SG.Eine Anreicherung ven Mangan an den Kerngrenzen
vwurde nicht festgestellt (Kapitel 3.3.5.3.). Oennoch kinnte die Verteilung des
Mangans,eder einer in Verbindung mit dem Mangan auftretenden Verunreinigung,
zwischen Korngrenzen dnd Matrix von ausschlaggebender Bedeutung sein: Je grésser
die vorhandene Mangankanzentratien im Verhdltnis zur gesamten Austenitkorn-

grenzenflache ist, desto besser werden die Austenitkorngrenzen erkannt.

Eine weitere Mglichkeit, wie die y-Korngrenzen erkannt werden kénnten, ohne
dass eine Anreicherung von Mangan oder eines anderen Elementes an den Kern-
grenzen stattfinden muss, soll hier noch erwdhnt werden. Bechachtungen im PLEM
weisen darauf hin, dass auch bei der Riicktransfermation g-y mit SG die Orien-
tierung des Ferrits bzw. der Orientierungszusammenhang zwischen yunda eine
wichtige Relle spielt (Pfeile E in Figur le,f,g). Es kann also nicht ganz aus-
geschlessen werden, dass aus einer beliebigen a-Orientierung bevorzugt die
ehemalige y-Orientierung wieder entsteht. Aehnliches wird auch bei der Umwand-
lung y-a beabachtet, wenn ein g-Kern beverzugt in eines der zwel angrenzenden
y-Kérher widchst (z.B. Pfeile D in Figur lk,1,q). Diese"Orientierumgsbevorzugung®
kdnnte nun dazu fihren, dass beim Erreichen deé alten Karn- und Zwillingsgrenzen
wieder eine Korngrenze gebildet wird, indem die y-Orientierung jenseits der
ehemaligen y-Karngrenzen, dh. im Gebiet des Nachbarkermes , der Orientierung
eben dieses y-Kornes angepasst wird. Sa kénnte die Form der alten y-Kdrner
wieder hergestellt werden, nur indem immer die richtigen Orientierungen wieder
gebildet werden.Ein Beispiel zeigt Figur 1f,g,h, Pfeile H. Die andere Maglich-
keit ist die, dass die Phasengrenze a/y 5till steht, sobald sie in ein Gebiet vor-
stossen misste, in dem vorher eine andere Orientierung vorhanden war (z.B. Pfeile B
in Figur lh,o). Oie Ursache dieses Verhaltens miisste dann in einem Einfluss des
Mangans gesucht werden, der eine gewisse Orientierungsabhéngigkeit zwischen
Austenit -und Ferrit hervarruft, dhnlich demjenigen, der schan in Kapitel 4.1.1.

besprochen wurde.

Die Versuche dieser Arbeit haben gezeigt, dass die Orientierung und die Grisse der

yz-Kﬁrner nach dem Unterschreiten der kritischen Temperatur verschieden sind
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von denjenigen der urspriinglichen rl-Kﬁrner. Wird die kritische Temperatur im
Ferrit nicht unterschritten, bilden sich keine neuorientierten Keime wdhrend

der Rlicktransformation (die im gleichen Temperaturbereich stattfindet, wie bei
zersttrtem 56}, sondern es werden Keime von gleicher Drientierung wie diejenige des
urspringlichen Austenitkornes erzeugt. Zudem wachsen die y-Kbrner in diesem Falle
tber Distanzen, die dem Vielfachen des entsprechenden y-Korndurchmessers bei
zerstirtem SG entsprechen konnen. FUr des SG bedeutet dies einerseits, dass die
orientierte Keimbildung gegeniber der Bildung neu arientierter Keime bevorzugt

ist, und sndererseits, dass die Energie, welche aufgewendet werden muss um die
Phasengrenze o/y zu bewegen, geringer ist als die Energie, welche fir die Bil-

dung neu orientierter Keime bendtigt wiirde.

Es ist in diesem Zusammenhang interessant festzustellen, dass bei einer teilweisen
lerstorung des S5G mittels neuer Keimbildung die Korngrenzenmarkierung nicht gleich-
zeitig mit dem Auftreten der neuen Keimbildung ausgelfscht wird. Wie Figur 2od,e
zeigt, kann ein leichtes Kornwachstum im Austenit dazu fihren, dass die neuen
yi-Kﬁrner verschwinden und die alten Austenitkorngrenzen wiedererkannt werden.

