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1. Einleitung

1. Einleitung

Die in dieser Arbeit untersuchten magnetischen Ni-Mn-Ga Formgedachtnis-
legierungen gehoren zur Gruppe der aktiven Materialien, die sich beim
Anlegen eines auReren magnetischen Feldes quasi-plastisch verformen. Die
Verformung entsteht aufgrund des magnetischen Formgedéachtnis Effektes
(MSM-Effekt im Englischen: Magnetic Shape Memory Effect), der durch die
magnetisch induzierte Umorientierung der Kristallstruktur (MIR) erzeugt
wird. Die Kristallstruktur bei den MSM-Legierungen besteht in der marten-
sitischen Tieftemperaturphase aus Zwillingsvarianten, die eine tetragonale
oder orthorhombische Symmetrie besitzen. Beim Anlegen eines magneti-
schen Feldes bewegen sich Zwillingsgrenzen durch die MSM-Probe, was zur
Entstehung einer makroskopischen Dehnung fuhrt. Die MIR verlduft nur in
der martensitischen Phase und bendtigt keine Temperaturanderung. Des-
wegen konnen die MSM-Materialien deutlich schneller verformt werden
als die klassischen Formge-dachtnislegierungen, wo fir die quasi-plastische
Verformung eine Phasenumwandlung bendtigt wird. Die magnetische Ver-
formung hangt dabei von der Schaltfrequenz des magnetischen Feldes ab
und kann mit Frequenzen bis zu 250 Hz erzeugt werden [Aal10]. Abhéngig
von der kristallographischen Anisotropie der Kristallstruktur der MSM-
Legierung kann die magnetische Dehnung bis zu 12 % erreichen [Soz13].

Auf Grund der hohen magnetischen Dehnungen sind MSM-Legierungen im
Bezug auf mogliche technische Anwendungen sowohl im Bereich der
Aktorik als auch fur die Grundlageforschung auferst interessant. Weil die
auf dem MSM-Effekt basierende Dehnung eine intrinsische Eigenschaft ist,
die berlihrungslos beim Anlegen eines magnetischen Feldes ohne
zusétzliche Antriebselemente erzeugt werden kann, kann die MSM-
Aktuierung in Proben mit Abmessungen im Mikrometerbereich verwendet
werden, wo der Einbau zusatzlicher Antriebselemente unmdglich ware.
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Somit zeigen die MSM-Legierungen ein hohes Anwendungspotenzial im
Bereich der Mikrosystemtechnik.

Im Jahre 1996 konnte der MSM-Effekt in einer einkristallinen Ni-Mn-Ga
Legierung nachgewiesen werden, die als eine magnetisch induzierte Deh-
nung von 0,19 % bei der Temperatur von 265 K gemessen wurde [UII96].
Seitdem stehen diese Materialien im Fokus der anwendungsorientierten
Forschung. Zur Gruppe der MSM-Materialien gehéren noch weitere Legie-
rungen wie Fe-Pd, Fe-Pt, Ni-Mn-Z (Z=Ga, In, Sn, Sb) und Co-Ni-Al [Liu09].
Allerdings wurde die hdchste magnetische Dehnung von 12 % bis jetzt nur
in Ni-Mn-Ga Legierungen gemessen [Soz13].

Im Vergleich zu anderen aktiven Materialien wie piezokeramische, magne-
tostriktive und klassische Formgedachtnismaterialien, die bereits einen
Einsatz in der Industrie gefunden haben, zeigen Ni-Mn-Ga-Legierungen
deutliche Vorteile, was die plastische Dehnung, maximale Frequenz der
Verformung und Lebensdauer angeht.

In den piezokeramischen Materialien kann eine elastische Verformung der
Kristallstruktur durch Anlegen einer elektrischen Spannung erzeugt wer-
den, was zur makroskopischen Langenanderung fiihrt. Dies kann mit einer
Frequenz bis zu einigen hundert Hz durchgefiihrt werden [Jaf71], [Defl1].
Allerdings betragt die Dehnung, die bei der elektrischen Verformung ent-
steht, bei den meisten piezokeramischen Materialien deutlich weniger als
0,1 %. Trotz der langen Lebensdauer von mehreren Millionen Aktuie-
rungszyklen und hohen Frequenzen ist ihr Einsatz in technischen Anwen-
dungen auf Grund der relativ kleinen Dehnung beschrankt.

Magnetostriktive Materialien stellen eine weitere Gruppe der aktiven Ma-
terialien dar. Ihr Funktionsprinzip basiert auf einer elastischen magnetisch
induzierten Materialverformung, die mit der Anderung der Magnetisierung
verbunden ist, d.h. ihre Ldnge kann elastisch durch Anlegen eines magneti-
schen Feldes verandert werden. Typische Vertreter sind Ni, Co, Fe, Fe;0q,
ThosZngs, Terfenol-D und FeSiBC [Chi97], [Du93], [Ola08]. Die maximale
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Dehnung, die bis jetzt durch den magnetostriktiven Effekt erreicht wurde,
betragt nur etwa 0,24 % [Ola08].

Das Funktionsprinzip von klassischen Formgedéchtnismaterialien (FGL) wie
Au-Cd und Ni-Ti basiert auf einer martensitischen Phasenumwandlung. Bei
der Phasenumwandlung &ndert sich die Kristallstruktur von einer hoch-
symmetrischen Form in der Hochtemperaturphase Austenit zu einer
niedersym-metrischen Kristallstruktur in der Tieftemperaturphase des Mar-
tensits. Die dabei entstehende Dehnung kann mehrere Prozent erreichen
[Sab84]. Die Erzeugung der Phasenumwandlung ist mit einer Temperatur-
anderung verbunden, deswegen kann die Verformung bei FGL nur mit rela-
tiv kleinen Frequenzen erzeugt werden.

Mit hohen Dehnungen und schnellen Verformungsgeschwindigkeiten ver-
einen somit die MSM-Legierungen auf der Basis von Ni-Mn-Ga die Vorteile
klassischer FGL und piezokeramischer Materialien.

Neben dem MSM-Effekt zeigen die Ni-Mn-Ga Legierungen auch den ther-
mischen Formgedachtniseffekt, der durch martensitischne Phasenumwand-
lung erzeugt werden kann. Die Héhe der bei der Phasenumwandlung ent-
stehenden Dehnung kann dabei durch Anlegen eines magnetischen Feldes
oder einer mechanischen Belastung beeinflusst werden, was durch eine
Kopplung zwischen magnetischen, mechanischen und thermischen Eigen-
schaften hervorgerufen wird und zu einer ernéhten Funktionalisierung der
Ni-Mn-Ga Legierung fihrt. Basierend auf dieser Kopplung kdnnen magne-
to-mechanische, thermo-magnetische und thermo-mechanische Aktorprin-
zipien entwickelt werden. Die drei Kopplungsmechanismen werden sche-
matisch in Abb. 1.1 dargestellt. Auf alle drei Aktorprinzipien wird in dieser
Arbeit eingegangen.
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Eigenschaften der MSM Legierungen

Magneto-Mechanische Magneto-Thermische
Mechanische Magnetische Thermische

S —

Thermo-Mechanische

Abbildung 1.1: Eigenschaften der MSM Legierungen und ihre mdgliche Kopplungen.
Durch die Kopplung unterschiedlicher Eigenschaften der aktiven Materialien kann ihre
Funktionalitat in technischen Anwendungen erh6ht werden. Die méglichen Kopplungen

in den aktiven Materialien werden schematisch dargestellt.

Die Multifunktionalisierung kann vor allem dann eine wichtige Rolle spie-
len, wenn die reine MIR-Aktuierung nicht erzeugt werden kann. Dies kann
in polykristallinen oder unreinen Ni-Mn-Ga Proben der Fall sein, wo die MIR
durch Korngrenzen oder Gitterdefekte blockiert wird. Auf Grund der Kopp-
lung zwischen thermischen und mechanischen Eigenschaften kann die
thermo-mechanische Aktuierung in diesem Fall trotzdem erzeugt werden.

Um die Vorteile der MSM-Legierungen im Bereich der Mikroaktorik einzu-
setzen, muss ein Konzept fur die Miniaturisierung entwickelt werden. Mo-
mentan werden zwei Ansdtze verwendet, um die MSM-Materialien im pm
Bereich zu strukturieren. Der erste Ansatz basiert auf der so genannten
Top-Down Methode, bei der die Ni-Mn-Ga Proben in Form dinner Folien
aus einem Volumenkristall durch mechanisches Schneiden und darauffol-
gendes Polieren hergestellt werden. Die minimale Dicke, die mit dieser
Methode erreicht werden kann, betragt etwa 40 pm [Kohl09]. Der zweite
Ansatz basiert auf der Bottom-Up Methode, bei der die Ni-Mn-Ga Legie-
rung durch Kathodenzerstaubungs-Methode (englisch Magnetronsputtern)
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als epitaktische diinne Filme hergestellt werden. lhre Dicke kann bei der
Herstellung mit der Genauigkeit von einigen nm kontrolliert werden
[Bac10].

Die in dieser Arbeit verwendeten Ni-Mn-Ga Folien wurden in der Firma
AdaptaMat Ltd durch die oben beschriebene Top-Down Methode herge-
stellt. Die epitaktischen Filme wurden im Leibniz-Institut fur Festkorper-
und Werkstoffforschung (IFW) Dresden mit Hilfe der Kathodenzerstiu-
bungs-Methode hergestellt [Bac10].

Das Ziel dieser Arbeit ist es, den magnetischen Formgedachtniseffekt, die
mechanisch induzierte Umorientierung der Kristallstruktur und die ther-
misch induzierte martensitische Phasenumwandlung in einkristallinen Ni-
Mn-Ga Folien und Filmen zu untersuchen. Basierend auf diesen Eigenschaf-
ten und ihren moglichen Kopplungen, die in Abb. 1.1 dargestellt sind, sollen
verschiedene Aktuierungsprinzipien entwickelt werden. In diesem Zusam-
menhang steht eine Reihe von Fragen im Vordergrund.

e Wie hoch ist die magnetisch induzierte Dehnung und bei welchen
Feldstéarken kann sie erzeugt werden?

e Welchen Einfluss hat die martensitische Zwillingsstruktur und die
GroRe der Ni-Mn-Ga Probe auf die magneto-mechanische Aktuie-
rung?

e Kann der MSM-Effekt in epitaktischen einkristallinen Ni-Mn-Ga Fil-
men auftreten?

e Wie wirken sich die Starke und die Richtung des magnetischen Fel-
des auf die thermo-magnetische Aktuierung aus?

e Welchen Einfluss hat die Gré3e der mechanischen Belastung auf die
thermo-mechanische Aktuierung?

Nach der Einleitung werden im zweiten Kapitel die theoretischen Grundla-
gen des thermischen und magnetischen Formgedachtniseffekts und die
Kristallstrukturen von Ni-Mn-Ga Legierungen beschrieben. Im dritten Kapi-
tel wird auf die experimentellen Methoden eingegangen. Zuerst werden
die Herstellungs- und Strukturierungsverfahren von Ni-Mn-Ga Proben be-
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schrieben, die bei den Bottom-Up und Top-Down Methoden verwendet
werden. Dann werden Untersuchungs- und Trainingsmethoden vorgestellt.
Auf die mechanischen und magnetischen Eigenschaften der Ni-Mn-Ga Foli-
en wird im vierten Kapitel eingegangen. Im funften Kapitel wird die MIR-
Aktuierung unter Druck-/Zugbelastung in Ni-Mn-Ga Proben mit unter-
schiedlichen GroRRen untersucht. Ein Prototyp-Modell des auf dem MSM-
Effekt basierten Aktors wird dabei vorgestellt. Im sechsten Kapitel wird der
Einfluss der &uReren Bedingungen wie Anlegen eines dufleren magneti-
schen Feldes und eines Temperaturgradienten auf die martensitische Pha-
senumwandlung untersucht. Ein Aktorprinzip, das auf der Kopplung der
magneto-thermischen Eigenschaften in der Ni-Mn-Ga Legierung basiert,
wird vorgestellt. Im siebten und achten Kapitel werden die Ergebnisse der
Untersuchungen an Ni-Mn-Ga Filmen beschrieben. Auf die mechanischen
Eigenschaften und die Ergebnisse der Trainingsmethoden wird im siebten
Kapitel eingegangen. Im achten Kapitel wird die thermo-mechanische Ak-
tuierung der Ni-Mn-Ga Filmen vorgestellt, die auf der thermisch induzier-
ten Phasenumwandlung unter einer mechanischen Belastung basiert.
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2. Theoretische Grundlagen

Im Vergleich zu herkémmlichen Materialien und Legierungen, in denen
nach der mechanischen Belastung Uber die Elastizitdtsgrenze hinaus die
plastische Deformation erhalten bleibt, kann die urspriingliche Form in
klassischen  Formgedachtnismaterialien durch  Erwdrmung wieder-
hergestellt werden [Bue63], [Ots98].

In magnetischen Formgedéachtnislegierungen kann die Forménderung
durch Anlegen eines &uReren magnetischen Feldes erzeugt werden [UII96].
Die Forménderung héngt dabei von Starke und Richtung des magnetischen
Feldes ab. Weil in diesem Fall keine Temperaturdnderung notwendig ist
und das magnetische Feld mit hohen Frequenzen geschaltet werden kann,
ist eine deutlich schnellere Formanderung als beim klassischen Formge-
dachtniseffekt mdglich. Die magnetische Dehnung kann dabei bis zu 12 %
erreichen [Soz13].

In diesem Kapitel werden zuerst die Grundlagen der Phasentransformation
und des klassischen Formgedachtniseffekt am Beispiel des einkristallinen
10 M Systems von Ni-Mn-Ga beschrieben. Dann wird auf den magnetischen
Formgedéachtniseffekt und die martensitischen Kristallstrukturen von
Ni-Mn-Ga Legierungen eingegangen. Im letzten Abschnitt wird das Konzept
des adaptiven Martensits beschrieben [Kaul0] und [Niem12].

2.1 Die martensitische Phasenumwandlung und der klas-
sische Formgedé&chtniseffekt

Das physikalische Prinzip des Formgedéachtniseffekts (FG-Effekt) basiert auf
der Phasenumwandlung, bei der die Kristallstruktur von einer Tieftempera-
turphase (Martensit) zu einer Hochtemperaturphase (Austenit) ibergeht.
Die Gitterstruktur wandelt sich dabei von einer niedersymmetrischen Form
(z.B. tetragonal oder orthorombisch) im Martensit zu einer hochsymmetri-
schen kubischen Form im Austenit um. Die Phasenumwandlung zwischen

7
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Martensit und Austenit ist ein reversibler Vorgang, der auf einer Verschie-
bung von Atomlagen basiert. Diese Verschiebung ist diffusionslos, d.h. sie
ist kleiner als der Abstand benachbarter Atome. Die chemische Zusammen-
setzung wird dabei nicht verandert.

In Abb. 2.1a wird die Umwandlung der Kristallstruktur beim Ubergang zwi-
schen Martensit und Austenit in Abhangigkeit der Temperatur schematisch
dargestellt. Bei der Temperatur Txs befindet sich die FGL in der austeniti-
schen Phase. Die Abkihlung der FGL unter die Martensitstarttemperatur,
die als Tys bezeichnet wird, fihrt zur Entstehung der martensitischen Pha-
se. Die Umwandlung verlauft im Temperaturbereich zwischen Tys und Ty,
in dem beide Phasen gleichzeitig existieren. Sie sind durch eine oder meh-
rere Phasengrenzen voneinander getrennt. Aufgrund der Verzerrung zwi-
schen der austenitischen und martensitischen Kristallstruktur entstehen an
der Grenzflache zwischen den beiden Phasen mechanische Spannungen.
Um diese abzubauen, bilden sich im Martensit periodische Doméanen mit
unterschiedlich ausgerichteten Kristallachsen, die als martensitische Vari-
anten bezeichnet werden. Die Grenzen zwischen unterschiedlichen Varian-
ten werden als Zwillingsgrenzen bezeichnet. In den Mikroskop-Aufnahmen
kdnnen sie als ein Muster von aufeinander folgenden Streifen erkannt wer-
den, siehe z.B. Abb. 2.1b.

Die Phasenumwandlung ist abgeschlossen, wenn die Martensit-
endtemperatur Ty erreicht ist. Die Kristallstruktur der FGL befindet sich
dann vollstandig in der martensitischen Phase. Wenn durch Heizen die
Austenitstarttemperatur T, Uberschritten wird, bildet sich die austenitische
Phase wieder. Sie breitert sich im Temperaturbereich zwischen Tas und T
aus, bis die FGL bei der Austenitendtemperatur T vollstandig zur austeniti-
schen Phase zurlick umgewandelt wird. Wie man aus Abb. 2.1a sehen kann,
zeigt die Phasenumwandlung zwischen Austenit und Martensit eine Hyste-
rese.
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Twms Tar —
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Abbildung 2.1: (a) Schematische Darstellung der Phasenumwandlung zwischen dem
niedersymmetrischen Martensit und dem hochsymmetrischen kubischen Austenit.
Durch griine und blaue Bereiche der martensitischen Kristallstruktur werden die mar-
tensitischen Varianten markiert. Der Austenitanteil in der Probe wird als eine Funktion
der Temperatur dargestellt. (b) Optische Aufnahmen einer Ni-Mn-Ga Folienoberflache
bei der Phasenumwandlung. Die martensitische Phase kann anhand der Zwillingsgren-
zen auf der linken Seite der gezeigten Oberflache erkannt werden.

Um den Hystereseeffekt zu erklaren, wird die Abhangigkeit der freien
Gibbs-Energie sowohl der austenitischen Phase G, (rote Linie) als auch der
martensitischen Phase Gy, (blaue Linie) von der Temperatur schematisch in
Abb. 2.2 dargestellt [Ots98]. Bei der Gleichgewichtstemperatur Ty haben
die beiden Phasen die gleiche freie Gibbs-Energie. Um die Phasenumwand-
lung zu erzeugen, muss die Temperatur zuerst so verandert werden, dass
der Unterschied in der freien Gibbs-Energie AG zwischen den beiden Pha-
sen die fir die Phasenumwandlung bendtigte Energie AEy Uberschreitet.
Diese Energie kann als Summe der Anderungen in der chemischen Energie
AEg, der elastischen Energie AEq und der Oberflachenenergie AEy, die
durch die Anderung der Kristallstruktur bei der Phasenumwandlung ent-
stehen, dargestellt werden.

A G > AEy = AEch + AEei+ AEor (2.1)
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Diese Situation entsteht, wenn die Phasenumwandlungstemperatur Ty
oder Ty erreicht ist. D.h. damit sich Austenit in der martensitischen Phase
bilden kann, muss der entsprechende Energiebetrag AGay durch Uberhit-
zung (AT=Tas-To) zunachst aufgebracht werden. Die Umwandlung von Mar-
tensit zum Austenit verlauft endotherm, die Energie AEy muss dabei der
FGL zugefiihrt werden. Beim Ubergang vom Austenit zum Martensit muss
die Probe entsprechend zuerst unterkihlt werden (AT=Ty-Tys). Diese Um-
wandlung ist exotherm. Die Energie AE, wird dabei von der FGL freigesetzt.
Durch Einwirkung auRerer Krafte konnen die Umwandlungstemperaturen
verschoben werden [Vas99], [Ots98].

Freie Gibbs-Energie G (J/mol)

s Ts Ths
Temperatur T (°C)
Abbildung 2.2: Abhangigkeit der freien Gibbs-Energie von der Temperatur flr die mar-

tensitische (Gwm) und austenitische (Ga) Phase. Tus und Tas entsprechen den Umwand-
lungstemperaturen [Ots98].

Die Austenit-Martensit-Umwandlung kann nicht nur thermisch induziert
werden, sondern auch durch Anlegen einer mechanischen Belastung. Diese
sogenannte spannungsinduzierte martensitische Phasenumwandlung kann
bei Temperaturen héher als Ty stattfinden [Che03]. In Abb. 2.3 wird die
Spannungs-Dehnungs-Charakteristik (S-D-Charakteristik) einer mechanisch
induzierten Phasenumwandlung schematisch dargestellt. Im Bereich kleiner
Zugbelastung steigt die Dehnung zuerst linear. Der Anstieg entspricht dem
Elastizitditsmodul des Austenits. Wenn die Zugbelastung einen kritischen

10
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Wert erreicht hat, beginnt die spannungsinduzierte Phasenumwandlung,
die durch die Entstehung eines Spannungsplateaus in der S-D-
Charakteristik erkannt werden kann. Die kubische austenitische Kristall-
struktur geht dabei in die niedersymmetrische, martensitische Struktur
Uber, mit der Orientierung der langeren Kristallachsen in Zugrichtung. Die
Kristallstruktur in der martensitischen Phase wird bei diesem Beispiel als
tetragonal angenommen.

N

Martensit

i
/A

—

. Belastung

Austenit

Mechanische Belastung o (MPa)
FGL-Probe

Dehnung & (%)

Abbildung 2.3: Dehnungsverlauf bei der spannungsinduzierten Phasenumwandlung. Die
Dehnung zeigt ein superelastisches Verhalten. Die Kristallstruktur in der martensitischen
Phase wird bei diesem Beispiel als tetragonal angenommen. Die maximale Dehnung im
Plateau héngt von der Hohe der Verzerrung zwischen austenitischen und martensiti-
schen Kristallstrukturen ab.

Die maximal erreichbare Dehnung entspricht dem Unterschied in der Ver-
zerrung zwischen den Kristallachsen in Austenit und Martensit. Nach der
vollstdndigen Umwandlung zum Martensit steigt die Spannung gemal dem
E-Modul in der martensitischen Phase wieder. Wird die mechanische Zug-
spannung zuriickgefahren, wandelt der Martensit in den Austenit zurdick.
Die Probe zeigt ein superelastisches Verhalten. Die spannungsinduzierte
Phasenumwandlung kann nur in einem Temperaturbereich Tas<Teg <T

11
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beobachtet werden. Ist eine bestimmte kritische Temperatur Ty Uberschrit-
ten, wird die plastische Verformung des Austenits energetisch giinstiger.

Kommt es zu einer mechanischen Belastung unterhalb der Martensit-
endtemperatur Tyy, dann verlauft die Dehnung vollstandig nur in der mar-
tensitischen Phase. Ubersteigt die angelegte mechanische Belastung einen
kritischen Wert, kommt es zu einer Umorientierung der martensitischen
Varianten, mit einer Ausrichtung der langeren Kristallachsen in Zugrich-
tung. Diese Eigenschaft der FGL, sich durch Umorientierung der Varianten
quasi-plastisch auszudehnen, wird als Pseudoplastizitdt (Superplastizitét)
bezeichnet.

Das pseudoplastische Verhalten ist am Beispiel einer einkristallinen Probe
mit der tetragonalen martensitischen Kristallstruktur schematisch in
Abb. 2.4 dargestellt [Liu09], [Pin12]. Am Anfang befindet sich die FGL in
einem martensitischen Einvariantenzustand, bei dem alle kurzen Achsen
entlang der langeren Probenkante ausgerichtet sind. Wird eine Zugspan-
nung in Langsrichtung angelegt, so ist zundchst ein linearer Anstieg in der
Spannung zu beobachten, der dem Elastizitaitsmodul des Martensits ent-
spricht. Ab einem kritischen Belastungswert, wird ein Teil der Gitterzellen
umorientiert. Die Probe beginnt sich plastisch auszudehnen, was zur Ent-
stehung eines Spannungsplateaus in der S-D-Charakteristik fiihrt. Ein klei-
ner Spannungseinbruch vor dem Plateau deutet auf die Entstehung einer
Zwillingsgrenze hin, die bereits umorientierte Variante von den nicht um-
orientierten trennt. Die mechanische Spannung, die flir die Bewegung der
Zwillingsgrenzen notwendig ist, wird als Zwillingsspannung benannt. Sie
wird durch das Spannungsplateau definiert und durch ozyc bezeichnet. Fir
die zur Umorientierung der Gitterzellen bendtigte mechanische Energie
Emech 0ilt dann:

Emech = 0zwe+€o (2.2)

€o entspricht dabei der plastischen Dehnung, die bei der Umorientierung
der Gitterzelle entsteht. Sie ergibt sich aus dem Unterschied zwischen kur-
zer und langer Kristallachse im Martensit. Nach vollstdéndiger Umorientie-
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rung der Kristallstruktur steigt die Spannung wieder linear. Verschwindet
die angelegte Spannung, bleibt die plastische Dehnung im Vergleich zum
pseudoelastischen Effekt jedoch erhalten.

Czwe (-

5
>

Martensit
Umorientierung

- l Belastung

Variant 1 Variant 2

FGL-Probe

Mechanische Belastung o (MPa)

v

Dehnung ¢ (%)

Abbildung 2.4: Dehnungsverlauf bei der spannungsinduzierten Umorientierung der
martensitischen Varianten am Beispiel einer einkristallinen Probe mit tetragonaler
martensitischer Kristallstruktur. Die Umorientierung kommt zu Stande, wenn die ange-
legte Zugspannung hoher als die Zwillingsspannung ist. Die Umorientierung verlauft
durch die Bewegung der Zwillingsgrenze, die zwei Varianten voneinander trennt. Die
plastische Dehnung ergibt sich aus dem Langenunterschied zwischen den Gitterachsen
der martensitischen Kristallstruktur. Bei den blau markierten Varianten sind die kurzen
Kristallachsen in die Zugrichtung ausgerichtet. In den umorientierten Varianten, die hier
griin markiert sind, werden die langeren Kristallachsen in die Zugrichtung ausgerichtet.

Nach der plastischen Ausdehnung in der martensitischen Phase kann die
FGL durch Heizen wieder in die ursprungliche austenitische Form gebracht
werden [Ots98]. Diese Formwiederherstellung wird als thermischer Ein-
weg-Effekt bezeichnet. Er wird schematisch im linken Teil der Abb. 2.5
dargestellt. Er gestattet nur eine Formwiederherstellung in der austeniti-
schen Phase. Erneutes Abklhlen bewirkt eine intrinsische Gitteranderung
vom Austenit zum verzwillingten Martensit. Die kalte urspringliche
entzwillingte Form in der martensitischen Phase kann dabei nicht wieder

13
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hergestellt werden. Um den Einweg-Effekt in der Aktorik einzusetzen, muss
die FGL in der martensitischen Phase mit Hilfe von Rickstellelementen in
ihre urspriingliche Form zuriickgebracht werden.

Ursprungliche Deformierte
martensitische Form martensitische Form

Belastung
—_—mm
N l Heizen )
eue Ursprungliche
martensitische Form martensitische Form
Einweg- Zweiweg-
Formgedachtniseffekt Formgedachtniseffekt

Kiihlen Kiihlen

_ r

Austenitische Form

Abbildung 2.5: Schematische Darstellung des Formgedéachtniseffekts. Im linken Teil wird
der Einweg- Effekt gezeigt. In diesem Fall kann nur die austenitische Form (heilRe Form)
wieder hergestellt werden. Im rechten Teil wird der Zweiweg-Effekt gezeigt. In diesem
Fall kdnnen zwei unterschiedliche Formen eingeprégt werden: eine in der martensiti-
schen Phase (kalte Form) und eine in der austenitischen Phase (heile Form). Die Ein-
prégung der kalten Form wird durch ein Trainingsverfahren realisiert.

Bei manchen FGL ist es jedoch mdglich, zwei Formen einzuprégen: eine bei
hoheren Temperaturen im Austenit und eine bei niedrigeren Temperaturen
im Martensit. Zur Pragung einer Form in der martensitischen Phase ist ein
thermo-mechanischer Behandlungszyklus notwendig [Ots98]. Durch zykli-
sches Training werden Spannungsfelder im Material erzeugt, die die Bil-
dung von bevorzugten martensitischen Varianten beim Abkihlen fordern
[Ots98]. Damit wird es moglich, abhéngig von der Phase und Temperatur
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zwei unterschiedliche Formen anzunehmen. Dieser Effekt wird als thermi-
scher Zweiweg-Effekt bezeichnet. Er ist schematisch im rechten Teil der
Abb. 2.5 dargestellt. Bei der Abkiihlung kann die FGL ihre urspriingliche
Form nur dann wieder annehmen, wenn die duReren entgegenwirkenden
Kréafte kleiner als die internen elastischen Krafte sind. Aus diesem Grund
kann die FGL beim Abkuhlen nur so viel Arbeit verrichten, wie das interne
Spannungsfeld ermdglicht.

2.2 Magnetischer Formgedéachtniseffekt

Im Vergleich zum klassischen Formgedachtniseffekt, bei dem die Formén-
derung durch den Ubergang zwischen der austenitischen und martensiti-
schen Phase erzeugt wird, wird die Form beim magnetischen Formge-
dachtniseffekt (MSM-Effekt) durch eine magnetisch induzierte Reorientie-
rung (MIR) der Kristallstruktur in der martensitischen Phase verandert. Die
MIR verlauft durch eine kollektive diffusionslose Bewegung der Zwillings-
grenzen [UII96], [Hec00], [S0z02], [Lik0O], [Lik04]. Sie kann mit Frequenzen
bis zu 250 Hz Bereich erzeugt werden, womit sie deutlich schneller verlauft
als die thermisch induzierte martensitische Phasenumwandlung [Aal10].
Auf Grund der niedrigen Symmetrie der martensitischen Kristallstruktur
fihrt inre Umorientierung zur Anderung in den Probenabmessungen. Die
bei der MIR maximal erzeugbare Dehnung wird durch den Unterschied
zwischen den Gitterkonstanten der martensitischen Kristallstrukturbe-
stimmt. Abh&ngig von der Richtung und Starke des angelegten magneti-
schen Feldes kénnen MSM-Materialien unterschiedliche Formen anneh-
men, die nach dem Ausschalten des Feldes erhalten bleiben.

Der MSM-Effekt wird bei den ferromagnetischen Formgedachtnis-
legierungen mit einer starken magnetischen Anisotropie beobachtet
[Tic99], [Str03]. Die magnetische Anisotropie entspricht der Eigenschaft der
ferromagnetischen Materialien, eine Vorzugsrichtung oder Vorzugsebene
fur die magnetischen Momente aufweisen zu kénnen. In den kristallinen
Korpern fihrt magnetische Anisotropie zur Kopplung der magnetischen
Momente an eine der kristallographischen Achsen oder Ebenen. Ausdiesem
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Grund wird sie oft als magnetokristalline Anisotropie bezeichnet. Die ent-
sprechenden Kristallachsen bzw. Kristallebenen werden als leichtmagne-
tisch bezeichnet. Die Kristallachsen und Ebenen, die senkrecht zu den mag-
netischen Momenten ausgerichtet sind, werden entsprechend als schwer-
magnetisch bezeichnet. Die Arbeit, die dabei benétigt wird, um die
magnetischen Momente von der leichtmagnetischen Richtung in eine an-
dere Richtung zu drehen, wird als magnetische Anisotropieenergie be-
zeichnet. Die physikalische Ursache der magnetokristallinen Anisotropie ist
die Spin-Bahn-Wechselwirkung [Enk02].

Damit die MIR erzeugt werden kann, muss die magnetische Anisotropiee-
nergie Enohoch genug sein, um die flir die Umorientierung der Kristallstruk-
tur notwendige elastische Energie zu Uberschreiten.

Ema= AEel = €0+ 02zw6 (2.3)

€0 = (1-a/c) entspricht der martensitischen Verzerrung, oz ist die kritische
Spannung, die angelegt werden muss, um die Reorientierung der Kristall-
struktur zu erzeugen (Zwillingsspannung). Wenn die elastische Energie
hoéher als die maximale Anisotropieenergie ist, kann die Kristallstruktur
nicht mehr magnetisch umorientiert werden. In diesem Fall fihrt Anlegen
des magnetischen Feldes unabhangig von der Starke und Richtung nur zur
Rotation der magnetischen Momente. Die mechanische Spannung, bei der
die MIR nicht mehr erzeugt werden kann, wird als Blockierspannung opjock
bezeichnet. Die hdchste Blockierspannung, die bis jetzt in der Ni-Mn-Ga
Legierung gemessen wurde, betrégt etwa 5 MPa [Kar06]. Bei den in dieser
Arbeit untersuchten Proben, betragt sie etwa 2,2 MPa. Deswegen ist es von
groRBer Bedeutung, bei der Herstellung der MSM-Materialien eine mdg-
lichst kleine Zwillingsspannung zu erreichen.

Die schematische Darstellung des MSM-Effekts ist in Abb. 2.6 am Beispiel
der martensitischen modulierten tetragonalen Kristallstruktur einer sto-
chiometrischen Ni-Mn-Ga Legierung gezeigt [Liu09]. Die tetragonale Ver-
zerrung betrégt hier etwa 6 %, entsprechend ist die durch die MIR erzeugte
Dehnung auch auf 6 % begrenzt. Die magnetischen Momente sind mit ei-
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ner kristallographischen Richtung verbunden, die in diesem Fall parallel zur
kurzen c-Achse liegt. Die langen a-Achsen, die senkrecht zu den magneti-
schen Momenten ausgerichtet sind, entsprechen den schwermagnetischen
Achsen. Die Bereiche gleich ausgerichteter Kristallachsenstellen die mar-
tensitischen Varianten dar. Diese sind durch Zwillingsgrenzen getrennt und
werden in Abb. 2.6 durch griine und blaue Farben hervorgegeben.

Ausgangspunkt der dargestellten Ni-Mn-Ga Probe in Abb. 2.6a ist ein Einva-
riantenzustand. Das &ulRere magnetische Feld wird senkrecht zur l&ngeren
Probenkante angelegt und kontinuierlich erhéht. In den blaumarkierten
Varianten, wo die leichtmagnetischen c-Achsen senkrecht zum Feld ausge-
richtet sind, erzeugt die Felderhdhung eine leichte graduelle Rotation der
magnetischen Momente.

Sie rotieren dabei zum Teil von der leichtmagnetischen Kristallachse in
Feldrichtung. Eine parallele Ausrichtung der magnetischen Momente mit
der Feldrichtung wird dabei durch die magnetische Anisotropie erschwert.
Die Rotation der Magnetisierung fuhrt zu einem leichten Anstieg in der
Magnetisierungskennlinie, die in Abb. 2.6b durch eine blaue Linie darge-
stellt ist.

Auf Grund der unterschiedlich ausgerichteten magnetischen Momente
zwischen den beiden Varianten, fiihrt die Erhéhung der Feldstarke zum
Anstieg der Differenz in der Zeemanenergie zwischen den beiden Varian-
ten. Dieser Energieunterschied (AE=AM*H) stellt einen magnetischen
Druck auf die Zwillingsgrenze dar [Lik04]. Ab einer bestimmten kritischen
Feldstérke Ubersteigt der Unterschied in der Zeemanenergie die elastische
Umorientierungsenergie (2.4).

Ema> AM*Hk> AEel = €0+ 02we (2.4)
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Abbildung 2.6: (a) Schematische Darstellung des MSM-Effekts am Beispiel der stochio-
metrischen Ni-Mn-Ga-Legierung mit tetragonaler Kristallstruktur. Die magnetischen
Momente sind in den jeweiligen Varianten durch Pfeile markiert. Bei kleineren Feldstéar-
ken kommt es zur leichten Rotation der magnetischen Momente. Bei hoheren Feldstér-
ken werden sie durch die MIR parallel zur Feldrichtung ausgerichtet. (b) MIR kann durch
eine sprungartige Veranderung in der Magnetisierungskennlinie erkannt werden. Die
Umorientierung der Kristallstruktur fiihrt gleichzeitig zu einer geometrischen Forman-
derung der Probe, die als globale Dehnung im Teil (c) dargestellt ist [Liu09].

In diesem Fall ist es energetisch giinstiger, die Anderung in der Ausrichtung
der magnetischen Momente durch eine Umorientierung der Kristallstruktur
zu erzeugen, als durch weitere Rotation der magnetischen Momente
selbst, was zur Entstehung des MIR-Effektes fihrt.

Die Umorientierung der Kristallstruktur in den blau markierten Varianten
fuhrt zu einer Veranderung in der globalen Dehnung und gleichzeitig zu
einer signifikanten Erhéhung der Magnetisierung AM, da sie in umorien-
tierten Varianten parallel zur Feldrichtung ausgerichtet wird (Abb.2.6b,c).

18



2. Theoretische Grundlagen

Der Anteil der energetisch bevorzugten Varianten (griin markiert), wachst
mit steigender Feldstarke auf Kosten der energetisch ungunstig ausgerich-
teten Varianten (blau markiert), bis die Probe vollstandig in einem Einva-
riantenzustand vorliegt. Eine weitere Erhéhung des Feldes wird zu keiner
Veranderung in der magnetischen Dehnung fihren. Wird das Feld ausge-
schaltet, bleibt die neue Form der Probe erhalten. Ein wiederholtes Anle-
gen des Feldes in die gleiche Richtung erzeugt keine MIR, da alle Varianten
bereits umorientiert sind. Die Erh6hung des Feldes fuhrt nur zum klassi-
schen (fast linearen) Verlauf in der Magnetisierung, so wie in Abb. 2.6b
durch die griine Kennlinie gezeigt. Die Flache zwischen den beiden Magne-
tisierungskennlinien entspricht der fur die Umorientierung benétigten
magnetischen Energie.
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|
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Abbildung 2.7: Die magnetische Dehnung, die durch MIR zu Stande kommt, wird als
Funktion des magnetischen Feldes fur zwei Feldrichtungen Hx und Hy dargestellt. Nach
der vollstandigen Umorientierung kann die MSM-Probe abhangig von der Feldrichtung
zwei Formen wiederholbar annehmen.

Um die Probe im Magnetfeld wieder zusammenzuziehen, muss die Rich-
tung des magnetischen Feldes um 90° gedreht werden. Das Magnetfeld
wird dabei in Langsrichtung der Ni-Mn-Ga Probe angelegt. Die Gitterzellen
werden dabei so umorientiert, dass die kurzen leichtmagnetischen c-
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Achsen entlang der Probe in die Feldrichtung ausgerichtet werden. Eine
weitere Veranderung der Richtung des Feldes um 90° fuhrt zur erneuten
Ausdehnung. In Abb. 2.7 ist gezeigt, dass die MSM-Probe abhéngig von der
Feldrichtung zwei unterschiedliche Formen wiederholbar annehmen kann,
die nach Ausschalten des Feldes jeweils erhalten bleiben.

Im Jahr 1996 konnte der MSM-Effekt erstmalig in einer einkristallinen Ni-
Mn-Ga Legierung nachgewiesen werden. Bei einer Temperatur von 265 K
wurde eine magnetisch induzierte Dehnung von 0,19 % gemessen [UlI96].
Seitdem stehen diese Materialien im Fokus der anwendungsorientierten
Forschung. Die hochste bisher gemessene magnetische Dehnung in einer
Ni-Mn-Ga Legierung betragt etwa 12 % [So0z13]. Zur Gruppe der MSM-
Materialien gehéren noch weitere Legierungen wie Fe-Pd, Fe-Pt, Ni-Mn-Z
(Z=Ga, In, Sn, Sb) und Co-Ni-Al [Jam98], [Kak00], [Wut01], [Pon08].

Um den MIR-Effekt (MSM-Effekt) zu zeigen, werden an das MSM-Material
unabhangig von der Zusammensetzung folgende Anforderungen gestellt:

1) Das MSM-Material muss ferromagnetisch sein und eine hohe mag-
netische Anisotropie aufweisen.

