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Kurzfassung:

Das Ermiidungsverhalten der kommerziellen, bindren Nickel-Titan-Formgedéchtnislegierung Nitinol
SE508 unter zyklischer mechanischer Beanspruchung wurde in Biegewechsel- und Zug/Druck-Expe-
rimenten untersucht. Dieses Material zeigt nach geeigneten Auslagerungsglithungen ein pseudoelasti-
sches Verhalten: Dehnungen bis zu 8% gehen nach Entlastung vollstindig zuriick. Die grofie Defor-
mierbarkeit wird durch eine spannungsinduzierte martensitische (SIM-) Transformation erméglicht,
die diffusionslos und reversibel abliuft. Der technische Anwendungsbereich dieser Legierung liegt
vomehmlich in der Medizintechnik, wo sie unter anderem fiir endoskopische Mikrowerkzeuge einge-
setzt wird. Ziel der Arbeit sind Parameterstudien verschiedener Einfluifaktoren wie Belastungsmo-
dus, Dehnungsschwingbreite, Dehnrate, Probengeometrie oder Lastverhiltnis und deren Auswirkun-
gen auf die Lebensdauer. Fir die Biegepriifung wurde ein Mefistand aufgebaut, der eine querkraft-
freie, reine Biegung und damit konstante Momentenbeaufschlagung einer Probe iiber deren gesamte
MeBlinge ermoglicht. Als Biegeproben wurden kaltgewalzte diinne Bleche mit Materialstirken von
70-200pm, fir Zug/Druck-Emmiidung sanduhrformige Massivproben mit Taillendurchmesser 3mm
und einer Gesamtldnge von 30mm hergestellt. In einachsigen Versuchen zeigt sich eine ausgeprigte
Zug/Druck-Asymmetrie, die mit einer Anisotropie der SIM-Umwandlungsdehnung erklirt wird. Die
Wohlerdaten lassen sich gut mit einem Coffin-Manson-Gesetz Ae®Ny = const. beschreiben und lie-
femn tendenziell kiirzere Lebensdauem fiir diinne Bleche, was mit einem Geometrieeffekt erklérbar ist.
Die Versagenslastspielzahlen fiir 1% Maximaldehnung liegen um 10000, fir 4% Maximaldehnung
bei einigen 100. Fiir niedrigere Dehnraten werden kiirzere Lebensdauem erzielt, was mit einsetzender
SchwingungsriBkorrosion zu erkldren ist. Die massiven Proben zeigen zusitzlich eine ausgeprigte
Dehnratenabhéngigkeit des Coffin-Manson-Exponenten c. Diese liegt in der trégeren Abfuhr von un-
ter Belastung entstehender Phasenumwandlungswirme begriindet. Insgesamt weisen alle Proben ein
sehr stabiles Verhalten von mechanischen und pseudoelastischen Eigenschaften auf bis hin zu 90%
der Lebensdauer. AnschlieBend setzt iiberkritisches RiBwachstum ein, wobei Risse stets von titanrei-
chen Ausscheidungen an den Probenoberfldchen ausgehen und in Bruchuntersuchungen verfolgt wur-
den. Als Beitrag zur Fiigetechnik wurden widerstandsgeschweifite Zug/Druck-Priiflinge hergestellt
und ermiidet. Die SchweiBverbindung ist mit 70% der Ausgangsfestigkeit belastbar, versagt wegen
Mikroporenbildung in Emiidungsexperimenten jedoch vergleichsweise frith. Basierend auf den expe-
rimentellen Ergebnissen wurde eine Material- sowie Lebensdauermodellierung fiir mikrochirurgische
Mikrozangen mit Hilfe von Finite Elemente-Methoden angegeben. Die Simulationsdaten liegen in
derselben GroBenordnung wie entsprechende experimentelle Befunde.




Macroscopic and Microscopic Phenomena in the Fatigue
Behaviour of a Superelastic NiTi Shape Memory Alloy
under Cyclic Mechanical Loading

Abstract:

The fatigue behaviour of a commercial binary Nickel-Titanium shape memory alloy (Nitinol SE508)
was investigated under cyclic pure bending and tension/compression loading. After specific heat
treatments, this material displays a pseudoelastic loading curve: strains up to 8% can be fully reco-
vered upon unloading. These large deformations are created by a stress-induced martensitic (SIM)
phase transformation which is of diffusionless and reversible nature. The primary field of technical
applications based on this alloy is medical technology, where the material is used in the construction
of endoscopic micro instruments, for example. The aim of the present work is a parameter study on
quantities like loading mode, total strain range, strain rate, specimen geometry or load ratio and their
influence on fatigue behaviour. For pure bending experiments without unwanted superimposed lateral
forces, a novel testing device was developed. It enables a thin sheet specimen to be subjected to a
constant torque over its whole length. For bending tests, cold-rolled thin sheets with thicknesses in
the range of 70-200pum were produced. For tension/compression experiments, hourglass-shaped spe-
cimen with a waist diameter of 3mm and a total length of 30mm were machined. Under uniaxial loa-
ding a pronounced tension/compression asymmetry was detected and attributed to the anisotropic na-
ture of SIM transformation strains. The Wéhler plots obey a Coffin-Manson law: Ag®-Nf = const.
and indicate shorter lifetimes for thin sheets, which can be explained by a size effect. Typical cycle
numbers to failure are 10000 for maximum strains of 1% and some 100 for maximum strains of 4%.

Due to dynamic stress crack corrosion, shorter lifetimes are obtained for lower strain rates. The mas-
sive hourglass specimen display an additional dependency of the Coffin-Manson exponent ¢ on the
strain rate, This effect is argued on the grounds of a delayed conduction of the phase transformation
heat generated during loading. Generally, all specimen show very stable mechanical and pseudo-
elastic behaviour during fatigue up to 90% of the lifetime, followed by rapid crack growth. Cracks are
exclusively initiated around titanium-rich inclusions on the specimen surfaces and were monitored in
fracture investigations. As a contribution to construction and joining technology, resistance-welded
hourglass specimen were produced and subjected to fatigue cycling. The welded parts can be loaded
to about 70% of the initial fracture limits, but fatigue lifetimes are reduced considerably due to micro
pore generation. Based on the overall experimental results, modelling of both pseudoelastic behaviour
and a fatigue estimation for micro-forceps used in minimally-invasive surgery were performed with
the help of finite element methods. The simulation data are of the same order as respective experi-
mental observations.
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1 Einleitung

Formgedéchtnislegierungen (FGL) zeichnen sich durch auBergewohnliche mechanische und thermi-
sche Eigenschaften aus. Unterhalb einer kritischen Temperatur M sind sie plastisch verformbar, ,er-
innern“ sich aber nach anschlieBendem Erwéirmen an ihre urspriingliche Gestalt - Deformationen bis
zu mehreren Prozent bilden sich dabei nahezu vollstindig zuriick. Oberhalb einer zweiten charakteri-
stischen Temperatur M, konnen Formgedéchtnismetalle ebenfalls bis hin zu einigen Prozent Dehnung
gummiartig verformt werden ohne bleibende Restdeformation nach Entlastung (,,Pseudoelastizitit™).
Diesen Phinomenen liegt eine reversible Phasenumwandlung zwischen einer Hochtemperaturphase
(Austenit) und einer Tieftemperaturphase (Martensit) zugrunde. Der Ubergang ist sowohl thermisch
(thermisch-induzierter Martensit) als auch mechanisch (spannungs-induzierter Martensit) auslésbar
und verlauft diffusionslos.

Zu den gebrauchlichsten FGL zihlen unter anderem AuCd, NiTi, FePd, CuZnAl und AINi. Trotz der
frilhen Entdeckung der kristallographischen Ursachen des Formgedéchtniseffekts 1932 durch Olander
[Ola32] verzégerten sich Deutung und Erforschung der zugrundeliegenden Mechanismen bis in die
60er Jahre [Cha51, Lie55, Hor 56]. Das theoretische Fundament fiir die beobachteten Phanomene
wurde bis in die 90er Jahre hinein schrittweise erarbeitet [Wan65, Bue67, Lan68, Ots71,, Per75,
Hor89, Miy89,].

FGL werden bislang wegen ihrer vergleichsweise hohen Kosten in industriellen Anwendungen vor-
nehmlich fir Nischenlésungen eingesetzt, erobem aber seit etwa zehn Jahren zunehmend breitere
Mirkte. Produkte wie flexible Brillengestelle, die stark deformierbar sind, ohne zu brechen [Hal91]
oder FGL-Bohrfutter, bei denen sich bereits mit kleinen Temperaturunterschieden verschlissene
Bohreinsitze 16sen und neue einschrumpfen lassen [Krd93], des weiteren thermische Schalter und
Temperaturwichter [Hum92], oder gar Metallbiigel fur Biistenhalter, die erhéhten Tragekomfort ver-
sprechen [Tau91], lassen eine wachsende Akzeptanz der Formgedéchtnismetalle erwarten.

Hauptanwendungsbereich fiir Nickel-Titan ist wegen seiner iiberlegenen Biokompatibilitit [Dut90]
die Medizintechnik [Ben79]. Im Gegensatz zu Kupfer- oder Eisenbasis-FGL [Kub95] zeigt NiTi
auBlerdem weitgehend duktiles Verformungsverhalten und weist mit 8% die groBte pseudoelastische
Verformbarkeit auf [Fun84]. Bei einer leicht nickelreichen Legierungszusammensetzung liegen die
Ubergangstemperaturen der martensitischen Umwandlung knapp oberhalb von Raumtemperatur. Die-
se Eigenschaften sind von besonderem Interesse fiir chirurgische Wirbelsdulenimplantate [Bau78],
minimal invasive Operationswerkzeuge und Endoskope, BlutgefiBstiitzen (Stents) und eine Vielzahl
kieferorthopédischer Applikationen [Sac89, Sti89, St693]. Bei diesen Anwendungen wird auf eine
thermische Belastung des Materials weitgehend verzichtet. Stattdessen iiberwiegen mehrachsige me-
chanische Beanspruchungen. Ein GroBteil dieser Verformungen 148t sich auf Zug/Druck- und Biege-
deformationen zuriickfithren. Auflerdem ist fiir die meisten Anwendungen eine zyklische Beanspru-
chung vorgesehen, so dafl das Ermiidungsverhalten eine entscheidende Rolle spielt.

Den Emiidungseigenschaften von NiTi wurden bereits mehrere Studien gewidmet [Fun84, Due90].
Ein GroBteil befaBt sich jedoch mit dem Formgedéchtniseffekt selbst, also mit zyklischen thermi-
schen Lasten, teilweise unter Dehnungsbehinderung oder zusitzlicher mechanischer Konstantlast
[Tob92, Sek82, Mul94]. Weitere Arbeiten beleuchten das Verhalten von NiTi nur unter zyklischer
mechanischer Zugschwell-Beanspruchung [Str95, Fur88, Miy89,], einige Autoren befassen sich mit
reversierenden Zug/Druck-Experimenten, jedoch ohne begleitende mikrostrukturelle Untersuchungen
[Nic81, Mel79, Mel80] oder Parameterstudien zum EinfluB von Dehnrate und Probengeometrie. Pub-
likationen zum Ermiidungsverhalten unter zyklisch reversierender Biegebelastung existieren nach
Kenntnisstand des Autors nicht.




Die Herstellung NiTi-basierter Applikationen stellt unter anderem hohe Anforderungen an die Auf-
bau- und Verbindungstechnik, da NiTi nicht ohne Schutzgasatmosphére 16t- oder schweiBibar ist. We-
gen der Ausbildung spréder Ausscheidungsphasen an Luft [Bas74, Bey86] sind nur Verfahren geeig-
net, die eine Schmelze weitgehend vermeiden oder diese vollstindig aus der Schweifinaht austreiben.
Neben Laser-, Diffusions-, Reib- und Ultraschallschweiflen erweist sich das Widerstands-Stof3-
schweiflen als geeignete Technologie [Schii94, Hin88, Shi91, Bey89]. Dennoch gibt es nach Kenntnis
des Autors bislang keine Studie iiber das Emmiidungsverhalten widerstandsgeschweilter
NiTi-Verbindungen.

Ziel der vorliegenden Arbeit ist die systematische Untersuchung der Emmiidungseigenschaften einer
kommerziell haufig verwendeten NiTi-FGL unter Biegewechsel- und Zug/Druck-Belastungen, wobei
die aufiretenden mechanischen Phinomene mit mikrostrukiurellen Aspekten korreliert und fiir beide
Beanspruchungsarten miteinander verglichen werden sollen. Fiir die Biegeermiidung wurde ein Mef3-
stand nach einem neuartigen Konzept der querkraftfreien Biegung entworfen und aufgebaut. Die Ent-
wicklung von mechanischen und Formgedichtniseigenschaften wihrend der Ermiidung wird unter
Variation verschiedener Lastparameter (Dehnschwingbreite, Dehnrate, Dehnungsverhéltnis R) ver-
folgt und quantifiziert. Dazu gehort auch die Untersuchung von Geometrie- und Skalierungseinfliis-
sen fiir Probendicken zwischen 70um und 3mm. Mechanische Eigenschaften und Ermiidungsverhal-
ten von widerstandsgeschweiftem Material werden mit den entsprechenden Daten fiir unverschweif3-
tes NiTi verglichen. Die Ergebnisse miinden in eine phdnomenologische Lebensdauervorhersage, die
anhand eines anwendungsnahen Beispiels, der zyklischen Belastung einer Mikrozange fiir die mini-
mal invasive Chirurgie, auf ihre Giiltigkeit gepriift wird.




2 Formgedachtnislegierungen

2.1 Einflhrung

2.1.1  Umwandlungsverhalten

FGL liegen temperatur- oder lastabhéngig in (mindestens) zwei unterschiedlichen Phasen vor. Analog
zu den Stihlen wird die Hochtemperaturphase mit Austenit, die Tieftemperaturphase mit Martensit
bezeichnet, ebenso gibt es zwischen diesen Phasen eine der Kurdjumov-Sachs-Relation [Kur50]
4quivalente strenge Orientierungsbeziehung. Die martensitische Phasenumwandlung ist ein Uber-
gang erster Ordnung und verlauft im wesentlichen als diffusionsloser, gitter-invarianter, kollektiver
Scherprozefl [Lie55, Ots71,]. Dabei wird je nach Legierungstyp eine grofe latente Wirme von
5-40])/g frei. Die Grenzflichen zwischen Austenit und Martensit bleiben wihrend der Umwandlung
unbeeinfluft und werden als Habitusebenen bezeichnet, Abhéngig von der Ursache der Umwandlung
spricht man von thermisch induziertem oder spannungsinduziertem Martensit (TIM und SIM).
Waihrend bei der lastfreien TIM-Bildung nur kleine makroskopische Formanderungen zu beobachten
sind, werden bei der SIM-Umwandlung groBe Verformungen sichtbar [Miy84, Miy89,]. Anders als
bei Stihlen ist die martensitische Transformation bei FGL nahezu vollstindig reversibel ohne blei-
bende Anderungen in der atomaren Gitteranordnung. Umwandlungsdeformationen erholen sich nach
der Riicktransformation zu Austenit. Man spricht dabei vom Formgedéchtniseffekt.

Bild 1 gibt Einzelheiten der TIM- und SIM-Transformationen wieder. Auf der Ordinate ist der Volu-
menanteil Austenit aufgetragen, die gegenldufigen Abszissen geben einwirkende mechanische Span-
nungen o fiir den Fall der SIM-Umwandlung und Temperaturen T fiir die TIM-Transformation an.
Bei der TIM-Umwandlung gibt es fiinf charakteristische Temperaturen M,, Mg, A,, A;und T, M, und
M; bezeichnen Start bzw. Ende der Martensitbildung, A, und A; entsprechend Start und Ende der Au-
stenitumwandlung. T, gibt die Grenztemperatur an, oberhalb derer kein SIM gebildet werden kann,
weil dort die dazu benétigte Energie bereits die Einsatzschwelle fiir Gleitprozesse iibersteigt, so daB
plastische Deformation bevorzugt ablduft. Ausgehend von einer voll austenitischen FGL 146t sich nun
die TIM-Umwandlung an der Hysteresisschleife in Abbildung la) entlang der Pfeilrichtungen verfol-
gen: Bei einer Unterschreitung der Temperatur M, setzt die Transformation in Martensit ein und er-
streckt sich fiir reale Werkstoffe mit inneren Defekten, Komgrenzen und endlicher Warmeleitung
tiber ein Temperaturintervall, das bis M; reicht. Versetzungen und innere Grenzflichen behindemn da-
bei die Ausbreitung der Umwandlungsfront durch das gesamte Volumen, eine endliche Warmeleitung
begrenzt die Abfuhr von wihrend der exothermen Martensitbildung entstandener Umwandlungs-
wirme, so daB eine stindig steigende Unterkiihlung fiir weitere Umwandlung benétigt wird. Der
kollektive ScherprozeB des Phaseniibergangs kann in Abhdngigkeit vom speziellen kristallo-
graphischen Gittersystem auf mehreren verschiedenen Schersystemen (Scherebenen und -richtungen)
ablaufen, so daB sich unterschiedliche Varianten thermischen Martensits gleichberechtigt bilden kén-
nen. Um die Verzerrungsenergie einer makroskopischen Forménderung méglichst klein zu halten,
ordnen sich jeweils mehrere Varianten zu sogenannten selbstakkommodierten Gruppen an. Man
spricht auch von selbstakkommodierender Variantenkoaleszenz. Dabei grenzen die einzelnen Varian-
tentypen iiber Zwillingsebenen aneinander, die mit sehr geringer Energie aufgebaut und gegen-
einander verschoben werden kénnen. Belastet man eine voll martensitische FGL, kénnen durch den
Prozeh des Entzwillingens groBe Deformationen ohne Anderung der Gitterordnung realisiert werden.
Das Reliefbild rechts unten in Abbildung la) zeigt die typische Morphologie selbstakommodierter
Gruppen fiir das Beispiel einer polykristallinen CuZnAl-FGL. Eine Anordnung der Martensitvarian-
ten zu einer Dreiecksmorphologie ist deutlich zu erkennen.

Analog zu der TIM-Bildung gibt es im Falle des SIM charakteristische Spannungen

o™ of™ o2 und of, welche die Grenzlasten fiir Beginn und Ende der spannungsinduzierten Um-
wandlung in Martensit bzw. der Riicktransformation zu Austenit angeben. Im Gegensatz zur TIM-
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Bildung werden bei der SIM-Entstehung grofie makroskopische Deformationen beobachtet, die
dadurch entstehen, daBl selektiv nur SIM-Varianten wachsen, welche eine zur dufleren Spannung am
ginstigsten orientierte Scherkomponente und damit verbunden die gréfite Umwandlungsdehnung
entlang der Last besitzen [Sab80, Owe86]. Auf die beanspruchungsabhingige Selektion einzelner
Varianten wird in Kap. 6.2.1 niher eingegangen. Das Reliefbild rechts oben in Abbildung 1a) zeigt
die typische Oberflichenmorphologie von SIM an derselben Stelle wie im unteren Teilbild. Im
Gegensatz zu TIM gibt es keine symmetrisch angeordneten Variantengruppen mehr. Stattdessen er-
kennt man Kklar eine einzige bevorzugte Variantenrichtung pro Kormn.

Als Vergleichsbild ist der austenitische Zustand bei einer Temperatur oberhalb von A; in Bild 1b)
dargestellt. Das Relief ist im Vergleich zu Teilbild a) weitgehend strukturlos, abgesehen von er-
kennbaren Komgrenzen.

a) Martensit
spannungsinduzierter Martensit
/RN

% Austenit

4 cfsnw ‘ cyguvu
. %4 % ©
100 <+
/)

0 5 >
M, - Mg | Ty
fAS s As d SR ;
thermisch induzierter Martensit
b) Austenit

Bild 1 a) Thermische und spannungsinduzierte martensitische Transformation mit Schliffbildem,
b) austenitisches Gefiige




2.1.2 Thermodynamische Beschreibung der martensitischen Umwandlung

Der Grund fiir die temperatur- und spannungsabhéngige Natur der martensitischen Umwandlung sei
anhand einer (stark vereinfachten) thermodynamischen Betrachtung dargestellt:

Die charakteristische Grofie zur Beschreibung des thermodynamischen Zustands eines Festkorpers
unter adiabatischen Bedingungen ist dessen freie Enthalpie:

() G=U+W-TS

(U: innere Energie, W: duflere Arbeit, T: absolute Temperatur, S: Entropie). Die innere Energie U be-
inhaltet den Bindungscharakter der kristallographischen Struktur einer betrachteten Phase, W beriick-
sichtigt angelegte Krifte einschlieBlich hydrostatischer Spannungen, S gibt ein MaB fiir die Ordnung
der Gitterstruktur an. Das thermodynamische Gleichgewicht wird nach den Hauptsétzen der Thermo-
dynamik am Minimum von G angenommen. Fiir den lastfreien, volumenkonstanten Zustand (W=0)
ergeben sich folgende Tendenzen: Austenit besitzt eine symmetrischere Gitterstruktur (héufig
kubisch-raumzentriert oder -flichenzentriert) gegeniiber dem Martensit, welcher in monoklinen,
tetragonalen oder rhomboedrischen Gittertypen vorliegt. Daher kénnen im Austenit mehr pho-
nonische (Vibrations-) Freiheitsgrade angeregt werden als im Martensit, woraus sich eine stirkere
Delokalisierung der Gitteratome und damit eine gréflere Entropie ergeben. Damit entsteht fiir hohe
Temperaturen ein starker Beitrag des Entropieterms TS in der freien Enthalpie fiir den Austenit,
Gpustenit 1St kleiner als Gygen, im thermodynamischen Gleichgewicht existiert folglich die austeni-
tische Phase. Fiir niedrigere Temperaturen wird der Entropieterm abgeschwicht; stattdessen gewinnt
die innere Energie an Bedeutung, die fiir den Martensit aufgrund der im Mittel kiirzeren Gitterab-
stinde zu nichst benachbarten Atomen niedrigere Werte annimmt, Unterhalb einer kritischen Um-
wandlungstemperatur T, ist damit Martensit die thermodynamisch stabilere Phase. T, ist nicht
identisch mit M,, da die Martensitumwandlung Keimbildungs- sowie Wachstumsprozesse einschlieft,
in denen neue Grenzfldchen gebildet werden miissen, wofiir zusétzliche Energie benétigt wird. Daher
ist eine gewisse Unterkiihlung unter die Gleichgewichtstemperatur T, erforderlich, um die Martensit-
umwandlung in realen Materialien in Gang zu setzen. Der Verlauf der freien Enthalpien fiir Martensit
und Austenit ist in Bild 2 schematisch angedeutet.