Dies gilt allerdings nur, wenn die urapriinglich grientierten y-Kérmer noch
teilweise erkennbar sind, da diese beim Kornwachstum auf Kosten der neuen, kleinen
y-Kérner wachsen. Oie Austenitkorngrenzen scheinen auch noch erkannt zu werden,
wenn sie in den kleinen y-Kérnern drin liegen(Figur 2od, Pfeile}. Natiirlich stellt
gich nun die Frage, ob die beacbachtete Oberflédche repridsentativ ist fiir das ganze
VYolumen. Es ist nicht auszuschliessen, dess sich die kleinen y-Kdrnmer bevorzugt

an der Probenoberfléche bilden und demzufolge im Volumen von den grossen y-Kérnern
umgeben sind, die beim Kornwachstum die kleinen Kérner einfach in sich asufnehmen.
Mit den vorhandenen Legierungen konnte diese Frage nicht geklért werden, ds z.8.
die Legierung Fe 0,7C 1Mn 0,5V beim Abschrecken im PEEM keinen sichtheren Martensit
bildet.

4.1.3. Stabilitdt und Qualitdt des S6

Das SG kann stebilisiert werden dureh:
- Zugsbe von kleinen Mengen y-gener Legierungselemente
-~ Zugabe von Mangan. .

Die Qualitiéit des SG kann verbessert werden durch:
- Zugabe von Mangen {bel Proben mit weniger als 1%Mn)
-~ héufige Umwandlungszyklen
- kleine Korngrenzenfléche im Verhaltnis zum Probenvolumen, d.h. grosse

yl-KBrner.
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Die Stabilitdt des SG wird nur durch die Auswahl der Legierungselemente bestimmt.
Wihrenddem y-gene Elemente die Stabilitdt des S50, vorwisaend hei niedrigen
Konzentrationen, stark erhohen kdnnen, erniedrigen a-gene Elemente die Stabilitat,
was soweit fihren kann, dass gar kein SG mehr auftritt. Es ist jedoch bemerkens-
wert, dass die Stabilit&t nicht in gleichem Mass zunimmt, wie der Gehalt an
y-genen Legierungselementen gesteigert wird. Oie Sonderstellung des Mangans zeigt
sich also auch hier: Nicht nur ist das Mangan wahrscheinlich der einzige Urheber
des SG (ev. auch Stickstoff), sondern es stabilisiert das 5G auch desto stérker,
je héher seine Konzentration im untersuchten Material ist (Figurll), Es kann

aber gesagt werden, dass es nicht die Eigenschaften des Mangens als Austenit-

stabilisator sind, welche das 5G hervorrufen.

Oas Verhalten des Kohlenstoffs entspeicht nicht demjenigen anderer Austenit-
stabilisatoren. Es scheiht, dass bei Stéhlen mit Gebalten von o,7%C und mehr
die Keimbildung bei der Riicktransformation erleichtert ist, und so die Kornfeinung,

welche zur Zerstbrung des SGC Fflihrt, nicht verhindert werden kann.

Die Qualitdtsverbesserung bzw. -verminderung des SG hdngt direkt mit dem Erkennen
der alten Austenitkorngrenzen durch die wachsenden neuen Austenits zusammen. Es
fihren demzufolge alle Behandlungen, welche die Korngrenzen deutlich markieren,

zu einer Qualitdtsverbesserung des SG. Die Untersuchung der Legierungen Fe 1lMn o,55b
und Fe 6Ni 0,55b hat gezeigt, dass die Anreicherung eines oder mehrerer Elemente

an den yKorngrenzen nicht im Ferrit geschieht, wie es z.B. im "temper embrittle-
ment” der Fall ist, sondern dass dies,wie in Kapitel 3.3.2. beschrieben, im

Austenit erfolgen muss.

4.1.4. Das SG als VYolumenphanomen

Oie Resultate der Kapitel 3.3.4.3., 3.3.4.4. vund 3.3.5.1. zeigen deutlich, dass

das 5G ein Vorgang ist, der nicht an die Probenoberfléche im PEEM gebunden ist:
- Im PEEM konnen wahrend der Behandlung im Ferrit mittels einer Ionenkanone
lgn von der Oberflédche sbgetragen werden, obne dass das SG zerstort wird.

- Proben, die das SG bis Raumtemperatur auvfweisen, konnen auf der Diamant-
scheibe poliert werden, ohne dass das SG beeintrdchtigt wird. Das SG dringt
bis in Tiefen von mindestens 4um ins Probenvolumen ein. '

- Bei WarmebehandIungen in einem Dreizonen-Rohrofen kann die Kornfeinung bei
praktisch vollst&ndiger Umwandlung y-a erfolgeeich verhindert werden.

Das SC ist also ein VYolumenphinomen.