2) Seine Kristallstruktur befindet sich in der martensitischen Phase mit
einer niedrigen Zwillingsspannung. Fir die untersuchten Ni-Mn-Ga
Legierungen soll sie kleiner als 2,2 MPa sein.

3) Die Curie-Temperatur und die Phasenumwandlungstemperaturen
mussen mdglichst hoch sein, damit die MSM Probe in der realen
Umgebung eine martensitische Kristallstruktur aufweist und ferro-
magnetisch bleibt.

4) Um eine hohe magnetische Dehnung bei der MIR zu erreichen, muss
die martensitische Verzerrung maéglichst groR sein.

5) Die Sattigungsmagnetisierung muss mdaglichst hoch sein, um einen
héheren Unterschied in der Zeemanenergie zwischen den zwei un-
terschiedlich ausgerichteten Varianten zu erreichen.

Bei manchen technischen Anwendungen ist es nicht immer méglich, zur
Formanderung einer MSM-Probe das angelegte magnetische Feld zu rotie-
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ren. Da die martensitische Kristallstruktur auch mechanisch umorientiert
werden kann, erfolgt in diesem Fall die Ruckstellung zum Anfangszustand
durch Anlegen einer mechanischen Kraft und eine Rotation des magneti-
schen Feldes ist nicht mehr notig. Die MSM-Probe wird dabei unter me-
chanischer Belastung in eine Richtung magnetisch gedehnt und nach dem
Ausschalten des Feldes durch mechanische Umorientierung der Kristall-
struktur in den Anfangszustand zurtickgebracht. Als Ruckstellelement kann
beispielweise eine Feder oder ein konstantes Gewicht verwendet werden
[Kre12]. Damit die MIR bei einer externen mechanischen Belastung erzeugt
werden kann, muss die magnetische Anisotropieenergie hoher sein als die
mechanische Energie (Formel 2.5), die sich aus der Summe aus externer
Spannung und Zwillingsspannung ergibt.

Ema= €0*0zwG+ €0* Oext (2.5)

Es gibt aber zwei Mdglichkeiten die magneto-mechanische Aktuierung
einer MSM Probe zu erzeugen. Entweder erfolgt die Aktuierung durch die
Veranderung der magnetischen Feldstéarke unter einer konstanten mecha-
nischen Belastung, die hoéher als die Zwillingsspannung ist. Oder ein kon-
stantes, ausreichend starkes magnetisches Feld wird entlang der Probe
angelegt und die mechanische Belastung wird variiert. In dieser Arbeit wird
bei der MSM-Aktuierung die erste Variante verwendet.

Neben dem magnetischen Formgedéchtniseffekt zeigen die MSM-
Legierungen zusatzlich auch einen thermischen Formgedachtniseffekt.
Diese Eigenschaft fuhrt zur Moglichkeit, die MSM-basierten Aktoren so-
wohl thermisch als auch magnetisch zu kontrollieren. Durch Kopplung der
thermischen und magnetischen Eigenschaften der MSM-Legierungen kon-
nen neuartige Aktorprinzipien entwickelt werden [Pin14]. Die Mdglichkeit
in den MSM-Legierungen bei der thermisch induzierten martensitischen
Phasenumwandlung die an der Phasengrenze entstehende Dehnung und
die Ausrichtung der Kristallstruktur im Martensit magnetisch zu beeinflus-
sen, wird in diesem Fall als magneto-thermische Kopplung bezeichnet. Ein
Aktorprinzip basierend auf der magneto-thermischen Kopplung der Ni-Mn-
Ga Legierung wird im Kapitel 6 vorgestellt.
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Die maximale magnetische Dehnung, die in der Ni-Mn-Ga Legierung durch
den MIR-Effekt erzeugt werden kann, hangt von der martensitischen Mik-
rostruktur ab. Im folgenden Teil dieses Kapitels wird auf die unterschiedli-
chen Arten der Mikrostruktur von einkristallinen Ni-Mn-Ga Legierungen
eingegangen.

2.3 Mikrostrukturelle Eigenschaften der Ni-Mn-Ga Syste-
me

In diesem Kapitel werden die haufigsten Arten der martensitischen Kristall-
strukturmodulierung in Ni-Mn-Ga Legierungen beschrieben. Einer Uber-
sicht Uber die Modulierungsarten und ihrer Abhangigkeit von der chemi-
schen Zusammensetzung folgt eine Beschreibung der vorkommenden Zwil-
lingsstrukturen in Ni-Mn-Ga Legierungen.

2.3.1 Ni-Mn-Ga Kristallstruktur

Die Kristallstruktur der stochiometrischen Ni,MnGa Legierung in der auste-
nitischen Phase entspricht einer kubischen flachenzentrierten Heusler-
Struktur, die als L,; eingeordnet wird [Web84], [Ove99]. Sie ist in Abb. 2.8
schematisch dargestellt. Bei Raumtemperatur betragt die Lange der Kris-
tallachse etwa 0,5825 nm [Ma00], [Bro02]. Féllt ihre Temperatur unter 200
K, wandelt die Kristallstruktur in eine martensitische Phase mit tetragonaler
Struktur um. Die L&ngen der tetragonalen Gitterachsen sind entsprechend
a=b=0,5925 nm und c= 0,5563 nm [Ma00], [Bro02].

Bei nicht stochiometrischen Ni-Mn-Ga Legierungen héngen Phasenum-
wandlungstemperatur, Modulierung und Form der martensitischen Kristall-
struktur von der Zusammensetzung ab.

So steigt die Phasenumwandlungstemperatur von 200 K bei einer Ni- Kon-
zentration von 50 % auf 330 K, bei einer Ni-Konzentration von 55 %
[Vas03], [Kho05]. Eine weitere Erhéhung des Ni-Anteils flihrt zur Verschie-
bung der Umwandlungstemperatur tber die Curie-Temperatur, so dass die
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Phasenumwandlung in der paramagnetischen Phase stattfindet. Die Curie-
Temperatur selbst ist schwach von der Ni-Konzentration abhangig, und
zeigt einen leichten Abfall mit Erh6hung des Ni-Anteils [Liu09]. Eine Substi-
tution von Ga- durch Mn-Atome fuhrt ebenso zu einer Erhéhung der Um-
wandlungstemperatur. Auf der anderen Seite wird eine sinkende Umwand-
lungstemperatur beobachtet, wenn die Ni-Atome durch Ga-Atome ersetzt
werden [Ent08]. Die Abhangigkeit der Phasenumwandlungstemperatur von
der Zusammensetzung wird in [Ent08] zusammengefasst.
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Abbildung 2.8: Der schematische Aufbau der Kristallstruktur der stdchiometrischen
Ni,MnGa Legierung in der austenitischen Phase [Ayu99].

Abhéngig von der Zusammensetzung kdnnen unterschiedliche Arten der
martensitischen Phasenmodulierung vorkommen. In diesem Kapitel wer-
den die drei hdufigsten Modulierungsarten betrachtet. Sie werden entspre-
chend der bestehenden Literatur als funf-lagig modulierter Martensit mit
einer tetragonalen Struktur (10M), sieben-lagig modulierter Martensit mit
einer orthorhombischen Struktur (14M) und nicht modulierter Martensit
mit einer tetragonalen Struktur (NM) bezeichnet. Die Nummer deutet auf
die Periodizitat der Atomlagen in der Kristallstruktur hin.

In der 10M Phase hat die Kristallstruktur eine Periodizitat von funf Atomla-
gen. Die Gitterkonstanten der tetragonalen Struktur haben dabei folgende
Verhaltnisse:a=bzc und c¢/a=0,94 [Jia04], [Pon05]. Die durch Umorientie-
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rung der martensitischen Varianten maximal erreichbare Dehnung betragt
in diesem Fall etwa 6 %.
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Abbildung 2.9: Schematische planare Darstellung des Uberganges von der kubischen
austenitischen Struktur zur tetragonalen martensitischen 10M Struktur. In der 10M
Phase werden die Atomlagen in einer (32)-Stapelung angeordnet.

Die kurze Kristallachse c ist die leichtmagnetische Achse. Die Struktur wur-
de erstmals vom Webster in einer stochiometrischen Ni,MnGa Legierung
entdeckt [Web04]. Der schematische Aufbau der Kristallstruktur wird in
Abb. 2.9 und 2.10 dargestellt. In diesem Fall sind die Atomlagen in einer
(32)-Stapelung angeordnet, so dass drei Atomlagen in eine und zwei Atom-
lagen in die entgegengesetzte Richtung verschoben sind. Auf Grund der
Periodizitat der Stapelung von Atomebenen nach jeweils 5 Atomlagen wird
diese Modulierungsart oft 5M genannt. Weil aber die erste und die fiinfte
Atomlagen doch nicht identisch sind, ist die richtige Bezeichnung 10M.
Dieser Typ der Kristallstruktur wurde bei den in dieser Arbeit untersuchten
Ni-Mn-Ga Folien festgestellt, die mit der Top-Down Methode hergestellt
worden waren. Die Herstellungsmethoden werden detailliert im néachsten
Kapitel beschrieben.
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Abbildung 2.10: Eine Reihe der Atomlagen, die eine volle Periode in der 10M Phase
bilden wird in (a) planar und in (b) 3D darstellt (c) Die elementare Gitterzelle, die zur

Beschreibung der 10M Phase verwendet wird.

Austenit 14M Martensit

[110]

Abbildung 2.11: Schematische planare Darstellung des Uberganges von der kubischen
austenitischen Struktur zur orthorhombischen martensitischen 14M Struktur. In der
14M Phase werden die Atomlagen in einer (52)-Stapelung angeordnet.
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Abbildung 2.12: Eine Reihe der Atomlagen, die eine volle Periode in der 14M Phase
bilden wird in (a) planar und in (b) 3D darstellt (c) Die elementare Gitterzelle, die zur
Beschreibung der 14M Phase verwendet wird.

Die martensitische 14M Struktur wurde zuerst von Martynov und Kokorin
entdeckt [Mar92]. Die Kristallstruktur in der 14M Phase ist orthorombisch
mit folgenden Verhdltnissen zwischen den Gitterkonstanten: azbzc,
¢/a=0,89 [S0z02]. Die kurze Kristallachse c ist die leichtmagnetische Achse,
die a Achse entspricht der schwermagnetischen Achse und die b Achse ist
die mittelmagnetische Achse. In diesem Fall werden finf Atomlagen in eine
und zwei Atomlagen in die entgegengesetzte Richtung verschoben. Die
maximale Dehnung, die durch Umorientierung der martensitischen Varian-
ten erzeugt werden kann, betragt etwa 10 % [S0z02]. Der schematische
Aufbau der Kristallstruktur ist in Abb. 2.11 und Abb. 2.12 dargestellt. Diese
Art der Modulierung wurde bei den in dieser Arbeit untersuchten Ni-Mn-
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Ga Filmen beobachtet, die mit der Bottom-Up Methode hergestellt wur-
den.

In der nicht modulierten Phase zeigt die Kristallstruktur keine bestimmte
Periodizitat. Diese Modulierungsart wurde zuerst von Martynov und Koko-
rin entdeckt [Mar92]. Die Gitterzellen sind tetragonal mit dem Achsenver-
haltnis a=bzc und c/a=1,22 [Pon05], [Jia04]. In diesem Fall ist die c-Achse
schwermagnetisch, die a-Achsen sind leichtmagnetisch. Die hdchse bisher
experimentell erzeugte magnetische Dehnung betragt etwa 12 % [Soz13].
Diese Modulierungsphase ist auf Grund der hdchsten magnetischen Deh-
nung aus Sicht der technischen Anwendungen besonders interessant.

Die Abhangigkeit der martensitischen Kristallstruktur von der Zusammen-
setzung wird in Abb.2.13 dargestellt [Ent08]. Die Messergebnisse zeigen,
dass die martensitische Kristallstruktur abhéngig von den Ga und Mn Kon-
zentrationen in der tetragonalen (10M), orthorhombischen (14M) oder
gemischten Form existieren kann. So dominieren bei Mn-Konzentrationen
von weniger als 29 % und Ga-Konzentrationen von héher als 21 % tetrago-
nale Strukturen. Eine Erh6hung der Mn-Konzentration und eine Verringe-
rung der Ga-Konzentration fihrt zum Anstieg der 14M-Phase, so dass zu-
erst beide Strukturen gleichzeitig vorkommen, dann wird nur die orthor-
hombische Struktur dominiert.

Die Valenzelektronenkonzentration steht im direkten Zusammenhang mit
der chemischen Zusammensetzung. Die Abhéngigkeit wird durch die Bezie-
hung (2.6) ausgedruickt [Che99]. Bei stdchiometrischen Legierungen be-
tragt die Valenzelektronenkonzentration etwa e/a=7,5. Eine Erhéhung der
Valenzelektronenkonzentration fiihrt zur Dominanz der nicht modulierten
Phase, so dass ab einem Wert von e/a=7,71 nur nicht modulierte Struktu-
ren vorkommen [Lan04].

_10*C; +7*C,,, +3Cg,
- 100%

ela (2.6)
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Abbildung 2.13: Abhé&ngigkeit der martensitischen Phasenmodulierung von der Zusam-
mensetzung [Ent08].

2.3.2 Magnetische Eigenschaften

Die Ni-Mn-Ga Legierungen zeigen unterhalb der Curie-Temperatur ausge-
pragte ferromagnetische Eigenschaften. Ihre Curie-Temperatur ist kaum
von der Zusammensetzung abhangig. Sie betragt bei der stdchiometrischen
Legierung Ni,MnGa etwa 376 K [Web84]. Durch Neutronenbeugungsexpe-
rimente wurde festgestellt, dass die magnetischen Momente in Ni-Mn-Ga
hauptsachlich durch Mn Atome getragen werden [Web84], [Bro02],
[Bro99]. Die gesamte auf eine Elementarzelle bezogene Magnetisierung
betragt etwa 4,03 pg. Der Magnetisierungsanteil von Mn Atome ist dabei
etwa eine GroBenordnung héher als die der Ni Atome und etwa zwei Gro-
Renordnungen hoher als die der Ga Atome. Deswegen spielen Mn Atome
eine dominierende Rolle fur das ferromagnetische Verhalten der Ni-Mn-Ga
Legierung. In der reinen Form zeigt Mn dagegen antiferromagnetische
Eigenschaften. Dies wird auf Grund der interatomaren Abstande erklart.
Die Abstédnde zwischen den einzelnen Mn Atomen in der Kristallstruktur
der Ni-Mn-Ga Legierung sind hoher als beim reinen Mn. D.h. mit der Erho-
hung der interatomaren Abstande geht die magnetische Mn-Mn Wechsel-
wirkung von der antiferromagnetischen zur ferromagnetischen Form Gber
[Enk02].
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Eine hohe magnetische Anisotropie, wie es bereits oben beschrieben wur-
de, ist eine wichtige Voraussetzung fiir die Erzeugung des MSM Effekts. In
Ni-Mn-Ga wird sie hauptsachlich durch das Untergitter der Ni Atome er-
zeugt [Enk02]. In einkristallinem Ni zeigt der Magnetisierungsverlauf eine
Abhé&ngigkeit von der kristallographischen Richtung. In der [111] Richtung
erreicht die Magnetisierung ihre Sattigung bei kleineren Feldstérken im
Vergleich zu den anderen Richtungen. Aus diesem Grund wird diese Rich-
tung als leichtmagnetisch bezeichnet. In Ni-haltigen Legierungen kann die
leichtmagnetische Richtung abhéngig von der Zusammensetzung geéndert
werden. So werden bei den Ni-Mn-Ga Legierungen in der austenitischen
Phase die leichtmagnetischen Achsen in {001} Richtungen ausgerichtet. Die
magnetokristalline Anisotropie hangt dabei von der Phase, Temperatur und
Zusammensetzung ab [Tic99], [Str03]. In der martensitischen Phase liegt
die Anisotropiekonstante im Bereich von 10° J/m? somit ist sie um zwei
GroRenordnungen hoher als in der austenitischen Phase. Die Veranderung
der Anisotropiewerte wird dabei auf Grund der Gitterverzerrung der mar-
tensitischen Kristallstruktur erkléart [Tic99], [Str03]. In den 10M und 14M
Phasen liegen die magnetischen Momente entlang den kurzen kristallogra-
phischen c-Achsen, die parallel zur [001] Richtung ausgerichtet sind. Sie
entsprechen den leichtmagnetischen Achsen. Bei der NM Phase liegen die
magnetischen Momente in der (a-a) Ebene senkrecht zur c-Achse (senk-
recht zur [001] Richtung). In diesem Fall wird die ganze Ebene als leicht-
magnetisch bezeichnet. In Abb. 2.14 werden Magnetisierungskennlinien fir
drei Modulierungsphasen 10M, 14M und NM in Abhangigkeit von der Feld-
starke und der kristallographischen Richtung dargestellt [Liu09]. Aus den
Graphen folgt, dass abhangig von der Modulierung der martensitischen
Phase die Anisotropiekonstante unterschiedliche Werte annehmen kann. In
der 10M Phase (Abb. 2.14a) ist die c-Achse leicht magnetisch, deswegen
erreicht die Magnetisierung ihre Sattigung entlang der c-Achse in einem
relativ schmalen Feldbereich. Der Magnetisierungsverlauf entlang der
schwermagnetischen Achse zeigt dagegen einen gradualen anndhernd
linearen Charakter in einem breiten Feldbereich.
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Abbildung 2.14: Magnetisierungskennlinien der Ni-Mn-Ga Proben mit unterschiedlicher
Modulierung (a) 10M, (b) 14M und (c) NM [Hec03].

Die Anisotropiekonstante kann durch die Flache zwischen den beiden
Magnetisierungskennlinien bestimmt werden. Sie entspricht der magneti-
schen Energie, die notwendig ist, um die Magnetisierung von der leicht-
magnetischen c-Achse zur schwermagnetischen a-Achse zu drehen. Weil
die a- und b- Achsen in der 10 M Phase einen fast gleichen Magnetisie-
rungsverlauf zeigen, kann in diesem Fall nur eine uniaxiale Anisotropie-
konstante K. (K:=K,.=Ky) eingefiihrt werden. Die Anisotropiekonstante von
den schwermagnetischen Achsen K, wird vernachlassigt, weil sie im Ver-
haltnis deutlich kleiner als K sind (Ka/Ke= 0,04) [S6d05]. Typische Werte,
die K. in den 10 M Volumenkristallen bei Raumtemperatur erreichen kann,
liegen im Bereich (1,2-2,0)*10° J/m>. Die Anisotropieenergie wird abhangig
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von der Magnetisierungsrichtung durch die Relation (2.7) beschrieben
[S6d05]:

Ema= KcsSin20 (2.7)

6 entspricht dabei dem polaren Winkel zwischen der Magnetisierungsrich-
tung und der c-Achse.

In der 14 M Phase existiert neben der leichtmagnetischen c-Achse und der
schwermagnetischen a-Achse noch eine mittelmagnetische b-Achse
[Str03], [StrO4]. Der Magnetisierungsverlauf entlang dieser Achse wird in
Abb. 2.14 durch eine schwarze Kennlinie dargestellt [Hec03]. Um die Ani-
sotropieenergie in diesem Fall zu beschreiben, miissen dementsprechend
zwei Anisotropiekonstanten bezuglich der leichtmagnetischen und mittel-
magnetischen Achsen bericksichtigt werden. Sie werden als K. und K, be-
zeichnet. (Die Anisotropiekonstante beziglich der schwermagnetischen a-
Achse nimmt einen relativ kleinen Wert an, und kann in diesem Fall auch
vernachl&ssigt werden). Die Anisotropieenergie wird dann durch die Relati-
on (2.8) beschrieben:

Ema= KcC0520+K;Sin20sing (2.8)

Fur die Volumenkristalle mit der 14 M Phase betrégt K. etwa -1,7*10° J/m’
und K; etwa -0,9%10° J/m™ [Str04]. Die Sattigungsmagnetisierung ist eine
weitere Eigenschaft, die neben der magnetischen Anisotropie fur die Er-
zeugung der MIR notwendig ist. Je héher die Sattigungsmagnetisierung ist,
desto hoher ist der Unterschied in der Zeemanenergie zwischen den be-
nachbarten unterschiedlich ausgerichteten Varianten im extern angelegten
magnetischen Feld. Durch diesen Energieunterschied wird ein magneti-
scher Druck auf die Zwillingsgrenze erzeugt, die diese Varianten voneinan-
der trennt. D.h. je h6her die S&ttigungsmagnetisierung ist, desto hoher ist
dieser Druck bei gegebenem magnetischem Feld. Dementsprechend kann
die Erh6hung in der Sattigungsmagnetisierung zur Verkleinerung des fir
die MIR bendtigten magnetischen Feldes fihren [Liu09].
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2.3.3 Zwillingsgrenzen in Ni-Mn-Ga

Die Zwillingsgrenzen bilden sich aus, um die mechanischen Spannungen in
der martensitischen Kristallstruktur zu reduzieren. Die Zwillingsgrenzen
entstehen bereits beim Kristallwachstum. Sie kdnnen aber auch gezielt mit
einer bestimmten Ausrichtung, thermisch durch eine martensitische Pha-
senumwandlung unter einem Temperaturgradienten oder mechanisch
durch eine von aufen angelegte Spannung, erzeugt werden. Am Beispiel
der tetragonalen martensitischen Kristallstruktur werden in Abb. 2.15 sechs
maglichen Zwillingsgrenzen, die durch austenitische {110} Ebenen be-
schrieben werden, dargestellt [Liu04], [Pon05], [Kha91]. Auf Grund der
héheren Symmetrie wird die kubische Einheitszelle des Austenits fiir die
Darstellung der Zwillingsebenen als Referenzsystem angenommen [Liu04].

Die Zwillingsgrenzen teilen die Kristallstruktur in zwei Varianten, bei denen
die kurzen c-Achsen in unterschiedliche Richtungen ausgerichtet sind. Um
die Gitterstruktur der beiden Varianten an der Zwillingsebene anzupassen,
muss eine Variante rotiert werden. Der Rotationswinkel ist dabei durch die
tetragonale Verzerrung festgestellt:

c/a =tan(45°-2a) (2.9)

Die Zwillingsgrenzen werden anhand folgender Eigenschaften wie Zwil-
lingsspannung, geometrische Abmessungen und Orientierung der Zwil-
lingsebene, charakterisiert. So werden die Zwillingsgrenzen mit einer be-
sonders niedrigen Zwillingsspannung (ozwe < 0,2 MPa) als Typ Zwei be-
zeichnet, die restlichen "normalen” Zwillingsgrenzen entsprechen dem Typ
Eins [Str11], [Chul3], [Soz11].

In dieser Arbeit werden die Zwillingsgrenzen beziiglich der Orientierung der
Zwillingsebene als diagonal Abb. 2.15a, senkrecht Abb. 2.15b und parallel
Abb. 2.15c, bezeichnet. Im vierten Kapitel wird gezeigt, wie jede der oben
dargestellten Ausrichtungen der Zwillingsgrenzen in 10M Ni-Mn-Ga Folien
gezielt erzeugt werden kann.
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Abbildung 2.15: Sechs Ausrichtungen der Zwillingsgrenzen einer einkristallinen Ni-Mn-

Ga Legierung mit den tetragonalen Gitterzellen (a) diagonale, (b) senkrechte und (c)
parallele Zwillingsgrenzen
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2.4 Adaptiver Martensit

Das Konzept des adaptiven Martensits wurde erstmals von Kachaturyan
eingefuhrt, um die Entstehung der fein verzwillingten martensitischen
Struktur bei einer Phasenumwandlung zu beschreiben [Kha91]. Dabei wird
angenommen, dass die elastische Energie zwischen Martensit und Auste-
nit, die auf Grund der martensitischen Verzerrung entsteht, viel héher ist
als die Zwillingsgrenzen energie. Die martensitische Mikrostruktur, die sich
bei der Phasenumwandlung durch unterschiedliche Ausrichtung der Vari-
anten an der Phasengrenze ergibt, wird als adaptive martensitische Phase
bezeichnet. Sie wird dabei so geformt, dass die Eigenwerte der Austenit-
Martensit Dehnungsmatrix mdglichst genau 1 entsprechen [Niem12]. D.h.
die gesamte Dehnung entlang der Phasengrenze muss maglichst klein sein
bzw. komplett verschwinden. Dies fuhrt zum Abbau der elastischen Energie
an der Phasengrenze, die elastische Energie wird also auf Kosten der Zwil-
lingsgrenzenenergie kompensiert. In Abb. 2.16 wird die Entstehung und
Entwicklung der adaptiven martensitischen Phase mit einer tetragonalen
Kristallstruktur am Beispiel der Phasenumwandlung zwischen NM Marten-
sit und Austenit schematisch gezeigt.
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Abbildung 2.16: (a) Die Einheitszelle des kubischen Austenits wandelt in die Einheitszelle
des tetragonalen Martensits um, die entlang drei Orientierungen ausgerichtet werden
kann. (b) Austenit wird vom verzwillingten adaptiven Martensit durch die Phasengrenze
getrennt, die auf Grund von Gitterdefekten und Versetzungen eine endliche Breite
aufweist. (c) Die hohe Zwillingsgrenzendichte an der Phasengrenze fiihrt zur Erh6hung
der gesamten Zwillingsgrenzenenergie. Um dieser Erhdhung entgegen zu wirken,
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kommt es mit steigender Entfernung von der Phasengrenze zu Vereinigungen der Zwil-
lingsgrenzen (d) Die Breite der Varianten kann dabei von einigen Atomlagen bis zu
einigen mm wachsen [Niem12], [Kau10].

Fur die Ausrichtung der tetragonalen Gitterzellen gibt es drei Mdglichkeiten
sich auszurichten. Wenn keine Kraft von auf’en angelegt wird, sind alle drei
Ausrichtungen energetisch identisch. Die Dehnung in der martensitischen
Phase wird dabei durch die geometrischen Abmessungen der austeniti-
schen Phase mit der Gitterkonstante a, beschrankt. Auf Grund der Volu-
menerhaltung und der diffusionslosen Phasentransformation muss die
Anzahl der martensitischen und austenitischen Gitterzellen auf beiden
Seiten der Phasengrenze identisch sein. Da die martensitischen Gitterkon-
stanten von den austenitischen abweichen, wiirde die Bildung einer einzi-
gen martensitischen Variante zur Entstehung einer hohen mechanischen
Spannung und damit einer hohen elastischen Energie fiihren. Richten sich
die martensitischen Varianten jedoch abwechselnd mit den langen und
kurzen Achsen entlang der Phasengrenze aus, so kann diese Spannung
abgebaut werden [Niem12], [KaulOQ]. Die Zwillingsperiodizitat wird dabei
durch die Formel (2.10) beschrieben.

d1/d2= (anm-aa)/ (aa-Cnm) (2.10)

Die Breite der einzelnen Varianten beschrankt sich dabei auf einige Gitter-
zellen und liegt somit im Nanometer-Bereich. Die Orientierung und die
Scharfe der Phasengrenze auf atomarer Ebene kann durch Kristalldefekte
wie Gitterversetzungen beeinflusst werden. Dies fuhrt zur Verbeiterung
(Unscharfe) der Phasengrenze, die durch einen grauen Bereich in der Ab-
bildung dargestellt ist. Auf der anderen Seite gilt je feiner die Zwillingsgren-
zen und je groRer ihre Dichte, desto hoher ist die gesamte Zwillingsgrenze-
nenergie. Um diese zu minimieren, kommt es mit steigendem Abstand von
der Phasengrenze zur Vereinigung und Vergréberung einzelner Varianten.
Ihre Breite wéachst mit jedem Vereinigungsschritt, und kann somit mehrere
hundert Mikrometer erreichen. Das Verhéltnis der verschiedenen Varian-
ten bleibt dabei mit der wachsenden Breite erhalten.
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S. Kaufman hat in seiner Arbeit das Konzept des adaptiven Martensits
tbernommen, um die Bildung der 14M Phase auf Basis der NM Phase bei
einer thermischen Phasenumwandlung am Beispiel eines epitaktisch ge-
wachsenen Ni-Mn-Ga Filmes zu erklaren [Kaul0]. Ausgehend von den er-
mittelten Gitterkonstanten der martensitischen und austenitischen Phase
wurde die Zwillingsperiode zu di/d, = (anw-aa)/(aa-Cnv) = 0.417 bestimmt.
Ein &hnlicher Wert ergibt sich, wenn in die Formel (2.10) Zwillingsperiodizi-
tat der 14M Phase eingesetzt wird (di/d, = 2/5 = 0,4). Es kann also davon
ausgegangen werden, dass sich die Gitterzellen der NM Phase in einer (52)
Reihenfolge ausrichten, die der 14 M Struktur entspricht. D.h. Die 14M
Phase besteht aus den Bausteinen der NM Phase, wie schematisch in Abb.
2.17 gezeigt.
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e Mn "0-_.0-'0-

e Ga

* @ o -0 9 6...9'.:.._-

R

aw—Cu-Zwillingsgrenze ] \

P S S S S S S S - . &0
® s 0 s 8 0 0 s 0 s 0 ;
e S o ¢ @ 6 @ 5 @ Y

Abbildung 2.17: Die adaptive Beschreibung der orthorhombischen 14 M- Elementarzelle
zeigt die (52), Stapelung von NM-Atomlagen, die durch Zwillingsgrenzen miteinander
verbunden sind. Die Elementarzelle des tetragonalen NM-Martensit ist grau hinterlegt,
die NM Zwillingsgrenzen sind als griine Linien dargestellt. Die Verschiebung der Atomla-
gen zueinander ist gelb gezeichnet [Kau10].
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3. Experimentelle Methoden

In diesem Kapitel werden grundlegende experimentelle Methoden darge-
stellt, die flr die Herstellung, Strukturierung und Charakterisierung der zu
untersuchenden Ni-Mn-Ga Proben verwendet werden.

Am Anfang des Kapitels wird auf die Herstellungsmethoden der Ni-Mn-Ga
Folien und Filme eingegangen.

Im zweiten Abschnitt werden die Messanordnungen und Charakterisie-
rungsmethoden von Ni-Mn-Ga Proben beschrieben. Folgende Eigenschaf-
ten werden dabei untersucht: Kristallstruktur, Oberflachentopographie,
thermische, mechanische und magnetische Eigenschaften.

3.1 Herstellung

Bei der Herstellung der in dieser Arbeit untersuchten Ni-Mn-Ga Proben
wurden zwei unterschiedliche Methoden eingesetzt, die entsprechend als
Top-Down und Bottom-Up benannt werden. Bei der ersten Methode, die
als Top-Down bezeichnet wird, werden dinne Ni-Mn-Ga Streifen, die in
dieser Arbeit als Folien bezeichnet werden, aus Volumenkristallen geschnit-
ten und danach auf die gewtiinschte Dicke poliert. Die minimale erreichbare
Dicke der Folien, bei denen der MSM-Effekt nachgewiesen wurde, betragt
etwa 40 um [Kohl09]. Die Dicke der in dieser Arbeit untersuchten Folien
liegt im Bereich zwischen 50 und 200 pum.

Die andere Herstellungsmethode wird hier als Bottom-Up bezeichnet. Die
Ni-Mn-Ga Proben werden dabei in der Form von diinnen Schichten durch
eine Gasphasenabscheidung (magnetfeldunterstiitzte Kathodenzerstau-
bung) auf einem Substrat hergestellt. Diese Art von Proben wird im Folgen-
den als Ni-Mn-Ga Filme bezeichnet. Nach der Herstellung werden sie vom
Substrat abgeldst und in der Streifenform nasschemisch strukturiert.
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Um den MSM-Effekt zu zeigen, missen die Ni-Mn-Ga Folien einkristallin
sein, weil der MSM-Effekt hauptséchlich nur in einkristallinen ferromagne-
tischen Formgedé&chtnislegierungen nachgewiesen wurde. Bei den
Polykristallen wird die Bewegung der Zwillingsgrenzen durch die Korngren-
zen verhindert, was zu einer héheren Zwillingsspannung fihrt, die nicht
mehr mit der magnetischen Energie tberwunden werden kann.

3.1.1 Herstellung der einkristallinen Ni-Mn-Ga Folien mit Top-Down Me-
thode

Fur die Herstellung einkristalliner Legierungen werden zwei Methoden
verwendet, die als Bridgman und SLARE Methoden bezeichnet werden
[Wil73]. Bei der Bridgman Methode wird eine polykristalline Legierung in
einem konusformigen Tiegel Uber ihre Schmelztemperatur erhitzt
(Abb. 3.1). Der Heizvorgang verlauft in einem Ofen unter Edelgasatmospha-
re. Die Ofentemperatur wird um 100 K hoher als die Schmelztemperatur
der zu verschmelzenden polykristallinen Legierung eingestellt. Nachdem
die Legierung komplett geschmolzen ist, wird der Tiegel langsam mit der
konusformigen Spitze aus dem Ofen gezogen. Entlang des Tiegels entsteht
ein Temperaturgradient. Die Kristallisation startet am kaltesten Punkt in
der Konusspitze und setzt sich bei der Verschiebung des Tiegels in die ver-
tikale Richtung (y-Richtung) fort. Im zentralen Teil des Tiegels kann der
Temperaturgradient nicht genau kontrolliert (eingestellt) werden, deswe-
gen entstehen in diesem Teil unerwiinschte Temperatur-schwankungen,
die zu einer groReren Defektdichte in der Kristallstruktur der Legierung
fihren kénnen. Die Edelgasatmosphére im Ofen vermindert die Reaktion
zwischen dem Tiegel und der kristallisierenden Legierung. Nachdem die
Probe vollstandig aus dem Ofen gezogen ist, befindet sie sich in einem
gemischten Zustand, bei dem ein Teil der Probe einkristalline, ein anderer
polykristalline Struktur aufweist. Um den einkristallinen Anteil der Probe zu
erhdhen, kann der ganze Vorgang in mehreren Zyklen durchgefihrt wer-
den. Eine detaillierte Information tber die Bridgman Methode kann der
Referenz [Wil73] enthommen werden.
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Abbildung 3.1.: Schematische Darstellung der Bridgman Methode. Die zu schmelzende
Legierung (1) wird in einen konusformigen Tiegel eingebracht (2). Der Tiegel befindet
sich in einem keramischen Zylinder (3), der mit einem Edelgas gefiillt wird. Der Heizvor-
gang verlauft in einem vertikal gebauten Ofen [Wil73].

Die SLARE Methode unterscheidet sich von der Bridgman Methode da-
durch, dass sich die Legierung beim Schmelzen und bei der Kristallisation in
einem flussigen Medium befindet. Die Temperatur der Legierung wird da-
bei nicht durch die Verschiebung des Tiegels aus dem Ofen gesenkt, son-
dern durch Verringerungen der Ofentemperatur. Das fllissige Medium wird
inert beziglich der zu schmelzenden Legierung ausgewahlt. Diese muss
auch eine niedrigere Dichte und eine niedrigere Kristallisationstemperatur
aufweisen. Im Vergleich zur Bridgman Wachstumsmethode, bietet die
SLARE Methode eine Herstellungsméglichkeit der Ni-Mn-Ga Proben mit
einem hoheren einkristallinen Anteil. Eine detaillierte Information tber die
SLARE Methode kann der Referenz [Mec05] entnommen werden.
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Abbildung 3.2: Herstellung von einkristallinen Ni-Mn-Ga Folien aus einem Volumen-
kristall.

Um aus den einkristallinen Ni-Mn-Ga Volumenproben diinne Folien herzu-
stellen, missen folgende Schritte durchgefiihrt werden. Die Folien werden
aus den Volumenkristallproben durch Erodieren oder Funkerosion in die
[100] Richtung geschnitten (Abb. 3.2). Beim Schneiden bilden sich auf der
Folienoberflache diverse Defekte, die den MSM-Effekt verhindern kdnnen.
Um diese Defekte zu beseitigten, wird die Folienoberflache in einer Losung
von Ethanol und HNO;elektropoliert.

Tabelle 3.1: Zusammenfassung aller in dieser Arbeit untersuchten Ni-Mn-Ga Folien.

Bezeichnung Dicke Lange Breite Herstellungsdatum
(um) (mm) (mm)
Ni-Mn-Ga-200a 200 15 3 2009
Ni-Mn-Ga-100b 100 15 3 2011
Ni-Mn-Ga-80b 80 15 3 2011
Ni-Mn-Ga-70b 70 15 3 2011
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Ni-Mn-Ga-50b 50 15 3 2011
Ni-Mn-Ga-200c 200 12 2 2012
Ni-Mn-Ga-150c 150 12 2 2012
Ni-Mn-Ga-100c 100 12 2 2012
Ni-Mn-Ga-v1 3000 25 3 2012
Ni-Mn-Ga-v2 1000 6 3 2012

Die kleineren Defekte, die nach der elektrischen Politur verblieben sind,
kdnnen zum Teil durch mechanisches Polieren weiter beseitigt werden. Die
minimale Dicke der Ni-Mn-Ga Folien, bei denen der MSM-Effekt nachge-
wiesen wurde, betragt etwa 30 um. Die Dicke der Folien, die in dieser Ar-
beit verwendet wurden, lag im Bereich zwischen 50 um und 200 pum. Alle
hergestellten Proben, die in dieser Arbeit verwendet wurden, sind in der
Tabelle 3.1 zusammengefasst.

3.1.2 Herstellung der Ni-Mn-Ga Filme

Die einzelnen Atomlagen der Ni-Mn-Ga Legierung werden auf einem Sub-
strat aus der Gasphase abgeschieden. Weil die Dicke der abzuscheidenden
Schicht von einzelnen Atomlagen bis in den pum-Bereich wéchst, wird diese
Methode als Bottom-Up bezeichnet. Der schematische Aufbau einer Ka-
thodenzerstaubungsanlage ist in Abb. 3.3 gezeigt. In einer geschlossenen
Kammer mit Edelgasatmosphare (Ar) wird das abzuscheidende Ni-Mn-Ga
Legierungs-Target an einer Kupferkathode fixiert. Das Anlegen einer kon-
stanten Hochspannung zwischen Kathode und Anodenring fuhrt zur lonisie-
rung des Edelgases und Entstehung eines Plasmas. Die ionisierten Ar-
Atome werden in Richtung Kathode beschleunigt und kollidieren mit der
Oberflache des auf der Kathode fixierten Targets. Ihre kinetische Energie
kann abhangig von der angelegten Spannung zwischen 100 und 1000 eV
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erreichen. Sie ist somit hoch genug, um die Bindungsenergie der Targeta-
tome zu Uberschreiten und aus dem Targetmaterial rauszuschlagen. Die
Anzahl der herausgeschlagenen Targetatome kann erhdht werden, indem
in der Kammer ein radial gerichtetes magnetisches Feld, wie in Abb. 3.3
gezeigt, angelegt wird. Die bei der lonisation freiwerdenden Elektronen
werden durch die Lorenzkraft in spiralférmigen Bahnen zur Targetoberfla-
che gefiihrt. Auf Grund des Uberschusses der freiwerdenden Elektronen an
der Targetoberflache wird die Spannung zwischen Target und Anodenring
erhoht, was zu einer Steigerung der lonisationsrate des Ar-Gases und dem-
entsprechend der Abtragung des Targets fuhrt.