G

Austenit

G Martensit

Ms To T
Bild2  Verlauf der freien Enthalpien fiir Martensit und Austenit

Fir eine zusétzlich angenommene dufBere Zugspannung ist die freie Enthalpie als Fliche iber den
Koordinaten T und o aufzutragen und nimmt dabei einen Verlauf, welcher der Clausius-Clapeyron-
Gleichung geniigt [Fun84]:

sy dot _ AH
2) dT  ~  Tohe

(AH: latente Warme der exothermen Phasenumwandlung (negativ!), Ae: Dehnungsénderung wihrend
der Umwandlung, T,: Gleichgewichts-Umwandlungstemperatur ohne angelegte mechanische Last).




Fiir die meisten Formgedéchtnislegierungen nehmen alle GroBen auf der rechten Seite der Gleichung
iiber weite Temperaturbereiche einen konstanten positiven Wert an, der fiir NiTi bei etwa 7MPa/K
liegt. Die Clausius-Clapeyron-Gleichung gibt in diesem Fall an, daB die zur SIM-Umwandlung
benotigte Einsatzspannung 65™ bei einer Erhéhung der Versuchstemperatur (und damit dem Ab-
stand zur Umwandlungstemperatur) um 1K um 7MPa ansteigt.

2.1.3 Temperaturabhéngiger Deformationsmodus

Aus den dargestellten Abhingigkeiten der Martensitumwandlung von thermodynamischen Zu-
standsgrofien ergeben sich Konsequenzen fiir das Deformationsverhalten der FGL. Bild 3 veranschau-
licht die wesentlichen Zusammenhinge in Abhingigkeit von der gewahlten Versuchstemperatur am
Beispiel der Belastung einer Zugprobe. Typische Werte fiir erreichbare Dehnungen bei NiTi sind
entlang den Abszissen angegeben. Rechts ist jeweils symbolisch ein zweidimensionaler Git-
terausschnitt mit dem vorherrschenden Deformationsmodus dargestellt.
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Bild3  Temperaturabhidngiges Deformationsverhalten einer FGL




Fiir T>T, kann kein spannungsinduzierter Martensit gebildet werden, da der Abstand zur Temperatur
des Umwandlungsbeginns M, so groB ist, daff gemiB der Clausius-Clapeyron-Gleichung Umwand-
lungsspannungen bendétigt wiirden, welche bereits die FlieBspannung des Austenits ubersteigen. Da-
her iiberwiegt konventionelle plastische Verformung mit Gleitprozessen.

Fiir T<T,, aber T>A; kann SIM entstehen, der iiber unverzerrte Habitusebenen an Austenitgrenz-
flachen anschlieit. Dabei werden grofe, reversible Umwandlungsdehnungen bereitgestellt. Erst nach
Umwandlung des gesamten Probenvolumens in SIM wird bei weiterer Dehnung Martensit zunéchst
elastisch und anschlieBend plastisch beansprucht bis zum Bruch. Entlastet man vor dieser irreversib-
len Stufe, wandelt das Volumen auf einem niedrigeren Spannungsniveau wieder vollstindig in Au-
stenit zuriick. Dieser Deformationsmodus wird als pseudoelastische Verformung bezeichnet.

Fir T<M; schlieBlich ist die Probe bereits im lastfreien Ausgangszustand voll martensitisch. Die
gleichberechtigt ausgebildeten Martensitvarianten sind zu selbstakkommodierten Zwillings-Clustern
zusammengewachsen. Durch eine angelegte Spannung kénnen die Zwillingsgrenzflachen leicht
gegeneinander verschoben werden, wodurch Entzwillingen einsetzt. Dabei wachsen durch die duflere
Last begiinstigte Varianten bevorzugt. So wird eine Verformung realisiert, die dhnlich grole Werte
wie unter pseudoelastischer Deformation annehmen kann, die jedoch nach Entlastung bis auf ela-
stische Anteile erhalten bleibt. Wiederum kann der Martensit nach dem vollstandigen Entzwillingen
auch elastisch und schlieBlich plastisch verformt werden bis zum Bruch.

2.2 Formgedachtniseffekte
2.2.1 Einwegeffekt

Der Einwegeffekt ist anhand von Bild 4 im o-s-T-Zustandsraum (Spannung, Dehnung, Temperatur)
dargestellt. Die Marken 1 bis 4 geben den Verlauf eines Einweg-Zyklus vor, rechts ist jeweils ein
exemplarischer Biegebalken angedeutet. Ausgehend vom austenitischen, lastfreien Zustand 1 bei
einer Temperatur T>A; wird der Biegebalken unter M; abgekiihlt (Zustand 2) und wandelt dabei
zwischen M, und M; vollstindig in Martensit um, wobei thermische, verzwillingte Martensitvarianten
gebildet werden [Miy89,;]. Dieser Martensit wird nun durch duflere Krifie deformiert, wobei die
Grenzspannung G, zur Bewegung der Zwillingsgrenzfldchen tberschritten werden muB8, da sonst nur
konventionelle elastische Verformung die Folge ist. Die Martensitvarianten entzwillingen, um eine
moglichst grofe, der angelegten Spannung entsprechende makroskopische Dehnung bereitzustellen
[Miy89,]. Die Verformung darf nicht den pseudoelastischen Bereich einiger Prozent iiberschreiten, da
sonst plastische und damit irreversible Verformung des Martensits die Folge wéren. Nach Entlastung
in Zustand 3 bleibt die martensitische Phase zunéichst erhalten und damit auch der pseudoelastische
Anteil der Gesamtverformung (gekriimmter Biegebalken). Erst nach anschlieBender Erwarmung iiber
die Temperatur A; wandelt das Material wieder vollstindig in die austenitische Phase zuriick. Da die
martensitische Transformation ein diffusionsloser ProzeB ist, konnen dabei - zumindest theoretisch -
alle Atome wieder an ihre urspriinglichen Gitterplitze zuriickkehren. Die eingebrachte Verformung
wird somit vollstindig zuriickgebildet (Zustand 4. Dehnung £=0), der gekriimmte Biegebalken richtet
sich entsprechend nach der Riickumwandlung in Austenit wieder geradlinig aus. Die obige Darstel-
lung beschreibt den Einwegeffekt ohne Behinderung der Riickverformung, den sogenannten |, freien®
Einwegeffekt. Im , dehnungsbehinderten Einwegeffekt wird die Ausdehnung des Materials im Zu-
stand 4 durch einen Anschlag blockiert, wodurch sich ein Kraftschluff mit Spannungen bis zu mehre-
ren hundert MPa einstellt [Mad88, Lin95].
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Bild4  Schritte 1-4 des Einwegeffekts, rechts an einem Biegebalken angedeutet

2.2.2 Zweiwegeffekt

Beim Zweiwegeffekt geht der eigentlichen Belastung eine thermomechanische Vorbehandlung der
FGL voraus [Air95]. Dazu bieten sich verschiedene Verfahren an [Gue89, Esc92], von denen nur das
gebriuchlichste ndher betrachtet werden soll. Dabei wird eine zu konditionierende Probe in
dehnungsbehindertem Zustand thermisch ausgelagert. Wie rechts in Bild 5 am Beispiel eines Biege-
balkens angedeutet, wird dieser in gekriimmter Form fixiert und dann einer Anlafglithung unter-
zogen. Dabei entstehen kohérente, linsenférmige Ausscheidungen, die abhingig vom lokalen
Lastzustand des Materials in unterschiedlichen Orientierungen wachsen [Kai88]. Entlang dieser
Ausscheidungen bildet sich ein ortliches Spannungsfeld o, aus, das der lokalen Verformungslast ent-
gegenwirkt. Die von der lokalen Beanspruchung (Zug/Druck) abhéngige Orientierungsverteilung der
Ausscheidungen in einem gebogenen Balken sowie das umgebende Spannungsfeld mit Isostaten-
linien sind in Bild 6 veranschaulicht. Damit wird das ausgelagerte Material im austenitischen, ge-
bogenen Zustand nahezu spannungsfrei, die eingebrachte Verformung bleibt auch nach Entfernen der
Dehnungsbehinderung  erhalten (Bild 5, Zustand 0: gebogener Biegebalken). Wihrend des
anschlieBenden Abkithlens wandelt das Material zwischen M, und M in die weichere, leichter ver-
formbare martensitische Phase um. Der Martensit kann den lokalen Ausscheidungs-Spannungen, die
der vorher eintrainierten Verformung entgegengerichtet sind, nicht mehr in gleicher Weise das
Gleichgewicht halten wie der Austenit. Daher iiberwiegen diese Spannungen und deformieren den ex-
emplarischen Biegebalken makroskopisch entgegengesetzt zur Trainingsverformung (Zustand 1).
Nach anschlieBendem Aufheizen bildet sich zwischen A, und A; wiederum Austenit, der durch das
Kriftegleichgewicht die Verformung emeut umkehrt und den Ausgangszustand erreicht (Zustand 2).
Im Gegensatz zum Einwegeffekt kann somit durch reine Kiihl-/Heizzyklen eine Schaltfunktion erzielt
werden, die sich bei mehrfachem Durchlaufen unverindert wiederholen 146t. Analog zum Einwegef-
fekt unterscheidet man zwischen dem oben geschilderten ,,freien® und einem ,,dehnungsbehinderten
Zweiwegeffekt [Hori92]. Im dehnungsbehinderten Zweiwegeffekt arbeitet die temperaturgesteuerte
Verformung gegen dufiere Krifte und kann somit mechanische Arbeit verrichten, was in zahlreichen
Aktoren und Stellelementen ausgenutzt wird.
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Bild 5 Schritte 0-2 des Zweiwegeffekts, rechts an einem Biegebalken veranschaulicht
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Bild 6 Gerichtete Ausscheidungsbildung mit lokalem Spannungsfeld

2.2.3 Pseudoelastizitit

Mit Pseudoelastizitit wird die Fahigkeit einer FGL bezeichnet, sich in einem bestimmten Tempera-
turintervall bei isothermer mechanischer Belastung gummiartig zu verhalten (Bild 7). Ein im austeni-
tischen Zustand 1 lastfreier Biegebalken wird im Zustand 2 verformt, wobei fiir die Entstechung
spannungsinduzierten Martensits eine Grenzspannung o™ iiberschritten werden muf, die sich bis
hin zu groBfen Dehnungen (bis 8% fiir NiTi) nicht mehr merklich erh6ht. Im Zustand 3 ist der ge-
samte Balken in spannungsinduzierten Martensit umgewandelt, weitere Dehnung wiirde zu einer ela-
stischen und schlieBlich plastischen, irreversiblen Verformung des Materials fithren und sollte daher
vermieden werden. Nach anschlieBender Entlastung bildet sich unterhalb einer weiteren Grenzspan-
nung o die austenitische Phase zuriick unter zunehmender Riickverformung (Zustand 4). Wegen der
diffusionslosen Natur des Ubergangs bleiben auch hier die Atompositionen erhalten, und der Biege-
balken kehrt nach vollstindiger Entlastung wieder in den undeformierten Ausgangszustand zuriick
(Zustand 5). Die Besonderheit dieses Effekts liegt in der Tatsche, daB sich der Ubergang in span-
nungsinduzierten Martensit und dessen Riickumwandlung iiber einen weiten Dehnbereich erstrecken
ohne nennenswerte Anderung der Spannung (,,Plateauverlauf”). Diese Eigenschaft 148t sich fiir Ap-
plikationen einsetzen, wo gréfiere Wege mit konstanter Kraft gestellt werden miissen (s. Kap. 2.5).




A

Bild 7 Pseudoelastisches Deformationsverhalten (1-5), rechts ein exemplarischer Biegebalken

2.3 Nickel-Titan-Formgedachtnislegierungen

Der Formgedichtniseffekt an Nickel-Titan wurde in den 60er Jahren entdeckt und unter anderem an
den Naval Ordnance Laboratories (USA) fiir Unterwasserapplikationen wie selbstentfaltende
Parabolantennen benutzt [Bue67]. Von dieser Herkunft Ieitet sich auch der Name NitiNOL ab. NiTi
besitzt im austenitischen Zustand eine B2-Gitterstruktur (CsCl, raumzentriert) mit der Gitterkonstan-
ten a=0.3015nm, die Martensitstruktur ist monoklin (2H, B19') mit Gitterabstinden: a=0.4120nm,
b=0.2889nm, ¢=0.4622nm und 0.=96.8° [Mic81, Ots71,]. Das Volumen von martensitischer und au-
stenitischer Einheitszelle ist gleich, so daB die Umwandlung ohne Volumensprung abliuft. Zwischen
Austenit und Martensit gibt es Orientierungsbeziehungen vom Typ:

(3)  (001), // (011),, [T10],, // [TT1]s, [Ots71s].

Die gesamte martensitische Phasenumwandlung ist anhand von Bild 8 in drei Schritten veranschau-
licht. Teibild a) zeigt vier Elementarzellen des Austenitgitters, in welche die Orientierung einer
speziellen Martensit-Einheitszelle gemiaB Beziehung 3 eingezeichnet ist. Bild 8b) deutet zusitzliche
(stark ibertriebene) Gitterverzerrungen an: Ausdehnung entlang einer <110>g,-Achse, Stauchung
entlang der anderen beiden Gittervektoren. In Teilbild c) schlieBt sich eine Scherung einer
{110}g,-Ebene in eine <100>p,-Richtung an und erzeugt so die monokline Martensitstruktur.
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Bild 8 Teilschritte der martensitischen Transformation

Nach Beziehung 3 ergeben sich insgesamt 12 kristallographisch unterschiedliche Orientierungsvari-
anten, welche jeweils mit Scherungen in zwei entgegengesetzten Richtungen zu einer Gesamtzahl von
24 moglichen Martensitvarianten kombiniert werden kénnen [Miy89,]. Diese kénnen iiber Zwillings-
grenzen aneinander anschlieBen und bilden im thermisch induzierten Martensit dreieckférmige,
selbstakkomodierte Cluster [Miy89,]. AuBere mechanische Spannungen entzwillingen die Varianten-
cluster mit geringem Energicaufwand, wobei durch Variantenkoaleszenz zu einer einzigen, begiin-
stigten Variante eine makroskopische Dehnung von mehreren Prozent erreicht werden kann.

Je nach thermomechanischer Vorbehandlung 148t sich beim Abkithlen des Austenits eine eigen-
stindige, metastabile Zwischenphase, die sogenannte R-Phase, beobachten [Lin81]. Sie ist eine thom-
boedrische Verzerrung der kubischen Struktur entlang einer der vier <111>-Richtungen. Dabei wird
der 90°-Winkel des kubischen Systems abhingig von der Unterkithlung um bis zu 0.7° reduziert
[Due90], bevor die martensitische Transformation einsetzt. Die Formanderungsarbeit in der R-
Phasenumwandlung ist sehr gering im Vergleich zur martensitischen Transformation, so dafl sich im
R-Phaseniibergang eine enge Temperaturhysterese von nur wenigen Grad zeigt und dieser daher fiir
geregelte Stellfunktionen geeignet scheint. Andererseits ist die Umwandlungsdehnung bei der R-
Phasenbildung mit 0.5-1% wesentlich geringer als fiir den Martensit [Lin81]. Die Verzerrung entlang
einer <111>-Richtung bewirkt, da die im Austenit durch jeweils 3 Wiirfelflichendiagonalen gebilde-
ten Ebenen 1/3 (111) und 2/3 (111) nicht mehr dquivalent sind. Daher werden die Periodizititen einer
(111)-Ebenenschar und aller {110}-Ebenen in der R-Phase gegeniiber dem Austenit verdreifacht.
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Diese VergroBerung der Gitterkonstanten spiegelt sich im reziproken Gitter bei Elektronen-
beugungsbildern in 1/3-Reflexen entlang der genannten Richtungen wider [Wu89]. In einigen Arbei-
ten wird noch die Bildung einer inkommensurablen Vorstufe der R-Phase als eigener
Umwandlungsprozef} definiert [Sha90].

Die Ubergangstemperaturen fiir martensitische und R-Phasenumwandlung héngen sehr empfindlich
von der Legierungszusammensetzung ab. Nahe am stdchiometrischen Verhéltnis 1:1 (Ni=50at.%,
Ti=50at.%) bewirkt eine Anreicherung von Nickel um nur lat.% eine Verschiebung der Umwand-
lungstemperaturen um -100K [Yu92]. Da sich abhingig von Kaltverformung und AnlaBglithungen
Ausscheidungsphasen bilden kénnen (s.u.), welche die Stochiometrie der Matrix verdndern, ist das
Umwandlungsverhalten von NiTi sehr stark abhéngig von der thermomechanischen Vorgeschichte
des Materials. Ebenso kénnen die Umwandlungstemperaturen durch Zulegieren von Fremdelementen
entscheidend beeinfluit werden. Die Substitution von Ni durch Pd, Pt oder Au oder Ersetzung des Ti
durch Hf oder Zr erhoht die Umwandlungspunkte, wihrend Fe, Co, Cr oder V absenkend wirken
[Bey95, St693]. Nb-Zusitze verbreitern die Hysterese [Cai94], Cu stabilisiert die Umwandlungstem-
peraturen bis zu einem gewissen Grad gegen Schwankungen in der Stéchiometrie [Cha92, Str95].
Eine pseudoelastische Legierung besitzt Umwandlungstemperaturen knapp unterhalb der Raumtem-
peratur und liegt daher austenitisch vor, '

Das Phasendiagramm von NiTi ist in Bild 9 dargestellt:
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Bild 9 Gleichgewichts-Phasendiagramm von NiTi [Mas90]

Der mit abnehmender Temperatur schmaler werdende Existenzbereich der Phase NiTi 148t beim Ab-
kithlen einer Schmelze das Ausscheiden von Ti,Ni auf der titanreichen bzw. Ni;Ti auf der nickel-
reichen Seite erwarten. Der Schmelzpunkt der Ti,Ni-Phase liegt bei 984°C, fiir Ni,Ti bei 1118°C.
Ti,Ni hat eine kubisch Gitterstruktur und 146t sich mit einer Elementarzelle aus 96 Atomen und
einem Gitterparameter von 1.132nm [Nis86] beschreiben. Ti,Ni scheidet inkohdrent zur NiTi-Matrix
aus. Ni,Ti liegt in hexagonal dichtester Kugelpackung mit den Gitterparametern a=0.510nm und
¢=0.831 vor und besitzt folgende Orientierungsbeziehung zur austenitischen B2-Struktur [Nis87]:

(4) (0001 )iy // {110} gy, [1010}iay; // [111]5,
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AuBer diesen Gleichgewichtsphasen scheiden auf der nickelreichen Seite noch zwei metastabile Pha-
sen aus: Ni,Ti,, auch bezeichnet als X-Phase, und Ni,Ti,. Die X-Phase ist thomboedrisch mit Gitter-
konstanten a=0.66 1nm und a=113.65° und besitzt Orientierungsbezichungen vom Typ
) (100) // {142}y,, (1T0)x // (321)g, oder

[001]x // <0T2>g,, [111]x // [111]5,

mit einer (111)-Habitusebene zur Matrix [Nis87]. Ni;Ti, ist monoklin mit a=0.414nm, b=0.828nm,
¢=1.352nm und y=89.3° mit der Orientierungsbeziehung:

(6) (100)yia1sp // {100} g5, [001]ygi31i2 // <O01>p, oder
(00D)ismip // {100} 55, [210}iamz // <001>, .