Wihrenddem die ersten beiden Punkte deutlich zeigen, dass das 5G nicht nur an

die Husserste Oberfl#chenschicht im PEEM gebunden ist, sind die Resultate der
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der Wdrmebehandlung im Rohrofen weniger eindeutig. Dies riihrt daher, dass einer-
seits die Bestimmung, ob das SG vorhanden ist oder nicht, indirekt geschehen ist
(nEmlich mittels der nach dem Abschrecken vorhandenen Martensitnadellinge), und
dass andererseits auf den Verlauf der Umwandlung y-a nur aus vergleichenden Ver-
suchen (Abschrecken der Proben aus dem Ferrit, anstatt sie wieder in den Austenit
aufzuheizen) geschlossen werden kann. Es hat sich nun gezeigt, dass das SG im
Yolumen {bei der verwendeten Legierung Fe 0,3C 1Mn) eventuell schon kurz vor

oder beim Ende der Transformation teilweise zerstért wird. £s wirkt sich hier also
besonders stirend aus, dass nicht an ein- und derselben Probe die Umwandlung y- a
berwacht und das Vorhandensein des SG Uberprift werden kann. Dennoch muss fest-
gehalten werden, dass die Beobachtungen im PEEM beziiglich der prinzipiellen
Aspekte des SG mit den Resultaten der Versuche im Rohrofen ibereinstimmen:

Es gibt Wirmebehandlungen im Temperaturbereich der Umwandlung y-ao cder darunter,
welche es erlauben, das SG entweder vollstdndig zu erhalten oder ganz zu zer-
stiiren. Cbenso ist es mit beiden Methoden mdglich, das 5G nur teilweise zu zer-
stiren. Lin wichtiger Unterschied zwischen dem Rohrofen und dem PEEM besteht
allerdings in den Wirmebehandlungen, welche sich nicht genau entsorechen. Man
kann also nicht ohne weiteres von einer Behandlung auf die andere schliessen.
Genayere Temperaturmessungen im PEEM und eine direkte Ueberwachung der Umwandlung
im Rohrofen kdnnten hier noch Details aufdecken, die im Rahmen dieser Arbeit

nicht gefunden wurden.

4.2. Bedingungen fir das SG

Aufgrund der im vorhergehenden Kapitel besprochenen Resultate kinnen die Be-
dingungen fir das Auftreten des SG folgendermassen zusammengefasst werden:

~ Bei eirem Umwandlungszyklus mit SG muss die Ricktransformation eingeleitet
werden entweder durch eine gerichtete Keimbildung oder durch Zellen von
Restaustenit, an welchen das gerichtete Wachstum beginnt.

- Die Energie, welche fir die Bewegung der Phasengrenze a/y aufgewendet wird,
muss kleiner sein als diejenige Energie, welche fiir eine neue Keimbildung
bendtigt wirde.

- Die Austenitkorngrenzen milssen im Ferrit markiert bleiben, Sie werden von
der wachsenden Phasengrenze erkannt und respektiert.

- Durch bestimmte Wirmebehandlungen im Ferrit kinnen eine oder mehrere der
oben genannten Bedingungen ausgeldscht werden, womit das SG teilweise oder
ganz zerstort wird.

- Das SG ist eine Figenschaft von Stihlen, die mehr als o,3%¥n (oder o,1C+0,02N)
enthalten, oder eine militdrische Umwandlung ermiglichen. Eine Implantationdes

SGmittels einer speziellen Warmebehandlung findet nicht statt.
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4.3, Zukiinftige Arbeiten

Die notwendigen zukiinftigen Arbeiten, die zum Erfassen des Mechanismus des 5C
flihren sollten, koénnen in zwei Gruppen aufgeteilt werden:
- genaueres experimentelles Erfassen der beksnnten Einflisse auf das 56, wie
sie in dieser Arbeit durchgefihrt worden sind.
- Vertiefung der Kenntnisse Uber die wiehtigsten Bedingungen fir das 5G.

Unter Punkt eins fallen Untersuchungen mit dem PEEM, das mit einem Infrarot-
temperaturmessgerst ausgeriistet werden wird. Dies ermdglicht eine Genauigkeit
der Temperaturmessung von +2% direkt an der becbachteten Stelle. Dadurch

kannen Einfliisse von Wirmebehandlungen auf die kritische Temperatur bestimmt
werden, die im Rahmen dieser Arbeit nicht erfasat wurden. Aber auch die Bainit-
und Martensitbildung erfordert noch eine weitsre und genauere Untersuchung, vor
allem im Hinblick auf des unterschiedliche SG-Verhalten von cberem und unterem

Bainit.