Die Targetatome, die nach dem lonenbeschuss frei geworden sind, bewe-
gen sich diffusiv durch die Kammer zum Substrat. lhre kinetische Energie
wird auf Grund der Kollisionen mit den Edelgasatomen standig veréndert.
Die Abtragungsrate hangt vom Arbeitsdruck ab, der durch die Konzentrati-
on des Edelgases in der Kammer eingestellt werden kann. Mit Erhéhung
des Arbeitsdrucks erhoht sich die Anzahl der freigesetzten Target-Atome,
jedoch verringert sich dabei ihre effektive freie Weglange. Aufgrund dessen
bekommen ihre Bewegungen einen diffusiven Charakter, wodurch die Ab-
scheidungsrate sinkt. Deswegen muss beim Schichtwachstum ein optimaler
Arbeitsdruck eingestellt werden. Sobald die freigewordenen Targetatome
das Substrat erreichen, kondensieren sie auf dessen Oberflache. Um die
kondensierten Atome mdoglichst homogen zu verteilen und ein epitakti-
sches Wachstum zu ermdglichen, wird das Substrat homogen beheizt und
exzentrisch rotiert.
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Abbildung 3.3: Schematische Darstellung der magnetfeldunterstiutzten Kathoden-
zerstaubung. Durch Anlegen einer Hochspannung wird zwischen Anode und Target ein
Plasma gezlindet. Die Targetatome werden durch beschleunigte Ar-lonen aus der Tar-
getoberflache geldst und adsorbieren auf dem gegeniiberliegenden Substrat.

Die in dieser Arbeit untersuchten Filme wurden am Leibniz-Institut fir
Festkorper -und Werkstoff-forschung (IFW) Dresden von Anja Backen her-
gestellt [Bac10].

Die Bezeichnungen und Dicken von diesen Ni-Mn-Ga Filmen, die in dieser
Arbeit untersucht wurden, sind in der Tabelle 3.2 zusammengefasst.

Tabelle 3.2: Zusammenfassung aller in dieser Arbeit untersuchten Ni-Mn-
Ga Filme.

Probenbezeichnung Dicke (um)
Ni-Mn-Ga-ab225 4-5
Ni-Mn-Ga-ab227 3-5

3.1.3 Strukturierung der Ni-Mn-Ga Filme

Um nach der Herstellung das Aktorverhalten der aufgewachsenen Filme zu
untersuchen, missen sie zuerst vom Substrat gelést werden. Weil das Sub-
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strat die Bewegung von Zwillingsgrenzen verhindert, ist die Bewegung der
Ni-Mn-Ga Filme, solange sie ans Substrat gebunden sind, verhindert.

Um die Filme von der Substratoberflache zu trennen, ohne dabei die Film-
oberflache zu beschadigen, muss entweder ein lésliches Substrat ausge-
wahlt werden, oder eine Opferschicht zwischen Substrat und Filmoberfla-
che eingebracht werden. An das Substrat und die Opferschicht werden die
gleichen Anforderungen gestellt. Sie missen selektiv geatzt werden kon-
nen, ohne dabei die Filmoberflache zu beeinflussen, und ihre Kristallstruk-
tur muss eine maglichst gleiche Gitterkonstante mit der aufgewachsenen
Filmschicht aufweisen.

Als l6sliches Substrat kann ein NaCl Kristall verwendet werden. Er hat eine
relativ kleine Gitterverzerrung von etwa 3,2 % bezlglich der kubischen
austenitischen Kristallstruktur von Ni-Mn-Ga [Eic09], [Tho09]. Dieses Sub-
strat kann leicht im Wasser geldst werden, ohne die Filmoberflache zu
beschadigen. Allerdings gibt es zwei Nachteile: Erstens zeigt sich bei der
Erhitzung eine chemische Wechselwirkung zwischen Ni-Mn-Ga und NacCl,
was durch eine starke Verdnderung der Filmoberflache erkannt werden
kann [Eic09]. Der zweite Nachteil ist der Unterschied in der thermischen
Ausdehnung bei NaCl und Ni-Mn-Ga. Es fiihrt zur Entstehung von Spalten
und Verbiegungen auf der Filmoberflache. Deswegen war es bis jetzt nicht
maglich, einkristalline Schichten auf dem NaCl Substrat aufwachsen zu
lassen. Aus diesen zwei Griinden wurde auf den Einsatz von NaCl als Sub-
strat in dieser Arbeit verzichtet. Das MgO Substrat, das fir die Filmherstel-
lung in dieser Arbeit verwendet wurde, zeigt dagegen eine kleinere Gitter-
verzerrung von 2,2 % bezuglich der kubischen Kristallstruktur von Ni,MnGa
in der austenitischen Phase [Bac10]. Es hat auch eine vergleichbare thermi-
sche Ausdehnung. Der grofie Nachteil von diesem Substrat ist, dass es nicht
selektiv geétzt werden kann. Deswegen muss in diesem Fall eine Opfer-
schicht zwischen dem Substrat und dem Ni-Mn-Ga Film abgeschieden wer-
den. Die Opferschicht muss dabei folgende Eigenschaften aufweisen: Sie
muss epitaktisch aufwachsen, maglichst kleine Gitterverzerrung mit der
darauf wachsenden Schicht und eine vergleichbare thermische Ausdeh-
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nung aufweisen und selektiv abgeldst werden. Diesen Anforderungen ent-
spricht eine einkristalline Cr Schicht, deren Gitterverzerrung bezuglich Ni-
Mn-Ga im Bereich von 1,2 % liegt [Bac10]. Ein einkristallines Wachstum der
Cr Schicht auf dem MgO Substrat ist auch méglich [Bacl0].

Nach der Filmherstellung kénnen die Cr-Schichten mit einer kommerziell
erhaltlichen Atzlosung geatzt werden. Allerdings wird mit dieser Atzlosung
aufler Cr auch Ni abgetragen. Deswegen wird die Dicke der Opferschicht
von etwa 100 nm entsprechend ausgewahlt, damit die Ni-Mn-Ga Schicht
beim Cr-Atzen méglichst unbeeinflusst bleibt. Weil das Atzmittel die Cr-
Schicht nur an der Seite erreichen kann, nimmt ein Atzvorgang, um Ni-Mn-
Ga Filme mit einer Abmessung von 10x10 mm? vom Substrat vollstandig
abzulésen, mehrere Stunden in Anspruch. Auch wird die Ni-Mn-Ga Film-
oberflache zum Teil angegriffen. Der abgeldste Film muss danach in die
gewilinschte Geometrie durch mechanisches Schneiden gebracht werden.

Allerdings kann die Strukturierung und der Atzvorgang deutlich beschleu-
nigt werden, wenn die gewiinschte Geometrie schon beim Atzen erzeugt
wird. Dafir kann die Filmoberfliche mittels optischer Lithographie und
nasschemischen Atzens bis zu Cr-Schicht streifenweise durchgeéatzt wer-
den.

Somit entsteht die Mdglichkeit fiir das Cr-Atzmittel, die Cr-Schicht an meh-
reren Stellen anzugreifen und die Ni-Mn-Ga Filme in der Streifenform abzu-
l6sen. Der Prozess wird in der Abb. 3.4 gezeigt und nachfolgend das Atzpro-
tokoll beschrieben.
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Abbildung 3.4: Die Strukturierung der Ni-Mn-Ga Filmschichten mittels optischer Litho-
graphie und nasschemischem Atzen.

Im ersten Schritt wird die Filmoberflache mit dem Fotolack AZ 4533 beim
5000 U/min fir 60 s per Spincoaten aufgebracht. Danach wird die be-
schichtete Probe fiir 5 min auf eine Temperatur von 95 °C erhitzt, um den
Lack zu trocknen. Der Fotolack wird anschlieRend Uber eine streifenférmige
Maske mit UV-Licht (200 mJ/10,7 MW/cm?) belichtet. Im néchsten Schritt
wird der Fotolack in einer Losung von 1:4 AZ400 und DI-Wasser 60 s lang
entwickelt. An den nicht belichteten Stellen bleibt der Lack erhalten. Im
anschlieBenden Atzschritt wird eine Mischung aus Flusssaure, Salpetersau-
re und DI-Wasser verwendet. Die gemessene Atzrate von Ni-Mn-Ga betragt
2 um/min. Die Fotolackstreifen werden dabei deutlich langsamer angegrif-
fen. Bevor die Probe aus dem Ldsungsmittel enthommen werden darf,
muss geprift werden, ob die Probe an den belichteten Stellen komplett
durchgeétzt ist. Bei einem wiederholten Eintauchen der Probe in die Atzlo-
sung konnte sich der Fotolack ablésen und die Filmoberflache an uner-
winschten Stellen angegriffen werden. Zuletzt wird die Probe in die Cr-
Atzlosung eingetaucht. Nachdem diese die Cr-Schicht komplett entfernt
hat, liegt Ni-Mn-Ga Film in Form von freiliegenden Streifen vor.
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3.2 Messanordnungen und Messtechniken

3.2.1 Thermische Charakterisierung: Bestimmung der Phasenumwand-
lungstemperaturen

In diesem Abschnitt werden zwei Messmethoden vorgestellt, die fir die
Ermittlung der Phasenumwandlungstemperaturen in den Ni-Mn-Ga Proben
verwendet werden. Die erste wird als dynamische Differenzkalorimetrie
bezeichnet.

Die zweite Methode basiert auf der Messung des Widerstandes der Ni-Mn-
Ga Probe in Abhangigkeit von der Temperatur.

3.2.1.1 Dynamische Differenzkalorimetrie

Die dynamische Differenzkalorimetrie (englische Abkiirzung DSC) ist ein
Messverfahren, das verwendet wird, um den Warmefluss durch eine Probe
beim Aufheizen, Abkiihlen oder einem isothermen Prozess zu messen. Bei
der DSC werden zwei verkapselte Behélter, einer mit der zu untersuchen-
den Probe und einer ohne Probe (Referenz) zusammen in einem Warme-
bad dem gleichen Temperaturdnderungsprogramm ausgesetzt. Wenn das
Warmebad erhitzt oder gekuhlt wird, so flie3t die Warme durch Probe und
Referenzbehalter, wo die Temperatur mit einem Temperaturfiihler abge-
nommen wird. Der Warmefluss durch den Probenbehalter &ndert sich,
wenn eine Phasenumwandlung zwischen Martensit und Austenit in der
Probe stattfindet. Die Phasenumwandlung korreliert mit einer Anderung
der freien Gibbs-Energie der Probe, die entweder in Form von Wéarme in
das AuBensystem freigesetzt wird, oder von dem &ufl3eren System ent-
nommen wird. Durch die Anderung im Warmfluss kénnen damit Riick-
schliisse auf die Umwandlungstemperaturen gezogen werden.
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Abbildung 3.5: Das dynamische Differenzialkalorimeter von der Firma Netzsch.

Das Bild einer Anlange von der Firma Netzsch, mit der die DSC-Messungen
durchgefuhrt wurden, ist in Abb. 3.5 gezeigt. Fir die Messung wird die
Temperaturrate auf 10 K/min eingestellt. Die Temperatur wird dabei im
Bereich zwischen -20 und 160 °C variiert.

Das Ergebnis der DSC-Messung der Ni-Mn-Ga-100c Folie wird in Abb. 3.6
dargestellt. Die rote Warmeflusskurve wird beim Heizen aufgenommen.
Wenn die Temperatur des Warmeflusses einen Wert von 60 °C erreicht
hat, findet die Phasenumwandlung zwischen Martensit und Austenit statt.
Die Warme wird dabei von der Probe aufgenommen, was zur Entstehung
einer endothermen spitzenférmigen Veranderung in der Warmeflusskurve
fuhrt. Die Umwandlungstemperaturen, die aus dem Anfang und Ende der
Messkurvenspitze ermittelt werden, sind in der Abb. 3.6 entsprechend als
Tas (Austenit-Starttemperatur)und Tas (Austenit-Endtemperatur) markiert.
Beim weiteren Heizen, wenn die Temperatur des Warmeflusses den Wert
von 100 °C erreicht hat, wird eine kleinere endotherme stufenférmige Ver-
anderung in der Warmeflusskurve beobachtet. Sie kommt durch den Uber-
gang vom ferromagnetischen zum paramagnetischen Zustand der Probe
zustande. Die Temperatur, bei der dieser Ubergang startet, wird als T, (Cu-
rietemperatur) bezeichnet. Beim Kihlen finden die beiden Vorgange wie-
der statt. Die Phasenumwandlungstemperaturen zwischen Austenit und
Martensit, die entsprechend in Abb. 3.6 durch Tys und Ty bezeichnet sind,
sind im Vergleich zu Txs und Ty auf Grund der thermischen Hysterese zu
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niedrigen Temperaturen verschoben. Die W&rme wird dabei von der Probe
freigesetzt, was zur Entstehung einer exothermen spitzenférmigen Veran-
derung in der Warmeflusskurve fuhrt. Nach der DSC-Messung wurden fol-
gende Werte ermittelt: Tys =50 °C, Ty =48 °C, Tas =60 °C und Tps = 62 °C.
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Abbildung 3.6: DSC-Messung der Ni-Mn-Ga-100c. Die Warmeflusskurve wird beim Hei-
zen durch eine rote Linie und beim Kiihlen durch eine blaue Linie dargestellt. Auf Grund
der Phasenumwandlung entstehen eine endotherme Reaktion beim Heizen und eine
exotherme Reaktion beim Kihlen. Die beiden Reaktionen kdnnen anhand der spitzen-
formigen Veranderungen in den Warmeflusskurven erkannt werden.

3.2.1.2 Elektrische Widerstandsmessung in Abhangigkeit von der Tempe-
ratur

Die zweite Methode basiert auf der Messung des elektrischen Widerstan-
des der Ni-Mn-Ga Probe in Abh&ngigkeit von der Temperatur. Ausgehend
von der Widerstandscharakteristik kdnnen Riickschlisse auf die Umwand-
lungstemperaturen gezogen werden. Der schematische Aufbau der Ver-
suchsanordnung ist in der Abb. 3.7 dargestellt. Die Probe wird an vier Stel-
len elektrisch kontaktiert. An die zwei dul3eren Kontakten wird eine be-
stimmte Spannung angelegt, damit flieBt ein Strom entlang der Probe. Mit
den zwei inneren Kontakten wird der Spannungsabfall entlang der Probe
gemessen und daraus der Widerstand errechnet. Diese Methode wird als
Vier-Draht-Messmethode bezeichnet. Sie erlaubt eine genauere Messung
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des elektrischen Wiederstandes als eine direkte Widerstandsmessung nur
an zwei Messpunkten entlang der Probe. Bei der Vier-Draht-Messmethode
haben die Kontaktwiderstande keinen Einfluss auf die Messcharakteristik.
Die an den vier Stellen kontaktierte Probe wird in einen Kryostaten der
Firma CryoVac eingebaut. Um die Probe zu kihlen und tiefere Temperatu-
ren bis zu -70 °C erreichen zu kénnen, wird flissiger Stickstoff verwendet.
Die Messung wird in einem Temperaturbereich zwischen -70 und 200 °C
durchgefihrt.
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Abbildung 3.7: Schematischer Messaufbau der Widerstandsmessung in Abhangigkeit
von der Temperatur.

Die Temperatur wird dabei schrittweise mit der Genauigkeit von 0,2 °C pro
min verandert. Diese Zeit ist ausreichend, damit der Widerstand bei der
jeweiligen Temperatur ein Gleichgewicht erreichen kann. Die Temperatur
wird mit einem Halbleitersensor gemessen. Das entsprechende Messer-
gebnis ist in Abb. 3.8 dargestellt. Bei niedrigen Temperaturen befindet sich
die Probe im martensitischen multivarianten Zustand. Die angelegte Span-
nung erzeugt den Elektronenstrom entlang der Probe. Die Elektronen wer-
den dabei an den lonen der Kristallstruktur gestreut. In der martensitischen
Phase kénnen die tetragonalen Gitterzellen unterschiedlich zu einander
ausgerichtet werden. Die unterschiedliche Ausrichtung der Gitterzellen
erhoht die Streuung der Elektronen und fiihrt zum héheren Widerstand der
Probe im Martensit im Vergleich zum Austenit, wo die Kristallstruktur eine
héhere Symmetrie hat und die lonen durch die gleichen Abstanden vonei-
nander entfernt sind.
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Abbildung 3.8 : Widerstandscharakteristik in der Abhdngigkeit von der Temperatur. Die
Umwandlungstemperaturen kdnnen anhand der Veranderung im Widerstands-verlauf
bestimmt werden. Sie werden entsprechend als Tas, Tas und Tus, Tms bezeichnet.

Bei der Temperaturerhéhung wird eine fir Metalle typische Widerstands-
erhéhung beobachtet. Wenn die Phasenumwandlungstemperatur erreicht
ist, wandelt sich die Kristallstruktur von der tetragonalen zur kubischen
Form um, was zur Verkleinerung der Elektronenstreuung und dementspre-
chend zur Verkleinerung des Widerstandes fihrt. D.h. die Austenitstart-
temperatur kann an der Verkleinerung des Widerstandes erkannt werden.
Je groller der umgewandelte Anteil der austenitischen Phase, desto kleiner
wird der Widerstand. Ein lokales Minimum in der Widerstandscharakteris-
tik ist erreicht, wenn die ganze Probe vollstandig im Austenit umgewandelt
ist und die Austenitendtemperatur erreicht ist. Die weitere Erhéhung der
Temperatur fiihrt zur Steigerung des Widerstandes. Wenn die Probe aus-
gehend vom Austenit wieder gekuhlt wird, sinkt der Widerstand, bis die
martensitische Phasenumwandlung stattfindet. Bei der martensitischen
Phasenumwandlung zeigt die Widerstandscharakteristik einen Anstieg.
Wenn die Probe vollstandig zum Martensit umgewandelt ist, sinkt der Wi-
derstand wieder. Wie bei der oben gezeigten DSC-Messung wird in diesem
Fall auch eine thermische Hysterese beobachtet. Die Umwandlungstempe-
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raturen, die Anhand der Widerstandskurve beim Heizen und Kihlen ge-
messen werden, zeigen einen Unterschied von etwa 6-8 °C.

3.2.3 Kristallstrukturanalyse: Rontgenbeugungs-Messungen

Informationen Uber die Phase und Ausrichtung der Kristallstruktur in den
Ni-Mn-Ga Proben kénnen durch die Rontgenbeugung ermittelt werden.
Ausgehend von der Beugung monochromatischer Rontgenstrahlung kann
die Strukturanalyse durchgefiihrt werden. Die Rontgenuntersuchungen
werden mit einer kommerziellen Anlage Philips Xpert durchgefuhrt. Im
Spektrum der erzeugten Rontgenstrahlung dominiert der Anteil der CuKj;
Linie mit der Wellenlange von 1,54 A.
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Abbildung 3.9: Schematische Darstellung des Funktionsprinzips der Anlage von Philips
Expert fir die Rontgenmessungen.

Die zu untersuchende Probe wird im Zentrum der Anlage auf einem beweg-
lichen Probentisch eingebaut. Die Strahlungsquelle ist auf der rechten Seite
fixiert und bleibt wahrend der Messung unbeweglich. Der Strahlungsdetek-
tor kann um die Probe rotiert werden. Damit wird es méglich die reflektier-
te Strahlung bei unterschiedlichen Winkeln zu detektieren. Das Funktions-
prinzip der Anlage wird schematisch in der Abb. 3.9 dargestellt. Bei der
Messung wird der Detektor in einem Winkelbereich zwischen 20 und 80°
mit einer Geschwindigkeit von 1° pro Minute. Der Winkel zwischen dem
Detektor und der Quelle wird durch 26 bezeichnet. Wenn © die Bragg-
Bedienung erfillt, die durch Formel (3.1) beschrieben wird, entsteht eine
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konstruktive Interferenz zwischen einfallendem und ausfallendem Strahl.
Sie fuhrt zur Entstehung der Intensitdtsmaxima bei der detektierten ausfal-
lenden Charakteristik.

2d*sin(6)=n*\ (3.1)

A steht flr die Wellenlange der Rontgenstrahlung, d bedeutet der Abstand
zwischen den Atomebenen in der Kristallstruktur. Diese Geometrie erlaubt
eine Untersuchung der Atomebenen, die parallel zur Probenoberflache
ausgerichtet sind. Um die Abstdnde und die Kristallstruktur in den unter-
schiedlich beziiglich der Probenoberflache ausgerichteten Atomebenen zu
untersuchen, muss die Probe auch um die eigene Achse rotiert werden. Bei
polykristallinen Proben, in denen unterschiedlich ausgerichtete martensiti-
sche Varianten vorkommen, kdnnen die Intensitditsmaxima bei mehreren
Winkeln beobachtet werden. Falls in der Intensitatscharakteristik nur ein
Maximum beobachtet wird, so wie in der Abb. 3.10 gezeigt ist, kann man
davon ausgehen, dass die Probe einkristallin ist und sich in einem Einva-
riantenzustand befindet.

(400) 10M
(004) 10M

Intensitat (a.u)

50 5 60 65 70 75 80
20 (°)

Abbildung 3.10: Messergebnis der Rontgenuntersuchung an einer einkristallinen Ni-Mn-
Ga Folie. Die charakteristische Spitze entsteht, wenn der Winkel, unter dem die Ront-
genstrahlen auf die Kristallstruktur der Folie einfallen, die Braggbedingung erfiillt. Die
einzige gemessene Spitze entspricht einem Einvariantenzustand der martensitischen
10M Phase in (004)-Richtung.
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3.2.4 Untersuchungsmethoden der Oberflachentopographie

Mesoskopische und makroskopische Zwillingstrukturen, deren Abmessun-
gen von einigen um bis mm erreichen, kdnnen mit den Methoden der opti-
schen Mikroskopie untersucht werden. Die Zwillingstrukturen bilden auf
der Probenoberflache Unebenheiten, die zur Verdnderung in der Lichtref-
lektion fuhren kdnnen. Die einzelnen Zwillingsgrenzen trennen martensiti-
sche Varianten, die auf Grund der verschiedenen Ausrichtung das einfal-
lende Licht unterschiedlich  reflektieren. In den  optischen
Mikroskopaufnahmen (Abb. 3.11a,b) konnen die Zwillingsgrenzen als
Trennlinien zwischen helleren und dunkleren Bereichen erkannt werden.

@) (b)

Abbildung 3.11: (a) Mehrere Zwillingsgrenzen koénnen auf der Ni-Mn-Ga
Folienoberflache bei der optischen Analyse mit einer Keyence Kamera (Auflésung
2,2 um per Pixel) durch eine streifenartige Oberflachentopographie erkannt werden. (b)
Auf der untersuchten Folienoberflache wird nur eine Zwillingsgrenze beobachtet. Sie
trennt zwei unterschiedlich ausgerichtete Varianten, die auf Grund der
unterschiedlichen Reflexion (dunklerer und hellerer Bereich), erkannt weden kdnnen.

Die optischen Untersuchungen wurden mit einer hochauflésenden Hoch-
geschwindigkeitskamera der Firma Keyence durchgefiihrt. Die gewiinschte
Aufldsung wird manuell eingestellt. Abhangig von der optischen Verstar-
kung kann sie von 10 um pro Pixel (50 fache optische VergréRerung) bis 1
um pro Pixel (500 fachen optische VergroRerung) variiert werden. In man-
chen Ni-Mn-Ga Proben (vor allem Filmen), kdnnen Zwillingsstrukturen vor-
kommen, deren Abmessungen in nm Bereich (Nanoskopische Zwillings-
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grenzen) liegen und damit die Auflésung der optischen Mikroskopie deut-
lich unterschreiten und daher nicht mehr mit optischer Mikroskopie unter-
sucht werden kénnen. In diesem Fall wird die Rasterelektronenmikroskopie
(REM) verwendet.

MTIKIT ~ S_MiMnGa_F 3 A032.tif

Abbildung 3.12: Oberflachentopographie eines Ni-Mn-Ga Filmes, die mit der REM
Methode abgebildet wurde. Die Breite der einzelnen Varianten, die durch hellere und
dunkere Bereiche dargestellt sind, betrégt einige hundert nm.

Die REM ist eine Art der Elektronenmikroskopie, bei der ein durch eine
Glihemission erzeugter Elektronenstrahl tber die abzubildende Proben-
oberflache geflhrt (gerastert) wird und die Wechselwirkungen der Elektro-
nen mit der Probe zur Erzeugung eines Oberflachenprofils genutzt werden.
In einem Fall kénnen die einfallenden Elektronen elastisch von der Kristall-
struktur der untersuchten Probe reflektiert werden, sie sind hochenerge-
tisch und werden als gestreute Primérelektronen bezeichnet. In anderem
Fall kénnen sie weitere Elektronen aus der Kristallstruktur herausschlagen,
die niedrige kinetische Energie aufweisen und als Sekundérelektronen be-
zeichnet werden. Weil Sekundarelektronen von oberen Atomlagen, die nur
wenige nm tief sind, detektiert werden kénnen, kann anhand ihres energe-
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tischen Spektrums die Oberflachenstruktur mit der Genauigkeit von weni-
gen nm abgebildet werden. Ein typisches REM-Bild von einer Ni-Mn-Ga
Filmoberflache ist in der Abb. 3.12 dargestellt. Die unterschiedlich ausge-
richteten Varianten kénnen durch hellere und dunklere Streifen erkannt
werden.

3.2.5 Digitale Bildkorrelation

Die Veranderungen in der Kristallstruktur, die mit der Umorientierung der
martensitischen Varianten oder mit der Umwandlung der Kristallstruktur
verbunden sind, fuhren zur Entstehung der lokalen Dehnungen, die mit der
optischen digitalen Bildkorrelationsmethode (DIC-Methode engl. ,digital
image correlation®) ausgewertet werden konnen. Fir die optische Analyse
wird eine CCD-Kamera der Firma Matrix Vision BlueFox mit der Auflésung
2,2 um/pixel verwendet. Der schematische Messaufbau ist in Abb. 3.13a
gezeigt.

Die Kamera wird auf die zu untersuchende Probenoberflache gerichtet. Die
Probe wird dann entsprechend durch die mechanisch oder magnetisch
erzeugte Umorientierung der martensitischen Varianten deformiert. In
manchen Versuchen wird die Deformation thermisch durch die Phasen-
umwandlung erzeugt.

Um die mittlere lokale Dehnung auf der Probenoberflache zu untersuchen,
wird eine Reihe von Bildern wahrend der Deformation aufgenommen.
Durch die Beschichtung der Probenoberfliche mit einer Graphitschicht
kdnnen unerwiinschte Reflektionen vermieden werden. Bei den diinnen
Proben, deren Abmessungen nur wenige um betragen, so wie bei den
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Ni-Mn-Ga Folie

Kamera

Kamera
Kameraauflésung:

2,2 pm pro Pixel

Lokale Dehnung (%)

©)

Abbildung 3.13: (a) Schematische Darstellung der DIC Methode. Ein Teil der Proben-
oberflache wird wéhrend der Deformation optisch aufgenommen. (b) Die Entwicklung
der lokalen Dehnung kann anhand von aufgenommenen Bildern mit Matlab analysiert
und ausgewertet werden. (c) Die Ergebnisse werden in der Form von farbigen Deh-
nungsprofilen gezeigt.
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Ni-Mn-Ga Filmen, wird die Graphitschicht mit Isopropanol verdinnt, um
den Einfluss der Beschichtung auf das Dehnungsverhalten zu minimieren.
Nach der Messung werden die aufgenommenen Bilder mit einem Matlab
Programm bearbeitet. Die Quellcode wurde von C. Eberl entwickelt
[Ebel0].

Bei der Auswertung der Bilder wird auf das erste Bild ein Netz von Markern
gesetzt, die mit bestimmten Pixeln verbunden sind. Die Position der Marker
wird von Bild zu Bild verfolgt (Abb. 3.13b). Wenn auf der untersuchten
Flache eine lokale Dehnung auftritt, &ndert sich der Abstand zwischen den
einzelnen Markern.

Diese Abstandsénderung wird vom Programm als lokale Dehnung ermittelt.
Die lokale Dehnung wird in den entsprechenden durch Matlab berechneten
Dehnungsprofilen farbig markiert. Die Messergebnisse werden nach der
Auswertung mit Matlab als farbige Dehnungsprofile dargestellt, siehe Abb.
Abb. 3.13c Die gedehnten Probenbereiche werden hier entsprechend mit
roter Farbe gezeigt. Ausgehend von der ermittelten lokalen Dehnung kon-
nen Rickschlisse auf die lokale mesoskopische Veréanderung in der Kristall-
struktur gezogen werden. Die zugrunde liegende Theorie der DIC-Methode
ist in der Literatur [Sut86] beschrieben. Um die globale Dehnung, die Gber
die ganze Probe gemittelt wird, zu messen, wird ein Ende der untersuchten
Probe optisch verfolgt (Bei allen Messungen, wo die Deformation mecha-
nisch, magnetisch oder thermisch erzeugt wurde, war nur ein Ende beweg-
lich, das andere Ende war immer fixiert). Ausgehend von der Verschiebung
seiner Position geteilt durch die Probenlange wird die globale Dehnung
ermittelt. Bei den zu schnell verlaufenden Deformationen, wo die Bildrate
der CCD-Kamera von 15 Bildern pro Sekunde nicht mehr ausreicht, wird
eine Hochgeschwindigkeitskamera der Firma Keyence eingesetzt.

3.2.6 Mechanische und Magnetische Charakterisierungen

Um die mechanischen Eigenschaften der Ni-Mn-Ga Proben wie Zwillings-
spannung und plastische Dehnung, die durch eine Bewegung von Zwillings-
grenzen erzeugt wird, zu ermitteln, werden die Ni-Mn-Ga Proben mit einer
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Zugprufmaschine der Firma Zwick ausgedehnt. Weil die meisten untersuch-
ten Proben Dicken im um Bereich hatten, wurde in dieser Arbeit auf Durch-
fuhrung der Druckmessungen verzichtet. Die Druckbelastung bei den klei-
nen Dicken wirde zum Knicken der Probe flihren. Die Zugmaschine verfigt
Uber zwei Kraftaufnehmer mit den maximalen Belastungskréften von 5 N
und 50 N. Die Zugmessungen werden dehnungskontrolliert mit den Deh-
nungsraten von 0,02 mm/min und 0,04 mm/min durchgeflhrt. Der Aufbau
von Zugmaschine wird in der Abb. 3.14 gezeigt. Die Kraftauflosung der
Maschine betragt etwa 0,02 N bei dem 5 N Kraftaufnehmer. Um die zu
untersuchende Probe beim Einbau in die Zugmaschine durch die metalli-
schen Zuggreifer nicht zu beschadigen, wird die zu untersuchende Probe an
beiden Seiten auf keramische Probenhalter geklebt.

Abbildung 3.14: (a) Zugmaschine der Firma Zwick. Die Zugmessungen werden mit einem
5N Kraftaufnehmer dehnungskontrolliert durchgefiihrt. (b): (1) Die zu untersuchende
Probe, (2) keramische Probenhalter (3) metallische Zuggreifer.

Um die Ni-Mn-Ga Proben magnetisch zu charakterisieren und die mit der
MIR verbundenen Dehnung zu bestimmen, werden die Proben zwischen
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zwei Elektromagnete eingebaut. Der Versuchsaufbau ist in Abb. 3.15 ge-
zeigt.

cD
»

CCD-Kamera

Abbildung 3.15: Die zu untersuchende Probe (1) wird zwischen zwei mit Wasser gekuhl-
ten Elektromagneten (2) eingebaut.

Die Elektromagneten werden aktiv mit Wasser gekihlt. Damit wird es mog-
lich, eine relativ hohe Stromstarke anzulegen und Magnetfelder bis zu 2 T
zu erzeugen. Die Stromquelle ist tGber ein GPIB Kabel an einen Computer
angeschlossen und kann Uber ein LabView-Programm gesteuert werden.
Die magnetische Feldstarke kann schrittweise mit der Genauigkeit von bis
zu 0,02 T gedndert werden. Die Proben werden entweder parallel oder
senkrecht zur Feldrichtung eingebaut. Um das Feld mdglichst homogen
anzulegen, werden die Proben im Zentrum des Elektromagneten eingebaut
und der Abstand zwischen den Eisenkernen wird moglichst klein gehalten
(maximal 5-6 cm).

3.3 Training der Ni-Mn-Ga Proben

Eine wiederholte Umorientierung der martensitischen Varianten unter
einer zyklischen mechanischen oder magnetischen Belastung wird als Trai-
ning bezeichnet. Ziel des Trainings ist eine Reduzierung der Zwillingsspan-
nung, die fir die Umorientierung der martensitischen Varianten notwendig
ist und eine Erhéhung der pseudoplastischen magnetischen Dehnung. Je
niedriger die Zwillingsspannung ist, und je kleiner das kritische magnetische
Feld, bei dem die Umorientierung der martensitischen Varianten stattfin-
den kann, desto geringer ist die flr den Betrieb eines Aktors bendtigte
Energie.
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Das physikalische Prinzip des Trainingseffekts kann auf folgende Weise
erklart werden: vor dem Training zeigen die meisten Ni-Mn-Ga Proben eine
multivariante Zwillingsstruktur mit Gitterdefekten, die bei der Herstellung
nicht ausgeschlossen werden kénnen. Manche Zwillingsgrenzen kdnnen
dabei energetisch ungiinstig orientiert und mit den Gitterdefekten verhaf-
tet sein, so dass sie die magnetfeldinduzierte Bewegung der anderen Zwil-
lingsgrenzen blockieren und damit die maximale magnetische Dehnung
reduzieren. Durch die zyklische Belastung kénnen die ungunstig orientier-
ten Zwillingsgrenzen einheitlich mit anderen Zwillingsgrenzen in die ener-
getisch ginstige Richtung, die von der dufleren Belastung gefordert wird,
orientiert werden [Chm11], [ChmO8].

Abhéngig von der Belastungsart unterscheidet man zwischen mechani-
schem und magnetischem Training, bzw. durch die Kombination der Belas-
tungen kénnen magneto-mechanisches oder im Zusammenhang mit einer
gleichzeitigen Temperaturbehandlung thermo-mechanisches, thermo-
magnetisches oder thermo-magneto-mechanisches Training durchgefihrt
werden.

Abhé&ngig von den erzielten Ergebnissen werden die Trainingsmethoden als
~effektiv* oder ,ineffektiv* bezeichnet [ChmO08]. Ein ineffektives Training
bedeutet, dass nach mehreren Belastungszyklen die martensitische Zwil-
lingsstruktur immer noch eine multivariante Form hat, die an auere Rand-
bedingungen (externe Spannungen, die durch die Messanordnung einge-
fuhrt werden) und interne Gitterdefekte angepasst ist. Die maximale mag-
netfeldinduzierte Dehnung liegt in diesem Fall deutlich unter 1 % [ChmO8].
Bei einem effektiven Training wird die Kristallstruktur der Probe in einen
Einvariantenzustand gebracht. Die maximale magnetfeldinduzierte Deh-
nung ist in diesem Fall deutlich héher als 1 %, und liegt in der N&he des
theoretischen Limits, das durch den Langenunterschied zwischen der ein-
zelnen Kristallachsen begrenzt ist [ChmO08]. Im Vergleich zum ineffektiven
Training werden dabei hohere Belastungen angelegt, was zur hoheren
Materialermiidung und schnellerem Zusammenbruch der Probe flhrt
[ChmO08]. Die Effektivitat der jeweiligen Trainingsmethode héngt von der
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Kristallqualitat der untersuchten Proben ab. Trotz der hohen magnetischen
Dehnung wurde bei den effektiv trainierten Proben eine relativ kurze Le-
bensdauer von bis zu 10° Arbeitszyklen gemessen. Die ineffektiv trainierten
Proben zeigen dagegen eine relativ hohe Lebensdauer von bis zu 3*10’
magneto-mechanischen Arbeitszyklen, was auf eine kleinere Ermidung des
Materials hindeutet [ChmO08]. Deswegen kdnnen flr praktische Anwendun-
gen, wo eine langere Lebensdauer mit einer kleineren magnetischen Deh-
nung gefragt wird, ineffektiv trainierte Proben von Vorteil sein [ChmO08].

3.3.1 Mechanisches Training

Beim mechanischen Training wird die Probe zyklischen Druck- und Zugbe-
lastungen ausgesetzt. Die Belastung wird dabei so lange erhoht, bis der
pseudoplastische Bereich komplett abgeschlossen wird und die Deformati-
on in die elastische Phase ibergeht. Dabei wird es moglich, die Probe in
einen Einvariantenzustand zu bringen. Unter Druckbelastung werden die
kurzen Achsen in die Druckrichtung entlang der langeren Probenkante
ausgerichtet. Bei der darauffolgenden Zugbelastung werden die Gitterzel-
len um 90° rotiert und die langen Achsen in Zugrichtung eingestellt. Die
schematische Darstellung des mechanischen Trainings ist in Abb. 3.16 ge-
zeigt. Allerdings kann bei Proben mit kleineren Dicken (um Bereich), so wie
bei den in dieser Arbeit untersuchten Ni-Mn-Ga Folien und Filmen keine
Druckbelastung angelegt werden, weil sie zum Knicken der Proben fiihren
wiirde.
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Abbildung 3.16: Schematische Darstellung des mechanischen Trainings. (a) Am Anfang
wird die Ni-Mn-Ga Probe durch eine Druckbelastung zu einem Einvariantenzustand
gebracht, bei dem die kurzen c-Achsen entlang der Probe ausgerichtet sind. (b) Beim
zweiten Schritt wird die Probe mechanisch gezogen. Die langen a-Achsen richten sich
dabei in die Zugrichtung aus. Die Probe wird ausgedehnt.

Diese Proben kénnen nur mechanisch gezogen werden. Das Zusammenzie-
hen kann nur im magnetischen Feld, durch den MIR-Effekt, erzeugt wer-
den. Deswegen konnen diese Proben magnetisch oder magneto-
mechanisch trainiert werden. In letztem Fall wird die Kontraktion magne-
tisch und die Ausdehnung mechanisch erzeugt.

3.3.2 Magnetisches Training

Bei dem magnetischen Training wird die Probe durch den MIR-Effekt aus-
gedehnt und zusammengezogen. Zum Kontrahieren wird das magnetische
Feld parallel zur l&angeren Kante der Probe (x-Richtung) angelegt, wie sche-
matisch in der Abb. 3.17 gezeigt. Die Feldstarke wird von 0 bis 1 T variiert,
die kurzen magnetischen c-Achsen werden dabei entlang der Feldrichtung
ausgerichtet, die Probe zieht sich zusammen. Nachdem die Probe zusam-
mengezogen ist, wird das magnetische Feld in y-Richtung angelegt. Es for-
dert die Umorientierung der Gitterzellen um 90°, so dass die kurzen mag-
netischen c-Achsen entlang der Feldrichtung und senkrecht zur langeren
Folienkante ausgerichtet sind. Die Probe dehnt sich dabei aus.
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Abbildung 3.17: Schematische Darstellung des magnetischen Trainings. (a) Im ersten
Schritt wird die Ni-Mn-Ga Probe durch den MIR-Effekt zusammengezogen. (b) Im zwei-
ten Schritt wird das Feld in die y-Richtung angelegt. Die Probe wird dabei magnetisch
ausgedehnt. Beim magnetischen Training werden die beiden Schritte in mehreren
Zyklen durchgefuhrt.

Weil eine relativ niedrige Zwillingsspannung von wenigen MPa den MIR-
Effekt vollstéandig verhindert, kann das magnetische Training nur bei den
Proben mit einer relativ kleinen Zwillingsspannung eingesetzt werden.