Die Existenzbereiche der nickelreichen Phasen sind im Zeit-Temperatur-Ausscheidungsschaubild 10
dargestellt.
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Bild 10  Zeit-Temperatur-Ausscheidungsschaubild fiir nickelreiche Phasen in NiTi (nach [Nis86])

Bereits bei Temperaturen unter 500°C und Glithzeiten von wenigen Minuten scheidet die X-Phase
aus. Fir langere Zeiten oder hohere Temperaturen folgen Ni;Ti, und schlieBlich die Gleichgewichts-
phase TiNi;. Die Lage der Phasengebiete ist jedoch stark abhingig von der Kaltverformung des Mate-
rials, wobei stirkere Kaltverformung die Ausscheidungsgeschwindigkeit erhoht. Kaltverformung
spielt ebenso eine wichtige Rolle fiir Qualitit und Stabilitit der Martensitumwandlung. Einerseits
erhoht sie die Aktivierungsenergie fiir irreversible Gleitprozesse und favorisiert demgegeniiber die re-
versible Bildung spannungsinduzierten Martensits [Miy86], andererseits werden Martensitlatten in
ihrer Wachstumsphase an Fehlstellen gepinnt und so bei ihrer Ausbreitung behindert [Cin95, Abu90].
Demnach erhilt man fiir hohe Kaltverformungsgrade eine stabilere, aber breitere Hysterese bei tem-
peratur- oder spannungsinduzierter martensitischer Phasenumwandlung. Daher ist je nach Funktion
und Anwendung das jeweilige Optimum an Kaltverformung einzustellen.
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Die pseudoelastische NiTi-Legierung Nitinol SE508 besitzt folgende Zusammensetzung und physi-
kalische Eigenschaften [Ray93, Mat92, Roh96]:

Schmelztemperatur - 1350°C
Zusammensetzung Ni: 50.8at.%
o Ti: 49.2at.%
0, <3000ppm
C. <300ppm
Fe: <96ppm
v Cu: <8ppm
Dichte: . ]6.5g/em’
Pseudoelastische Dehnung | 8%
Spezif, Widerstand | 60-80uQcm
Wameleitfahigkeit | 0.175W/omK
Spezifische Warme - | 0.4J/gK
Elastizitatsmodul =~~~ /| 60000MPa
Obere Plateauspaninung | 350-500MPa
Bruchdehnung . |20%

Tabelle 1  Materialdaten der Legierung Nitinol SE508

2.4 Wissensstand zum Ermudungsverhalten von NiTi

Eine Vielzahl von Untersuchungen befaBt sich mit dem Ermiidungsverhalten von NiTi bei zyk-
lischem Durchlaufen des Einwegeffekts mit oder ohne konstanter angelegter Spannung [Tob92,
Sek82, Mul94], also mit thermischer Ermiidung. Bei kleinen Lasten wurden unter thermischem Zyk-

lieren von kaltverformtem Material mit 50.6at.% Nickelanteil bis zu 1.7°10° Zyklen bei 4% Umwand-
lungsdehnung erreicht [Fil94], wihrend 6sungsgeglithte Proben bereits nach wenigen 1000 Zyklen
versagten. Furuya et al. untersuchten den EinfluB von AnlaBbehandlungen an einer 16sungsgegliihten
50.2at.%-Nickel-Titan Legierung bei 673K. Zunehmende Glithzeiten bis 10h senkten die Umwand-
lungsdehnung (bei konstanter Last) unter thermischem Zyklieren von etwa 4% auf 1.5% und ver-
langerten die Lebensdauer von 1800 auf 40000 Zyklen. Thermische Emmiidung fiihrt in einer
Einlaufphase von bis zu 100 Zyklen zu einer Absenkung der Umwandlungstemperaturen [Due90].
Das Material kann jedoch gegen diese Verinderungen durch X-Phasen-Ausscheidungshértung oder
geeignete Kaltverformung stabilisiert werden.

Die mechanische Emmiidung pseudoelastischer Legierungen wurde meist nur fiir die ersten 100-200
Zyklen studiert, um das typische mechanische Trainingsverhalten zu untersuchen [Lim94]. Die pseu-
doelastische Hysterese wird steiler und flacher, wihrend die M,-Temperatur deutlich ansteigt
[Miy86]. Melton und Mercier fithrten zyklische Zug/Druck-Experimente sowie Umlauf-Biege-
versuche an losungsgeglithten martensitischen, pseudoelastischen und austenitischen Legierungen
durch, wobei die austenitische Variante wegen der groBen plastischen Deformationsanteile die
kiirzesten Lebensdauern aufwiesen, die rein martensitischen Proben erzielten die lingsten Lebensdau-
em [Mel79]. Typische Zyklenzahlen fiir die pseudoelastische Legierung sind 700 Zyklen fiir 5%
Dehnungsschwingbreite und 2000 fir 2.5% Dehnungsschwingbreite. Untersuchungen an C/T-Proben
ergaben RiB-Fortschrittsgeschwindigkeiten von 10® bis 10 m/Zyklus fiir eine Spannungsintensitiits-
faktor AK von 3-10MPa,/m [Miy89,], wiederum fiir ISsungsgeglithtes Ausgangsmaterial.
Zugschwellversuche an kaltverformten, pseudoelastischen Flachzugproben mit 50.8at.% Nickelanteil
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zeigten im pseudoelastischen Deformationsbereich kurze Lebensdauern von weniger als 3000Zyklen,
erreichten jedoch fiir kleinere Lasten (<450MPa) bis zu 10° Lastspiele.

Als Rifentstehungsmechanismus wurden Spannungsiiberh6hungen an TiC-Einschlissen sowie das
Versagen an Korngrenzen diskutiert [Miy89].

Nach dem Kenntnisstand des Autors gibt es bislang keine Untersuchung des Ermiidungsverhaltens
der pseudoelastischen Legierung Nitinol SE508 in kaltverformtem (und damit anwendungsrelevan-
ten) Zustand unter zyklischer Zug/Druck- oder Biegewechselbeanspruchung. Weiterhin beinhaltet
keine der genannten Arbeiten eine systematische Analyse der Riflentstehung anhand von mikrostruk-
turellen Beobachtungen oder Parameterstudien hinsichtlich Verformungsgeschwindigkeit oder
Probengeometrie.

2.5 NiTiin der Anwendung

Wegen der guten Biokompatibilitdt erschlof sich fiir NiTi besonders in der Medizintechnik ein brei-
tes Anwendungsfeld. Abgesehen von seltenen Nickelallergien wurden im klinischen Einsatz keine
Unvertriglichkeiten beobachtet [Dut90]. Zu den weitestverbreiteten Applikationen in der Medizin-
technik gehoren orthodontische Drahte und Implantate, Arterien-Stents und minimal invasive en-
doskopische Werkzeuge (Bild 11). Bei Zahnbogen wird von der pseudoelastischen Eigenschaft
Gebrauch gemacht, einen zu korrigierenden Zahn mit konstanter Kraft iiber das gesamte pseudoela-
stische Plateau und dadurch iiber groie Stellwege zu zichen, was haufiges Nachaktivieren erspart, wie
es fiir die konventionellen Stahldrihte erforderlich ist. Bei Stents wird der Einwegeffekt ausgenutzt,
Die Gefafistiitzen werden in klein zusammengerollter Form im martensitischen Zustand in die Adem
eingesetzt und dort anschliefend erwirmt, wodurch sie sich entfalten.

Bild 11  Applikationen in der Medizintechnik: a) Zahnimplantate [Hum92], b) Stents, c) en-
doskopischer Minigreifer [Due95]

Weitere Applikationen fir NiTi liegen in der Klimatechnik, wo Zuluftklappen in Klimaanlagen mit
NiTi-Stellgliedern temperaturabhingig geregelt werden oder Uberhitzungsschutzschalter als Tem-
peraturwéchter eingesetzt werden [Hal95]. Dabei wird im wesentlichen der Zweiwegeffekt aus-
genutzt. Ein prominentes Beispiel aus der Werkzeugindustrie sind Spannringe aus NiTi, welche das
Einschrumpfen von Bohreinsétzen mit geringen Temperaturunterschieden erlauben (Bild 12). Dieses
Verfahren ist u.a. bei Daimler-Benz im Einsatz.

-15-




Bild 12  Bohrer-Spannschaft mit NiTi-Schrumpfring [Krd93]

In der Mikrosystemtechnik gibt es zahlreiche Anwendungen wie Membranen in Mikropumpen,
Mikro-Linearantriebe und -ventile. Einige Beispiele aus der Gebrauchsartikelindustrie sind hochflexi-
ble, pseudoelastisch deformierbare Brillengestelle [Hal95], Biigel fiir Push-up-Biistenhalter [Tau91]
oder Zweiwegeffekt-Thermostaten fiir Warm-/Kaltwasserzufuhr [Mat95].

2.6 Thermomechanische Modelle fiir Formgedachtnislegierungen

2.6.1 Allgemeiner Kenntnisstand zur Modellierung des pseudoelastischen
Materialverhaltens

In den letzten 20 Jahren wurde eine Reihe von thermodynamischen, statistischen oder plastizi-
titstheoretischen Materialmodellen entwickelt, die das Formgedachtnisverhalten zu beschreiben ver-
suchen [Bri95, Bar95, Gil95, Gra94, Lub95, Mar96, Miil95, Pat88, Tan88]. Aus Platzgriinden
werden nur kurz das thermodynamische Modell von Tanaka et al. sowie eine an die Viskoplasti-
zitétstheorie angelehnte Beschreibung von Graesser und Cozzarelli in jeweils eindimensionaler Form
dargestellt.

Das Tanaka-Modell geht von folgenden konstitutiven Gleichungen aus:

(7 6=E&+0T+QE und

®) € = f{o, T) mit: o: Spannung, &: Dehnung, T: Temperatur.

Die zeitliche Anderung der Spannung setzt sich gemiB Gleichung (7) zusammen aus einem elas-
tischen Anteil mit E-Modul E, einem thermischen Beitrag mit der Temperaturkonstanten 6 und einem
Term, der von der Entwicklung einer inneren Variablen & abhingt, welche den Volumenanteil von
Martensit beschreibt und daher eine Funktion der Spannung o und der Temperatur T ist. Die Evolu-

tion des Martensitanteils fiir die martensitische Transformation bzw. die Riicktransformation wird mit
einer Exponentialfunktion beschrieben:

©) &= 1-ebueMMTDN0) iy T <M, 6 2 0 baw.

(10) & =e®acald TR0 fyrT> A, 6 20.
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Damit lassen sich sowohl thermische als auch spannungsinduzierte Transformation darstellen. Der
Abschluf der Umwandlungen wird festgelegt bei £=0.99 (Martensit) bzw. £=0.01 (Austenit). Die
Materialparameter by, ¢y, b, und ¢, miissen aus Referenzversuchen gewonnen werden.

In der Beschreibung von Graesser und Cozzarelli hingegen wird ein Hysteresemodell von Ozdemir

[0zd76] verwendet, um die pseudoelastische Lastkurve zu reproduzieren. Die Differentialgleichungen
des Stoffgesctzes lauten in eindimensionaler Form:

"(22) s

12) B= Ea[s -3 +fT|a|°erj(as)] mit;

o |oc-P
Y

(11) &=E[é—

B: inelastische Riickspannung, o: Steigung des Hystereseplateaus, Y: Grenzspannung fiir span-
nungsinduzierte Martensitbildung, a: Mab fiir die elastische Forménderung bei Entlastung, n, c, fy:
Materialparameter, erf=Errorfunktion: ein Funktional, das sanft von -1 bei -00 nach +1 bei +o0 wech-
selt und die Ursprungssymmetrie der Hysterese reproduziert.

Dieses Modell beinhaltet neben dem elastischen Spannungsbeitrag eine inelastische Riickspannung B,
welche in Anlehnung an Formulierungen fiir Kriechen und Viskoplastizitit [Kre87] eine Hystere-
sisschleife generiert. Durch geeignete Anpassung der freien Parameter n, ¢ und f; kann so die Gestalt
der pseudoelastischen Lastkurve erzeugt werden. Leider haben diese Parameter jedoch keine physi-
kalische Bedeutung.

In einer Modellierung von Marketz und Fischer wird sogar die anisotrope Natur der martensitischen
Umwandlung aufgrund der Existenz einer endlichen Zahl méglicher Orientierungsvarianten im
Martensit beriicksichtigt, ebenso die selektive Auswahl spezieller Varianten bei der Entstehung span-
nungsinduzierten Martensits.

Insgesamt stellt die Implementierung dieser Modelle in Finite Elemente-Code jedoch ein sehr zeitauf-
wendiges Problem dar und konnte daher im Rahmen der vorliegenden Dissertation nicht behandelt
werden. Stattdessen wurde das pseudoelastische Verhalten mit Hilfe von in der FEM-Umgebung
bereits vorhandenen Materialmodellen beschrieben.

2.6.2 Phédnomenologische FEM-Beschreibung der Pseudoelastizitét

Fiir die in den Experimenten abgedeckten maximalen Deformationen kann man davon ausgehen, dafl
nur ein verschwindender Anteil echt plastischer Deformation vorliegt. Die pseudoelastische Verfor-
mung ist daher nahezu vollstindig reversibel. Dies erleichtert die Beschreibung dahingehend, daff
sich das Materialverhalten idealisiert als unabhingig von der Lastvorgeschichte beschreiben 148t und
zur FEM-Simulation monotoner Beanspruchungen nur der Belastungszweig der Lastkurven simuliert
werden muf}. Zur Beschreibung dieses Lastzweiges eignet sich ein plastisches Stoffgesetz mit
isotroper Verfestigung und einer von Mises-FlieBfliche. Diese Néherung ist eine Vereinfachung der
tatsdchlichen mechanischen Materialeigenschaften. Das pseudoelastische Entlastungsverhalten kann
damit nicht vollstéindig beschrieben werden, da ein plastisches Stoffgesetz fiir groBe Entlastungen das
gestrichelt angedeutete Verhalten produziert. Dennoch werden auch kleinere Zwischenentlastungsin-
kremente (angedeutet durch die Pfeilstrecke innerhalb der Hysterese) richtig simuliert, sofern sie das
untere pseudoelastische Plateau nicht unterschreiten (Bild 13). Wahrend einer sukzessiven, inkremen-
tellen Biege- oder Zug-/Druckbeanspruchung treten jedoch keine signifikanten Entlastungsschritte in
Bezug auf vorausgehende Inkremente auf. Der Lastverlauf ist monoton und somit mit dem verein-
fachten Materialmodell gut zu beschreiben. Die Parameter des Modells sind Elastizititsmodul E,
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FlieBgrenze oy (identifizierbar mit der Einsatzspannung fir SIM-Bildung) und Verfestigungsgrad

V=23:§: (Steigung des pseudoelastischen Plateaus, € in absoluten Zahlen anzugeben). Diese Werte

kénnen aus einachsigen Zugexperimenten gewonnen werden.

(O pseudoelastische Beanspruchung (real+Modell)
GH
GY | kleine Zwischenentlastung (real+Modell)

| groRe pseudoelastische Entlastung (real)

verbotener Bereich groRer
// Entlastungen mit plastischem
{ Stoffgesetz (Modell)

% *n €

Bild 13 Pseudoelastisches Stoffgesetz in Anlehnung an Plastizitéit

Fir das in den Ermiidungsexperimenten eingesetzte pseudoelastische Material Nitinol SE508 ergeben
sich experimentelle Werte von:

> E =60000 MPa
> oy =360 MPa
> V =550 MPa

AuBerdem wurden die Dichte p=6.5g/cm® und die Querkontraktionszahl v=0.3 verwendet. Ergebnisse
der FEM-Simulation fiir verschiedene Biegebelastungen sowie der Zug/Druck-Versuche finden sich
in den Kapiteln 3.1.2 bzw. 6.3.1.

Alle FEM-Berechnungen wurden mit dem Finite Elemente-Code ABAQUS Version 5.4 [Aba94]
sowie den Pre- und Postmodulen Femgen/Femview 2.3 Rel. 10 A [Fgv94] auf einer Cray-
Workstation durchgefithrt. In Femgen wird die Bauteilgeometrie mit anliegenden Lasten und den La-
gerbedingungen festgelegt. Dann erzeugt der Netzgenerator eine Segmentierung des Modellwerk-
stiicks. Nach der Berechnung der Gleichgewichtsform bzw. der Kraftsysteme aus den vorgegebenen
Lastparametern durch ABAQUS kénnen die Ergebnisse mit dem Postprozessor Femview visualisiert
und ausgewertet werden. Um einen koordinatenunabhéngigen Wert fiir die ortsabhéngigen Belastun-
gen anzugeben, wurden die von Mises-Spannung bzw. von Mises-Dehnung gewahlt:

611+022+0336"
s

(I13)owm = /% s48; mit dem deviatorischen Spannungstensor §;; = G5 — 3

/ 3 . . . £11+ente
(14) ey = /-2- e;i¢;; mit dem deviatorischen Dehnungstensor €;; = € — “—;2—9-3-5,-,- .

Die Definition der von Mises-Dehnung €', in ABAQUS unterscheidet sich von der iiblichen Fest-

legung fiir €,,, durch einen Vorfaktor von E . Bei den meisten Rechnungen mufite mit den Algorith-

men fiur grofe Rotationen gerechnet werden, da die Finiten Elemente bei Biegedeformation und
grofien Deflektionen neben einer Verzerrung auch einer starken Rotation ausgesetzt sind. Auf die
rechenaufwendige Option grofler Verzerrungen konnte hingegen verzichtet werden, da die
Dehnungskomponenten g; selten 5% uiberstiegen.
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3 Experimentelle Einrichtungen
3.1 Der Biegeermudungsmefplatz FATIBEND
3.1.1 Uberlegungen zur Biegepriifung

Biegung ist eine dominante Belastungskomponente fiir Formgedéchtnislegierungen in vielen An-
wendungen der Medizin- und Mikrosystemtechnik: Endoskopische Greifwerkzeuge in der minimal
invasiven Chirurgie, Arterien-Stents, kieferorthopadische Klammem und -dréhte, Implantate, Mik-
romembranen fiir Pumpen sowie Mikro-Thermoschalter werden im Einsatz zyklisch einsinnig oder
reversierend gebogen. Die Lastverteilung iiber das Probenvolumen ist dabei sehr inhomogen.
Hauptkomponenten des dreiachsigen Spannungszustands sind Zug- und Druckspannungen senkrecht
zum beanspruchten Querschnitt, die in einer lastfreien Zone, der neutralen Faser, aneinandergrenzen,
Bild 14 veranschaulicht diese Situation am Schnitt durch einen Biegebalken.

Zugspannungen

A

A

A

A

.| ~heutrale

Druckspannungen\' Faser
-h/2

Bild 14 Inhomogene Lastverteilung auf dem Querschnitt eines Biegebalkens

Experimentelle Daten aus uniaxialen Zug-/Druckversuchen bieten sich daher fiir eine ndherungsweise
Modellierung des Ermiidungsverhaltens unter Biegelast an. Fiir eine genauere Studie sind allerdings
Biegewechselexperimente unerldBlich. Um reine Biegeexperimente ohne Uberlagerung etwaiger Zug-
oder Drucklasten durchzufithren, kann man die herkémmlichen, nomierten Priifverfahren wie 2-, 3-
und 4-Punktbiegung nur eingeschrinkt einsetzen. Bei diesen Methoden ist die reine Biegeverformung
nur fiir sehr kleine Verhiltnisse von Durchbiegung zu MeBlénge realisiert. Bei hochflexiblen Materi-
alien wie NiTi hingegen, wo bis zu 8% reversible Maximaldehnung und dementsprechend starke
Durchbiegungen erreicht werden konnen, sind diese Verfahren nicht mehr anwendbar, wie die fol-
gende Parameterstudie zeigt:

Es wurde bereits in Kapitel 2.3 angedeutet, dal NiTi-Komponenten im Einsatz bis hin zu einigen
Prozent lokaler Maximaldehnung beansprucht sind. Andererseits liegen die in der Mikrosystemtech-
nik und minimal invasiven Chirurgie interessanten Strukturdicken von Bauteilen im Bereich weniger
zehn bis einiger hundert Mikrometer. Fiir die Biegepriifung wurde daher eine zu testende Material-
starke von 70um bis 200pm angestrebt. Fiir eine angenommene reine Biegeverformung hingt die lo-
kale Langsdehnung in einem Querschnitts-Flachenelement von dessen Hohe z iiber der neutralen
Faser und dem Kriimmungsradius ab:

(15) e=%2.