Zur Untersuchung des SG als Volumenphidnemen miissen ebenfalls noch genauere Versuche
durchgefiihrt werden, speziell im Hinblick auf den Umwandlungsablauf im kritischen
Bereich von 660°C. Ideal wire die Durchfiihrung dieser Versuche in einem berihungs-
losen (Laser-) Dilatometer,da so die Probe leicht abgeschreckt werden kaénnte.

Der grosse Vorteil der Ueberwachung des Umwandlungszyklus mit einem Dilatometer
liegt darin, dass das Ende der isothermen Umwandlung genau festgelegt werden

kann. Flr diese Versuche dringen sich hiher legierte Materialien {z.B. mit 3-4%Mn)
auf, in denen das SG stabiler ist und somit die Durchfilhrung der Warmebehandlungen

vereinfacht wird.

Eine interessante Fortsetzung dréingt sich auch auf bei den Versuchen, bei denen

das SG bis Raumtemperatur heibehalten werden kann. Die Dicke der entfernten
Dberflédchenschicht kann nach verstirkt werden. Mdglicherweise konnen so noch weitere
Hinweise auf cdie Eindringtiefe des SG erhalten werden. lLimitiert sind diese

Versuche allerdings dureh die y-Korngrésse, da beimAbtragen von Dicken, die

gfbaser sind als der Korndurchmesser, das SG nicht mehr erkannt werden kann.

In der zweiten Gruppe der Untersuchungen sind es vor allem die Korngrenzen, die
genauer auf Ausscheidungen oder eventuelle besondere Strukturen him untersucht
werden miissen. Da dies nicht im PEEM durchgefithrt werden kann, sollten die
Versuche in einem Transmissions-Elektronen-Mikraskop (TEM) oder , zur Analyse
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eventueller Ausscheidungen, in einem Scanning-Transmissions-Elektranen-Mikroskop
(STEM) durchgefihrt werden. Zwar ist das Heizen der Probe im TEM mit besonderen
Schwierigkeiten verbunden, dennoch wiirden Versuche bei hohen Temperaturen,

dh. die Beobachtung der Umwandlung in situ, die eindeutigsten Resultate liefern.
Eine weitere Moglichkeit zur Untersuchung der Austenitkorngrenzen liegt in der
Analyse interkristalliner Bruchflidchen, welche nach der Austenitisierung produziert
werden. Die Analyse der Spurenelemente und des Mangans mittels Auger-Elektronen-
Spektroskopie konnte Hinweise auf eventuelle Anreicherungen an den Austenit-

karngrenzen bringen, die wihrend der Austenitisierung gebildet werden.

Es diirfte intereasant sein, das Verhalten von stickstoffhaltigen Stdhlen weiter
zu verfolgen. Es missen dabei Legierungen verwendet werden, die mehr als o,02%N
und auch andere Elemente, die das SG stabilisieren, enthalten. Ein weiteres
Phinomen, das in dieser Arbeit gezeigt wurde ist die VYerformung der Probe unter-
halb der Rekristallisationstemperatur, ohne dass dabei das 5G zerstiort wird.

Mit speziell ausgewdhlten legierungen, wie z.8. Fe lo-12%Mn, ist es eventuell
miglich, die Vorgénge wdhrend des ganzen Zyklus gemau zu verfolgen. Insbesondere
stellt sich die Frage, ob die kohdrenten Austenitzwillingsgrenzen wirklich

wihrend der Verformung im Ferrit (ohne Anteile von Martensit) verbogen werden.
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5. ZUSAMMENFASSUNG

In einem Photo-Emissions-Elektronen-Mikroskop (PEEM), ausgeriistet mit einem
Zugpraparathalter, wurde das Struktur-Geddchtnis (SG) in St@hlen bei der Austenit-
dekomposition in situ beabachtet, Der Einfluss verschiedener Behandlungen, wie
Konzentration der Legierungselemente, Warmebehandlungen im Austenit und Ferrit

und Verformung der Proben, auf das SG wurde untersucht. In einem Dreizonen-Rohr-

ofen wurden Parallelversuche zum PEEM bei Atmospharendruck durchgefihrt.