Eine andere Mdglichkeit fur die Durchfilhrung des magnetischen Trainings
besteht in der Rotation der Probe um die y-Achse in einem konstanten
magnetischen Feld, das nur in eine bestimmte Richtung angelegt wird.
Damit das Training effektiv verlauft, muss die Umdrehungsperiode deutlich
langsamer sein als die Reaktionszeit der Kristallstruktur auf das angelegte
magnetische Feld. Die Feldstarke muss dabei hoch genug sein, um den
MIR-Effekt in der ganzen Probe zu erzeugen. Diese Methode erlaubt meh-
rere Trainingszyklen durchzufiihren, ohne die Probe aus der Anlage auszu-
bauen.
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3.3.3 Magneto-Mechanisches Training

Manche Ni-Mn-Ga Proben kénnen nur zum Teil magnetisch deformiert
werden. Die Bewegung der Zwillingsgrenzen wird an einigen Stellen ge-
blockt. Um die magnetische Dehnung zu erhéhen, wird die Probe in diesem
Fall nach einigen magnetischen Zyklen mechanisch ausgedehnt. Durch
Anlegen der mechanischen Spannung kénnen die restlichen Gitterzellen,
die im magnetischen Feld nicht beeinflusst wurden, mechanisch umorien-
tiert werden. Eine erneute Durchfiihrung von magnetischen Zyklen ergibt
in den meisten untersuchten Proben eine hdhere Dehnung als vor der me-
chanischen Belastung. Eine Kombination an den magnetischen Zyklen und
mechanischer Belastung wird als magneto-mechanisches Training bezeich-
net. Bei den dinnen Proben sowie Folien und Filmen wird eine Zugbelas-
tung und bei den dickeren Volumenkristallproben meistens eine Druckbe-
lastung angelegt. Die Ni-Mn-Ga Proben kénnen auch beim angelegten
magnetischen Feld mechanisch belastet werden, so wie in Abb. 3.18 fiir die
Volumenkristallproben und in Abb. 3.19 fur die Folien gezeigt ist.
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Abbildung 3.18: Schematische Darstellung des magneto-mechanischen Trainings der Ni-
Mn-Ga Volumenkristallproben. (a) Das angelegte magnetische Feld fordert die
Ausrichtung der Gitterzellen mit kurzen c-Achsen in x-Richtung. (b) Bei jeder
Druckbelastung wird die Probe in einen Einvariantenzustand gebracht, bei dem die
kurzen c-Achsen in y-Richtung ausgerichtet sind. (c) Wenn die Druckbelastung
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verschwindet, wird die Kristallstruktur um 90° umorientiert und die Ni-Mn-Ga Probe
dehnt sich wieder aus.
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Abbildung 3.19: Schematische Darstellung des magneto-mechanischen Trainings der Ni-
Mn-Ga Folien. (a) Das angelegte magnetische Feld fordert die Ausrichtung der
Gitterzellen mit kurzen c-Achsen in y-Richtung. (b) Bei jeder Zugbelastung kann die
Probe zum einen Einvariantenzustand gebracht, bei dem die kurzen c-Achsen in x-
Richtung ausgerichtet sind. (c) Wenn die Zugbelastung verschwindet, wird die
Kristallstruktur um 90° umorientiert und die Ni-Mn-Ga Probe zieht sich zusammen.

Das konstant angelegte magnetische Feld fordert eine bestimmte Ausrich-
tung der Kristallstruktur durch den MIR-Effekt. Die magnetische Feldstérke
wird dabei so hoch eingestellt, dass die Ni-Mn-Ga Probe magnetisch gesat-
tigt ist. Eine senkrecht zum magnetischen Feld angelegte mechanische
Belastung fiihrt zur mechanisch induzierten Umorientierung der Kristall-
struktur um 90°, die magnetischen Momente bleiben dabei trotzdem in die
Feldrichtung ausgerichtet. Wenn die mechanische Belastung verschwindet,
wird die Kristallstruktur durch den MIR-Effekt wieder zum Anfangszustand
zurlickgebracht.

3.3.4 Thermo-magneto-mechanisches Training

Eine weitere Mdglichkeit die Ni-Mn-Ga Proben zu trainieren besteht in der
Durchfiihrung eines magnetischen oder magneto-mechanischen Trainings
im Zusammenhang mit einer Veranderung der Probentemperatur. Die
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Probe wird dabei Uber die Austenitendtemperatur erhitzt und danach
graduell unter die Martensitendtemperatur gekuhlt.

Beim thermo-magnetischen Training wird das magnetische Feld wéhrend
der Abkihlung bei der martensitischen Phasenumwandlung entlang der
langeren Probenkante (x-Richtung) angelegt (Abb. 3.20). Das angelegte
magnetische Feld fordert die Ausrichtung der Gitterzellen in der
martensitischen Kristallstruktur mit den kurzen c-Achsen in die
Feldrichtung. Somit kann der Einvariantenzustand erreicht werden, bei
dem die Gitterzellen mit kurzen c-Achsen entlang der Probe ausgerichtet
sind. Der Vorteil des magneto-thermischen Trainings im Vergleich zum
magnetischen ist, dass die Zwillingsspannung bei der Phasenumwandlung
einen deutlich niedrigeren Wert zeigt als bei Temperaturen deutlich unter
der Martensitendtemperatur [Pin14]. Somit kdnnen die Proben mit den
magnetisch nicht aktiven Bereichen, die auf Grund von Gitterdeffekten
oder nicht mobilen Zwillingsgrenzen keinen MIR-Effekt aufweisen, nach
dem thermo-magnetischen Training eher in einen Einvariantenzustand
gebracht werden.
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Abbildung 3.20: Schematische Darstellung des thermo-magnetischen Trainings der Ni-
Mn-Ga Folien. (a) Das angelegte magnetische Feld fordert bei der martensitischen
Phasenumwandlung die Ausrichtung der Gitterzellen mit kurzen c-Achsen in x-Richtung.
Dadurch kann nach der Phasenumwandlung in der martensitischen Phase ein
Einvariantenzustand erreicht werden (b) Eine Mikroskopaufnahme der Ni-Mn-Ga
Folienoberflache bei dem thermo-magnetischen Training.
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Abbildung 3.21: Schematische Darstellung des thermo-magneto-mechanischen
Trainings.

Wenn nach dem thermo-magnetischen Training der Einvariantenzustand
immer noch nicht erreicht ist, kann zuséatzlich zum magnetischen Feld eine
mechanische Belastung angelegt werden. Die Belastungsrichtung sollte
dabei die gleiche Ausrichtung der Kristallstruktur férdern, wie das
angelegte magnetische Feld. Diese Art des Trainings wird als thermo-
magneto-mechanisches Training bezeichnet. Dieses ist schematisch in
Abb. 3.21 dargestellt. Die dabei angelegte Belastung sorgt dafir, dass bei
der martensitischen Phasenumwandlung Gitterzellen mit langen a-Achsen
bevorzugt in die Belastungsrichtung (y-Richtung) ausgerichtet werden. Das
angelegte magnetische Feld richtet die kurzen c-Achsen in Feldrichtung (x-
Richtung) aus. Somit konnen beide Kréafte die Ausrichtung der
Kristallstruktur untersttitzen. Wenn zusammen mit dem magnetischen Feld
eine Zugbelastung angelegt wird, muss die Feldrichtung und die
Belastungsrichtung dabei so ausgewahlt werden, dass beide Kréfte die
gleiche Ausrichtung der martensitischen Varianten férdern und damit
einander unterstitzen.
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3.4 Trainingsergebnisse

In diesem Unterkapitel werden am Beispiel von Ni-Mn-Ga-Folien
experimentelle Ergebnisse von magneto-mechanischen und thermo-
magnetischen Trainingsmethoden vorgestellt. Zuerst wird auf das magneto-
mechanische Training eingegangen, das sich bei einigen Proben als effektiv
erwiesen hat. Bei anderen Proben werden bessere Ergebnisse mit dem
thermo-magnetischen Training erzielt, das im zweiten Teil dieses Unter-
kapitels beschrieben wird. Bei allen untersuchten Ni-Mn-Ga Proben ist eine
von beiden Methoden ausreichend, um den MIR-Effekt zu aktivieren und
die magnetische Dehnung Gber 5 % zu erreichen. Deswegen werden die
weiteren Trainingsmethoden, die im Unterkapitel 3.3 vorgestellt sind, hier
nicht verwendet.

3.4.1 Das magneto-mechanische Training von Ni-Mn-Ga Folien

Zur Ermittlung der Zwillingsspannung werden die Ni-Mn-Ga Folien im
unbehandelten Zustand mit einer Zugmaschine gezogen. Eine Spannungs-
Dehnungscharakteristik fir die Ni-Mn-Ga-70c Probe mit den Abmessungen
0,07x3,1x15 mm? ist in Abb. 3.22 dargestellt. Die Dehnungsrate, mit der die
Probe wahrend der Messung gezogen wird, betragt 0,04 mm/min. Die
Ausdehnung verlauft zuerst im elastischen Bereich, in dem die Folie
gleichmagRig bis auf 0,15 % in die Langsrichtung ausgedehnt wird. Wenn die
Zugkraft hoher als die Zwillingsspannung wird, kommt es zur mechanischen
Umorientierung der martensitischen Varianten und die Folie geht in den
plastischen Dehnungsbereich tber.

Die Zwillingsspannung betrdgt am Anfang des plastischen Dehnungs-
bereiches (0,15 %) etwa 1,6 MPa und steigt kontinuierlich bis 3,5 MPa
weiter, bis die Probe eine plastische Dehnung von 4,5 % erreicht hat.
Danach folgt wieder der elastische Dehnungsbereich. Bei einer Spannung
von 4,5 MPa wird der Versuch gestoppt, um einen Riss in der Folie zu
vermeiden. Die wahrend der Dehnung aufgenommen Bilder werden
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danach mit der DIC-Methode in Matlab ausgewertet. Sie sind als lokale
Dehnungskarten im oberen Teil der Abb. 3.22 dargestellt.

mmaNaym |
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N
Lokale Dehnung (%)

Beobachtete Fldche
I:IZ/ ] 3 -4
| zug
Ni-Mn-Ga Folie
0 " T o T d T . T * T .
0 1 2 3 4 5 6
Globale Dehnung (%)
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Abbildung 3.22: Spannungs-Dehnungs-Charakteristik der Ni-Mn-Ga-70b Folie bei der
ersten Zugmessung. Im oberen Teil der Abbildung sind lokale Dehnungskarten gezeigt,
die durch die DIC-Auswertung optischer Aufnahmen gewonnen werden. Die roten
Bereiche stellen die Flache mit umorientierten Varianten dar. Die lokale plastische
Deformation betragt hier etwa 6 %. Die Zwillingsspannung ozwg iSt angegeben.

Aus den Dehnungskarten l&sst sich erkennen, dass sich die plastische
Deformation in Form von lokalen Bandern ausbreitet, die diagonal zur
Folienkante ausgerichtet sind (rote Flachen). Die lokale Dehnung in diesen
Bandern betragt etwa 6 %. Weil der Unterschied zwischen den
Gitterkonstanten in der tetragonalen 5M Kristallstruktur von Ni-Mn-Ga auch
etwa 6 % betragt, kann die Entstehung der Dehnung in der untersuchten
Flache vollstandig durch die Umorientierung der Kristallstruktur erklart
werden. Bei der Umorientierung werden die Gitterzellen mit den langen a-
Achsen in die Zugrichtung ausgerichtet. Weil die Folie im Versuch an beiden
Enden geklemmt ist, wird die Umorientierung der Gitterzellen an den
Fixierungsstellen verhindert. Der Bereich an der Fixierungsstelle wird dann
wahrend der gesamten Messung nicht umorientiert, wie in den
Dehnungskarten der Abbildung 3.22 anhand der griinen Farbe zu erkennen
ist.
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Um die Zwillingsspannung so weit wie mdglich zu reduzieren, wird das
magneto-mechanische Trainingsverfahren eingesetzt. Dafiir wird die Folie
nach der mechanischen Zugbelastung, wiederholt in einem &ufl3eren
magnetischen Feld durch den MIR-Effekt magnetisch gedehnt und
nachfolgend mechanisch gezogen.
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Abbildung 3.23: Magnetisch induzierte Dehnung der Ni-Mn-Ga-70b Folie. Die
Messanordnung ist schema-tisch dargestellt.

Die Messkurven im ersten magnetischen Zyklus mit dem entsprechenden
Schemabild des Experiments sind in Abb. 3.23 dargestellt. Ein Ende der
Folie wird dabei auf einen nichtmagnetischen Probenhalter geklebt, das
andere Ende bleibt frei beweglich. Das Feld wird zuerst parallel zur langen
Kante der Folie (x-Richtung) eingeschaltet und schrittweise mit einer
Geschwindigkeit von 5 mT/s zwischen 0 und 0,7 T variiert. Die maximale
magnetische Feldstarke wird auf 0,7 T begrenzt, weil eine weitere Erhhung
der Feldstarke bei allen in dieser Arbeit untersuchten Proben zu keiner
Veranderung in der magnetischen Dehnung gefiihrt hat.

Die durchgezogene Kennlinie entspricht der magnetischen Kontraktion, die
als globale Dehnung in Abhangigkeit des magnetischen Feldes dargestellt
wird. Wenn das angelegte magnetische Feld den Wert von 0,2 T erreicht,
kommt es zum MIR-Effekt. Die Folie zieht sich schrittweise in die
Langsrichtung zusammen. Die Kontraktion verlauft dabei in mehreren
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Schritten in einem Feldbereich zwischen 0,2 und 0,4 T. Die maximal
magnetische Kotraktion betragt nur etwa -4,7 %. Dies deutet auf eine nicht
komplett umorientierte martensitische Struktur hin. Bei der Umstellung des
Feldes in die senkrechte Richtung wird die Folie langs ausgedehnt. Die
entsprechende Kennlinie ist in Abb. 3.23 gestrichelt dargestellt. In diesem
Fall verlauft die MIR immer noch in mehreren Schritten, allerdings dehnt
sich die Folie um etwa 5,2 % aus.

Um den Verlauf der magnetischen Dehnung lokal mit hdoherer
Ortsauflésung zu untersuchen, wird ein Teil der Folienoberflache mit der
DIC-Methode analysiert. Das magnetische Feld wird dabei in die y-Richtung
angelegt, wobei sich die Folie ausdehnt. Die Ergebnisse der DIC-Auswertung
sind in Abb. 3.24 gezeigt. Die mittlere Ausdehnung Uber die untersuchte
Flache ist hier als Funktion der magnetischen Feldstérke dargestellt. Der
Dehnungsverlauf zeigt, dass die Folie in mehreren diskreten Schritten
ausgedehnt wird.
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Abbildung 3.24: Lokale magnetisch induzierte Dehnung der Ni-Mn-Ga-70b. Sie wird
durch Mittelung der lokalen Dehnung, die durch die DIC-Methode in der beobachteten
Flache berechnet wird, bestimmt. Die roten Bereiche in den eingefligten
Dehnungsprofilen stellen die Flache mit umorientierten Varianten dar. Die lokale durch
die MIR erzeugte Deformation betragt im roten Bereich etwa 6 %.
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Jeder Schritt entspricht der Bewegung einer Zwillingsgrenze oder der
Entstehung einer Neuen. Wie man an Hand der Bilder erkennen kann,
bilden sich umorientierte Bereiche in der Form von Bandern, die diagonal
zur Folienkante verlaufen. Sie entstehen an mehreren Stellen und
verbreitern sich gleichzeitig in beide Richtungen. Die sechs-prozentige
lokale Dehnung ist dabei ein direkter Hinweis, dass die Ausdehnung durch
magnetisch induzierte Umorientierung der martensitischen Varianten
verlauft, so dass die langen a Achsen in die Langsrichtung der Folie (x-
Richtung) und die kurzen c¢ Achsen in die Feldrichtung (y-Richtung)
ausgerichtet werden. Die diagonal ausgerichteten Grenzen, die
umorientierte von den nicht umorientierten Bereichen trennen, sind die
diagonalen Zwillingsgrenzen. Ein &hnliches Verhalten der Umorientierung
mit mehreren Dehnungsbdndern wurde bereits bei der mechanischen
Zugbelastung beobachtet (Abb. 3.22). Die mittlere Ausdehnung in der
untersuchten Flache betragt nach der Messung etwa 4,5 %. Einige Bereiche
zeigen keinen MIR-Effekt und bleiben wahrend der gesamten Messung
unverandert.

Die Messergebnisse im ersten magnetischen Zyklus zeigen, dass die Ni-Mn-
Ga-70b Folie nach der mechanischen Zugbelastung einen MIR-Effekt mit
der globalen magnetischen Dehnung von bis zu 5,2 % aufweist.

Weitere magnetische Zyklen zusammen mit den darauffolgenden uniaxialen
Zugbelastungen fuhren sowohl zur Verkleinerung der Zwillingsspannung als
auch zur Erhéhung der magnetischen Dehnung. Die kleinste Zwillings-
spannung, die nach mehreren Trainingszyklen in der Ni-Mn-Ga-70b Folie
erreicht wurde, betragt etwa 1,2 MPa.
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Abbildung 3.25: Die Spannungs-Dehnungs-Charakteristik der Ni-Mn-Ga-70b Folie. Die
Zwillingsspannung betrégt etwa 1,2 MPa. Im oberen Bereich sind die DIC-Profile
dargestellt. In der untersuchten Oberflache wird nur ein Dehnungsband beobachtet. Die
lokale Dehnung betragt 6 %. Die Flache an der Fixierung bleibt unverandert.

Die entsprechende Spannungs-Dehnung-Charakteristik ist in Abb. 3.25
dargestellt. Im Vergleich zur ersten Zugmessung wird hier eine deutlich
kleinere Zwillingsspannung erreicht und in der untersuchten Flache nur ein
einziges Dehnungsband beobachtet. Wie vor dem Training zeigt das
Dehnungsband die diagonale Orientierung beztglich der x-Richtung und
eine lokale Dehnung von 6 %. Auf Grund der Fixierung der Folie zu
Probenhaltern kann der maximal mdgliche Dehnungswert von 6 % nicht
erreicht werden, weil die Umorientierung der Kristallstruktur in der Nahe
von Fixierungsstellen verhindert wird. Deswegen bleiben diese Bereiche
unausgedehnt.

Die magnetische Dehnungsénderung, die nach dem Training erreicht wird,
betragt etwa 5,6 %. Die entsprechenden Dehnungskennlinien sind in Abb.
3.26 dargestellt. Die kritische magnetische Feldstarke, bei der die MIR
startet, betragt jetzt etwa 0,16 T. Die MIR verlauft in einem schmaleren
Feldbereich zwischen 0,16 Tund 0,3 T.
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Abbildung 3.26: Magnetisch induzierte Dehnung der trainierten Ni-Mn-Ga-70b Folie als
Funktion des magnetischen Feldes.

Die DIC-Auswertungen von den optischen Aufnahmen, die im mittleren Teil
der trainierten Ni-Mn-Ga-70b Folie bei der magnetischen Ausdehnung
durchgefiihrt werden, sind in Abb. 3.27 dargestellt. In diesem Fall
beobachtet man Bewegung nur einer diagonalen Zwillingsgrenze. Die
untersuchte Flache wird in einem Feldbereich zwischen 0,18 und 0,21 T
vollstdndig umorientiert. Die mittlere lokale Dehnung, die dabei erreicht
wird, betragt etwa 5,7 %.
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Abbildung 3.27: Gemittelte magnetische Dehnungs-Kennlinie der Ni-Mn-Ga70b Folie. Sie
wird durch die Mittelung der durch die DIC berechneten lokalen Dehnung in der
beobachteten Flache bestimmt. Die roten Bereiche in den eingefligten Dehnungs-
profilen stellen die Flache mit umorientierten Varianten dar. Sie werden von den nicht
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umorientierten Varianten durch die diagonale Zwillingsgrenze getrennt. Die lokale durch
die MIR erzeugte Deformation betragt hier etwa 6 %.

Die Messergebnisse der Zugbelastungen und magnetischen Messungen vor
und nach dem Training sind in Abb. 3.28 zusammengefasst. Anhand dieser
Messergebnisse lasst sich erkennen, dass die Ni-Mn-Ga-70b Folie durch das
magneto-mechanische Training einen verbesserten MIR-Effekt zeigt. lhre
mittlere Zwillingsspannung wird von 2,3 auf 1,2 MPa verkleinert. Die
kritische magnetische Feldstarke, bei der die MIR zu Stande kommt, wird
von 0,19 T auf 0,14 T reduziert. Die magnetische Dehnungsidnderung
erreicht nach dem Training 5,6 %.
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Abbildung 3.28: Ergebnisse des magneto-mechanischen Trainings am Beispiel der Ni-
Mn-Ga-70b Folie. (a) Magnetische Dehnungscharakteristik vor und nach dem Training.
(b) Mechanische Spannungs-Dehnungs-Kennlinie vor und nach dem Training. Die jewei-
lige Messanordnung ist schematisch dargestellt.
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Das magneto-mechanische Training hat sich auch bei anderen Folien als
effektiv erwiesen. Allerdings wurde nicht bei allen Folien die Bewegung
einer Zwillingsgrenze im trainierten Zustand unter mechanischer Zugbelas-
tung beobachtet. Ofters tritt der Fall auf, dass trotzt einer relativ niedrigen
Zwillingsspannung (omw < 1,2 MPa) nach dem Training, die Entstehung und
Bewegung mehrerer Zwillingsgrenzen wéhrend der Zugmessung beobach-
tet wird. Die beste magnetische Dehnungscharakteristik, die nach dem
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magneto-mechanischen Training erreicht wird, zeigte die Ni-Mn-Ga-100b
Folie. Die magnetische Umorientierung verlauft in diesem Fall in einem
Feldbereich zwischen 0,140 T und 0,170 T (Abb. 3.29). In zwei bis vier
Schritten wird die ganze Probe schlagartig umorientiert. Die magnetische
Dehnungsanderung betragt hier etwa 5,7 %. Im idealen Fall sollte eine
trainierte defektfreie Probe eine schlagartige Verdnderung in der magneti-
schen Dehnungscharakteristik aufweisen, wenn die fur die MIR-bendtigte
magnetische Feldstérke erreicht ist.
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Abbildung 3.29: Magnetisch induzierte Dehnungscharakteristik der Ni-Mn-Ga-100b Folie
nach dem magneto-mechanischen Training. Die magnetische Dehnung verldauft in einem
schmalen Feldbereich zwischen 1,45 und 1,70 T.

3.4.2 Das thermo-magnetische Training

Durch die oben beschriebene magneto-mechanische Trainingsmethode
kdnnen nicht bei allen in dieser Arbeit untersuchten Folien gute Ergebnisse
erzielt werden. Einige Folien zeigen nach mehreren magneto-
mechanischen Trainingszyklen eine magnetische Dehnung nur von etwa 2-
4 %. Die kleine magnetische Dehnung wird vor allem bei den Folien beo-
bachtet, die unterschiedlich ausgerichtete Zwillingsgrenzen enthalten. Eine
optische Aufnahme einer Folienoberflache mit unterschiedlich ausgerichte-
ten Zwillingsgrenzen ist in Abb. 3.30 dargestellt. Parallele Zwillingsgrenzen
befinden sich im linken Teil der beobachteten Oberflache. Um die paralle-
len Zwillingsgrenzen magnetisch zu bewegen, muss das magnetische Feld
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in der y-z-Ebene angelegt werden. Beim Anlegen des Feldes in y-Richtung
wird die Folie auch in die y-Richtung zusammengezogen. Das Anlegen des
Feldes in z-Richtung wird dagegen zur Ausdehnung der Folie in die y-
Richtung fuhren. Beim Anlegen des magnetischen Feldes in die x-Richtung
bleiben die Zwillingsgrenzen inaktiv.

Senkrechte Zwillingsgrenzen

Parallele Zwillingsgrenzen Diagonale Zwillingsgrenze

Abbildung 3.30: Optische Aufnahme der Folienoberflache, die unterschiedlich ausge-
richtete Zwillingsgrenzen enthélt. Die Zwillingsgrenzen werden entsprechend als paral-
lele, diagonale und senkrechte Zwillingsgrenzen bezeichnet. Wenn unterschiedlich
ausgerichtete Zwillingsgrenzen einander treffen, kann ihre weitere Bewegung verhin-
dert werden.

Im rechten Teil der untersuchten Folienoberflache kénnen senkrechte
Zwillingsgrenzen beobachtet werden. Um sie magnetisch zu bewegen,
muss die Feldrichtung in der x-z Ebene liegen.

Die parallelen und senkrechten Zwillingsgrenzen werden durch eine diago-
nale Zwillingsgrenze voneinander getrennt. Sie ist im mittleren Teil der
beobachteten Folienoberflache deutlich zu erkennen. Um die magnetische
Bewegung der diagonalen Zwillingsgrenzen zu erzeugen, wird das magneti-
sche Feld in der x-y Ebene angelegt. Das Anlegen des Feldes in die x-
Richtung fuhrt zur Kontraktion der Folie in diese Richtung. Wenn das Feld
in y-Richtung angelegt wird, wird die Folie in x-Richtung ausgedehnt.
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Das Anlegen des Feldes in die x-Richtung erzeugt die Bewegung von diago-
nalen und senkrechten Zwillingsgrenzen. Die parallelen Zwillingsgrenzen
bleiben dabei unbeeinflusst und verhindern die Bewegung der beiden an-
deren. Beim Anlegen des magnetischen Feldes in die y-Richtung kann die
Bewegung der parallelen und diagonalen Zwillingsgrenzen induziert wer-
den. Die Bewegung von senkrechten Zwillingsgrenzen bleibt dabei unbeein-
flusst. D.h. wenn alle drei Arten der Ausrichtungen von Zwillingsgrenzen
gleichzeitig in einer Probe vorhanden sind, dann gibt es eine Art der Zwil-
lingsgrenzen, die beim Anlegen des magnetischen Feldes inaktiv bleiben,
und die Bewegung der restlichen anders ausgerichteten Zwillingsgrenzen
verhindern.

Weil beim Anlegen sowohl des magnetischen Feldes als auch der mechani-
schen Zugbelastung eine Art der Zwillingsgrenzen immer unbeeinflusst
bleibt, kann die im letzten Abschnitt beschriebene magneto-mechanische
Trainingsmethode keinen Einvariantenzustand erzeugen. Um den Einva-
riantenzustand mechanisch zu erreichen, muss an die Folie eine Druckbe-
lastung angelegt werden. In diesem Fall wird ein Einvariantenzustand er-
zeugt, bei dem alle kurzen c-Achsen in die Belastungsrichtung ausgerichtet
sind. Das Anlegen der Druckbelastung wiirde allerdings zum unerwiinsch-
ten Knicken der Folie fihren und wird deswegen hier nicht eingesetzt.

Am Beispiel der Ni-Mn-Ga-100c Folie wird gezeigt, dass die maximale mag-
netische Dehnungsédnderung nach funf magneto-mechanischen Trainings-
zyklen nicht tber 3,4 % steigt (grau Kennlinie in Abb. 3.31). Um die magne-
tische Dehnung zu erh6hen, muss die Folie zuerst in einen Einvariantenzus-
tand gebracht werden. Daflir wird die magneto-thermische Trainings-
methode eingesetzt. Dabei wird die Folie durch Heizen in den austeniti-
schen Zustand gebracht. Dann wird ein magnetisches Feld von 0,7 T in
Langsrichtung der Folie angelegt. Die Folie wird anschlieBend durch Abkih-
lung in den martensitischen Zustand Uberflhrt. Bei der Abkiihlung werden
Gitterzellen mit den kurzen magnetischen Achsen parallel zum angelegten
Feld ausgerichtet. Ein Einvariantenzustand bildet sich in der ganzen Probe,
so dass bei den weiteren mechanischen oder magnetischen Belastungen
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die Bewegung der Zwillingsgrenzen nur mit einer einheitlichen Ausrichtung
beobachtet werden konnte.
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Abbildung 3.31: (a) Magnetische Dehnungscharakteristik vor dem magneto-thermischen
Training und (b) nach dem magneto-thermischen Training.

Die entsprechenden Kennlinien der magnetischen Dehnung, die nach dem
magneto-thermischen Training gemessen sind, sind in Abb. 3.31 darge-
stellt. Nach dem Training ist die magnetische Dehnungsénderung von 3,4 %
auf 5,6 % erhoht.

@) (b)

Abbildung 3.32: (a) Folie mit unterschiedlich orientierten Zwillingsgrenzen vor dem
magneto-thermischen Training. (b) Die Folie nach dem magneto-thermischen Training
zeigt keine sichtbaren Zwillingsstrukturen.

Abb. 3.32 zeigt die Folie vor und nach dem magneto-thermischen Training.
Hier ist zu erkennen, dass vor dem Training die Folie mehrere unterschied-
lich orientierte Zwillingsgrenzen hat. Die thermisch induzierte martensiti-
sche Phasenumwandlung in einem &uf’eren magnetischen Feld fihrt zum
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Verschwinden der Zwillingsstrukturen auf der Folienoberflache, was auf
einen Einvariantenzustand hindeuten kann.

Zusammenfassung :

In diesem Kapitel werden eine magneto-mechanische und eine magneto-
thermische Trainingsmethode am Beispiel der Ni-Mn-Ga-70b und Ni-Mn-
Ga-100c Folien dargestellt. Die erste Trainingsmethode hat positive Ergeb-
nisse vor allem bei den Folien gezeigt, deren Oberflache keine multivarian-
te Zwillingsstruktur mit einander blockierenden Zwillingsgrenzen aufweist.
Die unterschiedlich ausgerichteten Zwillingsgrenzen bleiben meistens auch
nach dem magneto-mechanischen Training erhalten. Die MIR wird an den
Stellen, wo diese Zwillingsgrenzen einander treffen, verhindert. Deswegen
bliebt die magnetische Dehnung in diesen Folien deutlich kleiner als das
theoretisch mdgliche Maximum von 6 %. Um die Folie in einen Einvarian-
tenzustand zu bringen, wird in diesem Fall das magneto-thermische Trai-
ning eingesetzt, bei dem die martensitische Phasenumwandlung in einem
aulleren magnetischen Feld erzeugt wird. Das angelegte Feld richtet alle
Gitterzellen in der martensitischen Phase mit leichtmagnetischen Achsen in
die Feldrichtung aus. Dadurch wird es mdoglich einen Einvariantenzustand
zu erreichen, in dem bei der darauffolgenden magnetischen oder mechani-
schen Belastung die Zwillingsgrenzen mit einer einheitlichen Ausrichtung
erzeugt werden kdnnen. Die magnetische Dehnung lag nach dem magneto-
thermischen Training bei allen untersuchten Folien héher als 5 %.
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4 Mechanische und magnetische Eigen-
schaften von Ni-Mn-Ga Folien

In diesem Kapitel werden die mechanischen und magnetischen Eigenschaf-
ten der Ni-Mn-Ga Folien mit der martensitischnen 10M Struktur in Abhén-
gigkeit von der Ausrichtung ihrer Zwillingsstruktur untersucht. Daflr wer-
den unterschiedlich ausgerichtete Zwillingsgrenzen gezielt durch Anlegen
eines magnetischen Feldes, einer mechanischen Spannung oder eines
Temperaturgradienten erzeugt. Die dabei entstehenden Zwillingsgrenzen
werden im Folgenden abhangig von der Ausrichtung beziglich der l&ngeren
Folienkante entsprechend als diagonal mit einer Orientierung zwischen 44
und 48 Grad, senkrecht mit einer Orientierung zwischen 80 und 94 Grad
oder parallel mit einer Orientierung zwischen 0 und 20 Grad bezeichnet.
Alle drei Ausrichtungen der Zwillingsgrenzen sind schematisch in Abb. 4.1
dargestellt. Die mdglichen Orientierungen der Zwillingsebenen in der mar-
tensitischen 10M Phase mit einer tetragonalen Kristallstruktur sind detail-
liert im Abschnitt. 2.3.3 beschrieben.

Diagonale Senkrechte Parallele
Zwillingsgrenzen Zwillingsgrenzen Zwillingsgrenzen
y //;/;/ \\\\\\ Illl III' Illl ||II [ ——— :_ :_
S NN \ \ ( B
vy AN \ | \ / E—
> ] [ [
Ni-Mn-Ga Folie Ni-Mn-Ga Folie Ni-Mn-Ga Folie

@) (b) ©)

Abbildung 4.1: Die mdglichen Ausrichtungen von Zwillingsgrenzen sind schematisch in
drei Gruppen zusammengefasst. (a) diagonale Zwillingsgrenzen, (b) senkrechte Zwil-
lingsgrenzen, (c) parallele Zwillingsgrenzen.

Jede Ausrichtung wird jeweils in einem Unterkapitel besprochen, in dem
die mechanischen Spannungs-Dehnungs-Charakteristiken und magneti-
schen Dehnungskurven fur Folien unterschiedlicher Dicke aber gleicher

82



4. Mechanische und magnetische Eigenschaften von Ni-Mn-Ga Folien

Ausrichtung der Zwillingsgrenzen zusammengefasst sind. Darauf aufbauend
wird die Abhéngigkeit der Zwillingsspannung von der Ausrichtung der Zwil-
lingsgrenzen und der Dicke der Folien untersucht. Bei jedem Experiment
wird ein Teil der Folienoberflache optisch beobachtet. So wird es mdglich
zu untersuchen, ob die Ausrichtung der Zwillingsgrenzen bei der magne-
tisch oder mechanisch induzierten Bewegung verandert wird.

4.1 Diagonale Zwillingsgrenzen

Als diagonal werden die Zwillingsgrenzen bezeichnet, deren Zwillingsebe-
nen anndhernd durch die (101) und (101) Kristallebenen (Abb. 2.15 im
Kapitel 2.3.3) dargestellt werden kénnen. Auf der Folienoberflache sind sie
diagonal unter einem Winkel zwischen 44 und 48° beziglich der langen
Folienkante ausgerichtet. In den Folien, die in dieser Arbeit verwendet
wurden, kdnnen die diagonalen Zwillingsgrenzen in einem Einvariantenzus-
tand beim Anlegen des magnetischen Feldes in der x-y Ebene (in der Foli-
enebene) oder einer uniaxialen mechanischen Zugbelastung in die y-
Richtung erzeugt werden. Im Vergleich zu den zwei anderen Arten der
Ausrichtung sind die diagonal ausgerichteten Zwillingsgrenzen magnetisch
bevorzugt. Nur diese Art der Zwillingsgrenzen kann in den untersuchten
Proben in einem Einvariantenzustand durch Anlegen eines dufleren magne-
tischen Feldes erzeugt werden. D.h. andere Ausrichtungen kénnen nur
durch eine mechanische Deformation wie Verbiegung oder Erhitzen in
einem Temperaturgradient erzeugt werden.
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Abbildung 4.2: Spannungs-Dehnungs-Charakteristik einer trainierten Ni-Mn-Ga-150c
Folie. Die angelegte Zugspannung wird als Funktion der globalen Dehnung gezeigt. Im
oberen Bereich sind die Dehnungskarten, die durch DIC berechnet werden, dargestellt.
Die Entstehung und Bewegung mehrerer Zwillingsgrenzen, die diagonal beziglich der
langen Folienkante ausgerichtet sind, wird in der untersuchten Flache beobachtet. Die
lokale Dehnung in den Dehnungsbéndern betragt 6 %. Die Ausrichtung der Zwillings-
grenzen bleibt bei der Bewegung erhalten.

Um die Bewegung der diagonalen Zwillingsgrenzen zu untersuchen, wird
die Ni-Mn-Ga-150c Folie verwendet. Sie wird zuerst mechanisch belastet
und dann magnetisch zusammengezogen und wieder ausgedehnt. Der
mittlere Teil der Probe wird dabei optisch untersucht. Die Spannungs-
Dehnungs-Charakteristik der Folie wird zusammen mit den durch die DIC-
Methode berechneten Dehnungsprofilen in Abb. 4.2 dargestellt. Die Durch-
fuhrung der Zugmessung erfolgt nach dem magneto-mechanischen Trai-
ning. Deswegen erreicht die Zwillingsspannung einen relativ niedrigen Wert
von etwa 1,5 MPa. Die globale plastische Dehnung betréagt etwa 5,2 %. Die
Dehnungsprofile zeigen, dass sich in der untersuchten Flache mehrere
Dehnungsbander bilden. Sie breitern sich Uber die untersuchte Flache aus.
Ihre Orientierung bleibt dabei erhalten, so dass sie alle diagonal unter ei-
nem gleichen Winkel beztiglich der Folienkante ausgerichtet sind. Dies kann
man deutlich an einer der DIC-Auswertungen, die in der vergréRerten Form
in der Abb. 4.3 gezeigt ist, erkennen.
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Lokale Dehnung (%)

Abbildung 4.3: Ein DIC-Profil der untersuchten Flache der Ni-Mn-Ga-150c Folie unter
Zugbelastung. Die diagonalen Zwillingsgrenzen werden durch schwarze Linien darge-
stellt. Sie sind diagonal zu Folienkante und parallel zu einander ausgerichtet.

Die Kanten dieser Dehnungsbéander entsprechen den diagonalen Zwillings-
grenzen, die unterschiedlich ausgerichtete Varianten voneinander trennen.
Die griin markierten Flachen, die noch nicht ausgedehnt sind, entsprechen
der martensitischen Variante, bei der die kurze c-Achse in x-Richtung (Zug-
richtung) ausgerichtet ist. Der ausgedehnte Bereich wird durch die rot
markierte Flache dargestellt. Sie entspricht der Variante mit der bereits
umorientierten Kristallstruktur, bei der die lange a-Achse bereits in die
Zugrichtung ausgerichtet ist. Ausgehend von den DIC-Auswertungen kann
man feststellen, dass die Bewegung der Zwillingsgrenzen an der Fixierungs-
stelle der Folie verhindert wird. Deswegen bleibt der Bereich im linken
unteren Teil der Dehnungskarte gelbgrin und nicht rot so wie im restlichen
Teil, wo die Umorientierung der Kristallstruktur durch die Bewegung der
diagonalen Zwillingsgrenze erzeugt wurde.

Die Spannungsoszillationen, die in der Zugmessung deutlich zu sehen sind,
entstehen bei der Bewegung oder Nukleation der Zwillingsgrenzen. Der
Grund daflr sind Oberflachendefekte, die als Pinningzentren wirken und
somit die Bewegung der Zwillingsgrenzen verhindern, was zu lokalen Span-
nungserhéhungen fihrt. In Abb. 4.4 sind die optischen Aufnahmen darge-
stellt, die bei der magnetisch induzierten Kontraktion der Folie aufgenom-
men wurden. In der untersuchten Flache konnte die Bewegung einer einzi-
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gen diagonalen Zwillingsgrenze beobachtet werden. lhre Orientierung
bleibt in diesem Fall wie bei der mechanisch induzierten Bewegung auch
erhalten. In Abb. 4.5 ist die magnetisch induzierte Bewegung der diagona-
len Zwillingsgrenze schematisch dargestellt. Die Kennlinien der magnetisch
induzierten Ausdehnung und Kontraktion sind in Abb. 4.6 gezeigt.

(€ (d)

Abbildung 4.4: Die Bildreihe zeigt die Oberflache der Ni-Mn-Ga-150c Folie bei magneti-
scher Kontraktion. Bei der Bewegung wird nur eine Zwillingsgrenze beobachtet, die
durch eine einzige Ebene dargestellt werden kann. lhre diagonale Ausrichtung bezuglich
der langen Folienkante bleibt bei der Bewegung erhalten.
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Abbildung 4.5: Schematische Darstellung der magnetisch induzierten Bewegung der
diagonalen Zwillingsgrenze. Die diagonale Zwillingsgrenze kann durch eine einzige Zwil-
lingsebene dargestellt werden, die sich durch die ganze Folie bewegt. Die MIR verlauft
in der xy-Ebene.
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Abbildung 4.6: Magnetisch induzierte Dehnung der Ni-Mn-Ga-150c Folie als Funktion
des magnetischen Feldes.