Dieser Zusammenhang ist anhand einfacher geometrischer Relationen in Bild 15 nachzuvollziehen.
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neutrale Faser

N N
B R4z e/
~®R v

0z
Bild 15 Abhingigkeit der Lingsdehnung vom Abstand z iiber der neutralen Faser

Fiir eine angestrebte Maximaldehnung von 4-5% und eine Probendicke von 100pum ergibt sich somit
ein Krimmungsradius R = ”/Tz = Imm. Um andererseits eine Reproduzierbarkeit der MeBergebnisse
zu gewihrleisten, sollten die Probenmeflangen ebenfalls nicht wesentlich unter Imm liegen, da sich
sonst Einspanneffekte bemerkbar machen, die Justage der Probenaufnahme zu aufwendig und die
GroBe der Priifapparatur selbst zu klein wiirden. Mit diesen Annahmen ergibt sich anhand von Bild
16 eine Durchbiegung von x =R(1-cos 7) = R(1-cos %) =0.12 und damit e¢in Verhiltnis von
Durchbiegung zu Mefildnge von ungefihr 1:8.

l, .
Biegebalken
/ X _ J

o

/2 —|

~

Bild 16 Bestimmung der Deflektion eines Biegebalkens

Eine derart grofie Deflektion fithrt in der Mehrpunktbiegung bereits zu einem erheblichen Abrutschen
an den Auflagern und damit sowohl zu einer kontinuierlichen Verdnderung der effektiven MeBlinge
sowie einer Verfilschung der Biegekrifte durch Reibungseffekte. Verhindert man dies durch beid-
seitiges Einspannen der Probe, werden der Biegung unerwiinschte Léngs- und Querkrifte iiberlagert,
die ebenfalls einen verfilschenden Einfluf auf die MeBgroBen besitzen. Ein erster Teilschritt zur Be-
seitigung dieser Storeinfliisse besteht in einer kontinuierlichen Verkiirzung der freien MeBlinge
zwischen den Auflagem mit zunehmender Durchbiegung, so daBl iberlagerte Langskrifie aus-
geschlossen werden. Dieser Fall wurde fiir die 2-, 3- und 4-Punktbiegung mit dem Finite Elemente-
Code ABAQUS nach der in Kap. 2.6.2 angefiihrten Methode berechnet. Als Balkengeometrie wurden
eine Linge von 1mm, eine Dicke von 0.1mm und eine Breite von 2mm vorausgesetzt. Im Léngsquer-
schnitt des Balkens herrscht damit ein ebener Dehnungszustand vor. Deshalb reichte die zweidimen-
sionale Rechnung mit einem speziellen Elementtyp fiir ebene Dehnung (CPES8R=Continuum element,

Plain €, 8 Reduced-Integration Points per Element) aus. Jedes rechteckige Einzelelement der unten
abgebildeten Netze verfiigt iiber 8 Integrationsstiitzpunkte (4 Ecken und jeweils ein Zwischenstiitz-
punkt), an denen die Gleichgewichtsbedingungen fiir die aufgeprigten Lasten berechnet werden.
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b) | MODEL: BAR1_1 DEF = 1 2.268
L1: STATIC 254
STEP: 10 TIME: 1 241
VONMISES STRAIN 13 228
RESULTS WERE CALCULATED 554
MIN = .285E-3 T

174
£.161
£ 147
f 134
B 121
107
I 9039E-1
! 805E-1
v B .672E-1
i 538E-1
¥ 404E-1
i I o7E-1
X :.137E—1

Bild 17  2-Punkt-Biegung: a) FEM-Vemetzung b) Verteilung der von Mises-Dehnung

Bild 17a) stellt das FEM-Netz des Biegebalkens mit angedeuteten Lasten und Lagem fur die
2-Punkt-Biegung dar. Der Balken ist links einseitig eingespannt und wird an seinem rechten Ende
von oben mit einer Kraft beaufschlagt, die ausreicht, den Balken um 1/8 seiner Lange durchzubiegen.
Der Krafteinleitungspunkt soll bei zunehmender Durchbiegung am rechten Ende des Biegebalkens
verbleiben und dadurch absolut nach links mitwandem, um ein Abrutschen zu verhindem (diese
Voraussetzung ist experimentell nur mit sehr viel Aufwand nachzuvollzichen). Teilbild b) zeigt das
Ergebnis der 2-Punktbiegung anhand der von Mises-Vergleichsdehnung. Die Beanspruchung des
Balkens beschrinkt sich fiir die angenommene Durchbiegung auf einen sehr kleinen Volumenanteil
und nimmt Werte bis zu 28% an.

Eine etwas gleichmaBigere Lastverteilung wird mit der 3-Punkt-Biegung erreicht. Bild 18 zeigt wie-
derum die Vemetzung mit beidseitigen Lager- und einem auf der halben Auflagelidnge liegenden
Krafteinleitungspunkt.

a)
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) MODEL: BAR2_1 DEF = 1 E 232
L1: STATIC I 5o
STEP: 10 TIME: 1 i '500
VONMISES STRAIN i'Jo7
RESULTS WERE CALCULATED 1186
MAX = -244 .174
MIN = .618E-3 163
.151
i 139
f.128
P 116
I 108

I ©032F-1

I 816E-1

i 701E-1

i 585E-1

\% I 469E-1

I 353E-1

I >38E-1

X : 122E-1

Bild 18  3-Punkt-Biegung: a) FEM-Vemetzung b) Verteilung der von Mises-Dehnung

Bei einer Durchbiegung von 1/8 der Linge wird bereits ein groferer Anteil des Langsquerschnitts be-
lastet. Dennoch ist die von Mises-Dehnung stark lokalisiert und betrigt maximal 24.4%.

Der ndchste Schritt zur Vermeidung von Lastlokalisation ist die 4-Punkt-Biegung, welche in Bild 19
dargestellt ist. Dabei wird der Biegebalken wiederum beidseitig gelagert, nun aber mit zwei gleich
grofien Kriften an Krafteinleitungspunkten bei 30% und 70% der Gesamtlénge beansprucht.

a) f EJE ] ili

Y

fox

b) [MODEL: BAR3_1 DEF = 1
L1: STATIC 190
STEP: 10 TIME: 1 .
VONMISES STRAIN 141
RESULTS WERE CALCULATED r.134
MAX = .165 126
MIN = .13E-2 .1113
.11
.102
.QA6E-1
.B69E-1
791E-1
.Z13E-1
.635E-1
557E-1
.A8E-1
LA02E-1
.324E-1
.246E-1
.169E-1
.908E-2

.187

Tt N RN RRM

THE BEX ESEm BWS WRW RS MGEn WM Omh Y BE YR 047 0

Bild 19  4-Punkt-Biegung: a) FEM-Vemetzung b) Verteilung der von Mises-Dehnung
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Wie Bild 19b) zeigt, verteilt sich die Belastung bereits auf etwa 1/3 des Probenvolumens und nimmt
Werte von 16.5% von Mises-Dehnung an. Insgesamt ist die Last jedoch immer noch stark lokalisiert.

3.1.2 Die reine Biegebelastung

Ziel der Biegeexperimente ist die Gewinnung werkstofftypischer Daten, die moglichst wenig von der
speziellen Proben- und Biegegeometrie becinfluit werden. Wegen der dargestellten Lastkonzentra-
tionen in der Mehrpunktbiegung scheiden diese Verfahren jedoch aus. Im Gegensatz dazu stellt die
reine Biegeverformung eine gleichméBige Beanspruchung iiber der gesamten MeBlédnge sicher. Dabei
ist es nétig, einen tber der gesamten Probenldnge konstanten Kriimmungsradius einzustellen. Dies
kann einerseits durch reine Momentenbiegung erreicht werden, wie die FEM-Simulation in Bild 20a)
zeigt. Das linke Ende cines Biegebalkens der Lange 2mm, Dicke 0.1lmm und Breite 2mm wird als
fest eingespannt angenommen, das rechte wird mit einem wachsenden Biegemoment beansprucht, bis
ein Biegewinkel von 90° erreicht ist. Dieser Zustand entspricht gemiB Gleichung (15) einer maxi-
malen Randfaserdehnung von 4%. Wiederum wurde mit ebener Dehnung zweidimensional gerechnet,
Die Gleichgewichtsform des gebogenen Balkens ist exakt ein Viertelkreis mit sehr homogener Last-
verteilung auf der gesamten MeBlinge und einer maximalen von Mises-Dehnung von 12.8%. Die
maximale Langsdehnung an der Probenoberfliche betrigt in der Simulation 4.3% und stimmt gut mit
dem analytisch abgeschétzten Wert von 4% iiberein.

Eine andere Moglichkeit der reinen Biegung ist die Verdrehung und translatorische Fiihrung des rech-
ten Probenendes auf einer Bahnkurve, die gewahrleistet, daB sich stets eine kreisbogenférmige Biege-
kontur ausbilden kann. In Teilbild 20b) wurde das rechte Probenende in dieser Weise auf die
dargestellte Endposition gefiihrt, wobei 90° Biegewinkel erreicht werden. Die Gleichgewichtsform
und die maximalen Lasten sind mit den Ergebnissen der Momentenbeaufschlagung in Fall a)
identisch.
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Bild 20 Reine Biegung: a) mit Momentbeaufschlagung b) mit Positionsfiihrung des rechten
Probenendes

Die relative Positionierung der Probenenden auf einer vorgegebenen Bahnkurve ist experimentell sehr
viel leichter realisierbar als die Einleitung eines reinen Biegemoments in ein frei beweglich gelagertes
Probenende. Daher wurde mit dem Konzept der Bahnkurvensteuerung eine neuartigen
Biegeermiidungs-Priifvorrichtung realisiert, die trotz grofler Deformationen von mehreren Prozent
eine reine Biegeverformung unter weitgehendem Ausschlufl iibersprechender Langs- und Querkrifie
erlaubt.
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3.1.3 Konzept des BiegemeRplatzes FATIBEND

Die kreisbogenférmige Biegelinie der diinnen Blechprobe wird durch eine synchronisierte Trajekto-
riensteuerung mit Hilfe motorischer Verstelleinheiten realisiert. Ein Mefrechner (PC 80486/80MHz)
steuert die zyklische Biegung eines diinnen Probenblechs in einem vorgegebenen Winkelbereich.
Durch die Vorgabe der Biegekontur handelt es sich um ein dehnungsgesteuertes Experiment.
MeBgroBen wie Biegemoment, Biegewinkel, Zeit und Zyklenzahl werden wéhrend der Messung
dargestellt und aufgezeichnet.

Vorgaben:

Blechprobe | _ kreisbogenformige Wechselbiegung

- maximaler, minimaler Biegewinkel
(dehnungsgesteuertes Experiment)

Aufzeichnung Mel}daten:

- Biegemoment/Biegewinkel oder

= =\ Biegemoment/Zeit in period. Abstdnden
i = - Lastamplitude

e . - Zyklenzahl

Bild 21  Funktionsschema des Biegemefiplatzes FATIBEND

3.1.4 Hardware

3.1.4.1 Komponenten

Der Ermiidungspriifstand FATIBEND beruht konzeptionell auf einem Aufbau, den der Autor bereits
1992 im Rahmen einer Diplomarbeit entwickelt hat [P1i93], der damals aber ausschlieflich fiir nicht-
zyklische Biegefestigkeitsuntersuchungen mit festgelegten Probendicken um 0.4mm ausgelegt wurde.
Fir Ermiiddungsexperimente sowie kleinere Probendimensionen ist dieser Aufbau ungeeignet. Daher
wurde am Forschungszentrum Karlsruhe ein neuer Mefplatz realisiert, der neben héherer Lei-
stungsfihigkeit und Préizision der Bahnkurvensteuerung fiir variable Probengeometrien geeignet ist
und auch einen empfindlicheren Biegemomentsensor enthilt. Fiir die Trajektoriensteuerung kam ein
neues, flexibles Master/Slave-Konzept (siche Kap. 3.1.5.1) zum Einsatz. Zur Temperierung des Priif-
guts sowie zur Reduzierung thermischer Sensordriften wurde FATIBEND in einem Brutschrank
(BR-6200, Firma Heracus, Hanau) untergebracht, der eine zeitliche und ortliche Temperatur-
Konstantregelung auf +£1°C im Bereich von 25°C bis 60°C erméglicht.

Wie in Bild 22 dargestellt, besteht der MeBplatz im wesentlichen aus einer motorischen und einer
sensorischen Komponente. Auf der motorischen Seite tragen zwei rechtwinklig zueinander montierte
Lineartische (LIN1 und LIN2) einen Rundtisch (ROT), so daf} als Freiheitsgrade eine Drehung um
eine senkrechte Drehachse sowie alle Bewegungen parallel zur Tischebene erlaubt sind (o-x-y). Ein
auf dem Rundtisch angebrachter Probenhalter trigt mit einem prizisen Klemmmechanismus ein Ende
des zu priifenden diinnen Bleches. Das andere Ende wird in einen zweiten Halter geklemmt, der auf
der Nabe eines hochempfindlichen Biegemomentsensors (siche Kap. 3.1.4.3) angebracht ist. Durch
eine synchronisierte Bewegung der drei motrischen Einheiten 148t sich nun eine Bahnkurve im o-x-y-
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Raum abfahren, die eine stets kreisbogenformige Biegelinie mit zu- oder abnehmendem Kriim-
mungsradius garantiert. Die Positioniereinheiten LIN1, LIN2 und ROT sind mit Encodem versehen,
welche mit sehr hoher Auflésung (LIN: <lpum, ROT: <1/100°) die angesteuerte Position an den
MefBrechner iibermitteln. Das am Biegesensor anfallende Biegemoment wird iiber einen Digitalver-
starker ebenfalls zum Rechner iibertragen. Dort kénnen aus den anfallenden Daten in Echtzeit
Biegemoment/Biegewinkel- bzw. auch Biegemoment/Zeit-Kurven dargestellt und gespeichert werden
(siche Kap. 3.1.5.4).

~1_Briickentrager

Bild 23  Foto des BiegemeBplatzes FATIBEND
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3.1.4.2 Verstelleinheiten und Motorsteuerung

Als motorische Positioniersysteme kamen zwei DC-Motor-getriebene Lineartische (M-510, Fa. PI,
Waldbronn) mit Motorleistungen von je 6W sowie ein AC-Hohlwellenantrieb (FHA-17, Fa. Har-
monic Drive, Limburg/Lahn) mit 62W zum Einsatz. Ein erster Probeaufbau mit einem konventionel-
len, spindelgetriebenen Rundtisch hatte vorher gezeigt, dal dieser nach etwa 500000 Lastwechseln
intolerablen Verschlei in der Getriebeschnecke und dem Zahnkranz des Rotors aufwies. Ein Last-
wechsel war im Mittel definiert als eine Drehung von 0 bis 90° und zurick mit einer Maximalge-
schwindigkeit von 90°/s. Die Motorsteuerung wurde mit zwei zweiachsigen PC-Einsteckkarten
(C-832, Fa. PI) realisiert, die auf dem Motorcontroller-Mikroprozessor LM629 (National Semicon-
ductors) basieren und neben einem TTL-Richtungssignal ein pulsweitenmoduliertes (PWM) Taktsig-
nal fiir die Drehzahl ausgeben. Die Controllerkarten sind mit einer Interruptansteuerung versehen, die
es erlaubt, zeitkritische Echtzeit-Bahnkurvensteuerungen hardwarenah zu programmieren. Fiir die
Bereitstellung der hohen Nennleistung des Rundtisches wurde dieser mit einem Gleichspannungs-
Servoverstirker (HA-220-2, Fa. Harmonic Drive) betrieben, der iiber einen +/-10V-Eingang verfiigt.
Fiir die Ansteuerung der Servoendstufe wurde eine Wandlerschaltung aufgebaut, welche die PWM-
Signale in ein entsprechendes Gleichspannungssignal umsetzt. Kemstiick der Wandlereinheit ist eine
C-838-Karte (Fa. PI). -

Alle Motoren sind mit Quadratur-Encodem versehen, welche jeden gefahrenen Positionierschritt im
Rahmen ihrer Strichauflésung an die Controllerkarte riickmelden. Diese regelt die gewiinschten Stell-
positionen mit einem programmierbaren PID-Algorithmus.

3.1.4.3 Biegemomentsensor

Typische Biegemomente bei der Prifung von NiTi-Blechen mit einer Stirke um 100pm und
Priiflingen von 1-2mm liegen im Bereich weniger Nmm, die erwiinschte Auflésung bei einem hun-
dertstel Nmm. AuBerdem konnte fiir den BiegeermiidungsmeBplatz kein ,,weicher” Sensor verwendet
werden, da das sensorseitige Probenende fiir eine exakte Einhaltung der Biegebahnkurve unbeweglich
sein soll, was bei einem nachgebenden Sensor nicht mehr gewdihrleistet wére. Fir den geforderten
kleinen MefBbereich gab es zur Zeit der MeBplatzentwicklung keinen kommerziell erhéltlichen
harten Biegesensor, was eine Eigenentwicklung nétig machte. Als grundlegende Konzepte kamen
die resistive, induktive, kapazitive oder optische Messung von kleinen Deformationen, die durch ein
anliegendes Biegemoment hervorgerufen werden, in Frage. Wegen der Einfachheit der Handhabung
und vergleichsweise geringerer Kosten wurde eine resistive Losung auf der Basis von Dehnungs-
meBstreifen (DMS) ausgewahlt.

Als mogliche Sensorgeometrien bieten sich einerseits eine diinne Nabe an, die unter 45° mit DMS
beklebt wird und Torsionsdeformationen mifit, oder aber eine Speichenradkonstruktion, welche die
Verformung auf eine Verbiegung der Speichen iibertrigt. Das letzte Verfahren ist bei gleicher Sensor-
steifigkeit weitaus empfindlicher und wurde daher realisiert. Als Sensormaterial bietet sich wegen
seines geringen E-Moduls und seiner vergleichbar guten thermischen Stabilitdt eine Aluminiumle-
gierung (AlMgSi) an.

Der schematische Aufbau des Sensors ist in der Explosionszeichnung 24 dargestellt. Ein Speichenrad
trigt iiber vier etwa 0.5mm starke Speichen eine zentrale Nabe, auf der iiber einen Adapter der Pro-
benhalter angebracht ist. Die Abmessungen des Rings sind 80mm x 16mm mit Innendurchmesser
50mm. Nach einer Wammebehandlung zum Spannungsarmglithen wurden zwei gegeniiberliegende
Speichen jeweils beidseitig mit DMS beklebt. Die Klebeverbindung wurde bei 150°C (2h) in einem
Luftofen ausgehirtet. AnschlieBend wurde der Sensor einer weiteren Auslagerung zur kiinstlichen Al-
terung unterzogen,
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Probenhalter

~~ I Adapter +
Gegengewicht

Speichen,
mit DMS
beklebt

Speichen-
rad

Bild 24  Speichenrad-Biegemomentsensor

Die vier DMS wurden gemdB Abbildung 25 zu einer Wheatstone-Briicke verschaltet, wodurch sich
einerseits eine empfindliche MeBanordnung fiir eine Biegemomentbeaufschlagung und damit eine
Verdrehung der zentralen Nabe ergibt, andererseits thermische Driften und Ubersprechen von
Querkriften vermindem lassen: Teilbild 25a) zeigt den unbelasteten Sensor mit anfgeklebten DMS,
darunter die in diesem Fall abgeglichene Wheatstone-Briicke. Der Spannungsabgriff zwischen den
Punkten 1 und 2, benannt mit U,,, ist gleich null. In Teilbild b) greift ein Drehmoment an der zen-
tralen Nabe an, was eine (stark iibertrieben gezeichnete) Verbiegung der Speichen zur Folge hat.
Dadurch ergibt sich eine Verldngerung (+) bzw. Verkiirzung (-) der DMS gemiB der Zeichnung,
Dementsprechend erhéht bzw. emiedrigt sich der Widerstand der jeweiligen DMS, was durch unter-
schiedliche Langen derselben in der Wheatstonebriicke angedeutet ist. Die Abgriffspannung U,, steigt
proportional zur Speichendeformation. Bild 25c¢) zeigt idealisiert das Angreifen einer lateralen Kraft
an der Nabe parallel zu einer Speichenrichtung. In diesem Fall werden die DMS der lastzugewandten
Seite symmetrisch verldngert (+), die der gegeniiberliegenden Seite verkiirzt (-), was eine Verstim-
mung der Mefbriicke gemiB der unten abgebildeten Skizze ergibt. Der Spannungsabgriff U,, bleibt
im idealisierten Fall gleich null. Diese Betrachtung gilt ebenso fiir ein um 90° gedrehtes Speichenrad,
wie man sich leicht {iberzeugt. Demnach sprechen durch diese Anordnung alle in der Speichenrad-
ebene zentral angreifenden Krifte nicht nennenswert auf das zu messende Biegemoment iiber. Ebenso
wird ein etwaiger Temperaturgang, der sich homogen auf alle 4 DMS erstreckt, wirkungsvoll aus-
gekoppelt. Natiirlich gelten diese Eigenschaften streng nur fiir vollig symmetrisches Ansprechverhal-
ten der DMS bzw. fiir ein 6rtlich homogenes Temperaturfeld, was im Anwendungsfall selten gegeben
ist.
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0 : unbelasteter DMS
+ : gedehnter DMS = hdoheres R
- : komprimierter DMS = niedrigeres R

Bild 25 Funktionsweise des Sensors mit eine Wheatstone-Briickenschaltung

Die Versorgung der Mefibriicke mit 5V Gleichspannung sowie Verstirkung und Aufbereitung der
Biegemoment-MeBwerte stellt ein Digital-Gleichspannungsverstirker vom Typ AED9101/AD102
(Fa. HBM, Darmstadt) bereit. Er besitzt einen MeBbereich von 2mV/V und eine Auflésung von 16
bis 20 bit. Fiir die Dateniibertragung zum MeBrechner wurde im Steuerprogramm FATIBEND ein
serielles Protokoll mit einer Ubertragungsgeschwindigkeit von 38400 Baud implementiert, das die
Biegemomentwerte in 16bit Auflésung (=1 count in 65536) mit einer Frequenz von 600Hz iibermit-
telt. Der Datentransfer findet in Echtzeit, also kontinuierlich wihrend des MeBbetriebs, statt.