Das SG ist grundsdtzlich in zivilen Umwaendlungen mit inkohérenten {eventuell
auch teilkdhérenten) Phasengrenzen und in militdrischen Umwandlungen mit kohid-
renten Phasengrenzen moglich. In zivilen Umwandlungen ist die Anwesenheit von
mindestens o,3%Mn Bedingung fir das Auftreten des SG. .Es& muas eine Markierung
der Austenitkorngrenzen im Ferrit vorhanden sein, welche durch die wachsende

Phasengrenze a/y erkannt und respektiert wird.

fitlr jede SG-Legierung gibt es eine kritische Temperatur im Ferrit, unterhalb der-
Jjenigen das SG zerstort wird. Sie hdngt von der Zusammensetzung der Legierung und
der Haltezeit im Ferrit ab. Die Zerstiorung erfolgt entweder durch eine neue Keim-
bildung oder dadurch, dasa die ehemaligen y-Korngrenzen schlecht erkanni werden.
Verformungen der Prabe bis zu 20% wihrend den Umwandlungszyklen haben keinen
Einfluss auf das 5G.

Das SG ist ein Volumenphdnomen, da die tbliche Kornverfeinerung wdhrend einem

Umwandlungszyklus y-a-y im Rohrofen erfolgreich verhindert werden kann.

Bei der Beobachtung von Materialien mit Legierungskomponenten verschiedener
Beweglichkeit muss demit gerechnet werden, dass die im PEEM sichtbare Dber-
fldche nicht der Nominmalzusammensetzung der Legierung entspricht. Die im PEEM
beobachtete Umwandlungskinetik entspricht nicht unbedingt derjenigen des

Volumensa.
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7. ANHANG

7.1. Phote-Emissions-Elekironen-Mikroskop, Anmerkungen zum Zugpréparathalter

7.1.1. Aufbau des Zugprdparathaliers

Aeusserlich unterscheidet sich der Zug-Priparat-Halter(ZPH) vom Standartpriparat-
halter durch den seitlichen Anschluss der elektrischen Zuleitungen. Dies ist
bedingt durch den vertikalen Aufbau von Motor, Spindelpresse und Kraftmessdose.
Eine schematische Darstellung des ZPH gibt Figur 24. Der Elektromotor, dessen
Drehzahl mittels einer Steuereinheit stufenlos regulierbar ist, drebt bei eimer
Leistung von 3 W wit maximal éooc U/min. Das Gekriebe verringert die Drehzahl
der Achse im Verhdltnis 3240 : 1. Die Rotation wird nittels einer Spindelpresse,
welche direkt mit der Kraftmessdase verbunden ist, in eine vertikale Bewegung
umgewandelt. Die von Vibrometer AG gelieferte Kraftmessdose ist auf 1t dimensic-
niert. Eine Sollbruchstelle im cheren Teil der Spindel schitzt sie vor Ueber-
lastung. Ebenfalls auf der Hihe der Spindelpresse angebracht ist eine Messuhr,
welche die vertikale Bewequng mit einer Genauigkeit von 1/loc mm anzeigh. Im
Zugmethanismus (ZM) wird die aufgebrachte Kraft auf die Probe Ubertragen. Dabei
dricken zwei suf einem Stahlstift montierte Rellen bei ihrer Abwérksbewegung

die drehbar gelagerten Zangen, auf denen die Probe montiert ist, auseinander
(siehe Figur 7b).

Um die Temperaturen von iber 2006°C zu erreichen, ist der ZPH mit eiper €lektronen-
stossheizung susgeriistet. Der Ofen ist zwischen den Zangen montiert. Seine
Heizfldche betrdgt 4x4 mm. Als Heizdrsht dient ein 0,2 mm dicker Wolframdraht.

Die Temperatur l&sst sich nun mittels einer Beschleunigungsspannung zwischen

Ofen und Probe von ungefdhr 300°C (héngt von der Distanz Ofen-Probe ab) bis

etwa 2000°C regeln.

7.1.2. Mechanische Moglichkeiten und Grenzen des ZPH

Die Konstruktion des IM ist soc ausgeleqt, dass die Proben wihrend der Beobachtung
und bei jeder Temperatur verformt werden kidnmen. Die durchgefuhrten Versuche
zeigten, dass bei der quantitativen Erfassung der. Yerformung Schwierigkeiten
entstchen. Die Probendimension muss mit &#usserster Gemsuigkeit hergestellt werden,
wobei die Form der Probe dem jeweiligen Versuch angepasst werden muss. Besondere
Varsicht ist hei hohen Temperaturen geboten, da Temperaturgradienten zu unregel-

massigen Verformungen fihren,
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Die vom Hersteller garantierte Kraft an den Zangen betrdgt Zz-2,5 kN, Der grdsste
Teil der vom Motor aufgebrachten und, was noch wichtiger ist, von der mit der
Kraftmessdose registrierten Kraft geht im ZM in Form von Reibung verloren.
Entsprechend den Resultaten vom K. Theiss (51) betragen die Verluste rund 5o%.