Die Ausdehnung entspricht hier der gestrichelten Linie. Die Kontraktion
wird entsprechend durch die durchgezogene Linie dargestellt. Sowohl bei
der Kontraktion als auch bei der Ausdehnung werden signifikante Spriinge
in der Charakteristik beobachtet. Bei der Kontraktion verlauft die MIR im
Feldbereich zwischen 0,14 und 0,344 T. Bei der Ausdehnung steigt die kriti-
sche Feldstarke auf 0,17 T. Die MIR verlauft dabei im Feldbereich zwischen
0,18 und 0,330 T. Die magnetische Dehnungséanderung erreicht etwa 5,6 %.
Die magnetisch induzierte Bewegung der diagonalen Zwillingsgrenze fihrt
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zur gleichzeitigen Deformation der Folie in der x-y Ebene. Die gezeigte glo-
bale Dehnung wird nur in die x-Richtung gemessen, die Bewegung der Folie
in die y-Richtung wird dabei nicht bericksichtigt.

Im Vergleich zur Zugmessung wird bei der magnetischen Messung eine um
etwa 0,4 % hohere Dehnung erzielt. Die hohere magnetische Dehnung
kann durch die einseitige Fixierung der Folie erklart werden. In diesem Fall
wird die Umorientierung der Kristallstruktur nur an einem Ende der Folie
verhindert. Das andere Ende bleibt frei beweglich und kann vollstandig
umorientiert werden. Bei der mechanischen Zugbelastung wird die Folie
dagegen an beiden Enden fixiert, somit wird die Umorientierung an beiden
Enden verhindert.

Die Erzeugung der diagonalen Zwillingsgrenzen erfolgt auch bei anderen
Folien im Einvariantenzustand durch Anlegen des magnetischen Feldes
oder der uniaxiale mechanische Zugbelastung. In manchen Folien wird die
Bewegung einer einzigen Zwillingsgrenze beobachtet, bei anderen mehre-
re. Die Ergebnisse der Zugmessungen an Folien, auf deren Oberflache die
Bewegung diagonaler Zwillingsgrenzen bei mechanischer und magnetischer
Belastung beobachtet wird, sind flr unterschiedliche Dicken in Abb. 4.7
zusammengefasst. Die kleinste Zwillingsspannung von etwa 0,9 MPa wird
bei der Ni-Mn-Ga-100b Folie mit 100 um Dicke gemessen. Die Folie Ni-Mn-
Ga-50b mit 50 um Dicke hat die gréfite Zwillingsspannung von 1,6 MPa. In
allen Fallen werden die Folien erst bis etwa 0,1-0,15 % elastisch gedehnt,
dann folgt der quasi plastische Dehnungsbereich, wo sie bis 5,0-5,3 % ge-
dehnt werden.

Die magnetischen Dehnungscharakteristiken sind in Abb. 4.8 fir
unteschiedliche Foliendicken zusammengefasst. Die kritischen magneti-
schen Feldstarken liegen im Bereich zwischen 0,14 und 0,18 T. Die absolute
magnetische Dehnung von 5,7 % (sowol bei der Kotraktion als auch bei der
Ausdehnung) wird bei der Folie Ni-Mn-Ga-100b mit einer Dicke von 100 pm
gemessen.
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Abbildung 4.7: Mechanische Spannungs-Dehnungs-Kennlinien fiir Folien mit unter-

schiedlichen Dicken.
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Abbildung 4.8: Magnetisch induzierte Dehnung von Ni-Mn-Ga Folien unterschiedlicher
Dicke als Funktion des magnetischen Feldes.

Ausgehend von den in Abb. 4.7 und Abb. 4.8 gezeigten Messergebnissen
wird festgestellt, dass die mechanischen und magnetischen Eigenschaften,
die Zwillingsspannung, die kritische magnetische Feldstarke und die maxi-
male plastische Dehnung nicht signifikant von der Dicke der Ni-Mn-Ga Folie
abhangen. Der Unterschied in der Zwillingsspannung und in magnetischen
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Dehnungsverlaufen kann durch die unterschiedliche Qualitat der Folien
erklart werden. Die Qualitat der Folie bezlglich der MSM-Eigenschaften
wird durch mikroskopische Gitterdefekte, oder makroskopische Uneben-
heiten und Kratzer auf der Folienoberflache bestimmt. Je mehr Defekte die
Folie enthélt, desto starker wird der MIR-Effekt verhindert. Die diinneren
Folien haben noch dazu ein groReres Folienoberflache —zu Volumen-
Verhéltnis. Deswegen haben Oberflaichendefekte einen starkeren Einfluss
auf die Bewegung der Zwillingsgrenzen und das Dehnungsverhalten der
Folie. Die Folien, deren Dicke kleiner als 70 um ist, verbiegen sich an den
Fixierungsstellen unter ihrem Eigengewicht. Die Verbiegungen verhindern
zusatzlich den MIR-Effekt und fuhren zur Reduzierung der magnetischen
Dehnung. Deswegen zeigt die dinnste Folie hier die kleinste magnetische
Dehnung. Allerdings ist der Unterschied von 0,2-0,3 % im Vergleich zu den
dickeren Folien nicht signifikant. Es war auch mdoglich, einen MSM-Aktor
auf Basis der Ni-Mn-Ga-50b Folie herzustellen. Er wird im funften Kapitel
vorgestellt.

In diesem Unterkapitel wurde die mechanisch und magnetisch induzierte
Bewegung der diagonalen Zwillingsgrenzen untersucht. Die Zwillingsspan-
nung und die kritische magnetische Feldstérke, die fir die Bewegung der
Zwillingsgrenzen bendtigt werden, héngen nicht signifikant von der Dicke
der Folie ab, sondern werden im Wesentlichen von ihrer Kristallqualitat
und Rauigkeit der Oberflache bestimmt. Bei der magnetisch und mecha-
nisch induzierten Bewegung der diagonalen Zwillingsgrenzen bleibt deren
Orientierung erhalten.

4.2 Senkrechte Zwillingsgrenzen

Die senkrechten Zwillingsgrenzen kénnen ungefédhr durch die (101) und
(101) Kristallebenen (Abb. 2.15 im Kapitel 2.3.3) dargestellt werden. Eine
Madglichkeit, solche Zwillingsgrenzen zu erzeugen, besteht in der mechani-
schen Biegung der Folie. Die Folie wird an beiden Enden geklemmt und in
der Mitte aus der Ebene gebogen. Oberhalb einer bestimmten Belastungs-
grenze entstehen an der Biegungsstelle Zwillingsgrenzen, die fast senkrecht
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zur Folienkante ausgerichtet sind. Ihre Orientierung zur l&ngeren Folienkan-
te betragt etwa 82°-94°. In Abb. 4.9a wird ein schematischer Aufbau der
Kristallstruktur mit zwei senkrechten Zwillingsgrenzen dargestellt. In Abb.
4.9Db ist eine optische Aufnahme der Folie nach der Biegung gezeigt. Unter-
schiedliche Varianten, die durch senkrechte Zwillingsgrenzen voneinander
getrennt sind, sind hier blau und griin gezeichnet.

Die Bewegungen der senkrechten Zwillingsgrenzen unter mechanischer
Belastung und in einem &uleren magnetischen Feld werden in diesem
Abschnitt analysiert.

Abbildung 4.9: (a) Schematischer Aufbau der Kristallstruktur nach der Biegung. Die
Zwillingsgrenze entsteht an der Stelle, wo zwei unterschiedliche Varianten (entspre-
chend mit Blau und Griin gezeigt) zusammenkommen. (b) Eine Aufnahme der Ni-Mn-
Ga-150c Folie nach der Biegung.

In Abb. 4.10 sind die Messergebnisse der Zugmessung zusammen mit DIC-
Auswertungen der Ni-Mn-Ga-150c Folie gezeigt. Die Zwillingsspannung
betragt hier etwa 1,1 MPa, was um 0,4 MPa niedriger im Vergleich zur
Zugmessung an der diagonalen Zwillingsgrenze ist. Aus den dazugehdrigen
Dehnungsprofilen folgt, dass sich die senkrechten Zwillingsgrenzen von der
Verbiegungsstelle ausbreiten.
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Abbildung 4.10: Mechanische Spannungs-Dehnungs-Charakteristik zusammen mit den
dazugehdrigen DIC-Dehnungsprofilen nach einer Biegung der Ni-Mn-Ga-150c Folie.

Ein typisches DIC- Profil ist in der vergroRerten Form in Abb. 4.11 darge-
stellt. Im Vergleich zu diagonalen Zwillingsgrenzen, die meistens nur eine
Ebene zeigen, haben die senkrechten Zwillingsgrenzen eine deutlich kom-
pliziertere Form. Sie kdnnen gleichzeitig aus mehreren Ebenen bestehen,
die durch optische Mikroskopie deutlich zu erkennen sind. Die in Abb. 4.11
gezeigte Zwillingsgrenze besteht aus drei Ebenen, die entsprechend num-
meriert sind. Die Anzahl und die GroRe der jeweiligen Zwillingsebenen
bleiben bei der Bewegung der senkrechten Zwillingsgrenze nicht konstant,
so dass ihre makroskopische Ausrichtung bezlglich der Folienkante bei der
Bewegung verandert wird. In anderen Arbeiten werden die Zwillingsgren-
zen, die aus mehreren Ebenen bestehen und fast senkrecht auf einer Seite
zur Probenkante ausgerichtet sind, als Zwillingsgrenze vom Typ 2 bezeich-
net. Die hier beobachtete niedrigere Zwillingsspannung steht im Einklang
mit dem Ergebnis an Typ 2 Zwillingsgrenzen in der Literatur [Chul3],
[Str11].
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Lokale Dehnung (%)

Abbildung 4.11: Ein DIC-Profil der untersuchten Flache der Ni-Mn-Ga-150c Folie unter
Zugbelastung. Die senkrechte Zwillingsgrenze wird durch die Linien (1,2,3) dargestellt.

Die Ausrichtung der senkrechten Zwillingsgrenzen erlaubt ihnen, deutlich
naher an die Fixierungsstellen zu propagieren als diagonale Zwillingsgren-
zen. In diesem Fall kann auch die Kristallstruktur in der Nahe von Fixierun-
gen umorientiert werden, was zu einer héheren plastischen Dehnung fihrt.
Die globale Dehnung in Abb. 4.10 ist allerdings kleiner als 6 %. Die kleinere
Dehnung im Vergleich zum theoretischen Maximum kann auf Grund der
plastischen Dehnung, die bereits bei der Verbiegung der Folie entsteht, und
durch anders ausgerichtete Zwillingsgrenzen, die an den Fixierungsstellen
vorhanden sind und daher die Bewegung der senkrechten Zwillingsgrenze
verhindern, erklart werden.
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Abbildung 4.12: Magnetisch induzierte Deformation der Ni-Mn-Ga-150c Folie nach der
Biegung. Die Kontraktion wird durch die Bewegung der senkrechten Zwillingsgrenze
erzeugt.

93



4. Mechanische und magnetische Eigenschaften von Ni-Mn-Ga Folien

Nach der mechanischen Zugmessung wird die Folie magnetisch zusam-
mengezogen. Die entsprechende Kennlinie und der schematische Ver-
suchsaufbau sind in Abb. 4.12 dargestellt. Die Folie beginnt sich bei der
magnetischen Feldstarke von 0,15 T durch MIR zusammenzuziehen. Die
Kontraktion verlauft in einem Feldbereich zwischen 0,15 T und 0,32 T und
erreicht nach der Messung etwa -5,3 %. Der kleinere magnetische Deh-
nungsbetrag im Vergleich zum Maximum von 6% deutet auf nicht komplett
umorientierte Bereiche der Folie hin.
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Abbildung 4.13: Aufnahmen der Folie im magnetischen Feld, wéhrend der Bewegung
der senkrechten Zwillingsgrenze, die aus unterschiedlichen Ebenen (1,2,3,4) besteht.

Die Zwillingsgrenze bleibt nach der Messung im rechten Teil der Probe
stehen. Dazu kommt noch ein Bereich in der Nahe der Fixierungsstelle, wo
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die Bewegung der senkrechten Zwillingsgrenze an der diagonalen Zwillings-
grenze verhindert ist. Bei weiteren darauffolgenden magnetischen Zyklen
verschwindet die senkrechte Zwillingsgrenze komplett, so dass nur die
diagonalen Zwillingsgrenzen beobachtet werden.

Die sprungartige Bewegung der senkrechten Zwillingsgrenze wird in
Abb. 4.13 durch eine Reihe optischer Aufnahmen, die im mittleren Teil der
Folienoberflache bei der magnetischen Kontraktion aufgenommen wurden,
gezeigt. In Abb. 4.13b ist deutlich zu erkennen, dass die senkrechte Zwil-
lingsgrenze aus vier unterschiedlichen Ebenen besteht. Beim Vergleich
zwischen Abb. 4.13b und 4.13c kann man feststellen, dass die Form der
Zwillingsgrenze bei der Bewegung in diesem Abschnitt zuerst erhalten
bleibt. Allerdings erfahrt ihre Form eine Veranderung am Ende der unter-
suchten Oberflache, wie in Abb. 4.13d gezeigt. Somit zeigen diese Aufnah-
men, dass sich die Ausrichtung und die Form der senkrechten Zwillings-
grenzen bei der Bewegung verandern kénnen.

In Abb. 4.14 ist die magnetisch induzierte Bewegung der senkrechten Zwil-
lingsgrenze schematisch dargestellt.

Abbildung 4.14: Schematische Darstellung der magnetisch induzierten Bewegung der
senkrechten Zwillingsgrenze. Die senkrechte Zwillingsgrenze besteht aus unterschied-
lichen Ebenen, die ihre Form bei der Bewegung &ndern.
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Abbildung 4.15: Schematischer Aufbau fur die Erzeugung der senkrechten Zwillingsgren-
zen durch die thermische Phasenumwandlung bei einer inhomogenen Temperaturén-
derung.

Eine andere Mdglichkeit, senkrechte Zwillingsgrenzen zu erzeugen, besteht
im inhomogenen Beheizen der Folie. Auf einer Seite bertihrt die Folie das
Heizelement, der restliche Teil bleibt in der Luft frei beweglich. Der sche-
matische Aufbau ist in Abb. 4.15 dargestellt.

Die Folie wird solange erhitzt, bis die Kristallstruktur in die austenitische
Phase umgewandelt wird. Der Ubergang zur austenitischen Phase wird auf
Grund einer signifikanten Oberflachenédnderung festgestellt. In der austeni-
tischen Phase ist die Oberflache glatt. Die Rauigkeit der Oberflache, die
durch martensitische Zwillingsstruktur zu Stande kommt, verschwindet in
der austenitischen Phase. Beim darauf folgenden Abkuhlen der Folie ent-
steht eine Phasenumwandlungsfront, die auf Grund des Temperaturgradi-
enten von der kalteren Seite zur warmeren Seite propagiert. Die Zwillings-
grenzen in der martensitischen Phase richten sich dabei in die Gradienten-
richtung aus. Eine optische Aufnahme, die bei der Phasenumwandlung
gemacht wurde, ist in Abb. 4.16 dargestellt. Der obere Teil der Folie ist
glatt. Er befindet sich in der austenitischen Phase. Der untere Teil ist be-
reits in die martensitische Phase umgewandelt, was durch die ausgepragte
Zwillingsstruktur zu erkennen ist.
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Senkrechte Zwillingsgrenzen

Abbildung 4.16: Optische Aufnahme der Ni-Mn-Ga-150c Folie bei der Phasenumwand-
lung. Senkrechte Zwillingsgrenzen bilden sich in der martensitischen Phase parallel zur
Gradientenrichtung.

Die Entstehung und Ausrichtung der Zwillingsgrenzen bei der Phasenum-
wandlung wird mit dem Modell des adaptiven Martensits im Kapitel 6 be-
schrieben.

Senkrechte Zwillingsgrenzen Senkrechte Zwillingsgrenzen Senkrechte Zwillingsgrenzen

H=0T H=0,18T H=0,24T
Senkrechte Zwillingsgrenzen Senkrechte Zwillingsgrenzen Senkrechte Zwillingsgrenzen

Abbildung 4.17: Die Aufnahmen zeigen die Oberflache der Ni-Mn-Ga-150c Folie wéh-
rend der magnetischen Kontraktion. Mehrere Zwillingsgrenzen, die durch thermische
Phasenumwandlung erzeugt werden, bewegen sich gleichzeitig. Nach der Messung
bleibt ein Teil der Folie nicht umorientiert.
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Nach der Umwandlung zur martensitischen Phase enthélt die Folie am
groRten Teil der Oberflache senkrechte Zwillingsgrenzen. Die Bereiche an
den Fixierungsstellen zeigen zum Teil anders ausgerichtete Zwillingsstruk-
turen. Nach der Phasenumwandlung wird die Folie in einem magnetischen
Feld zusammengezogen. Das Feld wird parallel zur l&angeren Folienkante (in
x-Richtung) angelegt. Eine Reihe der Aufnahmen, die wéhrend der magne-
tischen Kontraktion gemacht wurden, sind in Abb. 4.17 dargestellt.

In diesem Fall kann man erkennen, wie sich mehrere Zwillingsgrenzen
gleichzeitig bewegen. Dieses Verhalten fiihrt zur Beobachtung in der mag-
netischen Dehnungscharakteristik (Abb. 4.18), die mehrere Kontra-
ktionsschritte in einem Feldbereich zwischen 0,15 T und 0,39 T zeigt. Die
magnetische Kontraktion, die nach 0,6 T erreicht wird, betragt etwa -4,2 %.
Dieser Dehnungsbetrag ist kleiner als das theoretische Maximum von 6 %,
was durch den Multivariantenzustand der Probe, von dem die Messung
startet, erklart werden kann. Wie man an den Aufnahmen in Abb. 4.17 (0,6
T) sehen kann, bleibt die Probe nach der magnetischen Kontraktion immer
noch in einem Multivariantenzustand.

Kontraktion

1 Kontraktion
-4 4 y H
| oo
X /

Ni-Mn-Ga Folie

Globale Dehnung (%)

-6 T T T T T T T T T T T T T
00 o1 02 03 04 05 06 07
Magnetisches Feld pH_(T)

Abbildung 4.18: Magnetisch induzierte Kontraktion der Ni-Mn-Ga-150c Folie, die nach
der thermischen Phasenumwandlung erzeugt wird. Die Kontraktion kommt durch die
Bewegung der senkrechten Zwillingsgrenzen zustande.
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Abbildung 4.19: Mechanische Spannungs-Dehnungs-Charakteristik der Ni-Mn-Ga-150c
Folie. Die senkrechten Zwillingsgrenzen werden durch thermische Phasenumwandlung
erzeugt.

Nach der magnetischen Kontraktion wird die Folie mechanisch ausgedehnt.
Die entsprechende Spannungs-Dehnungs-Kennlinie wird in Abb. 4.19 dar-
gestellt. Die Folie dehnt sich zuerst elastisch aus. Wenn die Zugspannung
von 1 MPa erreicht ist, wird die Folie quasiplastisch deformiert.

Die Dehnungskarten zeigen, dass in diesem Fall genauso wie bei der mag-
netischen Kontraktion mehrere Zwillingsgrenzen entstehen, die als rot
markierte Dehnungsbander in den DIC-Dehnungskarten dargestellt wer-
den. Die Zwillingsgrenzen entstehen und bewegen sich in beiden Richtun-
gen. Weil die Folie bei der magnetischen Messung nicht komplett zusam-
mengezogen wird, betragt die mechanische Dehnung etwa 5,7%. Allerdings
ist dieser Wert hoher als bei der Zugmessung, wo die senkrechten Zwil-
lingsgrenzen mechanisch durch die Verbiegung der Probe erzeugt werden.
Dies kann durch einheitlich ausgerichtete Zwillingsgrenzen erklart werden.
Alle beobachteten Zwillingsgrenzen sind senkrecht, somit gibt es kaum
anders ausgerichtete Zwillingsgrenzen, die ihre Bewegung verhindern kon-
nen. Die gemessene Zwillingsspannung betrdgt in beiden Fallen etwa
1 MPa.
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4.3 Parallele Zwillingsgrenzen

Die parallelen Zwillingsgrenzen kénnen auch dquivalent zu den senkrechten
Zwillingsgrenzen durch eine mechanische Verbiegung oder eine thermische
Umwandlung der Folie erzeugt werden. Der schematische Versuchsaufbau
fur die thermische Erzeugung der parallelen Zwillingsgrenzen wird in Abb.
4.20 gezeigt.

Abbildung 4.20: Schematischer Aufbau zur Erzeugung der parallelen Zwillingsgrenzen
durch thermische Phasenumwandlung mit Temperatur-gradient.

Phasengrenze Phasengrenze Phasengrenze

Abbildung 4.21: Optische Aufnahme der Folie Ni-Mn-Ga-150c bei der Phasenumwand-
lung. Die glatte Oberflache im linken Teil der untersuchten Flache entspricht der auste-
nitischen Phase. Die martensitische Phase ist durch stark ausgepragte Zwillingsstruktur
zu erkennen. Die Zwillingsgrenzen sind fast senkrecht zur Phasengrenze ausgerichtet.

In diesem Fall wird die Folie nur an einem Ende zum Heizelement fixiert.
Dabei bleibt die Folie aul3erhalb der Heizplatte frei beweglich. Der Tempe-
raturgradient entsteht in diesem Fall entlang der Folie. Die Temperatur
wird so lange erhéht, bis die Folie in die austenitische Phase umgewandelt
ist. Dann wird die Heizung ausgeschaltet, und die Folie in der Luft abge-
kihlt. Die Phasenfront entsteht am kiihleren Ende und propagiert durch die
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ganze Folie, die Zwillingsgrenzen richten sich parallel zur Richtung des
Temperaturgradienten aus. Unterhalb einer bestimmten Temperatur wan-
delt die Folie vollstandig in den martensitischen Zustand um.

Die bei der Phasenumwandlung aufgenommenen Bilder sind in Abb. 4.21
dargestellt. Die martensitische Phase kann anhand mehrerer Zwillingsgren-
zen erkannt werden. Die Oberflache in der austenitischen Phase bleibt
dagegen flach.

Um eine magnetische Kontraktion zu erreichen, wird das magnetische Feld
senkrecht zur Folienkante eingeschaltet und von O T bis 0,7 T erhoht. Die
entsprechende Kennlinie und der schematische Versuchsaufbau sind in
Abb. 4.22 dargestellt.

0- Kontraktion

2 \
Kontraktion

o ;_VI t $§

Ni-Mn-Ga Folie

Globale Dehnung (%)

'6 ' T % T L T x T ' T d T s
00 01 02 03 04 05 06 07
Magnetisches Feld |.10Hy (T)

Abbildung 4.22: Magnetisch induzierte Kontraktion der Ni-Mn-Ga-150c Folie, die nach
der thermischen Umwandlung durchgefiihrt wird. Die Kontraktion kommt durch die
Bewegung der parallelen Zwillingsgrenzen zustande.

Die ersten Bewegungen der Zwillingsgrenzen entstehen bei der magneti-
schen Feldstarke von 0,15 T. Die Folie beginnt sich in der Breite zu veren-
gen. Die Kontraktion der Folie verlauft auf Grund der Bewegung mehrerer
Zwillingsgrenzen in vielen kleinen Schritten. Die magnetische Kontraktion
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bleibt unter -4 %. Der kleinere Dehnungsbetrag kann auf Grund eines mul-
tivarianten Zustandes erklart werden. Die magnetisch induzierte Kontrakti-
on der Folie lasst sich nach jeder Phasenumwandlung wiederholen. Die
Folie wird dabei nach jeder magnetischen Kontraktion durch Heizen wieder
zum austenitischen Zustand gebracht. Bei der Phasenumwandlung dehnt
sie sich in der Breite aus. Die Verbreiterung der Folie entsteht auf Grund
der Differenz zwischen den kubischen Gitterzellen der austenitischen Phase
und tetragonalen Gitterzellen in der martensitischen Phase, die bei der
magnetischen Kontraktion mit den kurzen c-Achsen in der Breite ausgerich-
tet wurden.

In Abb. 4.23 ist die magnetisch induzierte Bewegung der parallelen Zwil-
lingsgrenze schematisch dargestellt. Eine Reihe der optischen Aufnahmen,
die die Bewegung von mehreren parallelen Zwillingsgrenzen bei der
magnetischen Kontraktion zeigen, sind in Abb. 4.24 dargestellt.

g8 1N

Abbildung 4.23: Schematische Darstellung der magnetisch induzierten Bewegung der
parallelen Zwillingsgrenze. Die parallele Zwillingsgrenze besteht aus unterschiedlichen
Ebenen, die ihre Form bei der Bewegung dndern konnen.
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Abbildung 4.24: Die Aufnahmen zeigen die Folienoberflache wéhrend der magnetischen
Kontraktion. Mehrere Zwillingsgrenzen, die durch thermische Phasenumwandlung

erzeugt wurden, bewegen sich gleichzeitig. Das magnetische Feld wird in y-Richtung
angelegt.

Zusammenfassung:

In diesem Kapitel wird am Beispiel der Ni-Mn-Ga-150c Folie gezeigt, wie
Zwillingsgrenzen mit unterschiedlichen Ausrichtungen erzeugt und bewegt
werden konnen. Magnetische und mechanische Eigenschaften der Folie
werden somit in Abhangigkeit von der Ausrichtung der Zwillingsgrenzen
untersucht. Die Messergebnisse sind in der Tabelle 4.1 zusammengefasst.
Die entsprechenden Dehnungs-Kennlinien, die bei der mechanisch und
magnetisch induzierten Bewegung der unterschiedlich ausgerichteten Zwil-
lingsgrenzen entstehen, sind in Abb. 4.25 dargestellt.
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Abbildung 4.25: (a) Zusammenfassung der magnetisch induzierten Kontraktionen der Ni-
Mn-Ga-150c Folie mit den unterschiedlich ausgerichteten Zwillingsgrenzen. (b) Zusam-
menfassung der Zugmessungen (Spannungs-Dehnungs-Charakteristiken) der Ni-Mn-Ga-
150c Folie, die bei den unterschiedlich ausgerichteten Zwillingsgrenzen durchgefiihrt
werden.

Tabelle 4.1: Zusammenfassung der Messergebnisse fiir die Ni-Mn-Gal50c Folie.

Zwillingsgrenzen Diagonale Senkrechte Parallele
v =
Ni-Mn-Ga Folie
Zwillingsspannung o=1,5MPa o=11MPa Nicht gemessen
Kritische Hy=0,14T H«=0,15T Hy=0,15T
Feldstarke
Magnetische Hyy Hy Hy,
Feldrichtung

Alle drei Ausrichtungen der Zwillingsgrenzen sind schematisch in Abb. 4.26
gezeigt. Diagonale Zwillingsgrenzen bestehen aus einer einzigen Zwillings-
ebene. Bei der magnetisch oder mechanisch induzierten Bewegung der
diagonalen Zwillingsgrenze bleibt die Ausrichtung der Zwillingsebene erhal-
ten. Die Umorientierung der c-a Achsen verlduft dabei in der xy-Ebene.
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Abbildung 4.26: Schematische Darstellung der in den untersuchten Ni-Mn-Ga Folien
vorkommenden Zwillingsgrenzen: (a) diagonale, (b) senkrechte und (c) parallele. Diago-
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nale Zwillingsgrenzen bestehen aus einer einzigen Zwillingsebene. Senkrechte und
parallele Zwillingsgrenzen bestehen aus mehreren Zwillingsebenen.

Senkrechte und parallele Zwillingsgrenzen bestehen aus mehreren Zwil-
lingsebenen, die ihre Form und Ausrichtung bei der Bewegung der Zwil-
lingsgrenze &ndern kénnen. Die Umorientierung der c-a Achsen verlauft bei
der Bewegung der senkrechten Zwillingsgrenze in der xz-Ebene und bei
parallelen Zwillingsgrenzen in der yz-Ebene.

Ausgehend von der Zusammenfassung der Messergebnisse flir die magne-
tische Dehnung Abb. 4.25a kann man erkennen, dass MIR bei diagonalen
Zwillingsgrenzen in kleineren Feldstarken als bei senkrechten und paralle-
len Zwillingsgrenzen stattfindet. Die magnetisch induzierte Umorientierung
der martensitischen Varianten verlauft generell bei den in dieser Arbeit
untersuchten Folien in der xy-Ebene energetisch gunstiger.

Eine mogliche Ursache dafir ist die einfache Form der diagonalen Zwil-
lingsgrenzen, die nur aus einer einzigen Ebene bestehen, im Vergleich zum
komplizierteren Verlauf der senkrechten und parallelen Zwillingsgrenzen,
die aus unterschiedlichen Ebenen bestehen. Die Magnetisierung andert
daher ihre Richtung entlang der Zwillingsgrenzen, die aus mehreren Ebe-
nen bestehen [Strl1l]. Die Wirkung des magnetischen Feldes auf unter-
schiedliche Bereiche der Zwillingsgrenze, ist somit unterschiedlich je nach
Ausrichtung der jeweiligen Zwillingsebene und der Magnetisierungsrich-
tung in diesem Bereich. Die Ausrichtung der Magnetisierung in manchen
Bereichen ist energetisch gunstiger bezlglich der Feldrichtung fir die MIR-
Erzeugung als in den anderen Bereichen.

Beim Anlegen der mechanischen Belastung spielen die Ausrichtungen der
magnetischen Momente beziiglich der Belastungsrichtung keine Rolle. Die
geometrische Ausrichtung der senkrechten Zwillingsgrenzen ist energetisch
glnstiger, weil sie fast senkrecht zur Belastungsrichtung ausgerichtet sind
und nicht diagonal wie die diagonalen Zwillingsgrenzen.
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Die Mdglichkeit, die Zwillingsgrenzen unterschiedlich auszurichten, kann bei
technischen Anwendungen von Vorteil sein. Abh&ngig von der Ausrichtung
der Zwillingsgrenzen kann die Folie entweder in der Breite oder Lange
verédndert werden. So wird bei der Bewegung der parallelen Zwillings-
grenzen die Breite der Folie verandert, die Lange bleibt dabei erhalten. Bei
der Bewegung der senkrechten Zwillingsgrenzen éndert sich die L&nge, die
Breite bleibt dagegen konstant. Die Bewegung der diagonalen
Zwillingsgrenzen fiihrt zu einer gleichzeitigen Veranderung in der Breite und
der Lange der aktuierenden Folie. Somit kdnnen die Zwillingsgrenzen mit
einer oder anderen Ausrichtung abhangig von der erforderten
Aktuierungsrichtung erzeugt werden.

Die Aktuierung der Ni-Mn-Ga Folie mit den parallelen Zwillingsgrenzen ist
energetisch vorteilhaft fur die praktischen Anwendungen. In diesem Fall
muss die fir die Aktuierung bendtigte magnetische Feldstarke von 0,4 T in
die y-Richtung entlang der kiirzeren Seite der Folie auf einer Ldnge von
2 mm erzeugt werden. Bei der Aktuierung der Folie mit den diagonalen und
senkrechten Zwillingsgrenzen muss die magnetische Feldstarke von 0,4 T in
die x-Richtung entlang der langeren Seite der Folie auf einer Ldnge von
12 mm erzeugt werden. D.h. das magnetische Feld muss in diesem Fall
entlang einer sechs Mal hdéheren Lange erzeugt werden, was zu einem
deutlich héheren Energieaufwand fiihrt.
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5. Magneto-Mechanische Aktuierung

In diesem Teil wird die magneto-mechanische Aktuierung der einkristalli-
nen Ni-Mn-Ga Proben beschrieben und deren Arbeitsdichte untersucht. Als
Arbeitsdichte wird in diesem Fall die auf das Volumen der Probe bezogene
Arbeit definiert, die bei der MIR gegen eine auliere mechanische Belastung
geleistet wird. Fur die Untersuchung werden vier Proben mit unterschiedli-
chen Abmessungen verwendet. Damit wird es mdglich, Rickschlisse auf
die Abhangigkeit der Arbeitsdichte von der ProbengrdRe zu ziehen. Die
Abmessungen der Proben sind in Tabelle 3.1 aufgefiihrt. Bei den Volumen-
kristallen wird die mechanische Belastung durch eine Druckkraft auf eine
Seitenflache ausgelibt. Bei der Folie wiirde der Druck zur Verbiegung der
Probe fuhren, deswegen wird in diesem Fall eine Zugspannung angelegt.
AulRer der Aktuierung und der Arbeitsdichte wird noch auf die Untersu-
chung weiterer Eigenschaften wie die maximale Umorientierungsge-
schwindigkeit und die kritische magnetische Feldstarke in Abhangigkeit der
mechanischen Belastung eingegangen.

5.1 MIR-Aktuierung bei mechanischer Druckbelastung

Die Messanordnung fur die Untersuchungen der Aktuierung und Arbeits-
dichte einer Volumenkristallprobe Ni-Mn-Ga-v1 ist in Abb. 5.1 dargestellt.
Sie besteht aus einem magnetischen Kreis (1) mit einer Offnung in der Mit-
te, in die die Probe (2) eingebaut wird. Die Breite der Offnung wird mit
einem verstellbaren Mikrometertisch (4) eingestellt. Der magnetische Kreis
besteht aus einer magnetischen Eisenlegierung. Das magnetische Feld wird
durch eine Kupferspule (3) erzeugt. Die magnetische Feldstarke erreicht
etwa 0,55 T in der Mitte der Offnung, wenn ein Strom von 8 A an der Spule
angelegt und die Breite der Offnung auf 3 mm eingestellt wird. Um eine
Uberhitzung der Spule zu vermeiden, wird der Strom nur pulsartig ange-
legt. Das magnetische Feld wird fiir 2 Sekunden in x-Richtung senkrecht zur
langeren Seite der Probe eingeschaltet, so dass durch MIR die kurzen c-
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Achsen in die x-Richtung und die langen a-Achsen in die y-Richtung ausge-
richtet werden. Die Probe wird dabei in y-Richtung ausgedehnt.

Die mechanische Belastung wird auf der oberen Seite der Probe mit einem
Stempel angelegt. Das Gewicht des Stempels kann variiert werden, so dass
die Arbeitsdichte bei unterschiedlichen Druckbelastungen gemessen wer-
den kann. Der Stempel und die Gewichte werden aus einer nichtmagneti-
schen Messinglegierung hergestellt. Somit wird die magnetische Umorien-
tierung in der Probe nicht beeinflusst. Das Funktionsprinzip dieser Messa-
nordnung ist schematisch in Abb. 5.2 gezeigt. Am Anfang befindet sich die
Probe in einem Einvariantenzustand, bei dem die kurzen c-Achsen in die
Belastungsrichtung liegen (Ab. 5.2a). Im zweiten Schritt wird die Probe
magnetisch ausgedehnt, indem das magnetische Feld senkrecht zur lange-
ren Seite der Probe in x-Richtung (Abb. 5.2b) eingeschaltet wird. Nach dem
Ausschalten des Feldes wird die Probe mechanisch durch die Wirkung des
angelegten Gewichtes zuriickgestellt (Abb. 5.2c).

Abbildung 5.1: Messanordnung fur die Untersuchung der Arbeitsdichte in der Volumen-
kristallprobe Ni-Mn-Ga-v1. Sie besteht aus folgenden Teilen: (1) Magnetischer Kreis, (2)
Ni-Mn-Ga Volumenkristallprobe, (3) Spule, (4) Mikrometertisch, (5) Stempel.
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Abbildung 5.2: Funktionsprinzip der Messanordnung zur Untersuchung der Arbeitsdicte
in Volumenkristallproben.
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Abbildung 5.3: Magneto-mechanische Dehnung der Ni-Mn-Ga-v1 Volumenkristallprobe
in Abh&ngigkeit der &ufleren Belastung. Das magnetische Feld wird alle 2 Sekunden
eingeschaltet.

Um die Probe nach jedem Messzyklus in den einvarianten Anfangszustand
zu bringen, wird der Druck des Stempels auf 3 MPa erhoht und flr 4 Se-
kunden angelegt. Die Zwillingsspannung der Probe betragt etwa 0,9 MPa,
deswegen kann die Ni-Mn-Ga Probe durch Driicken in einen Einvarianten-
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zustand gebracht werden. Die Messergebnisse fur unterschiedliche Druck-
belastungen sind in Abb. 5.3 zusammengefasst.
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Abbildung 5.4: Magneto-mechanische Dehnung der Ni-Mn-Ga-v1 Volumenkristallprobe
bei einem Druck von 1.04 MPa. Die maximale magnetische Dehnung von etwa 5,4 %
wird reproduzierbar erreicht.

Die erste Messung wird ohne mechanische Belastung durchgefiihrt. Die
maximale Dehnung betragt hier etwa 5,8 %. Der Bereich nahe der Untersei-
te der Probe ist mit dem Substrat verklebt. Er wird daher nicht umorien-
tiert, und tragt nicht zur magnetischen Dehnung bei. Bei der zweiten Mes-
sung wird ein mechanischer Druck von 0,11 MPa angelegt. Dieser Druck
entspricht dem Gewicht des Stempels. Dieser Druck ist jedoch zu klein, um
die mechanische Umorientierung der Varianten zu bewirken. Deswegen
bleibt die Probe nach Ausschalten des Feldes fast vollstandig im ausge-
dehnten Zustand. Die entsprechende Kennlinie wird in Abb. 5.3 in der
grauen Farbe dargestellt. Bei den weiteren Messungen wird der mechani-
sche Druck schrittweise erhdht. Erst wenn ein Druck von 1,04 MPa erreicht
ist, wird die Probe nach Ausschalten des Feldes wieder durch mechanisch
induzierte Umorientierung der Varianten in den Anfangszustand gebracht.
Die maximale magnetische Dehnung betrdgt dabei etwa 5,4 %. Das Verhal-
ten der Probe bleibt bei wiederholten Messzyklen stabil, d.h. die Dehnung
von 5,4 % wird bei weiteren Zyklen reproduzierbar erreicht (Abb. 5.4). Die
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mittlere Geschwindigkeit, mit der die Probe ausgedehnt wird, betragt etwa
16 mm/s. Diese Geschwindigkeit wird mit der Hochgeschwindigkeitskamera
von der Firma KEYENCE mit Hilfe der Punkt-Tracking Methode gemessen.

Beim weiteren Erhéhen des Druckes bis 1,42 MPa wird eine kleine Veran-
derung der maximalen magnetischen Dehnung beobachtet. Erst wenn der
Druck 1,55 MPa Uberschreitet, wird eine signifikante Abnahme der Deh-
nung festgestellt. Beim Druck von 1,9 MPa wird keine magnetische Deh-
nung mehr gemessen. Dies deutet darauf hin, dass die kritische mechani-
sche Blockierungsspannung Uberschritten ist. Diese Situation entsteht,
wenn die magnetische Anisotropieenergie En, kleiner als die mechanische
Energie Enecn iSt. Diese ergibt sich aus dem Produkt der plastischen Deh-
nung, die durch Umorientierung der Kristallstruktur entstehen wiirde, und
der Spannung, die sich aus Zwillingsspannung und angelegter Druckbelas-
tung ergibt. Diese Situation wird durch Formel 5.1 beschrieben. oz ent-
spricht dabei der Zwillingsspannung und oey; ist die &ul3ere Belastung.