Fir die Kalibrierung der verstiarkten MeBspannung wurde ein mechanisches Spiralfedertorquemeter
der Firma Mitutoyo mit einem nominellem MeBbereich von +/-10Ncm eingesetzt. Der grofte anfire-
tende Fehler ist durch die beschriankte Ablesegenanigkeit gegeben und liegt bei etwa 0.2Nmm. Die
Kalibrierkurve (Bild 26) zeigt einen sehr linearen Verlauf im MeBbereich von -6 bis 6 Nmm.
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Bild 26 Kalibrierkurve des Biegemomentsensors

Die Kalibrierkurve ergab einen Wert von 0.0069010.00002Nmm/count (bezogen auf 65536 Counts

Vollausschlag). Damit kann ein maximales Biegemoment von £232Nmm gemessen werden, was
weit iber den in den Experimenten erwarteten Maximalwerten (1I0Nmm) und der Belast-
barkeitsgrenze des Sensors (etwa 80Nmm) liegt. AuBerdem liegt die prinzipiell mégliche Auflésung
von 1 count mit 0.007Nmm besser als der angestrebte Wert von 0.01Nmm. Zur Uberpriifung der
Auflosungsgenanigkeit des Sensors wurde ein menschliches Haar mit 60pm Durchmesser mit Hilfe
des MefBplatzes in reiner Biegung belastet. Das resultierende Biegemoment/Biegewinkel- bzw.
-kriimmungs-Diagramm (Bild 27) zeigt eine Auflésungsgrenze, die tatséchlich lediglich durch die
Quantisierung der Biegemomentwerte bei der Digitalisierung im MefBverstirker beschriankt wird.
Rauscheinfliisse sind somit sehr gut unterdriickt und liegen unterhalb von 0.007Nmm.
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Bild 27  Demonstration der Sensorempfindlichkeit an einem menschlichen Haar

Zur Abschitzung der thermischen Empfindlichkeit des Biegemomentsensors wird zunéchst die maxi-

male Deformation der DMS berechnet. Das Ansprechverhalten von DMS auf eine Speichendehnung &
wird beschrieben durch die Gleichung:
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AR

= %g = k-g (R: Widerstand, U: Spannung, k: Verstirkungsfaktor DMS).

(16)
Fiir die verwendeten DehnmeBstreifen gilt der Verstarkungsfaktor k=2. Der Digitalverstirker liefert
einen Ausgangsbereich von 2mV/V, woraus sich eine maximale Dehnung von £=107 in der gesamten

Vollbriicke, also 2.5°10* pro DMS bei Vollausschlag ergibt. Die thermischen Driften sollten héch-
stens 0.1% dieses Maximalwertes, also unter 2.5:107 betragen. Mit dem lincaren Wéirme-
ausdehnungskoeffizienten a=23-10°%/K fiir das verwendete Sensormaterial Aluminium ergibt sich
daraus eine maximale tolerable Temperaturdrift von:

(17) AT =Z=0.01K.

Fiir eine homogene Temperaturdnderung aller Sensorspeichen stellt die Wheatstone-Briicke eine
wirkungsvolle Kompensation dar. Eine unterschiedliche Temperaturverstimmung an zwei DMS eines
Halbbriickenzweiges um mehr als 1/100K erzeugt jedoch bereits ein Fehlersignal von 0.1% des
MeBbereichs. Daher muBl sorgfiltig auf eine konstante Temperierung des Sensors geachtet werden.

Durch den umgebenden umluftbetriebenen Brutschrank konnten die thermischen Langzeitdrifien von
0.5Nmm/24h auf unter 0.1Nmm/24h gedriickt werden. '

3.1.4.4 Technische Daten

Tabelle 2 fafit die technischen Spezifikationen des BiegeermidungsmeBplatzes FATIBEND
zusammen:

Motoren: (ROT; 62W; LIN1/2: 6W)- © =i
ROT-MeBbereich -90° bis +90°
LIN-MefBbereich +/-50mm
Probenlinge 1-20mm
Probenbreite 0-10mm
Probendicke 50-200pm
Maximalgeschwindigkeit 150°/s (ROT)
50mm/s (LIN1/2)

Bahnfehler:
ROT <0.05°
LIN1/2 <2um
Biegemomentsensor;
MeBbereich -10...10Nmm
Auflésung <0.0INmm
Datenerfassung Biegemoment:
MeBfrequenz 600Hz
Auflésung 16 bit

Tabelle 2  Technische Daten des BiegemeBplatzes FATIBEND
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3.1.5 Software

Funktionelle Kemeinheit des fiir die MeBaufgaben entwickelten Programms FATIBEND ist die
Bahnkurvensteuerung zur Einhaltung der angestrebten, kreisbogenformigen Biegelinie. Daneben wer-
den MeRdatensitze in Echtzeit aufgenommen, dargestellt und abgespeichert. Die Anforderungen ho-
her DatenmeBraten und echtzeitfihiger Trajektoriensteuerung fiir schnelles Reversieren stellten einen
erheblichen Konstruktions- und Programmieraufwand dar, der im folgenden néher erldutert wird.

3.1.5.1 Master/Slave-Prinzip

Fiir eine prizise Kontrolle iiber die Synchronisation der motrischen Verstelleinheiten wurde ein
Master/Slave-Konzept realisiert (Bild 28). Die zeitliche Evolution der angestrebten Bahnkurve ist
gegeben durch Funktionen der Zeit im dreidimensionalen Ortsraum (a(t), x(t), y(t)), wobei o den
Drehwinkel des Rundtisches in Bezug auf die Ausgangsposition, x die Position des Lineartisches
LIN1 und y die Position von LIN2 bezeichnen. Die exakte Bahnkurvengeometrie wird in Kapitel
3.1.5.2 hergeleitet. Sie wird in der Master/Slave-Steuerung abschnittsweise linear approximiert. Da-
bei nutzt man die Fahigkeit der Motorkontrollerkarte aus, wahrend der Bewegung der drei Posi-
tioniereinheiten nach vorgegebenen Parametern (Zielort s, Geschwindigkeit v, Beschleunigung a)
bereits den nichsten Parametersatz zu laden und fiir das folgende Bewegungsinkrement bereitzuhalten
(prefetch/hold-Stufe). So kann die gewiinschte Trajektorie unterbrechungsfrei in n Teilkurven abge-
fahren werden: Der insgesamt wihrend der Messung zu iiberstreichende Winkelbereich ist in n Inkre-
mente Ao unterteilt. Der Rundtisch ROT wird mit einem vorgegebenen Geschwindigkeitsprofil
(Stillstand an den Umkehrpunkten, Maximalgeschwindigkeit beim Nulldurchgang) zwischen diesen
Winkelgrenzen hin und her gefahren, wobei nach jedem Inkrement ein neuer, vorher berechneter
Parametersatz (Syor,Vror@ror) €ingelesen und zur Steuerung benutzt wird. Abweichungen vom Soll-
Zeitprofil werden im nachfolgenden Parametersatz zur Korrektur beriicksichtigt (ndheres s. Kap.
3.1.5.3). Nach jedem iiberstrichenen Winkelinkrement Ao wird auBerdem ein Parametersatz
(Stovt»Vim,@imnSimg, Vino,@inee)  fur die Lineartischmotoren LIN1 und LIN2 geladen und an die
Steuerung iibermittelt. Die aktuell erreichten Positionen werden auch hier benutzt, um eine Korrektur
eventueller Bahnfehler durch Anpassung des nidchsten Parametersatzes auszufithren. Der Rundisch
lduft somit autark nach einem vorgegebenen Geschwindigkeitsprofil (Master) und fungiert zusitzlich
als Taktgeber fiir die Ansteuerung der Lineartische mit ihren Bahnkurvendaten (Slaves). Als Winkel-
inkrement reichten 0.5 Grad aus fiir eine Bahnprézision in der Gréfenordnung von typischen Stell-
genauigkeiten der Positionicreinheiten.

s 3 Drehbewegung nach

2 Vorgabe, Triggern
41 \ eines Datentransfers
~N&BA ' 74 den Slaves nach

MASTER /  jedem Winkelinkre-
ROT ment Ao

Il neuen Geschwindigkeiten
! Erreichen der Zielpositionen

Datenstrom mit
zum synchronen

entsprechend | der gewtinschten Trajektorie
fir das folgende Q§§ Winkelinkrement
SLAVE SLAVE
Aktualisierung der Aktualisierung der
Bewegungsparameter, Bewegungsparameter,
Weiterfahrt LIN1 Weiterfahrt LIN2

Bild 28 Master/Slave-Prinzip der Bahnkurvensteuerung
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3.1.5.2 Bahnkurvengeometrie

Die fiir eine Master/Slave-Steuerung benétigten Bahnkurvendaten werden anhand der Theorie der
reinen Biegung sowie der speziellen Probengeometrie ermittelt. Wie bereits in Kap. 3.1.1 angedeutet,
verkiirzt sich auch bei der reinen, kreisbogenformigen Biegung die effektive MeBlinge mit
zunehmendem Biegewinkel. Anhand von Bild 29 ist die Abhéngigkeit anhand einfacher geometri-
scher Uberlegungen herzuleiten:

(18)  1(©)=1%e,

wobei |, die freie Probenlinge zwischen den eingespannten Enden und 0 der Biegewinkel eines Pro-
benendes relativ zur horizontalen Ausgangslage ist.

]

(o)

5 1L08) o6 I(6) = 2Rsin®
‘ U lp = 26R
R R — I(0) = [oH2®

Bild 29  Biegegeometrie in reiner Biegung

Diese Winkelabhéngigkeit 1(6) 143t sich in Komponenten x(6) und y(0) zerlegen, die von den Linear-
tischen LIN1 bzw. LIN2 gestellt werden kénnen. Es ergeben sich damit die Trajektoriendaten in Bild
30. Der dunkle Block in der Skizze stellt den wihrend der Messung feststehenden Probenhalter dar,
Der Drehpunkt unten rechts reprasentiert den beweglichen Probenhalter, der gedreht bzw. in x-y-
Richtung verfahren werden muf,

x(0) = /(0) sin0O
¥(©0) = /(6) cosO

X
g > x(0) = o0
y(e) y(e) _ lOsineecose
a®) = 20

y

Bild30  Bewegungsfunktionen der motorischen Positioniereinheiten
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Wie erwartet, ergibt sich aus den oben angegebenen Beziehungen fiir 6=0° der unbelastete, gerad-
linige Probenzustand (Bild 31a)), fiir 0=45° erhilt man als Biegelinie einen Viertelkreis mit Radius

22 (Bild 31b)).

a) b)

0 =0 | 6 =3

20y

— x(®) = 0 — x(6) = &%
¥®) = lo ne) = 2

Bild 31  Spezialfille der reinen Biegung: a) 6=0°, b) 6=45°

Die bisherige Herleitung der Bahnkurve gilt streng nur fur die neutrale Faser der Biegeprobe oder fiir
Proben mit verschwindender Dicke. Im realen Experiment 146t sich die Probe wegen ihrer nicht zu
vernachldssigenden Dicke jedoch nicht punktuell auf Hohe der neutralen Faser lagem bzw. fithren.
Stattdessen muf zur Realisierung einer Verbiegung um +/-90° ohne Blockieren der Probenaufnahme

bei kurzen MefBlingen ein Probenende linksseitig geklemmt werden, das andere rechtsseitig (siche
Bild 32).

Schrauben
Probe

Probenhalteblock
dinneKlemmplatten

um.-‘

Bild 32 Klemmvorrichtung fiir Biegebleche
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Daraus ergeben sich Verschiebungen der Einspannpunkte in Bezug auf die neutrale Faser, die vom
totalen Biegewinkel a=20 abhingen. Bild 33 skizziert die Herleitung der Korrekturterme Ax und Ay
anhand des angedeuteten Steigungsdreiecks.

_hi2

h/2 AY(6) Ax(0) = % c0s 20
Ay(0) = 5 5in20

/Ex(8)

Il

= x(0) loSigze + IZ—’(I +¢0s20)
WO) = 1p2Ees0 — Lginog
a(B) = 26

Bild 33  Beriicksichtigung der Probendicke in der Trajektorie

Diese trigonometrischen Funktionen geben eine Bahnkurve in der x-y-Ebene vor, wie sie in Bild 34
dargestellt ist fiir die Parameter: Probenldnge 1=1mm, Probendicke h=0.1mm und Biegewinkelgren-
zen +/-90°, Wie sich zeigt, ist die Trajektorie leicht asymmetrisch zum Nulldurchgang und nicht
durch einfache Kreisabschnitte oder parabolische Funktionen approximierbar. Dies gab auch den An-
laB, fiir die Bahnkurvensteuerung keine Exzenter- oder Kurvenscheibenkonstruktionen einzusetzen,
sondem auf einer hochprizisen Mehrachsen-Motorsteuerung aufzubauen.

T T v T v T y v T T T T T
0 0
1.0 L s N N .
09+ i
o o8| ]
>
0.7+ 4
06 L 1 N | . 1 . N 1 N 1 N 1 s
-08 -06 -04 -02 0.0 0.2 0.4 0.6 0.8

X(6)
Bild 34  Ebene Bewegung der x-y-Kreuztischeinheit

Fir die Versuchsfiihrung ist es sinnvoll, unter anderem ein Maf fiir die Verformungsgeschwindigkeit
der Probe festzulegen. Das einfachste zeitliches Verformungsprofil fiir Wechselbiegungen wire ein
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dreiecksformiges Biegewinkel/Zeit-Verhalten a(t) und damit eine abschnittsweise konstante Defor-
mationsgeschwindigkeit € (f) ~c (f) =const. (Bild 35a)). An den Umkehrpunkten der Biegebewegung
wiirden jedoch sehr groBe relative Beschleunigungen a. (¢) fiir den Rundtisch aufireten, und die maxi-
male Zykliergeschwindigkeit wiirde schnell an die Grenzen des Dynamikbereichs der Motoren
stoflen. Ein weicheres und flexibleres Betriebsverhalten erreicht man mit einer zeitlich sinusférmigen
Verbiegung (Bild 35b)). Man erhilt entsprechend cosinusformige Geschwindigkeits- und sinusformi-
gen Beschleunigungsverldufe. Andererseits kann fiir diesen Steuerungsmodus nur ein Mittelwert fiir
die Deformationsrate angegeben werden. Dennoch wurde dieses Geschwindigkeitsprofil fiir den
MeBplatz verwendet.

a) b)
ta Taq)

VAN AN
IAVARVA U U
a(t) ‘ o (t)

N [, N /N
| t \J N2
oL(t) a(t)
. [\,
’ U

Bild 35 Mogliche dynamische Profile: a) konstante Teilgeschwindigkeiten, b) cosinusférmiger
zeitlicher Verlauf der Geschwindigkeit

Insgesamt ergeben sich folgende Gleichungen fiir den dynamischen, synchronisierten Betrieb der drei
motorischen Verstelleinheiten:

(19)  ROT(@) = o =20 ~sin(w?)
sin?0 &

(20) LINl(S) :lo—e-—icose

@1)  LIN2(B) = 1o22%>% + 2sing

(I MeBlange, 6: Biegewinkel/2, h: Probendicke)

Fiir eine genaue Kontrolle der momentanen Verstellgeschwindigkeiten bietet die Motorsteuerkarte ne-
ben dem gewohnlichen Betriebsmodus der Lageregelung auch einen Modus mit Geschwindigkeitsre-
gelung an. In Lageregelung fahren die motorischen Versteller in Richtung der vorgegebenen
Zielposition. Als MaB fiir die Regelgrofie dient die Abweichung der momentanen Position relativ
zum Ziel. Eine vorgegebene Maximalgeschwindigkeit wird wihrend der Fahrt nicht iiberschritten. In
Geschwindigkeitsregelung wird auf eine genaue Einhaltung der vorgegebenen Geschwindigkeit
geachtet, wihrend die Zielposition nur mehr als Abschaltkoordinate firr die Bewegung verwendet
wird. In dieser Betriebsart konnen nichtlineare zeitliche Geschwindigkeitsprofile wie das Cosinuspro-
fil prazise realisiert werden.
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3.1.5.3 Bahnfehler

Wie in Kapitel 3.1.5.1 beschrieben, wird die Bahnkurve abschnittsweise linear approximiert, indem
nach jedem Winkelinkrement von 0.5° ein neuer Parametersatz mit Zielposition, Geschwindikeit und
Beschleunigung zu den Motoren iibertragen und fiir das nachfolgende Stellinkrement benutzt wird.
Zwischen diesen Kontrollpunkten fahren die Motoren jeweils mit konstant geregelter Geschwindig-
keit. Soll nach einem Kontrollpunkt auf eine héhere Geschwindigkeit beschleunigt bzw. auf eine
niedrigere abgebremst werden, geschieht dies mit der fiir diesen Punkt vorgegebenen Beschleu-
nigung. Das Geschwindigkeitsprofil . (f) wird also durch eine trapezoide Treppenfunktion approxi-
miert, wie Bild 36 ausschnittsweise zeigt.

o (f)
i

approximiert

Sollbahn

| /
Kontrollpunkte
Bild 36  Approximation der idealen Bahnkurve durch Treppenabschnitte

b
Lt

Bahnfehler Rundtisch

Der Rundtisch ROT soll nun fiir eine Abschitzung der Bahnfehler mit cosinusformigem Geschwin-
digkeitsprofil zwischen den Umkehrpunkten o, und o, hin und her bewegt werden. Diese Cosi-
nusfunktion werde durch n Stiitzstellen, entsprechend den Winkelinkrementen von 0.5°, durch
trapezoide Abschnitte genidhert. Die dabei erzeugten zeitlichen Abweichungen der Ist-Position des
Rundtisches von der Soll-Position wurden fiir eine Verdrehung von -90° bis +90° berechnet und in
Bild 37 aufgetragen. Dabei wurden fiir die Beschleunigungen die maximal im Dauerbetrieb zuléssi-
gen Werte der entsprechenden Motoren zugrunde gelegt. Die mittlere Winkelgeschwindigkeit wurde
zu 90°s festgesetzt, was einer Obergrenze der realisierbaren Mefgeschwindigkeit im Dauerbetrieb
entspricht. Wie Bild 37 zeigt, liegen reale (approximierte) und ideale Bahnkurven schr dicht bei-
einander, daher ist auf der rechten Ordinate die Differenz in vergrofierter Skalierung dargestellt. Man
erkennt, daf die reale Position der idealen iiber den gesamten Winkelbereich hinweg hinterher eilt, im
Mittel rund 0.02 Sekunden. Zu den Umkehrpunkten hin steigt diese Verzogerung steil an und sum-
miert sich so nach einem kompletten Zyklus (-90°, +90°, -90°) auf insgesamt 0.059 Sekunden oder
3.74% der idealen Zykluszeit. Diese Abweichung wird iiber wiederholte Zyklen akkumuliert, da der
Rotationstisch erst die Drehrichtung wechselt, nachdem der Umkehrwinkel exakt erreicht ist,
ungeachtet etwaiger zeitlicher Verzégerungen.
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3.5 0.000
30 _ .......... gemessen 1
R [ berechnet 4.0.005
2.5 —— Differenz - <
i o )
_ 20} ‘ s 4-0.010 g:
L, ] Lt g %
s 15 ot {-0015 2
N I Jolas >
1.0} o 1 @
anr -0.020 @
0.5} ,” durchschnittl. Zeitverzégerung:  -0.019s
,’/ Verzégerung nach einem Zyklus: -3.74%
. | ! N 1 1 L 1 -0.025
0 c-)90 -60 -30 0 30 60 90

ROT Position [°]
Positionierfehler des Rundtisches ohne Korrektur. Die untere Kurve/rechte Skala geben die
zeitlichen Verluste wahrend eines Zyklus an

Bild 37

Aus diesen Griinden wurden alle Sollgeschwindigkeiten an den Kontrollpunkten mit einem Korrek-
turfaktor n>1 multipliziert. Diese Geschwindigkeitskorrektur ist in Bild 38 beriicksichtigt. Man er-
kennt eine wesentlich verminderte Bahnabweichung von der Idealkurve mit einem Nachlauf von nur
0.88% pro Zyklus. Diese Genauigkeit wurde als ausreichend eingestuft; auf weitere iterative Anpas-
sungen an das angestrebte Geschwindigkeitsprofil konnte daher verzichtet werden.

3.5 0.01
30 | gemessen
N [ [—— berechnet
2.5|| —— Differenz -~ 40.00 §
L /,’/ —
. 20 o
7] «Q
oy i o}
= 15 {-001 2
N : @
1.0 , —
L - 0,
051 , ” durchschnittl. Zeitverzogerung: 20.003s |.0.02
L+ Verzégerung nach einem Zyklus:  -0.88%
0.0 " ) L L ! N 1 L 1 .
-90 -60 -30 0 30 60 90

ROT Position [°]

Bild 38  Positionierfehler des Rundtisches mit Korrektur. Die untere Kurve/rechte Skala geben die
zeitlichen Verluste wihrend eines Zyklus an
Bahnfehler Lineartische

Die Lineartische werden nach jedem Winkelinkrement des Rundtisches mit neuen Geschwindigkeiten
zum Anfahren des folgenden Kontrollpunkts versorgt. Diese Geschwindigkeiten errechnen sich aus
der Differenz der erreichten Momentanposition und der Soll-Position am nichsten Kontrollpunkt
sowie der Zeit, die der Rotationstisch nach seinen Geschwindigkeitsdaten bis zum Uberstreichen des
nédchsten Punkts benétigt. Auf diese Weise werden akkumulierte Positionierfehler der Lineartische
nach jedem Inkrement kompensiert. Dennoch verbleibt ein Restfehler, der auch hier in der Trapez-
Approximation der Geschwindigkeitskurve begriindet ist. Wie Bild 39 verdeutlicht, liegt diese
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Bahnabweichung jedoch im Bereich von maximal 0.03um und damit weit unterhalb der Positionier-
genauigkeit der Lineartische. Fir die Simulationsrechnung wurde bereits der "worst case" einer sehr
grofien MeBlinge von 10mm bei einer Probendicke von 0.1mm zugrunde gelegt, was lange Stellwege
und schnelle Positionierungen von LIN1 und LIN2 erfordert. AuBerdem akkumulieren sich diese
Bahnfehler nicht iiber wiederholte Zyklen, da das Vorzeichen der Abweichungen nach jedem
Halbzyklus durch die Umkehr der Stellrichtung wechselt.