Da die Reibung im ZN von verschiedenen, nicht einfach zu kontrollierenden faktoren
sbhéngt, z.B. Femperatur, aufgebrachte Kraft, Zustard der Rollen, ist die Kraft-

messung seht ungenau.

Die maximale Deformationsgeschwindigkeit betrigt 3,6 mm/min, Es ist eine konstruk-
tiv bedingte Eigenart des IM, dass die am Anfang gewdhlte Geschwindigkeit mit
zunehmender Distanz der Zangen absinkt. Bei vollsténdiger Ausniitzung der Zangen-
bewegung halbieren sich die Anfangsgeschwindigkeiten. Da der Deformatiaonsvorgang
aber von der geringen Tiefenschiirfe des PEEM begrenzt wird, die ganze L&nge

also nicht ausgeniitzt werden kann, fdllt dieser Nachteil nicht so sehr ins
Gewicht.

7.1.3. Moglichkeiten und Grenzen der Wdrmebehandlungen mit dem ZPH

Die Temperaturverteilung bei der Criginalprobenform ist sehr schlecht. Zur
Ueberpriifung der Temperaturverteilung wurden mehrere NiCr/Ni-Thermoelemente auf
der Probe angepunktet und deren Temperaturverlauf beim Aufheizen verfolgt. Auf
gleiche Weise wurde auch das interne Thermoelement geeicht und die Kaltldtstelle

iberpriift.

Das Diagramm in Figur 25 zeigt die Temperaturunterschiede in der Probenmitte
und Z mm daneben. Der maximale, gemessene Temperaturgradient in der Probenmitte
betrégt 112°C/2mm bei einer Probentemperatur von 1o1B°C. Oiese Grissenordnungen
stimmen mit den Angsben von K. Theiss (51) iiberein. Die Beobachtung von metallur-
gischen Vorgiingen ist durch diesen starken Temperaturgradienten gestart. Vor-
teile bringt er allerdings in Form einer relativ hohen Abkiihlungsgeschwindigkeit.
Sie betrégt bei 700°C 90°C/sek. Zwei Griinde sind hauptsdchlich fiir die schlechte
Temperaturverteilung verantwortlich:
- Die schlechte Wdrmeisplation zwischen Probe und Zangen
- Die direkte Bombardierung der Probenriickseite mit £lektronen.
Folgende Verbesserungen wurden an den Proben vorqgenommen:
- An der Biegestelle {Figur 7a) wurden Einkerbungen gemacht, um den Wirmefluss
zy bremsen.
- Auf der Probenriickseite wurde ein Tantalblech aufgepunktet, das die Elektronen
abféngt. So wird die Probe selber nur noch durch die Wdrmelbertragung an den
Kontoktstellen erhitzt. Die Erwdrmung ist homogener und die erwarmte Fldche

ist etwa dreimal grisser.
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Konstruktionen mit Glimmer oder zusidtzlichen 8lechen zur Frobenbefestigung,

sowie Versuche mit einem eigenen Ofen von B mm Seitenldnge flihrten nicht zu
befriedigenden Resultaten. Das Diagramm in Figur 26 zeiqt die Aufzeichnung der
Temperaturunterschiede mit der neuen Probenform. Der Temperaturgradienmt ist nicht
villig verschwunden, jedoch auf ein akzeptables Minimum von weniger als 16°C/2mm
gesunken. Natirlich wird von diesen Massnahmen auch die Abschreckgeschwindigkeit
betroffen. Sie betrdgt nun bei 700C 30°C/sek.

Eine weitere Schwierigkeit bietet die Kaltldtstelle. Sie ist so nghe am erhitzten
ZM angebracht, dass sie durch die Abstrahlung stark erwdrmi wird. Der Temperatur-
verlauf der Kaltlotstelle bei einer Probentemperatur von looo®C zeigt Figur 27.
Diese Messung wurde mit einer verbesserten Probe gemacht. Bei normalen Proben

wurden Temperaturen bhis zu 120°C gemessen.

Wihrend der Verformung bei hohen Temperaturen {B00°C} kiinnen Temperatursechwankungen
auftreten, welche bedingt sinddurch die kreisformige Bewegung der Zangen. Die
Leistung der Heizung hdngt stark von der Bistanz Dfen-Probe ab. Bei entsprechend
sorgféltiger Préparation und Montage der Probe werden diese Schwankungen jedoch

auf wenige Grade reduziert.