AEmag = Ema < Emech = €0+ (0zwG+0ext) (5.1)
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Abbildung 5.5: Maximale magnetische Dehnung der Ni-Mn-Ga-v1 Probe in der Abhéan-
gigkeit einer aulReren Druckbelastung.
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In diesem Fall kann die Kristallstruktur nicht mehr magnetisch umorientiert
werden und das Anlegen des magnetischen Feldes fihrt nur zur Rotation
der magnetischen Momente. In Abb. 5.5 wird die Abh&angigkeit der maxi-
malen magnetischen Dehnung von der mechanischen Belastung darge-
stellt. Ausgehend von diesen Daten wird die Arbeitsdichte A/V berechnet
(5.2).

o *Al

AIV = (5.2)

IO

wobei o flr die angelegte Druckbelastung steht, und ly und Al der ur-
springlichen Lange der Probe und der Langenénderung entsprechen, die
durch MIR erzeugt wird. Das Ergebnis ist in Abb. 5.6 gezeigt. Dadurch, dass
sich die magnetische Dehnung bei Druckerhéhung bis 1,42 MPa kaum &an-
dert, zeigt die Arbeitsdichte in diesem Belastungsbereich einen kontinuier-
lichen Anstieg. Der maximale Wert der Arbeitsdichte von 75,2 ki/m?® wird
bei 1,42 MPa festgestellt. Eine weitere Erhéhung des Druckes fuhrt zur
signifikanten Abnahme der magnetischen Dehnung und der Arbeitsdichte.
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Abbildung 5.6: Arbeitsdichte der Ni-Mn-Ga-v1 Probe in Abhangigkeit von der &uReren
Belastung.
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Abbildung 5.7: Arbeitsdichte der Ni-Mn-Ga-v2 Probe in Abh&ngigkeit von der &uReren
Belastung.

Eine &hnliche Messanordnung wird auch zur Untersuchung der kleineren
Volumenkristallproben Ni-Mn-Ga-v2 verwendet. Die Abhangigkeit der Ar-
beitsdichte vom mechanischen Druck ist in Abb. 5.7 dargestellt. Die Ar-
beitsdichte zeigt einen maximalen Wert von 57,8 ki/m? bei 1,30 MPa.

Im Vergleich zur gréReren Probe sind die Arbeitsdichte und die Blockiers-
pannung bei der kleineren Probe geringer. Eine mdgliche Ursache ist der
grof3eren Einfluss der Randbedingungen und der Reibung auf die magneto-
mechanische Dehnung der Probe. Bei der Probe mit kleinerem Volumen
spielt das Verhaltnis Oberflache/Volumen eine gréRere Rolle. Je groRer das
Verhaltnis zwischen Oberflache und Volumen ist, desto starker ist der Ein-
fluss der Oberflachendefekte auf die Umorientierung der martensitischen
Varianten und dementsprechend auf die magneto-mechanische Dehnung
der Probe.
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5.2 MIR-Aktuierung in Ni-Mn-Ga Folien bei mechanischer
Zugbelastung

Die Messanordnung zur Untersuchung der MIR-Aktuierung und der Ar-
beitsdichte der Ni-Mn-Ga Folien ist in Abb. 5.8 dargestellt. Die mechanische
Belastung wird in diesem Fall durch eine Zugfeder erzeugt, die aus einer
nicht magnetischen Legierung CuSng besteht. Die Einstellung der ge-
wiinschten Federvorspannung erfolgt durch eine Mikrometerschraube. Bei
der Messung befindet sich die ganze Messanordnung zwischen zwei Spu-
len, die aktiv mit Wasser gekihlt werden. Ihre Stromstéarke wird schrittwei-
se mit einer Rate 0,2 A/s zwischen 0 und 35 A variiert. Dadurch wird eine
schrittweise Erhéhung des magnetischen Feldes von 0 bis 0,7 T erreicht.

Abbildung 5.8: Messanordnung zur Untersuchung der MIR-Aktuierung der Ni-Mn-Ga
Folien (1). Die mechanische Belastung wird durch Vorspannung der CuSns Feder (2)
erzeugt. Die Einstellung der Vorspannung erfolgt durch eine Mikrometerschraube (3).

Das Funktionsprinzip der Messanordnung ist in Abb. 5.9 dargestellt. Die
Folie befindet sich vor jeder Messung in einem Einvariantenzustand, in dem
die langen a-Achsen entlang der Folie ausgerichtet sind (Abb. 5.9a). Dann
wird die Vorspannung der Feder auf einen bestimmten Wert eingestellt
(Abb. 5.9b). Beim darauffolgenden Anlegen des Feldes kommt es zur Kon-
traktion der Folie, die durch magnetisch induzierte Ausrichtung der kurzen
c-Achsen entlang der Folie hervorgerufen wird. Durch die Kontraktion der
Folie erfolgt eine weitere Vorspannung der Feder (Abb. 5.9¢c). Wenn das
angelegte Feld wieder verringert wird, kommt es aufgrund der Federspan-
nung zur mechanisch induzierten Umorientierung der Kristallstruktur, bei
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der die langen a-Achsen wieder in die x-Richtung eingestellt werden. Die
Folie dehnt sich dabei aus (Abb. 5.9d).

(a) Im
h&"ﬁ’ W&WI

|m Federvorspannung

(b)

(c) . . W‘:- H
hw- AR

Magnetische Kontraktion

WA —

Mechanische Ausdehnung

Abbildung 5.9: Funktionsprinzip der Messanordnung zur Untersuchung der MIR-
Aktuierung der Ni-Mn-Ga Folien [Kre12].

Um die Folie nach jedem Messzyklus in einen Einvariantenzustand zurGck-
zubringen, wird ein magnetisches Feld von 0,7 T senkrecht zur langeren
Seite der Folie angelegt. In Abb. 5.10 werden die Messergebnisse der Ni-
Mn-Ga-50b Folie, die eine Dicke von nur 50 um besitzt, dargestellt. Zuerst
wird die magnetische Kontraktion der Folie im freistehenden Zustand ge-
messen. Die magnetische Kontraktion startet beim kritischen Feld von
0,18 T und verlauft im Feldbereich zwischen 0,18 und 0,25 T. Bei weiterer
Felderhéhung bleibt die Lange der Folie unverandert. Die maximale Kon-
traktion, die am Ende der Messung beobachtet wird, betragt etwa -5,1 %.
Bei der zweiten Messung wird die Folie am freistehenden Ende mit der
Feder verklebt. Die Feder wird in diesem Fall nicht vorgespannt. Der Ver-
lauf der magnetischen Kontraktion ist in rot gezeigt. Im Vergleich zu einer
freistehenden Folie verlauft die Kontraktion in einem breiteren Feldbereich
zwischen 0,2 Tund 0,55 T.
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Abbildung 5.10: Magneto-mechanische Aktuierungszyklen der Ni-Mn-Ga-50b Folie bei
unterschiedlichen mechanischen Federvorspannungen.

Die maximale Kontraktion ist auf -4,3 % verringert, d.h. die zusatzliche Fi-
xierung der Folie fuhrt zur weiteren Verkleinerung der magnetisch induzier-
ten Umorientierung und zur Entstehung von Folienbereichen, die zur mag-
netischen Kontraktion nicht beitragen. Nach dem Ausschalten des Feldes
bleibt die Folie im zusammengezogenen Zustand. Im nachsten Schritt wird
die Feder auf 1,14 MPa vorgespannt. Die Erh6hung der Vorspannung fihrt
zur Steigerung der kritischen magnetischen Feldstarke und zur Verbreite-
rung des Feldbereichs, in dem die Umorientierung der Kristallstruktur statt-
findet. Wenn das magnetische Feld wieder reduziert wird, startet die me-
chanisch induzierte Umorientierung der Kristallstruktur und die Folie dehnt
sich aus. Allerdings ist die angelegte Zugspannung nicht stark genug, um
eine vollstdndige Rickstellung der Folie zu bewirken. Eine unvollstdndige
Ausdehnung der Folie kann durch inhomogene Zwillingsspannung erklart
werden. Fir manche Bereiche ist die angelegte Zugspannung stark genug,
um die Umorientierung zu erzeugen, fur die anderen ist sie noch zu klein.
Dieses inhomogene Verhalten der Ni-Mn-Ga Folien bei der mechanisch und
magnetisch induzierten Dehnung wird im Simulationsmodell von B. Krevet
beriicksichtigt [Krel2]. Ein weiterer Trend, der bei Erh6hung der Zugspan-
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nung beobachtet wird, ist die Verkleinerung der magnetischen Kontraktion
und Erhéhung der mechanischen Ausdehnung. Bei der Vorspannung von
1,14 MPa betragt die magnetische Kontraktion etwa -3,5 % und die me-
chanische Ruckstellung 2,3 %. Bei der Vorspannung von 1,46 MPa gleichen
sich die Werte von Kontraktion und Ausdehnung an und erreichen den
gemeinsamen Wert von 1,5 %. Eine weitere Erhéhung der Zugspannung
fihrt zur Blockierung der magnetischen Umorientierung der Kristallstruktur
und die Folie bleibt trotz der Erh6hung des magnetischen Feldes ausge-
dehnt.

5 Freie Folie
— T Vorgespannte Folie
c‘\°’ 4 i [ | l\-\.\
2 "y
23 \
S u
o
2 2
3 S
S 4 \
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0 T T T T T T T T T T
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Mechanische Belastung (MPa)

Abbildung 5.11: Abhéangigkeit der maximalen magnetischen Dehnung der Ni-Mn-Ga50b
Folie von der Federspannung.

Die Abhéngigkeit der magnetischen Dehnungsdmderung von der gemittel-
ten Zugspannung der Feder ist in Abb 5.11 dargestellt. Solange die Folie
freistehend bleibt, erreicht die absolute magnetische Dehnung den Wert
von etwa 5,1 %. Nach der Fixierung der Folie zur Feder fallt der maximale
Dehnungswert auf etwa 4,3 %. Bei Erhohung der Federspannung im Be-
reich zwischen 0 und 1,2 MPa verkleinert sich die Dehnung von 4,3 % bis
auf 3,5 %. Bei einer weiteren Erhdhung der Federspannung zeigt die Deh-
nung einen starken Abfall. Die Abhangigkeit der Arbeitsdichte von der Fe-
derspannung ist in Abb. 5.12 gezeigt.
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Abbildung 5.12: Arbeitsdichte der Ni-Mn-Ga-50b Folie in Abh&ngigkeit von der duReren
Belastung.

Die Arbeitsdichte wird durch die Formel 5.2 berechnet. Dabei steht o fur
die angelegte Zugbelastung lp und A/ entsprechen jeweils der urspringli-
chen Lange der Probe und der absoluten Langenanderung, die bei der Er-
héhung des magnetischen Feldes bei der Kontraktion durch MIR erzeugt
wird. Die Arbeitsdichte erreicht ihren maximalen Wert von 42 ki/m? bei
einer Belastung von 1,2 MPa.

Eine &hnliche Messanordnung wird auch zur Untersuchung der Ni-Mn-Ga-
80b Folie verwendet. Die Abhangigkeit der Arbeitsdichte von der Zugbelas-
tung ist in Abb. 5.13 dargestellt. Die Arbeitsdichte zeigt einen maximalen
Wert von 50,8 ki/m® bei 1,26 MPa.
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Abbildung 5.13: Arbeitsdichte der Ni-Mn-Ga-80b Folie in Abh&ngigkeit von der duRReren
Belastung.

Um die Reproduzierbarkeit der magnetomechanischen Dehnungs-
charakteristik zu untersuchen, wird eine Messreihe von 250 Zyklen unter
einer mechanischen Belastung von 1,14 MPa durchgefiihrt. Beim ersten
Zyklus wird die Folie magnetisch auf etwa -3,5 % zusammengezogen und
dann bei der Feldverkleinerung auf 2,3 % mechanisch wieder ausgedehnt
(Abb. 5.14). Beim zweiten Zyklus wird eine Abnahme der magnetischen
Kontraktion bis auf den Wert von -1,9 % beobachtet. Nach dem Ausschal-
ten des Feldes dehnt sich die Folie in diesem Fall vollstandig aus. Bei weite-
ren Messungen zeigt die Folie ein stabiles Dehnungsverhalten. Alle darauf-
folgenden Zyklen bleiben komplett abgeschlossen. Die magnetische Kon-
traktion variiert zwischen -1,6 und -1,9 %. Nach etwa 250 Zyklen wird eine
magnetische Kontraktion von -1,9 % gemessen. Abhéangig von der angeleg-
ten Feldstérke konnen unterschiedliche Dehnungen erreicht werden. Eine
Messreihe der Dehnungszyklen, bei denen die maximale Feldstarke zwi-
schen 0,35 T und 0,71 T variiert, ist in Abb. 5.15 dargestellt.
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Abbildung 5.14: Untersuchung der Wiederholbarkeit vom magneto-mechanischen
Aktuierungsverhalten der Ni-Mn-Ga-50b Folie unter einer konstanten Federspannung
von 1,14 MPa. Nach dem ersten Zyklus, der nicht vollstdndig abgeschlossen bleibt,
folgen weitere magneto-mechanische Dehnungszyklen, die vollstandig abgeschlossen
sind. Die magnetische Dehnung variiert dabei zwischen -1,6 und -1,9 %.
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Abbildung 5.15: Magneto-mechanische Dehnungscharakteristiken, bei denen abh&ngig

von der maximalen magnetischen Feldstarke unterschiedliche Dehnungen erreicht

werden.
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Die Messreihe wurde bei der Federvorspannung von 1,14 MPa nach 250
magneto-mechanischen Dehnungszyklen durchgefihrt. Somit kann der
Effekt einer unvollstandigen Umorientierung (Dehnung), die beim ersten
Dehnungszyklus auftritt, minimiert werden. Auf Grund der konstanten
Federvorspannung andert sich die kritische Feldstéarke, bei der die MIR
startet in einem schmalen Feldbereich zwischen 0,33 und 0,36 T. Die mini-
male Dehnung von etwa 0,06 % wird bei der magnetischen Feldstarke
0,355 T beobachtet. Der grofite Dehnungsbetrag von 1,7 % wird bei der
Feldstarke von 0,7 T erreicht.

Zusammenfassung:

In diesem Teil der Arbeit werden Aktoren mit mechanischer Riickstellung
basierend auf dem MIR-Effekt vorgestellt. Vier Ni-Mn-Ga Proben mit unter-
schiedlichen Abmessungen werden in diesen Aktoren eingesetzt. Bei zwei
Aktoren werden Ni-Mn-Ga Volumenkristallproben Ni-Mn-Ga-v1 und Ni-Mn-
Ga-v2 mit den Dicken von 3 und 1 mm verwendet. Die MIR-Aktuierung
erfolgt dabei gegen eine duBere Druckbelastung. In den zwei anderen Akto-
ren werden Ni-Mn-Ga Folien mit den Dicken von 80 und 50 um eingesetzt.
Die MIR Aktuierung erfolgt in diesem Fall gegen eine &uRere Zugbelastung.
Um die durch die MIR-Aktuierung erzeugte Arbeitsdichte zu bestimmen,
wird bei allen verwendeten Aktoren die mechanische Belastung zwischen 0
und 2 MPa schrittweise verandert. Auf Grund der unterschiedlichen Dicken
der eingesetzten Proben ist es moglich, die Dickenabhangigkeit der Ar-
beitsdichte bei der MIR Aktuierung zu untersuchen.

Die Probe mit der groRten Dicke Ni-Mn-Ga-v1 zeigt die hochste maximale
Arbeitsdichte von 75,2 ki/m® bei der Druckbelastung von 1,42 MPa. Die
andere Volumenkristallprobe Ni-Mn-Ga-v2 erreicht die maximale Arbeits-
dichte von 57,8 ki/m® bei 1,30 MPa.

Im Vergleich zur groReren Volumenkristallprobe sind die Arbeitsdichte und
die Blockierspannung bei der kleineren Probe geringer. Eine maogliche Ur-
sache ist der groRere Einfluss der Randbedingungen und der Reibung auf
die magneto-mechanische Dehnung der Probe. Bei der Probe mit kleine-
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rem Volumen spielt das Verhaltnis Oberflache/Volumen eine gréi3ere Rolle.
Je gréRer das Verhaltnis zwischen Oberflache und Volumen ist, desto star-
ker ist der Einfluss der Oberflachendefekte auf die Umorientierung der
martensitischen Varianten und dementsprechend auf die magneto-
mechanische Dehnung der Probe. Die kleinere Arbeitsdichte wird in diesem
Fall nicht auf eine kleinere Dicke zurtickgefuhrt, sondern mehr auf die
Randbedingungen des Aufbaus, wo durch die Reibung und Einklemmung
der Probe der MIR-Effekt unter der Druckbelastung deutlich verkleinert
wird.

Die Probe mit der Dicke von 50 um zeigt eine deutlich kleinere maximale
Arbeitsdichte von 42 kJ/m? bei der Zugbelastung von 1.2 MPa. Eine mégli-
che Erklarung fiir eine geringere Arbeitsdichte ist die Verbiegung der diun-
nen Folie an den Fixierungsstellen. Die verbogenen Bereiche an den Fixie-
rungsstellen zeigen keinen MIR-Effekt, und reduzieren somit den Bereich
der Folie, der aktiv zur Aktuierung beitragt. Dazu kommt noch die unter-
schiedliche Qualitat der Proben, die bei den dunneren Folien auf Grund
eines hoheren Verhaltnisses zwischen Oberflache und Volumen einen gro-
Reren Einfluss auf die MIR-Aktuierung hat.

Die Qualitat der Folie bezuglich der MSM-Eigenschaften wird durch mikro-
skopische Gitterdefekte oder makroskopische Unebenheiten und Kratzer
auf der Folienoberflache bestimmt. Je mehr Defekte die Folie enthélt, des-
to starker wird der MIR-Effekt verhindert.

Um die Abhéangigkeit der MIR-Aktuierung von der Dicke zu untersuchen,
mussen die Proben eine mdglichst gleiche Oberflachenqualitat aufweisen
und unter gleichen Bedienungen getestet werde. D.h. entweder wird die
MIR bei allen Proben unter einer Zugbelastung oder unter einer Druckbe-
lastung erzeugt. In diesem Fall wurden die Volumenkristallproben bei der
MIR-Aktuierung gedrickt, die Folien dagegen gezogen. Als negativ beein-
flussende Randbedienungen im ersten Aufbau ist die Reibung, im zweiten
Aufbau ist die Verbiegung der Folie. In der Arbeit von Ganor [Gan08] wurde
die MIR-Aktuierung in Proben mit unterschiedlichen Dicken unter einer
Druckbelastung untersucht. Es wurde dabei festgestellt, dass die Arbeits-
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dichte bei den diinneren Proben hoher als bei den dickeren ist. Dieses Er-
gebnis kann in der vorliegenden Arbeit nicht bestatigt werden. Um diesen
Effekt zu Gberprifen, mussten weitere Untersuchungen mit qualitativ glei-
chen Proben, unter gleichen Bedingungen durchgefuhrt werden. Um Ver-
biegungen zu vermeiden, ist es besser, die Folien bis zu Dicken von etwa
300 um zu verwenden, in diesem Fall kann sowohl die Druckbelastung als
auch Zugbelastung verwendet werden.
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6. Folienaktoren basierend auf der ther-
mischen Phasenumwandlung

In diesem Kapitel wird die Entwicklung von Folienaktoren bestehend aus
einer einkristallinen Ni-Mn-Ga Legierung beschrieben. Als Testsystem dient
die Ni-Mn-Ga-80b Folie (Tabelle 3.1). Neben der Bestimmung der Phasen-
umwandlungstemperaturen werden die Einfllisse eines Temperaturgradi-
enten und auBeren magnetischen Feldes auf das Verhalten der Phasen-
umwandlung untersucht. Es wird gezeigt, dass beim Anlegen eines Tempe-
raturgradienten beim Heizen und Kihlen nur eine einzige Phasengrenze
zwischen Martensit und Austenit erzeugt werden kann. lhre Position und
Bewegung kann durch die Temperatureinstellung eines Heizelementes mit
einem Temperaturregler genau kontrolliert werden. Die maximale Deh-
nung, die bei der Bewegung der Phasengrenze entsteht, kann durch Anle-
gen eines dulReren magnetischen Feldes beeinflusst werden. Basierend auf
der Bewegung der Phasengrenze im dufleren magnetischen Feld wird am
Ende dieses Kapitels ein neuartiger Ni-Mn-Ga Folienaktor vorgestellt.

6.1 Einfluss des Temperaturgradienten auf die Phasen-
umwandlung

Die Untersuchung der Phasenumwandlung beginnt mit der Bestimmung
der Umwandlungstemperaturen. Dafur wird eine Widerstandsmessung in
Abhé&ngigkeit von der Probentemperatur in einem Kryostaten durchgefihrt.
Dieses Messverfahren wird detailliert im zweiten Kapitel beschrieben. Die
Widerstand-Temperatur-Charakteristik der Ni-Mn-Ga-80b Probe ist in
Abb. 6.1 dargestellt.
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Abbildung 6.1: Elektrische Widerstand-Temperatur-Charakteristik der Ni-Mn-Ga-80b
Folie in Abhéangigkeit der Temperatur beim Heizen und Kuhlen. Die Phasenumwand-
lungstemperaturen werden mit Tys, Tmeund Tas, Tas bezeichnet und mit Pfeilen markiert.

Die Umwandlungstemperaturen kénnen anhand der abrupten Verdnde-
rungen im Widerstandsverlauf beim Heizen und Kiihlen abgelesen werden.
Aus der Widerstandsmessung wird ermittelt, dass die Phasenumwandlung
von Martensit zu Austenit in einem Temperaturbereich zwischen
Tas=61,2 Cund Tas = 63,5 °C verlauft. Beim Kuhlen findet die Umwandlung
von Austenit zuriick zu Martensit im Temperaturbereich zwischen Tys = 57
°C und Tys = 54 °C statt. Die Curietemperatur, die mit der DSC Methode
ermittelt wird, betrégt etwa 99 °C. Ausgehend von diesen Messdaten wird
entschieden, die thermischen Zyklen im Temperaturbereich zwischen 50
und 70 °C durchzufiihren. In diesem Temperaturbereich findet eine voll-
standige Umwandlung von Martensit zu Austenit und zurlick statt.

Um den Einfluss eines Temperaturgradienten auf die Phasenumwandlung
zu untersuchen, wird die Temperatur der Folie zuerst homogen und dann
inhomogen geandert.
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Abbildung 6.2: Aufbau fiir die Untersuchung der Phasenumwandlung (a) bei einer ho-
mogenen (b) bei einer inhomogenen Temperaturanderung.

Flr die Erzeugung der homogenen Temperaturdnderung wird die Folie auf
ein Heizelement gelegt, so dass die ganze Folienoberfliche das
Heizelementrs vollstandig berlhrt (Abb. 6.2a). An einem Ende ist die Folie
fixiert, der Rest bleibt frei beweglich. Die Temperatur wird mit einem PT
100 Temperatursensor gemessen.

In Abb. 6.3 sind Dehnungs-Temperatur-Kennlinien der Ni-Mn-Ga-80b Folie
bei homogener Temperaturdnderung gezeigt. Die Folie wird zuerst von
Raumtemperatur bis 70 °C mit einer Heizrate von 6 K/min geheizt. Die rote
Kurve entspricht der Dehnung in x-Richtung, die beim Heizen wahrend des
Uberganges zwischen Martensit und Austenit entsteht. Wenn die Umwand-
lungstemperatur von etwa 61,5 °C erreicht ist, wird die Austenitphase ge-
bildet. Dabei fiihrt der Unterschied in den Gitterkonstanten zwischen der
martensitischen und austenitischen Phase zur Entstehung einer globalen
Dehnung. Der Dehnungswert héngt davon ab, wie die martensitischen
Varianten bezuglich der x-Richtung ausgerichtet sind. Die Ausrichtung der
Varianten kann entsprechend vor der Phasenumwandlung durch Anlegen
einer mechanischen Spannung oder eines magnetischen Feldes erfolgen. In
diesem Fall wird die Folie durch Anlegen des magnetischen Feldes in y-
Richtung in einen Zustand gebracht, in dem die Varianten mit den langen
am-Achsen in x-Richtung ausgerichtet sind. Bei der ersten Umwandlung
zum Austenit erreicht die globale Dehnung den Wert von etwa -1,8 %, was
dem Unterschied zwischen der langen martensitischen ay-Achse und der
kubischen austenitischen as-Achse entspricht [Hec03].
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Abbildung 6.3: Makroskopische Dehnungs-Temperatur-Charakteristik der Ni-Mn-Ga-80b
Folie bei der Martensit-Austenit Phasenumwandlung (rot) und der Ricktransformation
(blau). Die Messung wird bei einer homogenen Temperaturanderung durchgefihrt. Die
durchgezogene Linie entspricht dem ersten thermischen Zyklus, die gestrichelte Linie
entspricht dem dritten thermischen Zyklus.

Die Dehnungsénderung verlauft in einem relativ schmalen Temperaturbe-
reich zwischen 61,5 und 63 °C, was mit den Temperaturwerten, die durch
die Widerstandsmessung ermittelt werden, fast Gbereinstimmt.

Beim weiteren Heizen bleibt die Dehnung von -1,8 % erhalten. Wenn die
Temperatur von 70 °C erreicht ist, wird die Heizung ausgeschaltet. Die Folie
wird dann durch Luftkonvektion in der Umgebung gekihlt. Bei der Tempe-
ratur von 53,2 °C startet die martensitische Phasenumwandlung, was wie-
derum durch die Dehnungsanderung der Probe erkannt werden kann. Al-
lerdings zeigt die Dehnung beim Kiihlen einen nicht reversiblen Charakter.
Die Probe dehnt sich zuerst aus, dann zieht sie sich zum Teil wieder zu-
sammen. Somit bleibt der erste thermische Dehnungszyklus nicht abge-
schlossen. Die kleinere Dehnungséanderung beim Kihlen als beim Heizen,
deutet auf die Entstehung eines multivarianten Zustandes hin, d.h. die
martensitischen Varianten richten sich unterschiedlich beziglich der x-
Richtung aus. Generell hangt die Dehnung, die bei der Phasenumwandlung
entsteht, direkt von der Ausrichtung der martensitischen Varianten ab
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[Hec03], [Pin14]. Wie aus den friiheren Arbeiten bekannt ist, betragt der
Unterschied zwischen der langen tetragonalen ay-Achse und der kubischen
aa-Achse etwa 1,9 %, und zwischen der kurzen tetragonalen cy-Achse und
aa-Achse etwa 4,1 % [Hec03], [Pin14]. Daher kann der Riickschluss auf die
Bildung eines Multivariantenzustandes gezogen werden, wenn die durch
Phasenumwandlung entstehende globale Dehnung im Bereich zwischen
diesen beiden Werten liegt.

@) (b)

AT=0(K/mm) AT=0(K/mm)
(©) (d)

Abbildung 6.4: Optische Aufnahmen der Folienoberflache der Ni-Mn-Ga-80b Probe
wéhrend der Phasenumwandlung bei einer homogenen Temperaturanderung. Die
Aufnahmen zeigen, wie sich die Phasengrenze bei der Umwandlung vom Austenit zum
Martensit ausbreitet. Die martensitische Phase kann anhand der deutlich ausgeprégten
Zwillingsgrenzen erkannt werden. Die Phasengrenze &ndert ihre Form und kann gleich-
zeitig an mehreren Stellen entstehen.
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Die weiteren Umwandlungszyklen fiihren auch zu einer nicht reversiblen
Dehnungsénderung der Folie. Dies kann am Beispiel des dritten Zyklus beo-
bachtet werden, wo sich die durch die Phasenumwandlungen erzeugten
Dehnungen beim Heizen und Kihlen wieder voneinander unterscheiden.
Die Dehnung von 1,8 % wird beim dritten Zyklus nicht mehr erreicht. Dabei
wird in jedem Messzyklen die Dehnung absolut gemessen, d.h. der Deh-
nungsnullpunkt wird vor jedem thermischen Zyklus neu gesetzt.

Um dieses nicht reversible Dehnungsverhalten aufzuklaren, wird die Foli-
enoberflache wéhrend der Phasenumwandlung optisch mit einer hochauf-
|6senden Mikroskopkamera beobachtet. Die entsprechenden Aufnahmen
sind in Abb. 6.4 gezeigt.

Eine homogene Temperaturdnderung der Folie fuhrt zur gleichzeitigen
Entstehung und Bewegung mehrerer Phasengrenzen. Auf den Aufnahmen
ist deutlich zu erkennen, dass sich die Form der Phasengrenze kontinuier-
lich &ndert. Die verdnderliche Form der Phasengrenze fuhrt dazu, dass
martensitische Varianten in unterschiedliche Richtungen ausgerichtet sind.

Der Einvariantenzustand, der vor dem Heizen mit dem magnetischen Feld
eingestellt wurde, verschwindet nach der Phasenumwandlung. Dies wird
dadurch erklart, dass es bei einer homogenen Temperaturdnderung keine
Vorzugsrichtung fur die martensitischen Varianten bei der Phasenumwand-
lung gibt. Die Phasengrenzen kdnnen bei der homogenen Temperaturande-
rung in beliebige Richtung orientiert sein. Die in der Néhe von der Phasen-
grenze entstehenden Varianten werden dabei so ausgerichtet, dass die
mechanische Spannung, die an der Phasengrenze entsteht, maoglichst effi-
zient abgebaut werden kann [Kaul0], [Niem12], [Pin14]. Daher richten sich
die martensitischen Varianten abhangig von der lokalen Orientierung der
Phasengrenze aus. Wenn sich mehrere Phasengrenzen mit unterschiedli-
chen Orientierungen bilden, dann entsteht in der martensitischen Phase
ein multivarianter Zustand. Weil dieser Vorgang statistisch erfolgt, andert
sich die Ausrichtung der martensitischen Varianten nach jeder Phasenum-
wandlung. Dementsprechend &ndert sich auch die globale Dehnung, die
durch die Phasenumwandlung erzeugt wird. Bei den weiteren darauffol-
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genden thermischen Zyklen bleibt die Dehnungs-Temperatur-Kennlinie
nicht geschlossen. Dieses Dehnungsverhalten ist nicht wiederholbar und
kann nicht zur Aktuierung verwendet werden.

Der Dehnungsverlauf andert sich stark, wenn dem Temperaturverlauf der
Folie eine Vorzugsrichtung ausgepragt wird. Um einen Temperaturg-
radienten zu erzeugen, wird die Folie nur an einem fixierten Ende beheizt,
der restliche Teil der Folie befindet sich frei beweglich in der Luft auf einem
Abstand vom Heizelement (Abb. 6.2b). Die W&rme breitet sich von der
Fixierungsstelle am Heizelement tber die ganze Folie aus. Das Heizelement
wird mit einer konstanten Rate von 6 K/min erwdrmt. Im untersuchten
Temperaturbereich des Heizelementes T, bis zu 71 °C weist die Tempera-
turdifferenz T, — T, eine nahezu lineare Abhangigkeit von T, auf, wobei T,
die Temperatur bezeichnet, die mit einem Infrarotdetektor am frei beweg-
lichen Ende gemessen wird. Temperaturdifferenzen werden mit einer Ge-
nauigkeit von 0,1 K bestimmt. Fur die maximale Temperatur T; von 71 °C
betragt die Temperaturdifferenz T, — T; etwa 8,4 K, was einem Tempera-
turgradienten von etwa 0,84 K/mm entspricht. Das Kiihlen der Folie erfolgt
durch Warmekonvektion in der Luft mit einer Abkihlgeschwindigkeit von
etwa 3 K/min. Die Entwicklung der Temperaturdifferenz zwischen dem
fixierten und freistehenden Ende beim Heizen und Kihlen ist in Abb. 6.5
dargestellt. Beim Heizen steigt die Temperaturdifferenz im Bereich zwi-
schen 58 °C und 71 °C fast linear. Beim Kiihlen wird zuerst ein starker Abfall
beobachtet und ab 60 °C sinkt die Temperaturdifferenz wieder nahezu
linear ab. Die Abweichung von Geraden kann durch die Luftkonvektion
zustande kommen.
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Abbildung 6.5: Temperaturdifferenz zwischen dem freistenenden und beheizten Ende
der Ni-Mn-Ga-80b Folie bei einseitiger Beheizung (a) und darauffolgender Kiihlung (b).
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Abbildung 6.6: Dehnungs-Temperatur-Kennlinien der Ni-Mn-Ga-80b Folie in einem
Temperaturgradienten entlang der x-Richtung. Die Phasenumwandlung zum Austenit
verlauft im Temperaturbereich zwischen 61 °C und 70 °C. Der Temperaturgradient
steigt dabei von 0,6 bis 0,84 K/mm. Beim Kihlen verlduft die martensitische Phasen-
umwandlung von 56,4 °C bis 52,3 °C. Der Temperaturgradient sinkt dabei von 0,39 bis
0,28 K/mm. Die Dehnungszyklen zeigen ein reproduzierbares Verhalten.

Abb. 6.6 zeigt die Dehnungs-Temperatur-Kennlinien der Ni-Mn-Ga-80b
Folie bei der Phasenumwandlung in einem Temperaturgradient entlang der
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x-Richtung. Die kritische Umwandlungstemperatur zum Austenit liegt bei
61,2 °C. In einem Temperaturbereich von 65-66 °C zeigt die Dehnungs-
charakteristik einen wellenartigen Charakter. Dies deutet auf einen nicht
einheitlichen Verlauf der Phasenumwandlung hin. Die graduelle Erhéhung
der Dehnung endet bei etwa 70 °C. Bei dieser Temperatur erreicht die
Dehnung den Wert von -1,8 %, was etwa dem Unterschied zwischen der
amv- und der as-Achse entspricht [Hec03], [Pin14]. Bei der Abklhlung be-
ginnt die martensitische Umwandlung bei 56,4 °C. Wahrend der Abkihlung
nimmt die Dehnung graduell ab. Bei 52,3 °C ist der Umwandlungsvorgang
komplett abgeschlossen und die Folie nimmt wieder den Anfangszustand
an. Im Vergleich zur homogenen Temperaturanderung zeigt die Dehnungs-
charakteristik ein reversibles Verhalten. Die reproduzierbaren Dehnungs-
anderungen von etwa 1,8-1,9 % werden auch bei weiteren Phasenum-
wandlungen beobachtet. Dies kann an dem fiinften und zehnten Deh-
nungszyklen erkannt werden. Die entsprechenden Dehnungskurven sind in
Abb. 6.6 lila und braun dargestellt.
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Abbildung 6.7: Lokale Dehnungs-Temperatur-Kennlinien (blau und rot) der Ni-Mn-
Ga80b Folie im Bereich der Phasenumwandlung. Die mittlere lokale Dehnung wird
mittels DIC in der untersuchten Folienoberflache durch Mittelung der Dehnungsprofile
bestimmt. Die farbigen Diagramme entsprechen den DIC-Dehnungsprofilen. Die Tempe-
ratur wird am Ort der Probenfixierung verandert. Der Temperaturgradient verlauft in x-
Richtung.
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Die Entwicklung der Dehnungsverteilung wahrend der Phasenumwandlung
wird mit In-situ-DIC-Messungen in mesoskopischem MaRstab genauer
untersucht. Dafur wird ein Teil der Folienoberflache bei der Phasenum-
wandlung optisch aufgenommen. Die mit der DIC-Methode ermittelten
lokalen Dehnungsprofile sind zusammen mit den Uber die beobachtete
Oberflache gemittelten Dehnungs-Temperatur-Kennlinien in Abb. 6.7 dar-
gestellt. Die Dehnungsprofile zeigen, dass sich nur eine einzige Martensit-
Austenit-Phasengrenze durch die untersuchte Folienoberflache bewegt.
Beim Heizen bewegt sich die Phasengrenze ab einer Temperatur von etwa
63,8 °C vom Heizelement in die Richtung des freien Probenendes. Sie ist
fast senkrecht zur langen Folienkante (senkrecht zum Temperaturgradien-
ten) orientiert. Die lokale Dehnung, die bei der Phasenumwandlung ent-
steht, betragt wie bei der globalen Dehnung (Abb. 6.6) etwa -1,8 %. Beim
Kuhlen bewegt sich die Phasenfront ab einer Temperatur von etwa 53,4 °C
entsprechend in die entgegengesetzte Richtung. Die Folie dehnt sich dabei
um etwa 1,8 % zurilick, und nimmt ihren urspriinglichen Zustand wieder an.
Die lokale Dehnung, die bei der Phasenumwandlung in die y-Richtung ent-
steht, ist deutlich kleiner als die Dehnung in die x-Richtung. Sie betragt
etwa 0,2 %. Ausgehend von den dber DIC ermittelten Dehnungswerten
kann man annehmen, dass die martensitischen Varianten bei der martensi-
tischen Phasenumwandlung in einem Temperaturgradienten mit ihren
langen ay-Achsen in die x-Richtung ausgerichtet werden.

Die optischen Aufnahmen, die bei der Phasenumwandlung gemacht wer-
den, zeigen, dass in der martensitischen Phase Zwillingsgrenzen entstehen,
die fast senkrecht zur Phasengrenze orientiert sind (Abb. 6.8).

Der Multivariantenzustand entsteht in der martensitischen Phase, weil der
Einvariantenzustand die Randbedingungen zur austenitischen Phasengren-
ze nicht erflllen kann. Die tetragonale Verzerrung c/a in der 10M Phase ist
kleiner als 1. Um diese Randbedingungen zu erfiillen und die mechanische
Spannung an der Phasengrenze entlang der y-Richtung abzubauen, richten
sich die martensitischen Varianten mit ihren ay- und cy- Achsen beziglich
der y-Richtung aus (Abb. 6.9).
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Abbildung 6.8: Optische Aufnahmen der Folienoberflache der Probe Ni-Mn-Ga-80b bei
der Phasenumwandlung in einem Temperaturgradienten entlang der x-Richtung. Die
Aufnahmen zeigen, wie sich eine einzige Phasengrenze bei der Umwandlung vom Aus-
tenit zum Martensit ausbreitet. Die martensitische Phase kann anhand der deutlich
ausgepragten Zwillingsgrenzen erkannt werden. Sie werden fast senkrecht zur Phasen-
grenze ausgerichtet.

135



6. Folienaktoren basierend auf der thermischen Phasenumwandlung

am
_
Om E——
a v a

g =M %4 _19%
aA

AT

Abbildung 6.9: Schematische Darstellung der Phasenumwandlung in einem Temperatur-
gradienten entlang der x-Richtung. In der martensitischen Phase entsteht ein multiva-
rianter Zustand. In die y-Richtung werden die martensitischen Varianten mit ihren cu-
(grun) und au-(blau) Achsen ausgerichtet. In die x-Richtung richten sich die martensiti-
schen Varianten mit ihren langen au- Achsen aus.