Synchronisationsfehler LIN1/2 zu ROT
0.04
0.03 |

0.02]
0.01
0.00 |
001 |
-0.02]

-0.03

00— =5 0 30 60 90
ROT Position [°]
Bild 39  Synchronisationsfehler der Lineartische

LIN Positionierfehler [um]

Bahnfehler durch Justagetoleranzen:

Die Justage der Probenhalteblécke wurde mit Hilfe von 1pm-MeBtastemn, Eichwinkeln und End-
mafBen in folgenden Schritten ausgefiihrt:

1. Einstellen eines rechten Winkels zwischen den Lineartischen LIN1 und LIN2 mit einer maxi-
malen Abweichung von £10pm auf 100mm.

2. Zentrierung der Probenaufnahme iiber dem Rundtischdrehpunkt auf +£5pum in x- und y-Richtung
3. Vertikale Ausrichtung der Seitenfldchen der Probenhalteblécke auf £5um iber deren Gesamthéhe
4. Ausrichtung des sensorseitigen Halteblocks parallel zu LIN2 auf £5pm iiber 40mm Verfahrweg

Mit diesen Justagetoleranzen ergibt sich eine Positionsgenauigkeit der gefithrten Probenenden von
etwa 20um in jeder Raumrichtung. Die Auswirkungen einer Abweichung von der Soll-Bahnkurve
durch Justagetoleranzen ist in der Bildfolge 40 anhand von FEM-Simulationen dargestellt. Samtli-
chen Berechnungen liegt das pseudoelastische Materialmodell aus Kap. 2.6.2 zugrunde. Teilbild a)
zeigt den EinfluB eines Justagefehlers von 20um bei einem Biegewinkel von 30°, Teilbild b) fiir 90°.
Der rechte Probenhalter wird mit einer linear mit dem Biegewinkel bis zu einem Maximalwert von
Ax=20pm steigenden Fehlpositionierung bewegt. Reprisentativ fiir die Lastverteilung ist die von
Mises-Spannung angegeben. Sie ist in beiden Bildemn sehr homogen iiber die Probe verteilt ohne
sichtbaren Einflufl der Bahnkurvenabweichungen. Bei einem angenommenen Fehler von maximal
Ax=100pm hingegen (Teilbilder c), d)) zeigt sich fiir kleine Biegewinkel bereits eine deutliche Ab-
weichung von der angestrebten, kreisbogenformigen Trajektorie mit entsprechender Spannungs-
lokalisierung an den Probenenden. Fiir 90° Biegewinkel ist dieser Einflul schwicher, jedoch immer
noch sichtbar,
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a) b)

MODEL: DX4 DEF =1 MODEL: DX4 DEF =1

L15: STATIC L45: STATIC

STEP: 1 TIME: STEP: 1 TIME: 45

VONMISES STRESS VONMISES STRESS

RESULTS WERE CALCULATED RESULTS WERE CALCULATED
- =

MIN = 504E-1 MIN = .742E-1

c) | d)

MODEL: DX3 DEF =1
L15: STATIC &%DSE%‘\TD'I)(()S DEF=1
STEP: 1 TIME: 15 STEP: 1 TIME: 45
VONMISES STRESS VONMISES STRESS
RESULTS WERE CALCULATED RESU Ts WERE CALCULATED
MAX = =,133 MAX =416
. MIN = 31851

Bild 40 Einfliisse von Justagefehlem auf dic Biegelinie: a) Ax=20um, o=30°, b) Ax=20um,
o=90°, ¢) Ax=100pm, «=30°, d) Ax=100pm, 2=90°

Somit sollten die wihrend des Aufbaus erzielten Justiertoleranzen von 20pum keinen stérenden Ein-
fluB auf die angestrebte Biegelinie haben.

Bahnfehler durch Probengeometricabweichungen:

Reale Biegebleche besitzen unter Umstidnden Oberflachenfehler und eine inhomogene Rauhigkeit, so
daB} die Probe keine einheitliche Dicke besitzt. In Bild 41 wurden die Einfliisse einer angenommenen
halbkreisformigen Oberflichenkerbe von 5pm Durchmesser auf die Lastverteilung in der Biegeprobe
simuliert. In den Teilbildern a) und b) ist die Verteilung der von Mises-Spannung in der Nihe einer
auf halber Probenlinge lisgender Kerbe fiir 30° bzw. 90° Biegewinkel dargestellt. Entsprechend ge-
ben die Bilder c) und d) die Situation fiir eine nahe am Probenende auftretende Kerbe an.

a) b)
MODEL: 5 = MODEL: § DEF = 1
L15: STATIC L45; STATIC
STEP: 1 TIME: 15 STEP: 1 TME 45
VONMISES STRESS VONMISES STRE
ULTS WERE CALCULATED RESULTS WERE CALCULATED
=443 MAX = 433
MIN = 171E-1 MIN = 188E-1
393
%354
" 315
275
236
LRT74
V457
118
787
394
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c) d)

MODEL: 6 DEF =1 MODEL: 6 DEF =1
L1S STAT!C LA46: STATIC
P:1 TIME: 15 STEP: 4 TIME: 45
VONMISES STRESS . VONMISES STRESS
TS WERE CALCULATED MAXULISZWERE CALCULATED
MAX 435 e
MIN = 358E-1 £ MIN = 555E-2

o
<

Bild 41 Einfliisse von Kerben auf den Biegeproben auf die Biegelinie:
a) Mittelkerbe, a=30°, b) Mittelkerbe, a=90°, c¢) Endkerbe, a=30°, d) Endkerbe, a=90°

In allen Fillen ist lediglich eine lokale Stérung des Spannungsfeldes beobachtbar. Eine wesentliche
Verinderung der Lastverteilung oder der Biegelinie ist nicht zu erkennen. Da fiir die verwendeten
Biegeproben nicht mit Oberflichenfehlem in einer GréBenordnung iiber Spum zu rechnen ist, sollte
auch fiir reale Proben die Bahnkurve reiner Biegung gut eingehalten werden.

3.1.5.4 Softwarefunktionen von FATIBEND

Das Steuer- und MeBprogramm FATIBEND iibernimmt die Bahnkurvensteuerung der motorischen
Einheiten, erlaubt simultanes Messen, Darstellen und Verarbeiten der Biegemoment- und
Biegewinkeldaten in Echtzeit und stellt eine automatische Versagensbeurteilung mit MeBabbruch-
kriterien zur Verfiigung. In bis zu zehn MeBpuffern konnen Biegemoment/Biegewinkel- oder
Biegemoment/Zeit-Datensitze am Bildschirm angezeigt und weiterverarbeitet werden. FATIBEND
wurde in der Programmiersprache C innerhalb eines halben Jahres entwickelt und umfafit etwa 500kB
Quellcode. FATIBEND lLiuft auf DOS-Rechnern mit MS-DOS Version 3.3 oder héher und mit Pro-
zessoren ab 80486/40MHz. 1MB Hauptspeicher und eine Standard-VGA Grafikkarte reichen zum
ordnungsgeméfen Betrieb aus. Die Leistungsdaten von FATIBEND sind im folgenden stichpunktar-
tig aufgefiihrt.

Motor-Bahnsteuerung:

> Freies oder auf Kreisbahn synchronisiertes Verfahren der motorischen Versteller ROT, LIN1
und LIN2 nach Benutzervorgabe im Bereich +/-90° bzw. +/-50mm

> Automatisiertes Fahren von dehnungsgesteuerten Ermudungszyklen zwischen symmetrischen
und asymmetrischen Winkelgrenzen (einsinnige und reversierende Biegung méglich)

Experimentstenerung:

> Aufzeichnung von Biegewinkel/Biegemoment- bzw. Zeit/Biegemoment-Bezichungen und
Echtzeit-Bildschirmdarstellung der MeBkurven

> Ausgabe der aktuellen Motorpositionen mit Positionierfehlern

> Steuern des Ermiidungsexperimentes mit benutzerdefinierten Dehnraten und Lastgrenzen,

automatischer Abbruch bei Unterschreiten einer vorzugebenden Biegemomentamplitude
AM(N) <= x% AM(N=1) oder nach einer festgelegten Zyklenzahl N,

Datenverarbeitung:

> Laden und Speichern von Mefkurven
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> Ablegen einzelner Mefipunkte (z.B. nur MeBdaten bei Mittel- und Extremaldehnungen) oder
fortlaufend (Auflésung 0.5°) auf Datentriger wihrend der Messung

Bild 42 zeigt ein Bildschirmfoto von FATIBEND. Dargestellt ist die MefBkurve einer Probe im
linear-elastischen Bereich. Im rechten Bereich des MeBfensters werden untereinander der Zustand des
Biegemomentsensors, Positionsdaten der Motoren (Ist-Position, nichstes manuell anzufahrendes Ziel
und momentaner Stellfehler fiir ROT, LIN1 und LIN2), Mefidaten fiir die aktuelle Messung (Winkel-
grenzen, Stellgeschwindigkeiten, Abbruchkriterien und Probengeometriedaten) und schlieBlich Sta-
tusmeldungen angezeigt.

DIﬁCRﬁHH BIECEM
5.884INmnl

SIT IONEN

: 0
ROT LIN1 LINZ
[Gradl [mm]' ~Irm]

o0}

Uierkantprobhe

H= B 1BB ,B"

Bild 42  Screenshot des Mefprogramms FATIBEND

FATIBEND verfiigt iiber eine benutzerfreundliche Meniioberfliche und kann wahlweise mit Tastatur
oder Maus bedient werden.

3.2 Prufeinrichtung zur Zug/Druck-Ermudung

Zug/Druck-Experimente an Nitinol SE508 wurden an einer servohydraulischen Werkstoffpriif-
maschine in Dehnungsregelung durchgefithrt. Der Dehnungsabgriff umfafit eine MeBliange von 2mm
im mittleren Bereich der taillierten ProbenmeBlange (Bild 43). Fiir die Versuchssteuerung sowie
Datenerfassung und -auswertung wurde ein PC 80486 mit dem MeBdatenprogramm DASYLAB
v.2.00 und einem selbst programmierten Schaltbild eingesetzt. Damit kénnen Lastprofile und -pa-
rameter vorgegeben und die gemessene Spannung gegen Dehnung, Maschinenweg oder Zeit auf-
gezeichnet werden. Frei definierbare Abbruchkriterien wie Lastabfall unter eine Schranke oder
Uberschreiten der zuléssigen Dehnungs- oder Wegegrenzen erlauben eine stindige Uberwachung und
beenden das Experiment gegebenenfalls automatisch.
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WS-Prufmaschine | Vorgaben:

- R (R= -1: symmetrische Last)
Dehnungs- | _ maximale, minimale Dehnung
aufnehmer (dehnungsgesteuertes Experiment)

Hourglass- - zeitlich konstante Deformationsrate
Probe - Abbruchkriterium (Lastamplitude < Fstop)

I Schenck

Maschinensteuerung und
Aufzeichnung MeRdaten:

- Kraft/Maschinenweg oder
Kraft/lokale Dehnung in period. Abstidnden
- Zyklenzahl

Bild43  MeBablaufschema der Zug/Druck-Ermiidung

Die cingesetzte Werkstoffpriifimaschine des Typs Schenck POZ863 arbeitet bis zu einer Last von
63kN bei einem maximalen Stellbereich von +/-50mm [Sche82]. Fiir die Messungen an Hourglass-
Proben reichten Krifte unterhalb von 10kN und Stellwege von +/-2mm aus, so daf} die MeBbereiche
feiner skaliert werden konnten. Der Analog-Ausgabebereich von +/-10V entspricht in dieser Ska-
lierung +/-12.6kN im Kraftkanal bzw. +/-10mm im Wegkanal.

Bei Emmiidungsmessungen mit kleinen Lastamplituden neigen selbst kleine Servoventile zum , Ein-
schlafen®, d.h. der erforderliche Hub ist so gering, daf sich das Magnetventil festsetzt und nicht mehr
stellt. Dieser Effckt wurde anfénglich bei einigen Messungen beobachtet. Zur Abhilfe wurde dem
niederfrequenten Dehnungs-Sollwertsignal ein hochfrequentes Sinus-Signal von 910Hz mit einer
Amplitude von +/-1V (bezogen auf den Sollwertbereich von +/-10V) iiberlagert. Bei dieser Frequenz
ist das Magnetventil gerade noch zu schalten in der Lage, die Hydraulik und damit der Hub der Probe
hingegen sind bei weitem zu trige, um zu folgen. So erreicht man eine stindige Erregung des Ventils
ohne MeBeinfluB und verhindert somit ein , Einschlafen®, Die tiberlagerte Hochfrequenz wurde von
einem externen Funktionsgenerator erzeugt und iiber eine selbst angefertigte Adapterkarte direkt auf
den Sollwertkanal der Priifmaschine gelegt.

3.2.1 Lokale Dehnungsmessung

Fiir NiTi erwartet man eine ausgeprigte Spannungs/Dehnungs-Hysterese mit plateauartigem Verlauf,
Es kann kein krafigeregeltes Experiment gefahren werden, da die Plateausteigungen derart gering
sind, daB bei nahezu konstanter Last eine Dehnungs-Regelstrecke von mehreren Prozent entstehen
wiirde, die nicht weich ausregelbar ist. Andererseits scheidet auch eine Regelung iber den
Maschinenweg der Priifinaschine aus, da die Verformung in der sanduhrformigen Probe inhomogen
und stark an der diinnen Taille lokalisiert ist. Damit bietet sich Dehnungsregelung unter Einsatz eines
Dehnungsaufnehmers an, der im Taillenbereich die Verformung in Lastrichtung mifit, Legt man die
Sanduhrgeometrie der Nitinol-Proben zugrunde (s. Kap. 4.2), ergibt sich fiir eine MeBlidnge von 2mm
eine maximale relative Spannungsinhomogenitit von nur 2.2%. Andererseits will man in dehnungs-
gesteuerten Experimenten eine Dehnung von 0.1% noch reproduzierbar auflosen, was einem Verfor-
mungsweg von 2pum entspricht. Dieser Wert kann gerade noch zuverldssig mit gingigen
Meftechniken erzielt werden. Damit erscheint die MeBstrecke von 2mm als ein vemniinfliger Kom-
promil zwischen Auflosungsgrenze der MeBtechnik und dem Wunsch nach einer lokalen
Dehnungsinformation. Als Dehnungsbereich wihrend den Ermiidungsmessungen sollten +/-10% aus-
reichen, was einer Streckenidnderung von +/-0.2mm entspricht.
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Als MeBprinzipien wurden folgende Verfahren auf ihre Tauglichkeit hin iiberprift:

> WegmefBsystem mit DehnmeBstreifen (DMS)
induktiver Wegaufnehmer
> optische Verfahren:
- Lichtwellenleiter und positionsempfindlicher Detektor (PSD)

v

- Abschattungsverfahren

- Laser-Abstandsmessung

Andere Methoden wie die Speckle-Technik [Gom94], Holographie oder Shearographie [Ste95] er-
lauben zwar eine sehr gut ortsaufgeldste Bestimmung mehrdimensionaler Deformationszusténde, sind
aber wegen des erhohten Rechenaufwandes nicht echtzeitfshig und damit ungeeignet fiir die An-
steuerung einer Dehnungsregelung an einer Werkstoffpriifmaschine.

Im folgenden werden orientierende Probemessungen mit den oben aufgefiihrten MefBprinzipien kurz
dargestellt.

Wegmeflsystem mit DMS:

Bei diesem Verfahren werden auf der MeBlinge der Probe zwei Klingen aufgesetzt, die iiber ein mit
DMS beklebtes Federelement miteinander verbunden sind (Bild 44). Andert sich bei einer Dehnung
der Probe der Abstand zwischen diesen Klingen, wird das Federelement verbogen und erzeugt so
einen Spannungsabfall an den DMS, welcher als dehnungsproportionales Mefsignal abgegriffen
wird. Die Aufnehmer werden in der Regel mit Federkriften an der Probenoberflache gehalten.

lastfrei unter Last

Probe
Klingen
DMS

Bild 44 Lokale Dehnungsmessung: mechanisches Prinzip mit DMS

Fiir Testmessungen wurden drei kommerziell erhiltliche Aufnehmertypen eingesetzt (HBM DD-1,
MTS Mod. 632.26 und Sandner D/S DSA15/10H), von denen der DD-1-Aufnehmer das geringste
Signalrauschen und die niedrigsten temperaturbedingten Driften aufwies. Dennoch ist dieser Auf-
nehmer primér fiir groe MeBwege von +/-2.5mm konzipiert und wird mit den erwarteten +/-0.2mm
in Emmiidungsexperimenten nur in einem kleinen Teil seines Vollbereichs betrieben. Damit sinkt das
Signal/Rausch-Verhiltnis entsprechend und thermische Driften (spezifiziert mit 0.005% des
Endwertes pro K) haben ein stirkeres relatives Gewicht. Driftmessungen ergaben eine Stabilitit von
+/-1pm in 24h.
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Induktiver Wegaufnehmer:

Induktive WegmeBsysteme bestehen aus einem ferromagnetischen Tauchanker, der berithrungslos
teilweise in eine Leiterspule eintaucht. Wird der Anker in der Spule bewegt, dndert sich die Indukti-
vitit der Spule, und diese Verstimmung kann als zur Wegénderung proportionales Signal benutzt
werden. Fiir Probemessungen wurde auf der Basis des DD-1-Mefisystems ein Dehnungsaufnehmer
mit zwei zueinander beweglichen Mefklingen konstruiert, von denen eine den Tauchanker, die andere
die Spulenwicklungen trigt (Bild 45).

Spule T

Tauch-
anker

Probe

MeRklingen

Bild 45 Lokale Dehnungsmessung: mechanisches Prinzip mit induktivem Aufnehmer

Die Nullpunktstabilitit dieses Aufnehmers liegt etwa eine Grofenordnung besser als bei der DMS-
Technik. Leider sind die Massen von Spule und Tauchanker jedoch so grof3, dal der Dehnungsauf-
nehmer mit sehr hohen Kriften auf die Probenoberfliche gespannt werden muf} und zudem zu mecha-
nischen Resonanzschwingungen im Niederfrequenzbereich 0-20Hz neigt.

Optische Verfahren:

Optische Verfahren besitzen den Vorteil, berithrungslos messen zu kénnen und so eine Beschidigung
der Probe durch mechanischen Kontakt mit dem MeBsystem zu verhindem. Andererseits sind diese
Methoden dadurch oft nicht in der Lage, kleine Stérbewegungen der MeBpunkte zu erkennen und aus
der Messung zu eliminieren.

i) Lichtwellenleiter mit PSD:

Mit Hilfe einer Laserdiode mit Lichtwellenleiter und einem positionsempfindlichen Detektor wurde
ein neuartiges optisches DehnungsmeBverfahren realisiert. Auf eine Hourglass-Probe werden senk-
recht zur Lastrichtung im gewiinschten Mefabstand von etwa 2mm zwei Multimode-
Lichtwellenleiterfasern (Firma Vistek, Mittenwald) mit Durchmesser 0.25mm aufgeklebt und an eine
Rotlicht-Laserdiode angeschlossen. Das in die Fasem eingekoppelte Laserlicht wird mit einem posi-
tionssensitiven Detektor (PSD) registriert, der hochauflésend den Ortsschwerpunkt eines eintreffen-
den Lichtflecks mift (Bild 46). Der dazu verwendete PSD (Fimma Vistek, Seefeld) besitzt eine
MeBlinge von Smm bei einer zulédssigen Breite des Lichtflecks von maximal Imm. Durch geeignete
Modulations-/Demodulationstechniken kénnen nun abwechselnd die Positionen des oberen bzw. des
unteren Lichtflecks bestimmt und deren Differenz berechnet werden. Dieses Signal ist ein Mab fiir
den momentanen Abstand der aufgeklebten Multimodefasemn und damit fiir die Probendehnung.
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I /{ Probe

PSD

I Laserdiode, rot

Lichtwellenleiter,
aufgeklebt

Bild 46 Lokale Dehnungsmessung: optisches Prinzip mit Lichtwellenleiter und positionsempfind-
lichem Detektor

Mit diesem Verfahren liefen sich reproduzierbare Abstandséinderungen von Spum nachweisen. Ein zu
niedriger Rauschabstand des PSD sowie starke Strahlaufweitung vor dem Sensor waren die dominan-
ten Storeinfliissse. Die Temperaturdrift lag unterhalb von 0.5um in 24h. Der Strahifokus kénnte mit
kleinen Aufsatzlinsen (Selfoklinsen) verbessert werden. Diese wiirden jedoch schwer auf der
MeBlinge von 2mm Platz finden. Zudem ist das maBgenaue Aufkleben der Lichtwellenleiter sehr auf-
wendig. Ein weiterer Fehlereinflu ist die Abhéngigkeit des PSD-Signals vom Leuchtfleckdurch-
messer und damit dem Abstand der LWL-Fasem von der sensitiven Schicht. In den Versuchen betrug
dieser Abstand etwa 1.5mm. Wéihrend der Belastung der Probe schwankt dieser Wert um bis zu
+/-40pum und erzeugt dadurch Stérungen in der Grofienordnung der PSD-Auflésung. Damit liegt die
Reproduzierbarkeit einer Abstandsinderung lediglich bei 10pm und ist somit zu gering fiir die gefor-
derten Spezifikationen.

ii) Abschattungsverfahren:

Ahnlich wie im PSD-MefBprinzip werden fiir das Abschattungsverfahren zwei Referenzpunkte auf der
Probe benotigt, deren Abstand mit optischen Methoden verfolgt wird. Wie in Bild 47 angedeutet,
wurden zwei Keramikhaare der Dicke 200pum im Abstand von 2mm senkrecht zur Lastrichtung und
seitlich iiberstehend auf die Probe geklebt. Ein Lasermikrometer (LS-3100, Firma Keyence), das nach
einem Abschattungsprinzip arbeitet, durchstrahlt nun diese zwei Markierungsbalken und bestimmt
deren Abstand.