Die Angabe des absoluten Messfehlers ist schwierig, da sehr viele Einflussfakioren
z.B. der Temperaturgradient in der Probe, die Kaltlttstelle, deren Grisse nicht
genau bekannt ist, berlcksichtigt werden miissen. Zur Abkl&rung dieser Probleme
wurden Vorversuche im PEEM (ohne Hochspannung) durchgefilhrt, bei denen die
Temperatur mittels Thermoelementen direkt an der beobachteten Stelle und an der
Messstelle, an der das Arbeitsthermpelement auf der Probe angepunktet ist,
gemessen wurde. Als Arbeitsthermoelement wird das Thermoelement (NiCr/Ni, o,2mm @)
bezeichnet, das im ZPH montiert ist und wihrend der Beobachtung der Probe imPEEM

fir die Temperaturmessung verwendet wird.

Aus den zahlreichen Versuchen ging hervor, dass die Temperatur der Messpunkie

nie mehr als 5% und die Temperatur des Arbeitsthermoelements, mit allen motwendigen
Korrekturen, nie mehr als lo% ven den tatsdchlichen, an der Beobachtungsstelle
gemessenen Temperaturen sbwichen. Bei den Untersuchunqen wurde dennoch darauf
geachtet, einen Festen Bezugspunkt, z.B. die erste Rotung der Probe, zur Kontrolle
miteinzubeziehen. So konnten Versuche mit schlechten Bedingungen gleich zu Beginn

erkannt und unterbrochen werden.
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7.2, Tabellen
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Tabelle 1. Zusammenstellung der untersuchten Legierungen.

Bezeichnung Legierung, Bezeichnung Legierung,
Gewichts% Gewichbs%

1 Fe o,1Mn}) 20 Fe 0,1C 1Mn o,02N
2 Fe o,V 21 Fe 1Mn 2,6Nb

3 Fe o,5Mn 22 Fe 1Mn o,5Sb

4 Fe 1Mn 23 Fe 1Mn o,5Y

5 Fe 5Mn 24 Fe p,7C 1Mn o,5Y
6 Fe Bifn 25 Fe INi 1Al

’ Fe 12Mn 26 Fe 3Co

8 Fe 18Mn 27 Fe 0,3C 3Ni

9 Fe o,05C 1Mn 28 Fe o,;C 0,0ZN
lo Fe 0,3C 1Mn 29 Fe 2,6Nb

11 Fe 0,5C 1Mn 30 Fe éNi o,55h

12 Fe o0,7C 1Mn 31 Fe 7Ni

13 Fe 0,9C 1Mn 32 Fe o,3C 8Mn NI
14 Fe 1Mn 3Cr 33 Fe 0,3C 9Mn 5Ni
13 Fe 1tn 6Cr 34 Fe 0,4C 0,35i 34i ICr o,2Mo
16 Fe ltn loCr 35 Fe 0,4C 0,7n 0,351 3Ni
17 Fe 1Mn 3Ni ICr o0,2Ma2)
18 Fe 1Mn &Ni
1% Fe 1Mn loNi

l)Diese Materialien wurden im gegossenen Zustand geliefert. Die Untersuchung
erfolgte mit dem Standart-Praéparathalter.

2}E)ieses Material ist im Handel erhdltlicher Skahl SAE 4340,
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Tabelle 2. Spektralanalyse einiger ausgewdhlter Proben.

Elemente Fe o,1Mn  Fe a,3Mn  Fe 0,5Mn  Fe IMn  Fe 5Mn  Fe N1

Al a a 1 2 1 1
Cr 1 1 1 1 1 1
Cu 3 2 2 3 3 2
Mg a a 1 1 1 1
Si a a [ D 1 a
Sn 1 1 1 1 1 1
Ti a o (] o] 1
v 1 1 1 1 1 1
SG nein ja Jja Ja ja nein

o = nicht detektiert; 1,2,3: lntensitiéten der Spektrallinien, wobei 3 (zB. Cu)

noch unter 19700 liegt.




_56—

Tabelle 3. Einfluss wichtiger Legierungselemente des Eisens auf das SG.

l.egierungselement Untersuchte Legierungen 56
Al Fe 3Ni 1Al nein
¢t Fe 0,5C / Feo,2C laCr nein
Ca Fe 3Co nein

*
Cr ) FeloCr / Fe 0,2C 12Cr nein
¥
Mn ' Fe 0,3Mn / Fe 3Mn ) / Fe 184n ja
Mn*) Fe 0,2C 4Mo nein
N Fe 0,1C o,02N je
Nb " Fe 2,6Nb nein
Ni Fe 1,5N") / Fe i nein
Sb Fe 6Ni 0,55b nein
J*) ) .
Ti Fe 9,2C 1,5Ti nein
*) *) .
v Fe o,2C 1V nein
*)

Von Middleton (3) ausgefiihrte Versuche
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Tabelle 4. Einfluss von einigen Drittelementen X auf das SG-Verhalten

von Fe lMn-Legierungen.