Durch passende Ausrichtung der ay- und cy- Achsen kann die tetragonale
Verzerrung des Martensits bezlglich des kubischen Austenits kompensiert
werden [Kaufl0], [Niem12], [Pin14]. Diese Annahme wird auch durch eine
deutlich kleinere Dehnung in y-Richtung gestutzt. Die martensitischen Vari-
anten, die bezuglich der y-Richtung mit ay- und cy- Achsen ausgerichtet
sind, werden durch die Zwillingsgrenzen voneinander getrennt. Auf Grund
der begrenzten Auflésung der DIC-Methoden kdnnen die Zwillingsgrenzen
in den Dehnungsprofilen nicht beobachtet werden. Sie kbnnen aber an-
hand der in der Abb. 6.8 dargestellten Aufnahmen deutlich erkannt wer-
den. Sie zeigen eine Speer- und Keilférmige Morphologie. Dieses Verhalten
(die Bildung der Zwillingstruktur senkrecht zur Phasengrenze) entspricht
dem Konzept des adaptiven Martensits [Kauf10], [Niem12]. In diesem Kon-
zept wird angenommen, dass die Ausrichtung der martensitischen Varian-
ten immer so gestaltet wird, dass die mechanische Spannung, die an der
Phasengrenze entsteht, mdglichst effektiv abgebaut werden kann.
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6.2 Einfluss des magnetischen Feldes auf die Phasenum-
wandlung

Um den Einfluss des magnetischen Feldes auf das Dehnungsverhalten der
Folie bei der Phasenumwandlung zu untersuchen, wird das magnetische
Feld mit unterschiedlichen Stérken in parallele und senkrechte Richtung
bezlglich der langen Folienkante angelegt. Die Dehnungsmessungen wer-
den entsprechend mit und ohne Temperaturgradient durchgefiihrt. Die
Temperatur der Folie wird im gleichen Temperaturbereich mit einer glei-
chen Rate wie im ersten Fall (ohne Anlegen des magnetischen Feldes) ver-
andert.

6.2.1 Magnetisches Feld in y-Richtung

Bei den ersten zwei Messserien wird das magnetische Feld in y-Richtung
angelegt. Die entsprechenden Dehnungs-Temperatur-Kennlinien sind in
Abb. 6.10 fiir eine homogene (a) und inhomogene Temperaturanderung (b)
fur drei unterschiedliche Feldstarken dargestellt.
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Abbildung 6.10: Dehnungs-Temperatur-Kennlinien der Ni-Mn-Ga-80b Folie bei einem in
y-Richtung angelegten magnetischen Feld fiir drei verschiedene Feldstarken. Die Deh-
nung wird in x-Richtung gemessen. (a) Die Dehnung wird bei einer homogenen Tempe-
raturverteilung (b) mit einem Temperaturgradienten entlang der x-Richtung aufge-
nommen.
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In Abb. 6.10a werden die Dehnungs-Temperatur-Kennlinien bei einer ho-
mogenen Temperaturanderung dargestellt.

Beim Heizen ohne Temperaturgradient zeigt die globale Dehnung eine
abrupte Anderung, wenn die Umwandlungstemperatur zum Austenit er-
reicht ist. Die Folie zieht sich dabei zusammen. Bei unterschiedlichen Feld-
starken werden leicht abweichende Umwandlungstemperaturen ermittelt.
Sie liegen im Temperaturbereich zwischen 61 und 61,5 °C. Sie liegen im
Bereich des Messfehlers, so dass keine direkte Abh&ngigkeit der Umwand-
lungstemperatur von der Feldstarke festgestellt werden kann. Nach der
Phasenumwandlung bleibt die Dehnung beim weiteren Heizen erhalten.
Wenn die Temperatur von70 °C erreicht ist, wird die Heizung ausgeschal-
tet, und die Folie unter Luftkonvektion gekihlt. Beim Kihlen, wenn die
martensitische Phasenumwandlung bei der Temperatur von etwa 53,4 °C
beginnt, dehnt sich die Folie wieder aus. Bei der kleineren Feldstarke von
150 mT zeigt der Dehnungsverlauf ein nicht reversibles Verhalten. Die ma-
ximale Dehnung erreicht dabei den Wert von etwa -1,65 %. Dies deutet
darauf hin, dass diese Feldstarke nicht hoch genug ist, um alle martensiti-
schen Varianten bei der Phasenumwandlung einheitlich in Feldrichtung
auszurichten. Bei hoheren Feldstéarken erreicht die Dehnung den Wert von
etwa -1,8 % und zeigt damit ein reversibles Verhalten. Ausgehend von die-
sen Messergebnissen kann man feststellen, dass das in die y-Richtung an-
gelegte magnetische Feld mit ausreichender Feldstarke auch bei homoge-
ner Temperaturverteilung zu reversiblen Dehnungszyklen fiihrt.

Wenn die Phasenumwandlungen in einem Temperaturgradienten entlang
der x-Richtung erzeugt werden, zeigen die Dehnungs-Temperatur-
Kennlinien bei allen drei Feldstarken ein abgeschlossenes Verhalten Abb.
6.10b. Die globale Dehnung erreicht dabei den Wert von etwa -1,9 %. Die
FeldvergroRerung von 150 mT bis 600 mT fiihrt zu einer geringen Steige-
rung der Dehnungsanderung von 0,1 %.
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Abbildung 6.11: Lokale Dehnungs-Temperatur-Kennlinien (blau und rot) der Ni-Mn-Ga-
80b Folie im Bereich der Phasenumwandlung. Die mittlere lokale Dehnung wird mittels
DIC in der untersuchten Folienoberflache durch Mittelung der Dehnungspunkte be-
stimmt. Die farbigen Diagramme entsprechen den DIC-Dehnungsprofilen. Die Tempera-
tur wird am Ort der Probenfixierung verandert. Der Temperaturgradient verlauft in x-
Richtung. Das magnetische Feld von 150 mT wird in y-Richtung angelegt.

Um den Dehnungsverlauf bei der Phasenumwandlung auf der mesoskopi-
schen Skala zu untersuchen, werden DIC-Messungen durchgefihrt. Die
entsprechenden Messergebnisse sind in Abb. 6.11 gezeigt. In diesem Fall
wird wieder auf Grund der inhomogenen Temperaturanderung die Bewe-
gung einer einzigen Phasengrenze beobachtet. Das Anlegen des magneti-
schen Feldes flhrt zur diagonalen Ausrichtung der Phasengrenze. Der Win-
kel zwischen der Phasengrenze und der x-Richtung betragt etwa 40°. Die
bei der Phasenumwandlung entstehende lokale Dehnung von -1,8 % ent-
spricht der globalen Dehnung und deutet somit auf die Ausrichtung der
martensitischen Varianten mit ihren langen ay-Achsen in die x-Richtung
hin. Optische Aufnahmen (Abb. 6.12) zeigen, wie sich die Phasengrenze bei
der martensitischen Phasenumwandlung bei einem in y-Richtung angeleg-
ten magnetischen Feld bewegt. Im Vergleich zum ersten Fall ohne Anlegen
des magnetischen Feldes zeigt die Folienoberflache eine deutlich geringere
Anzahl der Zwillingsgrenzen. Nur feine Zwillingsgrenzen kénnen in der Né&-
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he der Phasengrenze beobachtet werden. Zum groRten Teil verschwinden
Sie nach der Phasenumwandlung, so dass die Folienoberflache wieder glatt
ist. Dies deutet darauf hin, dass beim angelegten magnetischen Feld die
martensitischen Gitterzellen einheitlich ausgerichtet werden, so dass auf
der Oberflache keine Zwillingsgrenzen mehr zu sehen sind.

Abbildung 6.12: Optische Aufnahmen der Folienoberflache der Probe Ni-Mn-Ga-80b bei
der Phasenumwandlung in einem Temperaturgradienten entlang der x-Richtung bei
einem angelegten magnetischen Feld in y-Richtung. Die Aufnahmen zeigen, wie sich
eine einzige Phasengrenze bei der Umwandlung vom Austenit zum Martensit ausbrei-
tet. Die Phasengrenze ist ca 40° bezliglich der x-Richtung ausgerichtet.
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6.2.2 Magnetisches Feld in x-Richtung

In den né&chsten zwei Messserien wird das magnetische Feld in x-Richtung
angelegt. Die entsprechenden Dehnungs-Temperatur-Kennlinien sind in
Abb. 6.13 fur eine homogene (a) und inhomogene Temperaturverteilung
(b) fur drei unterschiedliche Feldstarken dargestellt. Bei der homogenen
Temperaturverteilung finden die Phaseniibergange im Temperaturbereich
zwischen 60 und 61,2 °C bei der Umwandlung vom Martensit zum Austenit
und zwischen 54°C und 53,3 °C bei der Umwandlung vom Austenit zum
Martensit statt. Die Kennlinien zeigen bei allen drei Feldstarken ein voll-
standig reversibles Verhalten. Die maximale Dehnung von 3,8 % wird bei
der Feldstéarke von 600 mT erreicht.
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Abbildung 6.13: Dehnungs-Temperatur-Kennlinien der Ni-Mn-Ga-80b Folie bei einem in
x-Richtung angelegten magnetischen Feld fiir drei verschiedene Feldstarken. Die Deh-
nung wird in x-Richtung gemessen. (a) Die Dehnung wird bei einer homogenen Tempe-
raturverteilung (b) mit einem Temperaturgradienten entlang der x-Richtung aufge-
nommen.

Bei der Einstellung des Temperaturgradienten entlang der x-Richtung (Abb.
6.13b) verlauft die Dehnung in einem breiteren Temperaturbereich und
zeigt ein graduelles wellenartiges Verhalten. Der maximale Dehnungswert
erreicht 4% bei der Feldstéarke von 600 mT.
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6. Folienaktoren basierend auf der thermischen Phasenumwandlung

Dieser Dehnungswert entspricht etwa dem L&ngenunterschied von 4,1 %
zwischen der cy und as-Achse [Hec03], [Pinl4]. Somit wird festgestellt,
dass das Anlegen des magnetischen Feldes in x-Richtung bei der martensi-
tischen Phasenumwandlung zur Einstellung der cy-Achsen in die Feldrich-
tung fhrt.
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Abbildung 6.14: Lokale Dehnungs-Temperatur-Kennlinien (blau und rot) der Ni-Mn-Ga-
80b Folie im Bereich der Phasenumwandlung. Die mittlere lokale Dehnung wird mittels
DIC in der untersuchten Folienoberflache durch Mittelung der Dehnungspunkte be-
stimmt. Die farbigen Diagramme entsprechen den DIC-Dehnungsprofilen. Die Tempera-
tur wird am Ort der Probenfixierung verandert. Der Temperaturgradient verlauft in x-
Richtung. Das magnetische Feld von 150 mT wird in x-Richtung angelegt.

Diese Annahme wird sowohl durch die globale Dehnungsédnderung von 4 %
als auch durch die bei der Phasenumwandlung durchgefuhrten DIC-
Auswertungen (Abb. 6.14) und optischen Aufnahmen (Abb. 6.15) bestatigt.
Wie bei den friiheren DIC-Messungen, die in einem Temperaturgradienten
durchgefuhrt werden, wird die Bewegung einer einzigen Phasengrenze
beobachtet. Der Winkel zwischen Phasengrenze und x-Richtung betréagt in
diesem Fall etwa 51°.

Die bei der Phasenumwandlung ermittelte lokale Dehnung ist etwa 3,8 %,
was um 0,3 % geringer als der Unterschied in den Gitterkonstanten cy und
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aa der beiden Phasen ist [Hec03], [Pin14]. Dieser Unterschied entsteht bei
der Auswertung aufgrund von Pixelfehlern, die durch unerwiinschte Refle-
xionen an der Folienoberflache zustande kommen. Die optischen Aufnah-
men (Abb. 6.16) zeigen die Bewegung der Phasengrenze bei der Umwand-
lung vom Austenit zum Martensit. In der martensitischen Phase sind keine
deutlich sichtbaren Zwillingsgrenzen zu erkennen, womit die Annahme der
einheitlichen Ausrichtung der Gitterzellen bestatigt werden kann.

(© (d)
Abbildung 6.16: Optische Aufnahmen der Folienoberflache der Probe Ni-Mn-Ga-80b bei
der Phasenumwandlung in einem Temperaturgradienten entlang der x-Richtung bei
einem angelegten magnetischen Feld von 150 mT in x-Richtung. Die Aufnahmen zeigen,
wie sich eine einzige Phasengrenze bei der Umwandlung vom Austenit zum Martensit
ausbreitet. Die Phasengrenze ist ca 51 ° beziglich der x-Richtung ausgerichtet.
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6. Folienaktoren basierend auf der thermischen Phasenumwandlung

Das Temperatur-Dehnungs-Verhalten der Folie bleibt in nachfolgenden
Temperaturzyklen auch nach dem Ausschalten des magnetischen Feldes
erhalten, so lange ein Teil der Folie bei der Phasenumwandlung ausgerich-
teten Martensit aufweist. Mit anderen Worten, so lange in einem Teil der
Folie die leichtmagnetischen cy-Achsen in die x-Richtung ausgerichtet sind,
dehnt sich die Folie bei der Phasenumwandlung genauso aus wie, wenn ein
magnetisches Feld angelegt ware. Um dieses Verhalten zu demonstrieren
wird eine Reihe der Temperatur-Dehnungs-Messungen bei in x-Richtung
angelegtem magnetischen Feld der Starke von 150 mT durchgefuhrt (Abb.
6.17a). Bei der zweiten Messreihe wird das magnetische Feld ausgeschaltet
(Abb. 6.17b). Bei den vierten und fiinften Dehnungszyklen bleibt die Folie
bei der Phasenumwandlung noch zum Teil im Martensit. Das Dehnungs-
verhalten ist dabei ahnlich wie beim angelegten Feld und kann beliebig oft
wiederholt werden, solange ein Teil der Folie am freistehenden Ende in der
martensitischen Phase mit den in die x-Richtung ausgerichteten cy-Achsen
bleibt.
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Abbildung 6.17: Die Dehnung-Temperatur-Kennlinien der Ni-Mn-Ga-80b Folie (a) bei
einem in x-Richtung angelegten magentischen Feld von 150 mT und (b) nach dem Aus-
schalten des magnetischen Feldes. Die Dehnung wird in x-Richtung gemessen. Die Deh-
nungszyklen sind in chronologischer Reihenfolge nummeriert.
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Das Dehnungsverhalten andert sich erst, wenn die ganze Folie vollstéandig
in Austenit umgewandelt wird. So dehnt sich die Folie beim Heizen wéh-
rend der Umwandlung zum Austenit um 3,8 %. Bei der nachfolgenden Ab-
kiihlung wahrend der Umwandlung zum Martensit zieht sich die Folie nicht
mehr wie zuvor zusammen, sondern dehnt sich um etwa 1,9 % weiter aus.
Diese Dehnungsanderung entspricht dem Langenunterschied zwischen den
Gitterkonstanten ay und a,. Bei weiteren Phasenumwandlungen zeigt die
Folie ein ahnliches Dehnungsverhalten wie beim Fall ohne Anlegung des
magnetischen Feldes (Abb. 6.6), d.h. sie zieht sich um -1,9 % bei der Um-
wandlung vom Martensit zum Austenit zusammen und dehnt sich wieder
um 1,9 % bei der Umwandlung zum Martensit aus. Abb. 6.18 gibt eine
Ubersicht zum beobachteten Umwandlungs- und Dehnungsverhalten.
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Abbildung 6.18: Schematische Darstellung der Phasenumwandlung (a) bei angelegtem
Feld in x-Richtung, (b) nach dem Ausschalten des Feldes bei einer nicht vollstandigen

Phasenumwandlung, (c) nach dem Ausschalten des magnetischen Feldes bei einer
vollstandigen Phasenumwandlung.
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6.2.3 Thermo-Magnetische Aktuierung

Aus den oben beschriebenen Messergebnissen folgt, dass bei der Phasen-
umwandlung in einem Temperaturgradienten eine einzige Phasengrenze
entsteht, deren Bewegung (Position) durch die lokale Temperatur an der
Fixierungsstelle T, kontrolliert werden kann. In diesem Teil der Arbeit wird
ein thermo-magnetisches Aktuierungsprinzip demonstriert, bei dem durch
eine gezielte Einstellung der Temperatur T, iber die Dauer des Heizpulses
unterschiedliche Zwischenpositionen angesteuert werden kénnen. In Abb.
6.19 wird die globale Dehnung in Abhangigkeit von der Heiztemperatur
gezeigt. Ein elektrisches Heizsignal mit einer Leistung von 11 W wird zur
Erwdrmung des Heizelements angelegt und die Dauer des Heizsignals wird
variiert. Durch dieses Verfahren wird der Temperaturgradient in der Probe
in einer reproduzierbaren Art und Weise aufgebaut. Dies flhrt zur Bildung
und Ausbreitung einer einzigen Phasengrenze mit einer reproduzierbaren
Dehnungs-Temperatur-Charakteristik. Es wird eine Erhohung der Dehnung
beobachtet, die direkt mit der Dauer des Heizimpulses korreliert. Im ersten
Fall wird das magnetische Feld in x-Richtung angelegt (6.19a). Im zweiten
Fall wird das magnetische Feld in y-Richtung angelegt (6.19b).
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Abbildung 6.19: Zeitabhéngige Langenénderung der Ni-Mn-Ga Folie. Durch Einstellung
der Temperatur am Ort der Probenfixierung kénnen verschiedene Zwischenpositionen
angesteuert werden. Die Messung wird in einem &uReren magnetischen Feld von
150 mT durchgefuhrt. Das magnetische Feld wird zuerst in x-Richtung (a) und dann in y-
Richtung (b) angelegt.
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Bei dem in x-Richtung angelegten magnetischen Feld wird die Folie bei der
ersten Messung auf 62,2 °C beheizt, wobei nur eine Dehnung von etwa 1 %
erreicht wird. Nach dem Abkihlen erfolgt eine Ricktransformation in den
Anfangszustand. Im nachsten Zyklus wird die Folie auf 63,2 °C geheizt, wo-
durch eine Dehnung von 1,6 % erreicht wird. Durch Abkihlen erreicht die
Folie wieder den Anfangszustand. Auf diese Weise kénnen unterschiedliche
Positionen mit einer Genauigkeit von ca. 0.12 % (15 um) reproduzierbar
angefahren werden. Die maximale Dehnung von 3,9 % wird erreicht, wenn
die Folie auf 69,2 °C geheizt wird. Die Folie wird dabei vollstandig in die
austenitische Phase umgewandelt. Beim Anlegen des magnetischen Feldes
in y-Richtung zieht sich die Folie bei der Phasenumwandlung zusammen.
Durch Einstellen der Temperatur T, kénnen dabei unterschiedliche Positio-
nen mit der globalen Dehnung bis -1,9 % angesteuert werden.

In Abb. 6.20 ist ein Aktormodell gezeigt, dessen Funktionsweise auf dem
oben beschriebenen thermo-magnetischen Aktuierungsprinzip basiert. Als
aktives Element wird die Ni-Mn-Ga-200c Folie eingesetzt.

@)

Abbildung 6.20: (a) Schematischer Aufbau und (b) Photo eines thermo-magnetischen
Aktors. Es besteht aus folgenden Teilen: (1) Ni-Mn-Ga-200c Folie, (2) Ferromagnetisches
Gerust, (3) Permanentmagnete, (4) Heizelement.

In diesem Fall wird sie am fixierten Ende durch ein elektrisches Wider-
standselement geheizt. Der Heizimpuls kann somit lokal nur an einem Ende
der Folie erzeugt werden, so dass in der Folie ein Temperaturgradient ent-
steht. Um die maximale thermisch induzierte Dehnung zu erreichen, wird
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das magnetische Feld in die Richtung des Temperaturgradienten (x-
Richtung) angelegt. Es wird durch die Permanentmagnete erzeugt, die ent-
sprechend links und rechts von der Folie im ferromagnetischen Gerdist ein-
gebaut sind, so dass sich ein magnetischer Kreis bilden kann.
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Abbildung 6.21: Thermo-magnetische Aktuierung der Ni-Mn-Ga-200c Folie. Durch Ein-
stellung der Heizleistung des Widerstandelementes (a) am Ort der Folienfixierung kon-
nen verschiedene Temperaturen T, (b) erzeugt werden und dadurch verschiedene
Zwischenpositionen (c) angesteuert werden

Die durch die Permanentmagnete erzeugte Feldstarke betragt am freiste-
henden Folienende etwa 120 mT. Diese Feldstérke ist hoch genug um bei
der Phasenumwandlung die Gitterzellen im Martensit mit kurzen cy-Achsen
parallel zur Feldrichtung auszurichten. Im restlichen Teil der Folie richten sie
sich entsprechend weiter so aus.

Die durch die Phasenumwandlung erzeugte Dehnung kann dabei durch die
Heizdauer oder Heizleistung kontrolliert werden. An diesem Beispiel wird
die Heizlesitung schrittweise von 0,5 W bis zu 1,4 W verandert (Abb. 6.21).
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Der Aktorhub betragt etwa 72 um bei der Heizleistung von 0,5 W und er-
reicht 420 um bei der Heizleistung von 1,4 W.

Zusammenfassung:

In diesem Kapitel wird ein neuartiges Aktorprinzip mit einer einkristallinen
Ni-Mn-Ga Folie vorgestellt. Es basiert auf dem thermisch induzierten Form-
gedéchtniseffekt in einem Temperaturgradienten und duReren Magnetfeld.
Die Entstehung und die reversible Bewegung einer einzelnen Phasengrenze
zwischen dem martensitischen und austenitischen Zustand kann in einem
aulleren magnetischen Feld von 150 mT und einem Temperaturgradienten
von wenigen Grad kontrolliert werden. Das angelegte magnetische Feld
fuhrt zur Entstehung eines Einvariantenzustand in der martensitischen
Phase, so dass bei einem Phasenubergang eine reproduzierbare Dehnung
von etwa 3,9 % (bei einem in x-Richtung angelegten magnetischen Feld)
und von etwa -1,9 % (bei einem in y-Richtung angelegten magnetischen
Feld) entsteht. Diese Ergebnisse sind fir die weitere Entwicklung miniaturi-
sierter Folien- und Diinnfilmaktoren von grof3er Bedeutung, da das Aktorp-
rinzip in kleinen Dimensionen groRe Arbeitsdichten verspricht und auch bei
hohen kritischen Spannungen zur Bewegung von Zwillingsgrenzen Uber
3 MPa eine Aktuierung mdoglich ist. Zugleich erdffnet das vorgestellte Ak-
torprinzip neue Maglichkeiten zur Positionierung.
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7. Mechanische Eigenschaften freistehen-
der Ni-Mn-Ga Filme

Am Anfang dieses Kapitels wird auf mechanische Eigenschaften und Deh-
nungsverhalten der mit der Kathodenzerstaubungs-Methode hergestellten
Ni-Mn-Ga Filme unter Zugbelastung eingegangen. Ausgehend von den
Zugmessungen werden die Zwillingsspannung und die globale plastische
Dehnung ermittelt. Das Dehnungsverhalten wird auch auf lokaler Ebene
mit Hilfe der DIC-Methode untersucht. Anhand der DIC-Auswertungen
werden Rickschliisse auf die spannungsinduzierten Anderungen in der
martensitischen Zwillingsstruktur gemacht. Im letzten Teil dieses Kapitels
werden Methoden zum thermo-mechanischen Training verwendet (Be-
schreibung in Kap. 3) und ihr Einfluss auf die Zwillingsspannung und das
lokale Dehnungsverhalten untersucht.

7.1 Mechanische Eigenschaften

Die mechanische Spannungs-Dehnungs-Charakteristik eines Filmes der
Serie Ni-Mn-Ga-ab225 (Tabelle 3.2) ist in Abb. 7.1 dargestellt. Die mechani-
sche Zugspannung wird dehnungskontrolliert mit einer Dehnungsrate von
0,04 mm/min in die Langsrichtung der Probe (x-Richtung) angelegt.

Am Anfang der Charakteristik wird ein linearer Anstieg der Spannung beo-
bachtet. Wenn die Dehnung von 0,4 % erreicht ist, entstehen die ersten
Spannungsoszillationen, die dann bei einer Dehnung von 1,67 % in ein
schmales Zwischenplateau der Spannung Ubergehen. Bei einer weiteren
Erhéhung der Dehnung bis 3,1 % entsteht ein zweites Spannungsplateau, in
dem die globale Dehnung bis 9 % erhdht wird. Die nichtlineare Form der
Charakteristik, die Entstehung der Spannungsoszillationen und des Span-
nungsplateaus, sind eine Signatur der mechanischen Bewegung der Zwil-
lingsgrenzen.
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Abbildung 7.1: Spannungs-Dehnungs-Charakteristik des Ni-Mn-Ga-225ab Filmes. Die
Charakteristik zeigt zwei Spannungsplateaus bei 12,3 und 23,6 MPa. Die maximal er-
reichte globale Dehnung liegt bei 9 %.

12 i3 12 3 1 2 |3
‘ I I | | : 8
o @ (3)
! . R o
: o
3 vi : v I ;
(a) (5) 6 5
‘ - W S— _ .. . ®
\ °9
AR, o 3 5
(7) (8) (9) E
IR 37 F SN N =
@rcrtc 35S PRl ’&J g
£ . ‘I!& p g A [ F P .
(10) (1) (12)
7 SRR SRR
- (13) - (14) 3 (15)
4} }r
r m
M.\{ ":( ? f'
as) an

Abbildung 7.2: Lokale Dehnungsprofile, die mit der DIC Methode in der untersuchten
Flache des Ni-Mn-Ga-ab225 Filmes unter einer Zugbelastung ermittelt werden. Jedes
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Dehnungsprofil wird einer bestimmten Zugspannung zugeordnet, die aus der Span-
nungs-Dehnungs-Charakteristik Abb. 7.1 abgelesen werden kann. Fir eine detailliertere
Analyse der Dehnungsentwicklung wird die beobachtete Flache in drei Bereiche geteilt.
Somit wird es mdglich die Dehnungsentwicklung sowohl in der ganzen beobachteten
Filmoberflache als auch in jedem einzelnen Bereich, der innerhalb eines der beobachte-
ten Dehnungsbéander liegt, unabh&ngig von der restlichen beobachteten Filmoberflache
zu untersuchen.

Die Entwicklung der Dehnungsverteilung wéhrend der Zugmessung in ei-
nem mesoskopischen MaRstab wird mit der DIC Methode analysiert. Abb.
7.2 zeigt die entsprechenden lokalen Dehnungsprofile wahrend der Deh-
nung, die im mittleren Teil der Probe aufgenommen werden, wie schema-
tisch im Nebenbild der Abb. 7.1 gezeigt ist. Ausgehend von den unten dar-
gestellten Dehnungsprofilen und der Zuordnung zur gemittelten Zugspan-
nung in Abb. 7.1 kann man erkennen, dass im mittleren Bereich der
untersuchten Flache ein Dehnungsband entsteht, wenn die Zugspannung
den Wert von 7 MPa erreicht hat (1). Das Dehnungsband verbreitert sich
weiter bei der Spannungserhéhung. Nach der Entstehung ist es fast senk-
recht zur Filmkante ausgerichtet. Allerdings &ndert sich nach der Verbreite-
rung seine Orientierung und nimmt eine diagonale Form an (2-3).

Wenn die angelegte Zugspannung den Wert von 12,3 MPa erreicht hat,
bildet sich ein weiteres Dehnungsband, das diagonal zur Filmkante ausge-
richtet ist. In der globalen Spannungs-Dehnungs-Kennlinie (Abb. 7.1) wird
dabei das Zwischenplateau beobachtet (3)-(5). Am Ende des Plateaus (5)
bei 2,1 % wird im linken Teil der untersuchten Flache die Entstehung eines
dritten Bandes festgestellt, das wiederum diagonal zur Filmkante ausge-
richtet ist. Die lokale Dehnung innerhalb der beobachteten Dehnungsban-
der verandert sich mit zunehmender mechanischer Belastung. Die Abhan-
gigkeit der durch DIC ermittelten lokalen Dehnung von der angelegten
mechanischen Belastung ist in Abb. 7.3 dargestellt. Dabei wird die beo-
bachtete Flache in drei kleinere Bereiche geteilt, so dass es mdglich wird,
die Entwicklung der lokalen Dehnung innerhalb des jeweiligen Bereiches zu
analysieren, der innerhalb eines der beobachteten Dehnungsbander liegt.
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Abb. 7.3a zeigt die Entwicklung der lokalen Dehnung im zweiten Bereich
der untersuchten Filmoberflache. Wie man aus der Kurve erkennen kann,
folgt die erste Steigerung der lokalen Dehnung bei der Zugspannung zwi-
schen 6,8 und 9 MPa. Die Dehnung steigt dabei auf den Wert von 4,7 %
und nimmt dann relativ langsam mit der Spannungserhéhung zu. Wenn die
Spannung den Wert von etwa 23 MPa erreich hat, folgt die zweite Steige-
rung der Dehnung bis auf einen Wert von etwa 12 % (zweites Plateau in der
Charakteristik). Die aus den Plateaus ermittelten Zwillingsspannungen wer-
den entsprechend durch ozwe: (6,8 MPa) und ozwe2 (23 MPa) bezeichnet.
Bei weiterer Erhéhung der Zugspannung bleibt die lokale Dehnung auf
einem relativ konstanten Niveau. Im ersten Bereich der beobachteten Fla-
che (Abb. 7.3b) zeigt die Dehnungscharakteristik ein ahnliches Verhalten. In
diesem Fall folgt die erste Zunahme der Dehnung zwischen 12,3 und 15,7
MPa. Die Dehnung steigt dabei auf den Wert von 2,6 % und &ndert sich
relativ langsam bis 24 MPa. Dann steigt die Dehnung wieder von 3,8 % auf
12,6 % an und bleibt bei weiterer Spannungserhéhung konstant.

Abb. 7.3c zeigt den lokalen Dehnungsverlauf im dritten Bereich der unter-
suchten Flache. Im Gegensatz zu den beiden oben dargestellten Charakte-
ristiken werden hier nur eine Steigerung und ein Dehnungsplateau beo-
bachtet. Der maximale Wert, den die lokale Dehnung nach der Zugbelas-
tung erreicht, betragt etwa 6,5 %. Die entsprechende Zunahme der lokalen
Dehnung erfolgt zwischen 18 und 24,2 MPa. Die Abhangigkeit der gemittel-
ten lokalen Dehnung von der Zugspannung Uber die ganze beobachtete
Flache wird in der Abb. 7.3d dargestellt. In diesem Fall werden die beiden
Punkte am Rand der untersuchten Filmoberflache (ein Punkt im ersten
Bereich und ein Punkt im dritten Bereich) ausgewahlt. Die gemittelte lokale
Dehnung Uber die ganze Flache betragt nach der Zugmessung ca. 10 % und
entspricht damit etwa dem Wert, der mit der Zugmaschine global gemes-
sen wird.
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Abbildung 7.3: Die durch die DIC-Methode ermittelte Entwicklung der lokalen Dehnun-
gen in Abhéngigkeit von der angelegten Zugspannung zwischen zwei ausgewahlten
Punkten in der untersuchten Flache. Die untersuchte Flache wird in drei Bereiche ge-
teilt. Die zwei Punkte werden entsprechend im ersten Bereich (a), im zweiten Bereich
(b), im dritten Bereich (c) und an den R&ndern der untersuchten Filmoberflache (ein
Punkt im ersten Bereich und ein Punkt im dritten Bereich) positioniert, so dass die
mittlere Dehnung uber die ganze Filmoberflache berechnet werden kann.

Abb. 7.3c zeigt den lokalen Dehnungsverlauf im dritten Bereich der unter-
suchten Flache. Im Gegensatz zu den beiden oben dargestellten Charakte-
ristiken werden hier nur eine Steigerung und ein Dehnungsplateau beo-
bachtet. Der maximale Wert, den die lokale Dehnung nach der Zugbelas-
tung erreicht, betragt etwa 6,5 %. Die entsprechende Zunahme der lokalen
Dehnung erfolgt zwischen 18 und 24,2 MPa. Die Abhangigkeit der gemittel-
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ten lokalen Dehnung von der Zugspannung Uber die ganze beobachtete
Flache wird in der Abb. 7.3d dargestellt. In diesem Fall werden die beiden
Punkte am Rand der untersuchten Filmoberflache (ein Punkt im ersten
Bereich und ein Punkt im dritten Bereich) ausgewahlt. Die gemittelte lokale
Dehnung Uber die ganze Flache betragt nach der Zugmessung ca. 10 % und
entspricht damit etwa dem Wert, der mit der Zugmaschine global gemes-
sen wird.

Ausgehend von den oben dargestellten DIC-Ergebnissen werden zwei un-
terschiedliche Arten des lokalen Dehnungsverhaltens wie folgt beobachtet.
Im ersten Fall verlauft die Entwicklung der lokalen Dehnung in zwei Stufen,
so wie im mittleren und linken Bereich der untersuchten Filmoberflache
gezeigt ist (Abb. 7.3a,b). Dieses Dehnungsverhalten kann in den DIC-
Dehnungsprofilen durch eine zweistufige Farbveranderung erkannt wer-
den. In der ersten Dehnungsstufe andert sich die Farbe von griin zu gelb,
dabei entsteht das erste Dehnungsplateau. Bei der weiteren Erhéhung der
Zugspannung folgt die zweite Dehnungsstufe mit der Farbveranderung von
gelb zu rot. Dabei entsteht das zweite Dehnungsplateau.

Im zweiten Fall wird nur ein Dehnungsplateau beobachtet. Dieses Deh-
nungsverhalten wird im rechten Teil der untersuchten Filmoberflache er-
mittelt.

Um dieses Verhalten zu erklaren, werden REM-Untersuchungen vor und
nach der Zugmessung durchgefiihrt. Die entsprechenden REM-Aufnahmen
von einem Teil der untersuchten Filmoberflache Ni-Mn-Ga-ab225 sind in
Abb. 7.4 dargestellt. Auf der REM-Aufnahme ist ein regelméaRiges periodi-
sches Muster der Zwillingsgrenzen zu sehen, die entweder parallel (Abb.
7.4a) oder senkrecht (Abb. 7.4b) zur Filmkante ([100]A- bzw. [010]A-Kanten
der Austenitelementarzelle) ausgerichtet sind. In Abb. 7.4b ist die unter-
suchte Oberflache in der vergrofRerten Form dargestellt. Wiederholte Aus-
richtungen und die einheitliche Periode zwischen Zwillingsgrenzen deuten
auf eine 14 M Martensit-Struktur hin. Es ist zu erkennen, dass die Zwillings-
grenzen in kleineren Bereichen (Laminaten) Gruppenweise parallel verlau-
fen und mit anderen Laminaten einen Winkel von ca. 12 ° einschlief3en. In
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Arbeiten von A.Backen und A. Diestel werden periodische Zwillingsgrenzen
mit einer &hnlichen Zwillingsstruktur zur 14 M Martensit-Struktur als Typ X
bezeichnet [Bacl3]. Hier erfolgt die Zuordnung nur durch Vergleich. Um
diese Zuordnung zu bestéatigen, musste eine detaillierte AFM-Untersuchung
fur die Bestimmung des a-c Verhéltnisses (Modulierungstyp) durchgefihrt
werden.

Im anderen Teil der untersuchten Filmoberflache Ni-Mn-Ga-ab225 wird
nicht modulierter Martensit (NM) beobachtet (Abb. 7.5). In diesem Fall gibt
es keine bestimmte Periode zwischen den unterschiedlich ausgerichteten
Zwillingsgrenzen. Die entsprechenden martensitischen Varianten (hellere
oder dunklere Bereiche auf der Oberflache) zeigen unterschiedliche Dicken.

[010]a Ni-Mn-Ga

e

[100]a Ni-Mn-Ga
(@) (b)

Abbildung 7.4: REM-Aufnahmen der Oberflache des Ni-Mn-Ga-225ab Filmes mit einer

periodischen Zwillingsstruktur. Die Zwillingsgrenzen verlaufen in mehrere hundert pm

groRen Bereichen annéhernd parallel (a) oder senkrecht (b) zu der langeren Filmkante

(x-Richtung). Der Abstand zwischen den einzelnen Zwillingsgrenzen betragt etwa
400 nm.
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Abbildung 7.5: REM-Aufnahmen der Oberflache des Ni-Mn-Ga-225ab Filmes mit einer
nicht periodischen Zwillingsstruktur. Die nicht periodische Zwillingsstruktur ist an der
nicht periodischen Ausrichtung der martensitischen Varianten erkennbar.

Aus den Messergebnissen der REM Untersuchung folgt, dass in den Ni-Mn-
Ga-225ab Filmen sowohl periodische (14M) als auch nicht periodische
(NM) Zwillingsstrukturen auftreten. Abhangig von der Zwillingsstruktur
sowie Ausrichtung der Zwillingsgrenzen beziiglich der Zugrichtung kdnnen
unterschiedliche Dehnungswerte erreicht werden.

IMTIKIT ~ S_NiMnGa_F 1 A004.tif

Abbildung 7.6: REM-Aufnahmen der Oberflache des Ni-Mn-Ga-225ab Filmes nach der
Zugbelastung. Der grof3te Teil der Oberflache ist glatt und zeigt keine Zwillingsgrenzen.
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Die REM-Aufnahmen nach der Zugmessung zeigen keine eindeutige Zwil-
lingsstruktur, was auf eine einheitliche Ausrichtung der Gitterzellen hindeu-
tet. D.h. nach der Zugmessung sind die meisten Gitterzellen in die Zugrich-
tung eingestellt, so dass keine Zwillingsgrenzen beobachtet werden kon-
nen.

Zusammenfassung :

In diesem Teil der Arbeit wird die mechanisch induzierte Umorientierung
der Zwillingsstruktur in Ni-Mn-Ga Filmen untersucht. Die Martensitstruktur
wird dabei vor und nach der Zugbelastung auf der mikroskopischen Skala
mit der REM-Methode analysiert.

Ausgehend von den REM-Untersuchungen befindet sich die Marten-
sitstruktur des Filmes vor der Zugmessung in einem Multivariantenzustand,
in dem Bereiche mit 14M und NM Martensit vorhanden sind. Es wird dabei
davon ausgegangen, dass die beobachteten periodischen Zwillingsstruktu-
ren auf eine 14M Modulierung von X-Typ aufweisen [Bacl3]. Nach der
Zugbelastung konnten keine Zwillinge bei in REM-Untersuchungen erkannt
werden. Was auf eine einheitliche Ausrichtung der Gitterzellen hindeutet.

Die Anderung der Martensitstruktur in Ni-Mn-Ga Filmen vor und nach der
mechanischen Zugbelastung wurde auch von S.R. Yeduru untersucht
[Yed12]. Dabei wurde festgestellt, dass die untersuchten Filme vor der
Zugbelastung eine ausgepragte 14M und NM Martensitstruktur aufweisen.
Nach der Zugbelastung konnten bei REM-Untersuchungen keine Zwillinge
mehr beobachtet werden. Die Rontgenuntersuchung (X-Ray) der gezoge-
nen Probe zeigten eine grolRe Intensitatsspitze, die dem Einvarianten NM
Zustand (400 NM) entspricht, und zwei Kkleinere Spitzen, die von
Martensitstrukturen mit 14M (040) und NM (004) entstehen. Somit wurde
festgestellt, dass die untersuchten Ni-Mn-Ga Filme nach einer Zugbelas-
tung fast vollstéandig zu einem einvarianten NM (400) Zustand tbergehen.

Wahrend der Zugmessung wird die DIC Methode verwendet, um die durch
die Zwillingsgrenzenbewegung erzeugte Dehnung auf der mesoskopischen
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Skala zu untersuchen. Ausgehend von der Zwillingsspannung und der durch
die DIC Methode ermittelten Dehnung kénnen Rickschlisse auf das Umo-
rientierungsverhalten der Martensitstruktur gezogen werden.