Lasermikrometer Probe

Strahlstrich
(aus Zeichen-
ebene heraus)
mifRt die

Abschattung

Klebetropfen

Keramikhaare,
aufgeklebt

Bild 47 Lokale Dehnungsmessung: optisches Abschattungsprinzip
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Die Auflésung fiir eine Einzelabtastung liegt bei etwa 2pm, Temperatureinfliisse sind zwischen 0°C
und 45°C vernachlissigbar. Ahnlich wie unter i) erzeugt die geringe laterale Bewegung der Probe
wihrend der Messung Stéreinfliisse, da die Kanten der Keramikhaare nie véllig parallel geklebt wer-
den kénnen und daher bei einer Bewegung in den MeBstrahl bzw. aus dem MeBstrahl heraus unter-
schiedliche Abstinde registriert werden. Diese Fehler liegen wiederum in der Gréfienordnung von
Spm.

iii) Laser-Abstandsmessung:

Bei diesem Verfahren beleuchtet das rote Licht (670nm) eines Halbleiterlasers eine diffus streuende
Oberfliache. Die keulenartige Riickstreu-Intensititsverteilung wird von einer Photodiode aufgenom-
men und gibt Aufschluf} iiber den Abstand der angestrahlten Fliche zum MeBkopf. Das MeBsystem
ILD2000-5 (Firma pe, Miinchen) verfigt iiber zwei dieser Mefképfe und kann so den Differenzab-
stand zwischen zwei MeBfldchen bestimmen. Fiir eine Verwendung dieses Prinzips zur Dehnungs-
messung wurden zwei MeBkragenringe konstruiert und auf der Probe im Abstand von 2mm montiert.
Angefaste MeBfliachen erlauben eine Anordnung der MeBkopfe, wie sie in Bild 48 dargestellt ist. Der
gemessene Wegunterschied der MefSkopfe 1 und 2 héngt linear mit dem realen vertikalen Abstand der
MeBkragen zusammen.

Probe
LasermeRkopf

Differenzierer

\

verschraubt
MeRkragen

Bild 48  Lokale Dehnungsmessung: optische Laser-Abstandsmessung

Das System ist sehr tolerant gegeniiber Verkippungen der MeBkopfe von ihrer Sollposition. Eine De-
justage von 30° bewirkt eine MeBwertdnderung von nur 0.5%. Andererseits ist der wirkliche Abstand
der Mefkragen iber eine trigonometrische Funktion empfindlich abhingig vom Winkel der
MeBflichen zueinander bzw. zur Horizontalen. Ein Fasenwinkelfehler von 5° bewirkt einen typischen
Fehler in der Abstandsmessung von 20% des Effektivwerts. Die Temperaturdrift des Systems ist mit
+/-0.1pm/K angegeben, die Auflgsung betrdgt 0.25pm. Beim Einsatz an der Werkstoffpriifmaschine
tritt aber eine prinzipielle Schwierigkeit auf. Da der hydraulische Kolben nur ein Ende der Probe
bewegt, werden wihrend der Belastung beide MeBkragen gemeinsam um einen Gesamtweg ver-
schoben, und zusitzlich 4dndert sich geringfiigig ihr Abstand aufgrund der lokalen Dehnung. Die syn-
chrone Verschiebung liegt bei typischen Ermiidungsmessungen im Bereich von Imm und ist sehr
grof} gegeniiber der durch Probendehnung hervorgerufenen Abstandsinderung von wenigen 10 bis
maximal 200pm. Die reine Verschiebung darf aber nicht zur Messung beitragen, sollte also in der
Differenzschaltung beider Meflkopfe nicht aufireten. Leider ist aber die Justagegenauigkeit der Mef3-
kragen derart beschrinkt, dal unterschiedliche Signalkennlinien fiir beide Aufnehmer entstehen und
eine Weginderung im Bereich von minimal 20pm zuverlissig reproduzierbar aufgelést werden kann,
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Zusammenfassend kann festgestellt werden, dafl alle konkurrierenden Verfahren ihre spezifischen
Stiarken und Nachteile besitzen. Insbesondere bei der geforderten Auflosung von lum stoflen die
meisten Methoden an ihre Grenzen. Als zuverlissigstes und am einfachsten zu justierendes
DehnungsmefBverfahren erwies sich die DMS-Technik. Die Nachteile des niedrigen Signal/Rausch-
Verhéltnisses und der groBen relativen Temperaturdrift wegen eines zu kleinen ausgenutzten
MeBbereiches konnten dadurch minimiert werden, da die Mefklingenldnge bei gleichbleibendem
MeBklingenabstand auf ein Drittel verkiirzt wurde. Damit erreicht man einen stark verkleinerten
MeBweg und somit grofere Signale bei kleinen zu messenden Dehnungen. Die Adaption des Auf-
nehmers an die Probenoberfliche wurde mit einem Spannmechanismus aus vier Federelementen
gelost, die eine gemeinsame Anprefiraft von etwa SN erzeugen. Diese Kraft ist ausreichend, um die
MeBklingen wahrend der Experimente am Abrutschen zu hindem. Der gesamte Aufbau mit den Pro-
benabmessungen ist in Bild 49 dargestellt.

Bild 49  Anordnung des mechanischen Dehnungsaufnehmers (rechts) an einer Hourglassprobe

Als MeBverstirker fiir das DMS-Dehnungssignal wurde ein 5kHz-Trigerfrequenzverstirker (KWS
3073, Firma HBM, Dammstadt) eingesetzt. Fiir die Kalibrierung des Systems Aufnehmer/Verstirker
wurden die MeBklingen auf einem Mikrometer-Kalibriergerét aufgesetzt. Der Klingenabstand wurde
so mit einer Genauigkeit von 1um in einem Stellbereich von +/-250pum variiert und gegen die dabei
gemessene Verstirkerspannung aufgetragen. Die Kalibrierkurve (Bild 50) spiegelt die ausgezeichnete
Linearitdt des Systems wider und zeigt, daBl man bei einer mittleren Verstirkung (0.5mV/Vx0.8) den
vollen Spannungs-Ausgangsbereich von +/-10V auf einer Strecke von +/-250pm ausschopft. Lang-
zeitmessungen, in denen der Aufnehmer auf eine lastfreie Probe gesetzt wurde, bestitigten das ver-
besserte Driftverhalten. Die maximalen Werte lagen bei 0.2pum in 48h fiir Temperaturschwankungen
von +/-5K.
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Bild 50 Kalibrierkurve des adaptierten, mechanischen Dehnungsaufnehmers

Fiir einen Vergleich der lokalen Dehnungsmessung mit der iiber den Maschinenweg aufgenommenen
integralen Dehnung wurden beide Grofien in Bild 51 gegeneinander aufgetragen. Fiir die reversie-
rende Beanspruchung einer Hourglass-Probe bis zu einer Dehnungsamplitude von (lokal) 4% ergibt
sich eine symmetrische Hystereseschleife in Zug- bzw. Druckbereich. Die flachen Hystereseplateaus
zeigen, daB die Probendehnung bei pseudoelastischer Beanspruchung (ab etwa 0.8%) stark an der
MebBstelle des Dehnungsaufnehmers, d.h. an der engsten Taille lokalisiert ist. Wegen der Spannungs-
erhchung am kleinsten Durchmesser startet dort offensichtlich die SIM-Umwandlung. Die Riickum-
wandlung zeigt das iibliche hysteretische Verhalten, das sich ebenfalls in Bild 51 widerspiegelt.

Dieser nichtlineare, materialabhiangige Zusammenhang zwischen Maschinenweg und lokaler
Dehnung macht deutlich, dafl eine rechnerische Emmittlung der Taillendehnung aus dem Wegsignal
nicht méglich und daher ein lokaler Dehnungsaufnehmer unerlédBlich ist.

78 [ [ 45,=8.0%, R=-1
-8.0 H defdt = 1.0%/s

82|
8.4
86|
88|
9.0/
92|
94l

Maschinenweg [mm]

Dehnung [%]

Bild 51  Zusammenhang zwischen integraler und lokaler Dehnung

-49-




3.2.2 Probenaufnahme

Da die Dehnung aus Platzgriinden nur an einer Stelle auf dem Probenazimut gemessen wird, muf si-
chergestellt sein, daB iiberlagerte Biegelasten weitgehend ausgeschlossen sind, da diese eine Fehler-
komponente in der gemessenen Langsdehnung ergeben. Zu diesem Zweck wurden plan geschliffene
Probenhalter mit Feingewinde M5x0.5 konstruiert, die eine prazise vertikale Ausrichtung der Probe
sowie einen flichigen KraftschluB an den Auflageflidchen sicherstellen (Bild 52). Das Gestinge der
Priifmaschine wurde auBlerdem auf eine gesamte freie Lange von 320mm verkiirzt, um geometrische
Abweichungen im Zugstrang zu minimieren.
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Bild 52  Probenaufnahme

3.2.3 Probentemperierung

Die Messungen an Hourglass-Proben wurden fast ausnahmslos bei Raumtemperatur durchgefiihrt, da
der pseudoelastische Effekt des Nitinol fiir diesen Bereich optimiert wurde. Einige Vergleichsproben
mubten jedoch in rein austenitischem bzw. rein martensitischem Zustand gemessen werden, was eine
Temperierung der Probenumgebung erforderte. Fiir diese Versuche wurde die lokale Dehnungsmes-
sung aufgegeben zugunsten eines Fliussigkeitsbades von 0.51, welches mit Teflonbuchsen gegen das
Zuggestinge abgedichtet wurde. Fiir Temperaturen oberhalb von Raumtemperatur wurde ein wir-
megeregeltes Silikonélbad verwendet, fiir niedrigere Temperaturen bis hinab zu 205K ein
Glycerinbad.

3.2.4 Temperaturmessung an der Probe

Einige Publikationen beschiftigen sich mit der exothermen Natur der spannungsinduzierten Marten-
sitbildung und der damit begriindeten Erwdrmung einer pseudoelastischen Probe unter Zug- oder
Drucklast [Leo93, Sha94]. Zur Beurteilung der Warmeentwicklung in der Probe wurde eine kurzwel-
lige (3-5.4pm) Infrarot-Thermokamera (TVS2000 MK I ST, Fa. Goratec, Miinchen) mit Stirling-
kithler und Makroobjektiv eingesetzt, die iiber eine Ortsauflésung von etwa 0.25mm und eine
Temperaturauflosung von 0.1K verfigt. Ein digitales Bildverarbeitungssystem erlaubt Aufnahmen
mit bis zu 30 Bildem/s in Echtzeit. Die Ergebnisse werden in Kap. 6.3.2 dargestelit.

-50 -




3.2.5 Meldatenerfassung und Experimentsteuerung

Die MeBdatenerfassung DASYLAB (Firma DATALOG, Moénchengladbach) wurde unter Windows
for Workgroups 3.11 auf einem PC 80486 DX2/66 betricben und diente neben der Datenaquisition
und -auswertung auch zur Ansteuerung der Werkstoffpriifmaschine in Dehnungsregelung. Um best-
mogliche Synchronisation des Sollwertgebers mit der MeBdatenaufzeichnung zu erreichen, wurden
die Dehnungs-Sollwerte aus DASYLAB mit einer Frequenz von 1kHz zur Maschine tibertragen. Fiir
die Zerrei- und Emmiidungsexperimente wurden Schaltbilder entwickelt, die eine Aufzeichung von
Maschinenweg, Dehnung, Kraft und Zyklenzahl mit bis zu 0.5kHz erlauben. Um die anfallende
Datenmenge bei Dauerexperimenten zu reduzieren, schreibt man dabei nicht jeden Zyklus auf Fest-
platte, sondem halt ab Zyklus 100 nur eine logarithmische Auswahl (zwischen 100 und 1000 Zyklen:
jeder zehnte, zwischen 1000 und 10000: jeder 100., etc.) fest. Fiir eine automatisierte Ver-
suchsfithrung kénnen ein Abbruchzyklus sowie Grenzwerte in Weg, Dehnung und Kraft vorgegeben
werden, bei denen die Messung automatisch beendet wird.

3.3 Prifeinrichtung fir Ermidungstests an mikrochirurgischen Zangen

Zur zyklischén Priifung mikrochirurgischer Zangen wurde eine Kleinlast-Werkstoffpriifimaschine
(UTS 2, Fa. UTS, Ulm-Einsingen) mit einer Kraftimefdose fiir den Bereich von 20N und einem maxi-
malen Verstellweg von 100mm eingesetzt. Um die Zangen zyklisch schlieBen und 6ffnen zu kénnen,
wurden Lagerungshiilsen mit spezieller Nut und Zentrierbohrungen angefertigt, so dal die Probe
wihrend der Belastung gefiihrt auf ihren Flanken abrollen kann. Mit einem Steuerprogramm (209,00,
v4.08, Fa. UTS) kénnen zyklische Kraft/Weg-Kennlinien dargestellt und nach der Messung in Form
von Daten im ASCII-Format abgespeichert werden. Bild 53 zeigt eine eingebaute Mikrozange
wiahrend des Belastungstests.

Bild 53  MIC-Mikrozange zwischen Einspannbldcken wihrend der zyklischen Ermiidung
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3.4 Methoden zur Probencharakterisierung und -nachuntersuchung

3.4.1 Transmissionselektronenmikroskopie (TEM)

Fiir die Transmissionselektronenmikroskopie wurde ein CM30 (Fa. Philips, Eindhoven) mit maxi-
maler Beschleunigungsspannung von 300kV und einer Punktauflésung von 0.2nm eingesetzt. Einige
Bilder wurden an einem 200kV-Gerit Jeol 2000FX (Fa. Jeol, Japan) mit etwa 0.26nm Punktauf-
l6sung aufgenommen. Fiir die Elementanalyse stand ein integriertes EDX-System (Energiedispersive
Réntgenbeugung) zur Verfiigung, womit die charakteristische Rontgenstrahlung einer Probe der Art
und Menge der enthaltenen Elementen zugeordnet werden kann. Mit einer vorgegebenen Vergleichs-
zusammensetzung lassen sich die Intensititsfaktoren kalibrieren, so dal bei NiTi eine absolute Ge-
nauigkeit von etwa +0.5 at.% erreicht werden kann. Neben Hell- und Dunkelfeldbildern wurden
Elektronenbeugungsaufnahmen zur Identifizierung der vorhandenen Phasen anhand ihres reziproken
Gitters herangezogen.

Fiir die Préparation der Biegeproben wurden aus den Blechen Scheiben mit 3mm Durchmesser aus-
gestanzt und bei -15°C mit einem Perchlorsdure (10vol.%, 70-72%-ig)-Methanol (70 vol.%)-Ethylen-
glykol(20vol.%)-Elektrolyten abgediinnt, bis im Abtragskrater ein kleines Loch entstand. Bei den
meisten Biegeproben war ein einseitiger Abtrag erwiinscht, um die wahrend der Biegung maximal be-
lasteten Bereiche nahe der Oberfliche untersuchen zu kénnen. Daher wurde eine Oberfliche dieser
Proben nur kurz anpoliert und dann mit Lack bzw. Polyethylenfolie abgedeckt, um einen weiteren
Angriff des Elektrolyten zu verhindemn. Dann konnte von der Riickseite her bis zur Lochbildung ab-
getragen werden,

Die massiven Zug/Druck-Proben wurden an der engsten Taille quer mit einer Diamantsige getrennt,
In einem zweiten Schnitt wurden etwa 0.2mm dicke Scheiben herausgesigt, die wie im Fall der
Biegeproben elektrolytisch abgediinnt wurden.

3.4.2 Rasterelektronenmikroskopie (REM)

Fir die rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen wurde ein 30kV-Gerit (SEMS505, Fa. Philips,
Eindhoven) mit 6nm Strichauflésung verwendet. Fiir alle Vergroerungen bis 1000 wurde mit einem
100nm-Strahlfleck gearbeitet, fiir héhere VergroBerungen mit 50nm. Das REM besitzt ebenfalls eine
EDX-Elementanalyse mit derselben Genaunigkeit wie am TEM.

Einige Proben mufiten zur Kontrastverstirkung mit einem Goldfilm bedampft werden.

3.4.3 Kalorimetrie (DSC=Differential Scanning Calorimetry)

Fiir die DSC-Messungen stand ein PL-DSC-Kalorimeter (Fa. Polymer Laboratories, Epsom, UK) zur
Verfiigung. Damit lassen sich Temperaturprofile zwischen -160°C und 770°C mit Scanraten zwischen
0.1°C/min und 60°C/min geregelt fahren. Die dabei aufgewendete Heizleistung gibt AufschluB} iiber
die Wéarmeaufnahme- bzw. Abgabe der Probe wihrend Phasenumwandlungsprozessen. Die Heizlei-
stung betrigt maximal 100mW, die Genauigkeit +1% des Effektivwertes. Die Probe wird zur Mes-
sung in einen Aluminiumtiegel eingepreft, die Ubergangswarme wird relativ zu einem gleichartigen,
leeren Probentiegel gemessen.

3.4.4 Rdéntgendiffraktometrie

Mit Hilfe von Rontgenbeugung 146t sich die Textur eines polykristallinen Materials bestimmen. Dazu
wird die raumliche Intensititsverteilung unterschiedlicher {h k 1}-Bragg-Reflexe (h, k, I: Millersche
Indizes) der untersuchten Gitterstruktur gemessen, woraus sich die Orientierungsverhéltnisse der
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Ko6mer ergeben. Ein am IWK I (Universitit Karlsruhe, Dr. B. Eigenmann) aufgebautes Rontgendif-
fraktometer, das mit Cu K,-Strahlung arbeitet, wurde fiir die Texturuntersuchungen an Biegeblechen
und Zug/Druck-Proben eingesetzt. Die Bleche wurden vor der Messung lediglich elektropoliert, um
Oberflichenoxide zu entfernen. Aus dem Querschnitt der massiven Hourglass-Proben wurden Schei-
ben herausgetrennt, die ebenfalls elektropoliert wurden.

3.4.5 Auger-Elektronen-Spektroskopie (AES)

Die Augerelektronenspektroskopie erlaubt eine prizise, standardbezogene lokale Elementanalyse. Da-
bei wird ausgenutzt, dal ein durch Roéntgenstrahlung angeregtes Atom neben der Emission von
Sekundérstrahlung auch (Auger-)Elektronen durch Ionisation freisetzen kann, die eine charakteri-
stische, von den Bindungsverhéltnissen und damit dem speziellen Element abhéngige kinetische En-
ergie besitzen, welche nachgewiesen wird. Da die Augerelektronen aus einer Tiefe von nur 2-5
Atomlagen emittiert werden, ist dieses Verfahren sehr oberflichenempfindlich. Der Durchmesser des
anregenden Strahlflecks betrug 0.3um. Die AES-Untersuchungen wurden im Ultra-Hochvakuum bei
8:10"mbar durchgefiihrt. Vor der Analyse von Nitinol SE508 wurde mit einer NiTi-Legierung
bekannter Zusammensetzung (NiTi BH) ein Standard vermessen, auf den die folgenden Element-
Quantifizierungen bezogen wurden. Kurz vor jeder Einzelmessung wurde eine Kontaminationsschicht
(vomehmlich Oxide) von ca. 300nm durch Sputtern mit Ar oder Xe abgetragen.
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4 Probenherstellung und -charakterisierung

4.1 Biegeproben

NiTi-Bleche mit Stirken unterhalb von 170pum waren nicht kommerziell erhéltlich. Wegen des hohen
Werkzeugverschleiies bei der Bearbeitung von NiTi [Bau76] erklérte sich auch in einer Auswahl von
20 Halbzeugherstellern niemand bereit, das Walzen kleinerer Chargen zu iibemehmen. Da uberdies
die Einstellung der pseudoelastischen Eigenschaft empfindlich von thermomechanischen Vorbehand-
lungen abhingt, wurde beschlossen, ausgehend von 0.8mm starkem Material alle weiteren Herstel-
lungsschritte selbst durchzufiihren.