Legierungselement X Legierung, SG Tkrii?; TE:}Q?X - Eiiz?_
Gewichtsh o o
[ Fe 0,05C 1Mn ja 35 - 15
Fe o0,3C 1Mn Jja lo5 + 55
Fe 0,5C 1Mn ja 65 + 15
Fe 5,7C Mn ja2) 5 - 45
Fe 0,9C 1Mn nein [+] - %o
C, N Fe 0,1C 1Mn o,02N ja ilo + 60
c, V Fe 0,7C 1Mn o,5V ja lo - 4o
'} Fe IMn o,5V ja 45 - 5
Ni Fe 1Mn 3Ni ja 75 + 25
Fe IMn 6Ni ja 55 + 5
Fe IMn loNi ja 50 = o
Cr Fe IMn 3Cr Ja 65 + 15
Fe 1Mn &Cr ja2) 5 - 45
Fe 1Mn loCr nein o - 50
Sb Fe IMn 0,550 ja 2o - 3a
Nb Fe 1Mn 2,6Nb ja 2 R
chne Drittelement Fe 1Mn®) ja So o

1

Die kritische Temperatur Tkrft ist hier dargestellt sls Differenz zwischen

der Umwendlungstemperatur Tpg und der Temperstur im Ferrit bei derjenigen dss
SG zerstiort wird. Die angegebene Temperatur ist das Mittel der Messungen mit SG

und mit zerstirtem 5G, Die Abweichungen betragen etwa :loot.

2)

s0.dass keine genauen Angaben gemacht werden kiéinnen.

4)

56 nur bei unvollsténdiger Umwandlung vorhanden.
3)Die Legierung Fe 1Mn 2,6Nb liess sich im PEEM nur sehr schlecht bechachten,

Vergleichsbasis.
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Tabelle 5. SG bei tiefen Temperaturen.

Legierung T tys Uswandlung Bemerkungen
% min
Fe 12Mn 1Ba lo vollst. SG vorhanden
lae le voellst. 5G zerstort
fe 1BMn RT  lade unvollst. SG vorhanden; Abnahme von 4um
=196 5 - SG vorhanden
Fe o,3C 8Mn 3Ni 8o lo unvollst, 5G vorhanden
RT 20 unvollst, 5G zerstort
Fe o,3C 9Mn S5Ni RT  1l4do unvollst. 5G vorhanden; Abnahme van 4um

-194 5 - S6 vorhanden




7.3. Figuren

Legende zu den Pfeilen:

Fig. 1 Pfeil A

Pfeil B

Pfeil C

Pfeile

Pfeile

B,E

F,G

Pfeil H

Fig. 9 Pfeile

Pfeil C
Fig.lo Pfeil A
Pfeil 8

Fig.13 Pfeile
fig.15 Pfeile
Fig.16 Pfeile

Fig.17 Pfeile
Fig.19 Pfeile

Fig.2o Pfeile

Fig.22 Pfeile

A,B

A,B

A,B
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Fig.2 ~ Verachiedene Miglichkeiten der Verformungen, die in martensitischen
Transformatioren vorkommen, nach Christian (lo). a) Unverformtes Gitter.
b) Verformtes Gitter nach der Scherung. c) Innergblastische Verformung duech

Versetzungen. d) Innere plastische Verformung durch Zwillingsbildung.
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Fig. 3 - Schematische Darstellung des Formgedichtniseffektes a) und des
"two-way shape memory effect” b}, nach Warlimont (20).
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Fig.24 - Schematische Darstellung des Zugpréparathalters.
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Lebenslauf

23.2.1948

1955-61
1961-68
Herbst 1968
1968-73
Herbst 1973
Seit 1.12.1974

geboren in Winterthur als Sohn von

Dtto und Heidi Rutishauser-Schéni

Besuch der Primarschule Oberwinterthur

Besuch der Kantonsschule Winterthur
Maturitatsprifung Typus 8

Studium an der Abteilung IV der ETH-Ziirich
Diplompriifung als Werkstoff-lngenieur ETH-Z
Assistent am Institut de Métallurgie Structurale
der Universtdt Neuchtel