14 M Erster 14M Zweiter NM
Dehnungsschritt Dehnungsschritt
[ ] e
C c
qug FZUE
Multivariant Einvariant Einvariant
()
NM Erster NM
Dehnungsschritt
a ¢ _— CING a ¢
qug
Multivariant Einvariant
(b)

Abbildung 7.7: Schematische Darstellung der Umorientierung der Martensitstruktur. (a)
Im ersten und zweiten Bereich der untersuchten Flache. In diesen Bereichen verlauft
die Dehnung in zwei Schritten. Der erste Dehnungsschritt wird durch die Umorientie-
rung innerhalb der 14M Zwillingsstruktur erzeugt. Der zweite Dehnungsschritt wird
durch den Ubergang von der 14M zur NM Modulierung erzeugt. (b) Im dritten Bereich
der untersuchten Filmoberflache verlauft die Dehnung in einem Dehnungsschritt, der
durch den Ubergang von der 14M zur NM Modulierung erzeugt wird.

Die DIC Auswertungen zeigen, dass die mechanisch induzierte Umorientie-
rung der Kristallstruktur in einem oder in zwei Schritten verlaufen kann. In
den Bereichen (erster und zweiter Bereich der beobachteten Filmoberfla-
che), wo sie in zwei Schritten verlauft, treten die ersten lokalen Dehnungs-
bander bereits zwischen 7-12 MPa auf. Ausgehend von einer kleineren
Energieschwelle zur Bewegung der Zwillingsgrenzen in der 14M Zwillings-
struktur als im Vergleich zur NM, werden diese Dehnungen der Umorien-
tierung innerhalb der 14M Phase zugeordnet. Beim ersten Dehnungsschritt
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werden die langen a-Achsen in die Zugrichtung eingestellt. Der Ladngenun-
terschied zwischen den a- und c- Achsen in 14 M Phase betrégt etwa 9 %
[Bac10], [Bac13]. Allerdings sind in der multivarianten 14M Zwillingsstruk-
tur die Gruppen von a- und c-Achsen nacheinander folgend in die Langs-
richtung ausgerichtet. So wird bei der Zugmessung nur der Teil der Gitter-
zellen in die Zugrichtung umorientiert, bei dem die kurzen c-Achsen in die
Langsrichtung liegen. Die anderen Gitterzellen sind von Anfang an mit der
l&ngeren a-Achse in diese Richtung orientiert. Dies fuhrt dazu, dass die
durch Umorientierung erzeugte Dehnung nur einen Teil (4,7 % bzw. 3,8 %)
von dem maximalen Wert 9 % erreichen kann.

Im zweiten Dehnungsschritt bei der Zugbelastung von 24 MPa geht die
14M Struktur in die NM Struktur Gber. Die Gitterzellen der NM Struktur
werden dabei mit ihren langen Achsen in Richtung der Zugbelastung ausge-
richtet. Im Filmbereich (dritter Bereich der beobachteten Filmoberflache),
wo nur ein Dehnungsschritt bei der Zugbelastung 18-24 MPa beobachtet
wird, findet die Umorientierung innerhalb der NM Zwillingsstruktur statt.
Nach der Zugbelastung befindet sich die Kristallstruktur des Ni-Mn-Ga Fil-
mes fast vollstandig in einem einvarianten NM Zustand, bei dem alle lange-
ren Achse in die Langsrichtung ausgerichtet sind.

7.2 Thermo-mechanisches Training der Ni-Mn-Ga Filme

Die meisten in dieser Arbeit untersuchten Filme zeigen nach der Strukturie-
rung Zwillingsspannungen héher als 20 MPa. So hohe Zwillingsspannungen
beschrénken allerdings den Einsatz der Filme in den magnetischen Form-
ged&chtnisaktoren, weil eine Zwillingsspannung von 5 MPa ausreicht, um
den magnetischen Formgeddachtniseffekt zu blockieren [Kar06]. Um die
Zwillingsspannung zu reduzieren, wird ein thermo-mechanisches Trainings-
verfahren eingesetzt.

Das thermo-mechanische Training wird auf folgende Weise durchgefihrt:
Der Film wird zuerst mechanisch in der Zugmaschine gezogen, bis der plas-
tische Dehnungsbereich vollstandig abgeschlossen ist. Nach der Zugmes-
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sung wird der Film ausgebaut, und thermisch inhomogen in einem Tempe-
raturgradienten unter einer Gewichtsbelastung von etwa 4,6 MPa geheizt,
bis die ganze Probe in die austenitische Phase umgewandelt ist. Detaillierte
Untersuchungen der martensitischen Phasenumwandlung werden im
nachsten Kapitel beschrieben. Nachdem die Probe in den austenitischen
Zustand gebracht wird, folgt eine Abklhlung, bei der der Film vollstéandig in
die martensitische Phase zuriick umgewandelt wird. Die erste thermische
Dehnungscharakteristik nach der mechanischen Zugmessung ist in Abb.7.8
dargestellt, in der die globale Dehnung des Filmes in Abhéngigkeit der
Temperatur aufgetragen ist. Der Versuchsaufbau ist schematisch im Ne-
benbild Abb. 7.8 gezeigt.
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Abbildung 7.8: Die Dehnung-Temperatur-Kennlinien des Ni-Mn-Ga-225ab Filmes in
einem Temperaturgradienten entlang der y-Richtung. unter einer mechanischen Zugbe-
lastung von 4,2 MPa. (a) Der erste thermische Dehnungszyklus nach der Zugmessung.
(b) Der zweite und zehnte Dehnungszyklus. Die Dehnung wird in y-Richtung gemessen.

~
o

Aufgrund des Temperaturgradienten zeigt die globale Dehnung einen ent-
sprechend graduell ansteigenden und abfallenden Verlauf. Die kritische
Temperatur, bei der die Umwandlung beginnt, liegt bei etwa 78,8 °C. Der
Film wird dabei zusammengezogen. Die Kennlinie zeigt einen wellenartigen
Verlauf. Dies deutet auf eine sprungartige Propagation der Phasenfront hin.
Die graduelle Erhéhung der Dehnung endet bei etwa 83 °C. Bei dieser
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Temperatur erreicht die Dehnung den Wert von etwa -9,8 %. Bei der Ab-
kiihlung beginnt die martensitische Umwandlung bei etwa 79,8 °C. Wah-
rend der Abkihlung dehnt sich der Film graduell aus. Bei 77 °C ist der Um-
wandlungsvorgang komplett abgeschlossen. Nach der Abkihlung ist der
Film um 4,5 % ausgedehnt. Die Globale Dehnung erreicht dabei den Wert
von -5,3 %.

Das unterschiedliche Verhalten im Dehnungsverlauf zwischen Heizen und
Kuhlen kann ausgehend von den erreichten Dehnungswerten erklart wer-
den. Nach der Zugmessung entsteht bei der Phasenumwandlung zwischen
Martensit und Austenit eine Dehnung von -9.8 %. Der Unterschied zwi-
schen der langen Achs a4y in der martensitischen Phase (14 M) und der
kubischen Achse a, in der austenitischen Phase ((ax-aiav)/ aa ) betragt etwa
-4,8 % [Bus09]. Der Unterschied zwischen der langen Achse cyvin der nicht
modulierten martensitischen Phase (NM) und der kubischen Achse aa in
der austenitischen Phase ((aa-Cnw)/an) betragt etwa -13 % [Bus09]. Ausge-
hend von diesen Daten wird folgende Erklarung angenommen. Nach der
Zugbelastung sollte sich die martensitische Struktur des Filmes in einem
gemischten Zustand, bei dem 14 M und NM Strukturen gleichzeitig auftre-
ten. Deswegen liegt die resultierende Dehnung im Bereich zwischen -4,6
und -13 %. Allerdings deutet die Dehnung von -9.8 % darauf hin, dass die
NM Phase dominiert. Bei der martensitischen Umwandlung wéhrend der
Kuhlung entsteht eine Dehnung von etwa 4,5 %. Dieser Wert entspricht
fast dem Unterschied zwischen a4 und dem a, von 4,8 % [Bus09]. In der
Arbeit von S. Kaufmann wird der Unterschied zwischen beiden Gitterkon-
stanten allerdings mit 6,9 % angegeben [Kaul0]. D.h. bei der Abkihlung
wandelt die Probe bevorzugt in den martensitischen Zustand mit 14 M
Struktur bei dem die meisten langen a4 Achsen entlang der Filmkante
ausgerichtet sind.

Beim zweiten thermischen Zyklus erfahrt die Probe gleich groRe Dehnun-
gen, so dass nach der Abkuhlung der Film den Anfangszustand wieder er-
reicht. D.h. die Dehnungsénderungen bleiben beim Heizen und der darauf-
folgenden Abkuhlung etwa auf dem gleichen Niveau. Die maximale Deh-
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nungsanderung erreicht einen Wert von 4,5 %. Die beiden Messkurven des
zweiten und zehnten Zyklus werden in Abb. 7.8b dargestellt. Nach zehn
thermischen Trainingszyklen wird die Probe wieder mechanisch gezogen.

Die entsprechende Spannungs-Dehnungs-Charakteristik mit den dazugeho-
rigen lokalen Dehnungskarten (DIC-Auswertungen) wird in Abb. 7.9 darge-
stellt. Im Vergleich zur Dehnungscharakteristik vor dem Training Abb. 7.1
wird hier nur ein Spannungsplateau beobachtet. Die Zwillingsspannung
betragt etwa 19,4 MPa. Die plastische Dehnung erreicht dabei 5,6 %.
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Abbildung 7.9: Die Spannungs-Dehnungs-Charakteristik des Ni-Mn-Ga-225ab Filmes
nach dem thermo-mechanischen Training. Die angelegte Zugspannung wird als Funktion
der globalen Dehnung gezeigt. Im oberen Bereich sind die Dehnungskarten, die durch
DIC berechnet werden, dargestellt. Die Bewegung und Entstehung eines einzigen Deh-
nungsbandes wird in der untersuchten Flache beobachtet. Die lokale Dehnung im Deh-
nungsband betragt etwa 6 %. Seine Ausrichtung bezuglich der Filmkanten bleibt bei der
Ausbreitung erhalten.

Die dazugehdrigen Dehnungskarten zeigen die Entstehung und Bewegung
eines Dehnungsbands, was diagonal zur Filmkante ausgerichtet ist. Die
lokale Dehnung innerhalb der deformierten Flache bleibt konstant und
betragt etwa 6 %, was mit der globalen Dehnung tbereinstimmt. Der Un-
terschied zwischen cyyv und aygv betrégt etwa 7,4% [Kaufl0]. Dieser Wert
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liegt in der N&he von der ermittelten lokalen Dehnung, was auf eine mogli-
che spannungserzeugte Umwandlung vom Einvariantenzustand in der 14 M
Phase zur NM Phase hindeutet, d.h. durch die martensitische Phasenum-
wandlung unter mechanischer Belastung bildet sich in der martensitischen
Phase ein Einvariantenzustand.

Nach der Zugmessung wird eine Reihe von thermischen Zyklen unter einer
Zugbelastung von 4,2 MPa durchgefuhrt. Dann wird der Film in der Zugma-
schine wieder gezogen. Die Messergebnisse der Zugmessungen vor und
nach dem thermo-mechanischen Training sind in Abb. 7.10 zusammenge-
fasst.
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Abbildung 7.10: Spannungs-Dehnungs-Charakteristiken des Ni-Mn-Ga-225ab Filmes vor
und nach dem Training.

Ausgehend von diesen Ergebnissen kann man feststellen, dass die Span-
nungs-Dehnungs-Charakteristiken nach der thermischen Umwandlung nur
ein Spannungsplateau bis maximal 5,8 % aufweisen. Vor dem thermischen
Training hat die maximale Dehnung einen Wert von etwa 10 %. Am Anfang
vor der martensitischen Umwandlung war die Zwillingsstruktur in einem
Multivariantenzustand. Hier hatten einige Varianten energetisch glinstigere
Ausrichtungen, die bei kleineren Zugbelastungen zwischen 6 und 12 MPa
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umorientiert werden kénnen. Diese Umorientierungen werden in der Deh-
nungscharakteristik als Spannungsoszillationen und ein relativ niedriges
Spannungsplateau beobachtet. Nach dem Training wird der Film in einen
Einvariantenzustand gebracht, bei dem die langen ajq-Achsen in die
Langsrichtung ausgerichtet sind. Bei der Zugbelastung wird in diesem Fall
nur ein Spannungsplateau beobachtet (Ubergang von 14M zu NM). Die
dazugehorigen DIC-Auswertungen durch einen einzigen Dehnungsband
kdnnen diese Annahme bestatigen.

Die Zwillingsspannung sinkt nach dem ersten Trainingszyklus auf 20 MPa
und bleibt dann nach weiteren Trainingszyklen ungefahr auf dem gleichem
Niveau erhalten. Somit war es nach dem oben beschriebenen thermo-
mechanischen Training mdglich die Zwillingsspannung von 24 auf 20 MPa
zu reduzieren, was immer noch zu hoch ist, um den magnetischen Formge-
dachtniseffekt im Film zu aktivieren.
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8. Martensitische Phasenumwandlung in
freistehenden Ni-Mn-Ga Filmen

In diesem Kapitel wird die martensitische Umwandlung in freistehenden Ni-
Mn-Ga Filmen durch In-Situ-Verfahren, wie elektrische Widerstandsmes-
sung, optische Mikroskopie und DIC-Methoden untersucht. Die Kombinati-
on dieser Methoden ermdglicht es, ein Einblick in die martensitischen Um-
wandlung auf der makroskopischen und mesoskopischen Ebene zu gewin-
nen und die Ausrichtung der martensitischen Varianten wahrend des
Phasenuiberganges zu analysieren. Es wird gezeigt, dass die Entstehung und
Verbreiterung der Martensit-Austenit Phasengrenzen durch die Einstellung
eines Temperaturgradienten entlang des Films kontrolliert werden kann,
wie es im Kapitel 6 fir die Ni-Mn-Ga Folien vorgestellt wurde.

8.1 Bestimmung der Phasenumwandlungstemperaturen

Die Phasenumwandlungstemperaturen der Filme (s. Tabelle 3.2) werden
mit einer Widerstandsmessung bestimmt. Daflir wird der Film in einen
Kryostaten eingebaut und an vier Stellen elektrisch kontaktiert. Der Wider-
stand wird in Abh&ngigkeit von der Temperatur gemessen. Eine Wider-
standscharakteristik des Ni-Mn-Ga-ab225 Films ist in der Abb. 8.1 darge-
stellt. Wie man aus der Messung erkennen kann, werden beim Erhitzen
und Abkiihlen &hnlich wie bei einkristallinen Ni-Mn-Ga Folien abrupte An-
derungen des Widerstands beobachtet. Diese Anderungen entstehen auf
Grund der Phasenumwandlung. Die austenitische Phase hat einen kleine-
ren Widerstand als die martensitische Phase. Beim Erhitzen, wenn die
Temperatur von 78 °C erreicht ist, beginnt der Widerstand zu sinken. Dies
deutet auf die Entstehung der austenitischen Phase hin. Bei der Tempera-
tur von 83 °C ist Umwandlung komplett abgeschlossen, so dass der ganze
Film in die austenitische Phase umgewandelt ist, und der Widerstand den
kleinsten Wert erreicht hat.
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Die beiden Temperaturen werden entsprechend als Austenit start Tas und
Austenitend T, bezeichnet. Bei der Abkihlung wird eine sprunghafte Wi-
derstandsédnderung zwischen Temperaturen von 80 °C und 75 °C beobach-
tet, dies deutet auf eine Ricktransformation in die martensitische Phase
hin. Die beiden Temperaturen werden entsprechend als Martensitstart Ty
und Martensitend Ty bezeichnet.

0,28

0,26 -

0,24 -

0,22 -

0,20 -

Elektrischer Widerstand (Ohm)

1 T T T T T T T T
50 60 70 80 90 100 110
Temperatur (°C)

Abbildung 8.1: Widerstandcharakteristik in Abhéangigkeit von der Temperatur beim
Heizen und Kihlen eines Ni-Mn-Ga Films.

8.2 Einfluss eines Temperaturgradienten auf die marten-
sitische Umwandlung

Der schematische Versuchsaufbau fiir die optische Untersuchung der Pha-
senumwandlung wird in Abb. 8.2 gezeigt. Ein Ende des Films wird auf ein
beheizbares Substrat befestigt. Das andere Ende bleibt freistehend, so dass
bei der Temperaturdnderung des Substrates ein Temperaturgradient ent-
lang des Filmes entsteht. Die globale Dehnung, die wéhrend der Phasen-
umwandlung entsteht, wird in Abh&ngigkeit von Temperatur durch opti-
sche Mikroskopie bestimmt. Die Mikroskopkamera wird dabei auf 100 fa-
che Vergrofierung eingestellt.
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Abbildung 8.2: Schematische Darstellung des Messaufbaus. Ein Temperaturgradient
entsteht entlang der y-Richtung durch die Erwédrmung des Heizelementes. Die thermi-
schen Versuche mit der Phasenumwandlung werden unter mechanischer Belastung
durchgefihrt.

Sie hat eine Aufldsung von 5 pum per Pixel. Die Erwarmung des Substrates
wird mit einer konstanten Rate von 6 K/min durchgefiihrt. Die Entwicklung
der Temperatur entlang des Ni-Mn-Ga Streifens wird Uber kalibrierte Tem-
peratursensoren und Infrarot-Thermographie gemessen.

Nach dem die gewiinschte Temperatur erreicht ist, wird das Substrat durch
Luftkonvektion mit einer durchschnittlicher Kihlratte von 4 K/min abge-
kuhlt.

Die Mikroskopaufnahmen von der Probenoberflache, die wéhrend der
martensitischen Umwandlung aufgenommen wurden, sind in Abb. 8.3 (a-d)
gezeigt. Der Film wird dabei mit einer mechanischen Spannung von
0,2 MPa belastet, um die Oberflache wahrend der Umwandlung flach zu
halten. Die temperaturabhangigen hoch aufgelésten Aufnahmen zeigen die
Bildung der martensitischnen Mikrostruktur auf der Oberflache von
1*1,6 mm? im mittleren Teil der Probe. In der austenitischen Phase (Abb.
8.3a bei 80 °C) ist die Oberflache nahezu flach, mit Ausnahme einiger Krat-
zer auf der Oberseite, die bei der Probenvorbereitung erzeugt wurden.
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Abbildung 8.3: Die Filmoberflache von Ni-Mn-Ga-ab227 wahrend der Phasenumwand-
lung

Bei der Abkuhlung bildet sich die martensitische Phase in der Form von
periodischen Zwillingsgrenzen, die im unteren Teil der beobachteten Film-
oberflache parallel und senkrecht zur Phasengrenze ausgerichtet sind. Bei
einer Temperatur von 79°C bleibt der obere Teil der Oberflache im austeni-
tischen Zustand, der untere Teil wandelt in die martensitische Phase um.
Nach weiterer Abkuhlung wird die ganze Oberflache mit martensitischen
Varianten ausgefullt. Die unterschiedliche Ausrichtung der Zwillingsgrenzen
kann durch die unterschiedlichen Oberflachenspannungen, die durch Ober-
flachendefekte erzeugt werden, erklart werden. Die Lange der bigy-Achse
der Kristallstruktur ist nahezu mit den Gitterkonstanten der austenitischen
Elementarzelle identisch. Folglich ist die Ausrichtung der bisy-Achse paral-
lel zur Ebene der Phasengrenze energetisch gunstiger. Es erfordert die
Ausrichtung der ci4y und a;sv—Achsen senkrecht zur Phasengrenze. Diese
Art von Zwillingsbildung heil3t a-c Zwilling. Die a-c Zwillingsbildung hat den
groRten Unterschied in den Gitterkonstanten und kann daher am effizien-
testen die martensitische Verzerrung der benachbarten Varianten kompen-
sieren. Aufgrund der Kratzer und Oberflachendefekte wird diese Ausrich-
tung nicht auf dem gesamten untersuchten Bereich beobachtet, sondern
nur im rechten Teil der Oberflache, wo die Zwillingsgrenzen parallel zur
Phasengrenze ausgerichtet sind. Die Spannung, die durch die Kratzer einge-
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fuhrt wird, richtet die Varianten in unterschiedliche Richtung bezlglich der
Phasengrenze ein, so entstehen im linken Teil der beobachteten Oberfla-
che senkrecht gerichtete Zwillingsgrenzen.

(@) (b)

Abbildung 8.4: Filmoberflache wahrend der Phasenumwandlung: (a) Im oberen Teil des
Filmes in der N&he der Fixierung verlauft die Umwandlung in einem schmalen Flachen-
bereich. Daher ist nur eine Phasengrenze zu sehen, (b) Im mittleren Teil der Probe
verlauft die Umwandlung in einem breiteren Flachenbereich. Daher sind mehrere Pha-
sengrenze zu sehen.

Die Aufnahmen in der Abb. 8.4 zeigen die Filmoberflache bei der Phasen-
umwandlung in der N&he der Fixierung und im mittleren Teil der Probe. Die
Probe wird bei diesen Aufnahmen mit einer Zugspannung von 5,8 MPa
belastet. In der Nahe der Fixierung an einem keramischen Plattchen kann
die Umwandlungsfront zwischen Martensit und Austenit erkannt werden.
Dies folgt aus dem groRten Temperaturunterschied zwischen dem kerami-
schen Halter und der Filmoberflache in der Nahe der Fixierung. In der Mitte
des Filmes, wo der Temperaturgradient kleiner ist, verlauft die martensiti-
sche Umwandlung in einem groReren Bereich. So bewegen sich einige
Umwandlungsgrenzen gleichzeitig. Sie sind senkrecht zur Filmkante ausge-
richtet (Abb. 8.4b). Die oben dargestellten Bilder zeigen, welchen Einfluss
der Temperaturgradient auf die Form der Umwandlungsphase hat. Folglich
verflauft bei kleineren Gradienten die Umwandlung durch mehrere Pha-
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sengrenzen, bei hdheren Gradienten bildet sich nur eine Phasengrenze,
was im Einklang mit den Untersuchungen an Ni-Mn-Ga Folien (Kapitel 6)
ist.

8.3 Thermo-mechanische Aktuierung

Abb. 8.5 zeigt eine makroskopische Dehnungscharakteristik des Ni-Mn-Ga-
ab227 Filmes bei der Martensit-Austenit-Phasenumwandlung in Abhéngig-
keit der Temperatur bei unterschiedlichen Zugbelastungen. Die globale
Dehnung, die bei der Phasenumwandlung unter Belastung von 0,8 MPa
gemessen wird, entspricht der griinen Kurve.

o_
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= ——5,7MPa
= -1 ——3,2MPa
w 0,8 MPa
o y
c
3 2-
c
£
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0O -3
9
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Abbildung 8.5: Makroskopische Dehnungscharakteristik des Filmes Ni-Mn-Ga-ab227 bei
der Martensit-Austenit Phasenumwandlung in Abhangigkeit von der Temperatur T, am
Heizelement bei unterschiedlichen Zugbelastungen.

Die kritische Temperatur, bei der die Umwandlung beginnt, liegt zwischen
78 und 79 °C. Die Charakteristik zeigt einen wellenartigen Charakter. Dies
deutet auf einen nicht einheitlichen Verlauf der Phasenumwandlung hin.
Die graduelle Erhéhung der Dehnung endet bei etwa 83 °C. Bei dieser
Temperatur erreicht die Dehnung den Wert von etwa -2,2 %. Bei Abkih-
lung beginnt die martensitische Umwandlung bei etwa 80 °C. Wahrend der
Abkihlung dehnt sich der Film graduell aus. Bei 78 °C ist der Umwand-
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lungsvorgang komplett abgeschlossen. In den folgenden Messungen wird
die Belastung schrittweise erhdht. Die rote Kurve entspricht der Dehnungs-
charakteristik, die bei einer Belastung von 3,25 MPa gemessen wurde. Die
maximale Dehnung erreicht dabei den Wert von -3,8 %. Die weitere Ver-
groRerung der Belastung fuhrt zur Erh6hung der maximalen Dehnung auf
etwa -4,5 % bei einer Belastung von 6,8 MPa. Die Abh&ngigkeit der globa-
len Dehnung von der angelegten Zugspannung kann durch den oben be-
schriebenen Einfluss der Oberflachendefekte auf die Phasenumwandlung
erklart werden. Um diesen Effekt Ubersichtlich zu zeigen, wird der Verlauf
der Phasenumwandlung in einem Bereich mit sichtbaren Oberflachende-
fekten optisch untersucht.

Die entsprechenden Mikroskopaufnahmen der Filmoberflache wéhrend
der Phasenumwandlung sind in Abb. 8.6 dargestellt. Die Bilder (a-d) wur-
den bei der Belastung von 0,8 MPa aufgenommen. Nach der martensiti-
schen Umwandlung werden auf der Filmoberflache zahlreiche Zwillings-
strukturen beobachtet, die senkrecht und parallel zur Filmkante ausgerich-
tet sind. Wenn dagegen eine mechanische Spannung von 6,8 MPa angelegt
wird, zeigt die Filmoberflache im martensitischen Zustand kaum sichtbare
Zwillingsgrenzen. Dies deutet auf einen Einvariantenzustand hin, bei dem
die langen ay4y Achsen entlang der Belastung (in die Langsrichtung) ausge-
richtet sind.

Zur Ausdehnung in die laterale Richtung (y-Richtung) bei der martensiti-
schen Phasenumwandlung tragen nur aisu-Achsen bei. Dabei gelten zwi-
schen den Gitterkonstanten in 14M Martensit und Austenit folgende Ver-
haltnisse: ajsv>aa, biam = ax und ciyv<an. Dementsprechend fihrt die Aus-
richtung der a4 -Achsen in die x- oder z-Richtung zur Reduzierung der
Dehnung in y-Richtung. Wenn die angelegte Spannung zu Kklein ist, domi-
niert der Einfluss von Defekten. Dann richten sich ajsy -Achsen in unter-
schiedliche Richtungen aus.
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79°C 78.6 °C 78.2°C

e) (f @) (h)

Abbildung 8.6: Optische Mikroskopaufnahmen der Filmoberflache wéhrend der marten-
sitischen Phasenumwandlung beim Kiihlen bei der Belastung 0,8 MPa (a-d) und 6,8 MPa
(e-h)

Nur ein Teil von lhnen wird in die y-Richtung liegen. Als Ergebnis entsteht
bei der Umwandlung eine kleinere Dehnung von -2,2 %. Wenn die angeleg-
te Spannung ansteigt, um den Einfluss von Defekten zu Ubertreffen, wer-
den die aj4m -Achsen in die Langsrichtung ausgerichtet. Dann kann die glo-
bale Dehnung den Wert erreichen, der dem Unterschied zwischen a4 und
ar (4,8 %) entspricht. Die kritische Belastung, die angelegt werden muss,
um die Kristallstruktur des Ni-Mn-Ga Filmes bei der martensitischen Pha-
senumwandlung in einen Einvariantenzustand zu bringen, hangt von der
Anzahl der Defekte ab. Proben mit einer glatten Oberflache (keine sichtba-
re Defekte auf der makroskopischen und mesoskopischen Ebene) kdnnen
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in den Einvariantenzustand wahrend der Phasenumwandlung bei einer
Zugbelastung von 2-4,2 MPa (siehe Abb. 7.8b) gebracht werden. Bei Pro-
ben mit sichtbaren Defekten, z.B. die Probe Ni-Mn-Ga-ab227 (Abb. 8.5),
wird eine héhere Spannung (6,8 MPa) bendtigt, um die Kristallstruktur in

den Einvariantenzustand zu bringen.
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9. Zusammenfassung

In dieser Arbeit wird das Aktuierungsverhalten von einkristallinen Ni-Mn-Ga
Legierungen, das auf dem magnetischen Formgedéachtniseffekt (MSM-
Effekt) und der Kopplung zwischen ihren magnetischen, mechanischen und
thermischen Eigenschaften basiert, untersucht. Es werden drei verschiede-
ne Aktuierungsarten vorgestellt, die in der vorliegenden Arbeit als magne-
to-mechanische, magneto- thermische und thermo-mechanische Aktuie-
rung bezeichnet werden.

Bei der magneto-mechanischen Aktuierung wird die Ni-Mn-Ga Probe im
ersten Schritt magnetisch durch den MSM-Effekt deformiert und im zwei-
ten Schritt durch eine mechanisch induzierte Dehnung zum Anfangzustand
zuriickgestellt wird. Die magneto-thermische Aktuierung wird durch die
thermisch induzierte Phasenumwnadlung beim angelegten magnetischen
Feld erzeugt. Die dabei entstehende Dehnung kann durch die Richtung des
magnetischen Feldes beeinflusst werden.

Bei der thermo-mechanischen Aktuierung wird die thermisch induzierte
Phasenumwandlung unter einer mechanischen Belastung erzeugt. Abhan-
gig von der Belastungsstarke kann die dabei entstehende Dehnung veran-
dert werden.

Zwei Arten der Ni-Mn-Ga Proben werden in dieser Arbeit verwendet. Bei
der ersten Art handelt es sich um diinne Folien (Top-Down Methode), die
durch mechanisches Schneiden und darauffolgendes Polieren aus einem
einkristallinen Volumenmaterial hergestellt werden. Die zweite Art der
untersuchten Ni-Mn-Ga Proben werden durch Kathodenzerstaubung als
dinne Filme hergestellt (Bottom-Up Methode). Die verschiedenen Herstel-
lungsmethoden fihren zur Entstehung unterschiedlicher Zwillings-
strukturen: 10M Martensit in Ni-Mn-Ga Folien; NM und 14M Martensit in
Ni-Mn-Ga Filmen.
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Im ersten Teil der Arbeit wird auf die Untersuchung der Zwillingsstrukturen
der Ni-Mn-Ga Folien eingegangen. Zuerst wird gezeigt, wie Zwillingsgren-
zen mit unterschiedlichen Ausrichtungen erzeugt werden kénnen. Abhan-
gig von der Ausrichtung bezlglich der langeren Folienkante werden die
Zwillingsgrenzen entsprechend als diagonal, senkrecht oder parallel be-
zeichnet. Magnetische und mechanische Eigenschaften der Folien werden
in Abhéngigkeit von der Ausrichtung der Zwillingsgrenzen untersucht. Die
Folien mit diagonalen Zwillingsgrenzen zeigen die héchste magnetisch in-
duzierte Dehnung in Langsrichtung (x-Richtung) von 5,7 % bei der magneti-
schen Feldstérke von 0,18 T. Die kleinste Zwillingsspannung von 0,6 MPa
mit der mechanisch induzierten Dehnung von 5,6 % wird bei den Folien mit
senkrechten Zwillingsgrenzen bezlglich der x-Richtung gemessen.

Die Maoglichkeit, die Zwillingsgrenzen unterschiedlich auszurichten, ist far
technische Anwendungen von besonderem Vorteil. Abhangig von der
Ausrichtung der Zwillingsgrenzen wird die Folie entweder in der Breite oder
Ldnge verandert. Die Ausrichtung der Zwillingsgrenzen bestimmt die
Richtung des magnetischen Feldes, das fir die MSM-Aktuierung notwendig
ist.

Um die Zwillingsspannung zu reduzieren und die durch MIR erzeugte Deh-
nung zu erh6éhen, werden an den Ni-Mn-Ga Folien magneto-mechanische
und magneto-thermische Trainingszyklen durchgefiihrt. Beim thermo-
magnetischen Training, bei dem die martensitische Phasenumwandlung in
einem auleren magnetischen Feld erfolgt, kdnnen bessere Ergebnisse als
beim magneto-mechanischen Training erzielt werden. Die magnetische
Dehnung ist nach dem magneto-thermischen Training bei allen untersuch-
ten Folien hoher als 5 %.

Nach dem Training wird die magneto-mechanische Aktuierung der Ni-Mn-
Ga Folien untersucht, bei der die Ni-Mn-Ga Folien im ersten Schritt durch
MIR magnetisch zusammengezogen und dann mechanisch wieder ausge-
dehnt werden. Der Aktuierungshub kann dabei durch die Einstellung der
magnetischen Feldstérke kontrolliert werden. Um die bei der Aktuierung
erzeugte Arbeitsdichte zu bestimmen, wird die durch eine Feder angelegte
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mechanische Belastung zwischen 0 und 2 MPa schrittweise verandert. Um
einen Referenzwert zu bilden, wird die MIR Aktuierung auch bei den Volu-
menkristallproben untersucht. Die maximale Arbeitsdichte von 75,175
kJ/m* wird bei der Druckbelastung von 1,42 MPa gemessen. In der Folie mit
der Dicke von 50 pm betragt die maximale Arbeitsdichte nur 41,9 ki/m? bei
der Zugbelastung von 1,2 MPa. Ein wesentlicher Grund fiir diesen Unter-
schied liegt in den unterschiedlichen Randbedingungen in beiden Féllen.
Bei der Probe mit der kleineren Dicke spielt das Verhaltnis Oberfla-
che/Volumen eine groRere Rolle. Je groRer das Verhaltnis zwischen Ober-
flache und Volumen ist, desto starker ist der Einfluss der Oberflachendefek-
te auf die Umorientierung der martensitischen Varianten und dementspre-
chend auf die magneto-mechanische Dehnung der Probe. Trotz der
kleineren Arbeitsdichte konnten (dber 250 Zyklen der magneto-
mechanischen Aktuierung der Ni-Mn-Ga50b Folie reproduzierbar erzeugt
werden. Dies zeigt, dass die Ni-Mn-Ga Folien mit einer Dicke zwischen 50
und 80 um erfolgriech im Bereich der Mikroaktorik eingesetzt werden kén-
nen.

Als weiteres Aktorprinzip wird der thermisch induzierte Formgedachtnisef-
fekt in einem Temperaturgradienten mit/ohne duReres Magnetfeld vorge-
stellt. Die Entstehung und die reversible Bewegung einer einzelnen Pha-
sengrenze zwischen dem martensitischen und austenitischen Zustand kann
in einem &uReren magnetischen Feld von 150 mT und einem Temperatur-
gradienten von wenigen Grad kontrolliert werden. Das angelegte magneti-
sche Feld fiihrt zur Entstehung eines Einvariantenzustands in der martensi-
tischen Phase, so dass beim Phasenlibergang eine reproduzierbare Deh-
nung von etwa 3,9 % (bei einem in x-Richtung angelegten magnetischen
Feld) und von etwa -1,9 % (bei einem in y-Richtung angelegten magneti-
schen Feld) entsteht. Diese Ergebnisse sind fiir weitere Entwicklungen mi-
niaturisierter Folien- und Dinnfilmaktoren von grofier Bedeutung, da das
Aktorprinzip in kleinen Dimensionen grof3e Arbeitsdichten verspricht und
auch bei hohen kritischen Spannungen zur Bewegung von Zwillingsgrenzen
Uber 3 MPa eine Aktuierung mdglich ist. Zugleich er6ffnet das vorgestellte
Aktorprinzip neue Mdglichkeiten zur Positionierung.
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Im zweiten Teil der Arbeit steht die Untersuchung epitaktischer Ni-Mn-Ga
Filme im Vordergrund. Die Filme werden auf einem Cr-Substrat mit Hilfe
der Kathodenzerstdubungsmethode hergestellt. Weil die Bindung zum
Substrat die Bewegung von Zwillingsgrenzen und die bei der Phasenum-
wandlung entstehende Dehnung blockieren kann, werden die Filme zuerst
vom Substrat naschemisch gelost. Im Vergleich zu einkristallinen Ni-Mn-Ga
Folien, zeigen epitaktische Ni-Mn-Ga Filme eine wesentlich komplexere
martensitische Struktur mit verschiedenen Modulierungsarten (14M und
NM Martensit), die bei der REM-Untersuchung festgestellt werden. Dies
fihrt dazu, dass abhangig von der Zwillingsstruktur und Ausrichtung der
Zwillingsgrenzen unter einer mechanischen Zugbelastung ein unterschiedli-
ches Dehnungsverhalten auftritt. Die mit der digitalen Bildkorelationsme-
thode (DIC) ermittelten Auswertungen zeigen erste Dehnungsbander, die
durch mechanisch induzierte Bewegung der Zwillingsgrenzen erzeugt wer-
den, in Filmbereichen mit 14M Martensit, danach in Bereichen mit NM
Martensit. In Bereichen mit 14M Martensit verlauft die Umorientierung in
zwei Schritten. Der erste Dehnungsschritt verlauft bei der Zugbelastung
von 7-12 MPa. Es wird angenommen, dass er durch die Umorientierung
innerhalb 14M Martensit hervorgerufen wird. Der zweite Dehnungsschritt
wird als intermartensitische Umwandlung von 14 M in NM Martensit inter-
pretiert. Die Bereiche mit NM Martensit zeigen nur einen Dehnungsschritt,
der durch Umorientierung der Zwillingsstruktur innerhalb der NM Marten-
sit erzeugt wird. Die Zwillingsspannung im NM Martensit ist mit 24 MPa
wesentlich hoher als im 14M (7-12 MPa).

Die Zwillingsspannung von 24 MPa kann durch thermo-mechanisches Trai-
ning nicht wesentlich reduziert werden. Die kleinste Zwillingsspannung, die
nach dem Training erreicht wird, liegt bei etwa 20 MPa. Die maximale glo-
bale plastische Dehnung erreicht in diesem Fall etwa 6 %. Die DIC-
Auswertungen zeigen die Entstehung und Bewegung nur eines einzigen
Dehnungsbandes, das diagonal zur langeren Filmkante ausgerichtet ist. Die
lokale Dehnung innerhalb der deformierten Flache betragt etwa 6 %, was
mit der globalen Dehnung Ubereinstimmt. Der Unterschied zwischen cym
und asm betragt etwa 7%. Dieser Wert liegt in der Nahe von der ermittel-
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ten lokalen Dehnung, was auf eine mdgliche spannungsinduzierte inter-
martensitische Umwandlung von 14 M in NM Martensit hindeutet.

Auf Grund der hohen Zwillingsspannungen war es unmaglich in den unter-
suchten Filmen den MSM-Effekt zu erzeugen. Die einzige Mdglichkeit fur
die Aktuierung, die bei den untersuchten Filmen funktioniert, ist thermo-
mechanische Aktuierung. In diesem Fall kann hohe Zwillingsspannung die
Aktuierung nicht blockieren. Die Dehnung wird dabei durch die thermisch
induzierte Phasenumwandlung unter einer mechanischen Belastung rever-
sibel erzeugt. Die Dehnungswerte hangen dabei sowohl von der Stérke der
angelegten Belastung als auch von der Qualitat der Filmoberflache ab. So
bei den Proben mit relativ sauberen Oberflachen (kaum optisch sichtbare
Defekte), kann eine reversible thermische Dehnung von 4,5 % bereits bei
der Zugbelastung von 2 MPa gemessen werden. Bei den Proben mit unsau-
beren Filmoberflachen (deutlich sichtbare Defekte) wird eine Zugbelastung
von 6,8 MPa dafiir benétigt. Die Dehnung von 4,5 % kann durch einen
Ubergang zwischen 14M Martensit und Austenit interpretiert werden.

Ein weiteres wichtiges Ergebnis aus der Sicht der Aktuierung, dass die un-
tersuchten Ni-Mn-Ga Filme nach einer Zugbelastung von mindestens 20
MPa eine thermisch induzierte Dehnung von 10 % aufweisen. Das ist die
hochste thermische Dehnung, die bis jetzt in Ni-Mn-Ga Filmen gemessen
wurde. Die Dehnung von 10 % kann durch einen Ubergang zwischen NM
Martensit und Austenit interpretiert werden.

Auf Basis der erzielten Messergebnisse lasst sich zeigen, dass die Ni-Mn-Ga
Folien und Filmen als aktive Elemente im Bereich der Mikroaktorik einge-
setzt werden kdnnen.
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