4.1.1 Dimensionierung

Um die in medizintechnischen Anwendungen relevanten pseudoelastischen Eigenschaften von Nitinol
im zyklischen Langzeiteinsatz auszunutzen, sollte man nicht die maximal mogliche reversible
Dehnung einsetzen. Ein Wert von maximal +/-4% wird als ausreichend fiir typische Deformationen
bei mikrochirurgischen Instrumenten oder orthodontischen Dréhten angesehen. Ausgehend von orien-
tierenden Versuchen und Literaturdaten [Mel79] war zu erwarten, daB fiir hohere Lasten nur noch
Bruchlastspiele von unter 1000 erreicht werden. Im Experiment liegen fiir reproduzierbare MeBergeb-
nisse die minimalen verwendbaren Mefildngen bei 1-2mm. Bei 2Zmm MeBldnge und einer maximalen
Deflektion von +/-90° entspricht dies einem Kriimmungsradius von 1.27mm. Damit ergibt sich bei
einer angestrebten Dehnung von 4% mit Gleichung (15) eine Probendicke von 102pm. Fiir eine Beur-
teilung des Einflusses der Probenbreite auf die MeBergebnisse wurden diinne Bleche mit lmm, 2mm,
3mm und 4mm Breite hergestellt. Die Gesamtliange der Proben sollte eine beidseitige Einspannung
mit Klemmlingen von mindestens 3mm beriicksichtigen. Daher wurden als endgiiltige Geometrie
70-200pm Dicke, 1-4mm Breite und 8mm Linge festgelegt (Bild 54).

8.00

2.00 13.00 4.00

Bild 54 Probengeometrien der Biegebleche

4.1.2 Herstellung

Als Ausgangsmal lieferte der Materialhersteller (Firma NDC, CA, USA) Blechstreifen von 1m
Lange, 52mm Breite und 0.8mm Dicke mit etwa 0.03mm Oberflichenoxidschicht und laut Hersteller-
angaben 25% Kaltverformung. Fiir das weitere Kaltwalzen wurde ein eigenes Biithler-Walzwerk (Fa.
Biihler, Pforzheim) ertiichtigt. Aus dem Phasendiagramm von NiTi entnimmt man, da Temperaturen
von 800°C fiir eine Losungsglithung geeignet scheinen. Daher wurden die Blechstreifen vor dem er-
sten Walzschritt und nach jeder weiteren Dickenreduktion um etwa 20% einer Zwischenglithung bei
800°C fur lh im Luftofen unterzogen. Jede Reduktion erforderte mindestens acht Walzschritte. Bei
einer Stirke von 0.5mm wurde die Oxidschicht in einem Atzprozef mit HF-HNO,-H,O-Beize
(Mischungsverhéltnis 1:1:5) bei 60°C entfemnt. Da man fiir einen stabilen pseudoelastischen Effekt
ohne Einlaufverhalten entweder kaltverformtes oder ausscheidungsgehirtetes Material bendtigt
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[Abu90, Due90], wurde eine letzte Walzsequenz, bestehend aus acht Schritten, mit 22% Dickenre-
duktion ausgefithrt. Um von der dabei erreichten Materialdicke von 0.35mm zu der erwiinschten End-
stirke zu kommen, schlof sich emeut ein Atzschritt an. Zu stark kaltverformtes Nitinol besitzt
wiederum nur schwach ausgeprigte pseudoelastische Eigenschaften. Fur die endgiiltige Kondi-
tionierung ist daher eine nachfolgende AnlaBbehandlung im Temperaturbereich zwischen 450°C und
550°C mit Glithzeiten im Minutenbereich nétig (s. Kap. 4.1.3). Nach dieser Warmebehandlung wur-
den mit einem Nd-YAG-Laser Proben mit den erforderlichen Abmessungen lings zur Walzrichtung
aus dem Blech geschnitten (Vorversuche zur Abhéngigkeit der Lebensdauer von der Lage der Last-
richtung relativ zur Walzrichtung hatten angedeutet, dafl eine parallele Orientierung etwa um den
Faktor 1.5 hohere Lebensdauermn bewirkt als eine Belastung senkrecht zur Walzrichtung). Eine Auf-
nahme typischer Biegeproben zeigt Bild 55.

Bild 55 Biegeproben

4.1.3 Konditionierung

Wie im vorigen Kapitel dargelegt, ist fiir die Einstellung eines stabilen pseudoelastischen Effektes bei
Raumtemperatur eine Kombination aus Kaltverformung und Bildung nickelreicher Ausscheidungs-
phasen notig. Unbehandeltes, kaltverformtes Blechmaterial der Legierung Nitinol SE508 mit einer
chemischen Zusammensetzung von nominell 50.8at.% Ni ist bei Raumtemperatur austenitisch und
zeigt weder eine ausgeprigte temperaturinduzierte Martensitumwandlung in DSC-Messungen noch
einen pseudoelastischen Effekt in mechanischen Experimenten. Die Phasenumwandlungen iiber-
decken wegen der hohen Defektdichte einen sehr breiten Temperaturbereich und sind somit in kalo-
rimetrischen Messungen nicht oder nur als breite Schultern detektierbar (Bild 56 oben). Die
mechanische Energie, die dazu benétigt wird, eine spannungsinduzierte Martensitvariante durch ein
Kom zu treiben, ist so hoch, daB als konkurrierender Vorgang bereits Gleitprozesse aktiviert werden,
was sich auch in Form von bleibender Dehnung in Lastkurven bemerkbar macht. Nach einer opti-
malen Wirmebehandlung hingegen sind die Umwandlungen Austenit/R-Phase, R-Phase/Martensit
deutlich als exotherme Reaktionen, die Riickumwandlung Martensit/Austenit als endothermer Prozef
zu identifizieren (Bild 56 unten).
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Bild 56 DSC-Messungen von Biegeblechen im Anlieferzustand und nach der Konditionierung

Fiir eine Optimierung der pseudoelastischen Charakteristik wurden Glithungen bei Temperaturen von
400°C, 450°C, 500°C, 525°C, 550°C, 575°C und 600°C in einem Lufiofen mit anschlieBfendem Ab-
schrecken in Wasser durchgefiihrt. Die Glithzeiten betrugen 5 bzw. 10 Minuten zuziiglich einer Mi-
nute, die fir das gleichmafige Anwirmen der Probe angesetzt wird. AnschlieBend wurde in
einsinnigen Biegeversuchen mit Proben gleicher Geometrie ein Vergleich der Biegemo-
ment/Biegewinkel-Kurven angestellt. Bild 57 zeigt eine Auswahl der Messungen. Bei einer Anlalbe-
handlung mit 500°C und 5 Minuten Gliihzeit erhidlt man bereits fast verschwindende irreversible
Verformung, allerdings ein sehr niedrig liegendes Plateau. Erst bei héhreren Temperaturen um 525°C
ergeben sich hohere Lastantworten bei vernachléssigbarer bleibender Verformung. Glitht man ober-
halb von 550°C, steigen die Anteile plastischer Deformation wieder an.,
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Bild 57 Pseudoclastische Lastantworten nach unterschiedlichen Warmebehandlungen von

100pm-Blechen

Die mikrostrukturellen Prozesse lassen sich qualitativ im Transmissions-Elektronenmikroskop und
anhand von Hirte- und DSC-Messungen verfolgen. Die Bildserie 58 zeigt Hell bzw. Dunkelfeld-
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Aufnahmen von Biegeblechen nach verschiedenen Glithbehandlungen im TEM. Der
ausscheidungsfreie Anlieferzustand ist in Bild 58a) dargestellt. Auffillig in den warmebehandelten
Proben sind elliptische Ausscheidungen, die sich mit einer festen Orientierungsbeziehung zur Matrix
bilden. Sie wurden in Beugungsaufnahmen als X-Phase (Ni,Ti,) identifiziert. Die X-Phasenpartikel
treten bereits nach Glithungen bei 450°C°C (Smin) mit einer mittleren Lange von 15-20nm auf (Teil-
bild b). Sie wachsen fiir die Behandlung (500°C, 5min) auf 20-30nm (Abbildung c)), fur (550°C,
5min) auf 50-100nm. Bei 600°C l6st sich die X-Phase durch fortschreitende Rekristallisation und
steigende Loslichkeit eines Nickeliiberschusses in der NiTi-Matrix wieder auf. Bild 58d) zeigt kleine
rekristallisierte Subkomer in der Matrix.

d)

8L '

rékrist. Sup-
. v
Kérner

Bild 58 TEM-Serie der Konditionierungsglithungen:
a) Anlieferzustand, b) (450°C, 5min), c¢) (500°C, 5min), d) (600°C, Smin)

Die Entstehung der nickelreichen X-Phase bedeutet eine Verarmung der Matrix an Nickel. Eine Ver-
minderung des Nickelanteils 148t einen Anstieg der Umwandlungstemperaturen erwarten (s. Kap.
2.3), umgekehrt wiirde sich fiir die Auflésung der X-Phase eine Absenkung der Umwandlungstem-
peraturen ergeben. Die Entwicklung der Ubergangstemperaturen mit der Wiarmebehandlungstempera-
tur ist in Bild 59 fiir Glithzeiten von 5 Minuten wiedergegeben. Neben den charakteristischen
Temperaturen der Martensitumwandlung (M,, M, A, und Ay wurden entsprechende Temperaturen
(R,, R; fiir die Bildung der R-Phase R, und R'; fir die Riicktransformation) fiir diec R-
Phasenumwandlung eingezeichnet, sofem sich diese von den Martensitpeaks trennen lieBen. Wegen
der teilweise breiten Peaks konnten die Werte nur ungenau mit einem Tangentenschnittverfahren aus
den DSC-Plots enthommen werden und sind mit einem mittleren Fehler von AT=+6K behaftet.
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Martensit-Umwandlung R-Phasen-Umwandlung
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Bild 59  Verschiebung der Ubergangstemperaturen nach Smin. Anlabehandlung

Tatséchlich ist fiir fast alle Umwandlungstemperaturen zunéichst ein mehr oder weniger stark steigen-
der Trend zu beobachten, der zwischen 500°C und 550°C wieder abfallt. M; bleibt nahezu un-
verdndert, ist allerdings wegen der flach auslaufenden Peakform schwer zu beurteilen. Fiir die
Bestimmung des Hirteverlaufs wurde ein Kleinlast-Vickershértepriifgerit (Fa. Leitz, Wetzlar) mit
einer Priiflast von 0.1p verwendet. Hartemessungen an pseudoelastischem Material erlauben nur rela-
tive bzw. qualitative Aussagen. Ein Hirteeindruck verursacht bei Nitinol im Gegensatz zu konven-
tionellen Werkstoffen grofle pseudoelastische Verformung, bevor plastische Deformation einsetzt.
Dementsprechend sind die AuBenkonturen des pyramidenformigen Hirteeindrucks gekriimmt und die
Diagonalenldngen oft nicht eindeutig festzulegen. Dennoch kénnen Ergebnisse fiir unterschiedliche
thermomechanische Zustinde der Proben miteinander verglichen werden. Wie die Hértemessung
(Bild 60) zeigt, wird bereits mit finfminiitigen Glithungen ein deutlicher Abbau der Kaltverformung
erreicht. Von einem Anfangswert HV0.1=450 fallt die Harte bei der 600°-Glithung auf ein Minimum
von 280, um dann wegen aufwachsender Oxidschichten steil anzusteigen. Die Entspannung von Kalt-
verformung bewirkt weiterhin einen Anstieg der Umwandlungstemperaturen, so daB sich die Ein-
flisse des Spannungsarmglithens und der X-Phasen-Ausscheidung auf die Verschiebung der
Phaseniibergangspunkte untrennbar iiberlagem.

480
460 L
440L
420 1
400 [
380
360 [
340 [
320 [
300 [
280
260 [
Anlzustand 400 B00 800700
Auslagerungstemperatur [°C]

Harte HV0.1

Bild 60 Hértewerte von 100pm-Blechen nach Smin. Auslagerungsglithung
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Als optimale Wirmebehandlung fiir die Biegeproben wurden eine Temperatur von 525°C und eine
Glithdauer von 10 Minuten festgelegt. Bei dieser Glithzeit kann man auch von einer gleichméBigen
Durchwarmung der Probe ausgehen. Die per DSC bestimmten Umwandlungstemperaturen der kondi-
tionierten Biegeproben sind:

> M,=232K, M=204K, A,=280K, A=290K, R,=297K, R=278K, R'=283K, R'=299K

Da die R-Phasen-Umwandlungstemperaturen nur wenig unterhalb der Versuchstemperatur der Er-
miidungsexperimente liegen, ist in den Proben bereits im lastfreien Zustand ein Anteil an R-Phase zu
erwarten, der sich auch in TEM-Aufnahmen nachweisen lieB. Wegen der breiten Umwandlungspeaks
konnte jedoch andererseits keine von der SIM-Bildung zu trennende R-Phasen-Umwand-
lungsdehnung in den mechanischen MeBkurven festgestellt werden,

4.1.4 Elektropolieren

Da der Nd-YAG-Laser fiir das Schneiden der Biegeproben gepulste Laserstrahlung einsetzt, weisen
die Probenrinder aneinandergereihte Durchschuflkanidle auf. AuBerdem entsteht ein Saum aus
Schmelzperlen entlang der Kanten (Bild 61). Derartige Fehler konnten zur RiBentstehung in Er-
miidungsversuchen beitragen und die Lebensdauem der Proben verkiirzen. Um dies zu verhindemn
und auBerdem blanke Oberflachen fiir rasterelektronenmikroskopische Versuche zu gewinnen, wur-
den Experimente zum Elektropolieren von NiTi unter Verwendung verschiedener Elektrolyte und
Versuchstemperaturen erprobt. Am wirksamsten fiir Blechproben erwies sich ein Elektrolyt mit
95vol.% Ethanol und 5vol.% HClO, (40%-ig) bei -15°C unter langsamem Riihren. Die Polierspan-
nung lag bei 15-20V, Stréme schwankten zwischen 0.4 und 1A wihrend der Polierzeiten von 45-90s.
Als Ergebnis der Elektropolitur zeigt Bild 61 stark geglittete Kanten.

Bild 61 unpolierte und elektropolierte Biegeprobe

4.1.5 Charakterisierung des Prifguts
4.1.5.1 Chemische Analyse

Die chemische Analyse mit Réntgenfluoreszenzmessung ergab mit einem MeBfehler von ca. 0.5at.%
eine Zusammensetzung von 51.3at-% Ni und 48.7at-% Ti in Ubereinstimmung mit der vom Her-
steller nominell angegebenen Zusammensetzung von 50.8at.% Ni. Der Sauerstoffgehalt wurde mit
dem Trigergas-HeiBextraktionsverfahren bestimmt und lag unter 2500 appm. Dabei ist davon
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auszugehen, daf das natiirliche Oberflichenoxid von Titanlegierungen einen Beitrag liefert, der nicht
auf das Gesamtvolumen der Probe bezogen werden darf.

41.5.2 Geflgebeurteilung

Zur Bewertung der Gefiigestruktur in den Biegeproben wurden metallographische Schliffe hergestellt.
Dazu wurden die Priiflinge in Araldit-Epoxidharz eingebettet und fiir Gefiigebeurteilungen einer
Reihe von Behandlungsschritten unterzogen. Diese sind in Tab. 3 zusammengestellt.

PI‘OZCBSChIltt : Kornung : e Drehzahl ; Anp reBkraft a5 Zeit‘ )
Schleifen (Sandpapier) | 220,320,500,800,1000 | 300min” | 150p 120s
Polieren (Struers Diamantpaste od. Spray):
+Lubricant blau (Struers) 6um 150min* 150p 120s
+Lubricant blau (Struers) 3pum 150min 150p 120s
+Lubricant rot (Struers) lum 150min’ 120p 90s
Feinpolieren ,

<0.25um 150min™ 120p 90s

(OPS od. Tonerde)
Farbétzung: 100ml Beraha BIII Stammlésung + 1g Kaliumdisulfit, 5-10s

Tabelle 3  Arbeitsschritte bei der Schliffpriparation

Da sich NiTi wegen seiner guten Korrosionsbestindigkeit [Dut90] wenig fiir Komfldchenéitzung
eignet, wurde ein Farbniederschlags-Atzbad verwendet. Das Ergebnis der Préparation eines Biege-
blechquerschnitts im metallographischen Schliff zeigt Bild 62.

Bild 62  Schliffbild eines Biegeblech-Querschnitts

Aus zweien dieser Schliffbilder wurde durch Ausmessen von etwa 100 Kémem fiir die 100pum
starken Biegeproben eine mittlere KorngroBie von 27um emittelt. Fiir das angelieferte Ausgangsma-
terial mit 0.75mm Dicke ergab sich ein Wert von 18um, so daB sich eine leichte Komvergréberung
durch die wiederholten Zwischenglithungen andeutet. Auffillig in den metallographischen Schliffen
ist die streifige Struktur der Kémer, die durch das hohe MaB an Kaltverformung hervorgerufen wird.
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Erste Vermutungen, es konne sich um Martensitlatten handeln, wurden in TEM-
Beugungsuntersuchungen widerlegt, wo das Material zweifelsfrei als Austenit indiziert werden kon-
nte. Weiterhin charakteristisch fiir Nitinol sind dispers in der Matrix verteilte, titanreiche Einschliisse
(weiBl) mit Durchmessem bis zu 10um. Eine genauere Diskussion findet sich in Kap. 4.2.4.5.

Die mit einem Perthometer gemessene mittlere Rauhtiefe R, betrug 0.8pum fiir sowohl unpolierte als
auch polierte 100pm-Biegeproben. Da der Polierschritt nach der Konditionierungsglithung ausgefithrt
wurde, ist zusétzlich eine AnlaBoxidschicht zu entfemen, die sehr dicht ist, lokal durchbricht und da-
her inhomogen abgetragen wird. Deshalb erzielt man mit Elektropolieren keine erkennbare Verbesse-
rung der Rauhtiefe.

4.1.5.3 Hartemessung

Fiir die pseudoelastischen Biegeproben ergab sich in Messungen auf der Oberfliche (auflerhalb von
Ausscheidungen) eine homogene Hirte von HV0.1=332+13. Dieser Mittelwert wurde aus 10 Ein-
zelmessungen bestimmt,

4.1.54 Textur

Das Walzen eines Blechs erzeugt in der Regel eine ausgeprigte Texturierung. Fur NiTi wird in der
Literatur eine {110}[112]-Textur ({110}-Ebene in der Blechoberfliche, Walzrichtung [112]) angege-
ben [Mon80, Li90]. Zur Uberpriifung dieser Ergebnisse wurden elektropolierte Biegeproben mit
einem Rontgendiffraktometer unter Kupfer-K, -Strahlung untersucht. Bild 63 gibt die Inten-
sitdtsverteilung des {222}-Reflexes in einem Wulffschen Netz an; die Walzrichtung verlduft im Bild
senkrecht. Der starke zentrale Peak definiert eine (111)-Textur. Die anderen <111>-Richtungen lassen
sich gemiB der theoretischen Erwartung (Poldistanz y=70.5°) bei etwa 70° mit einer dreizihligen
Symmetrie beziiglich des Azimuts ¢ identifizieren (der gestrichelte Kreis liegt bei y=80°). Diese
symmetrischen Peaks liegen unter ¢=35° bzw. $=90° zur Walzrichtung und entsprechen damit einer
Orientierung der <110>-Richtung parallel zur Walzrichtung (theoretische Werte: 35.2° bzw. 90°).

Intensitat:

Hini 1 =335 0
20 %4 ¢ 261 1
30 %1 708 2
60 % 1 1404 3
80 4+ 2447 4 -

Haxi ¢+ 3143 *

Gitterebene: (222)
Psi : [-B80.. 01

3 = §°

Phi : [ 0.. 3601

3 = 5°

Ohine Unter,, chne Schichtil

File Name: blank?2 Benutzer : Eig

Bild 63  Texturplot mit {222}-Pol in stereographischer Projektion
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Damit ist insgesamt eine (111)<110>-Texturierung nachgewiesen. Dieses Ergebnis bestitigte sich
auch in den Texturplots der {112}- bzw. {220}-Reflexe. Zusitzlich deutete sich dort noch ein leichter
Anteil einer (110)-Textur an. Diese Resultate wurden auch wihrend der TEM-Untersuchungen belegt.
Elektronen-Beugungsbilder mit Zonenachse senkrecht zur Blechoberfliche lieferten in nahezu allen
Fallen eine <111>-Orientierung, in seltenen Fillen eine <110>-Orientierung.

4.1.5.5 Ausscheidungsphasen

Als thermodynamisch stabile Phasen fiir das intermetallische Systems Ni-Ti findet man im Phasen-
diagramm auBer NiTi noch Ni,Ti und Ti,Ni [Mas90]. Bei anschliefenden Warmebehandlungen un-
terhalb von 700°C scheiden zusitzlich metastabile Phasen aus, die sich als Ni,Ti; (oder Ni,,Ti,;)
sowie Ni, Ti, indizieren lassen [Nis86].

Biegeproben zeigen in Schliffbildern markante, dispers in den Kémem verteilte, polyedrische Ein-
schliisse mit einem Durchmesser von bis zu 10pum, die auch im REM an der Oberfliche nachweisbar
sind (Bild 64). EDX-Analysen ergaben eine atomare Zusammensetzung Ti/Ni von 2:1 und damit
einen Hinweis auf Ti,Ni, was jedoch fiir die untersuchte nickelreiche Legierung SE508 nicht als
Gleichgewichtsphase erwartet wird. Eine nihere Untersuchung erwies jedoch, daB diese Phase in
einer sauerstoffangereicherten Form Ti,Ni,O, mit etwa 5at.% Sauerstoff als Primérausscheidung vor-
liegt und durch nachtrégliche AnlaBbehandlungen unterhalb der Schmelztemperatur von NiTi nicht
aufzuldsen ist. Eine genauere Darstellung findet sich in Kap. 4.2.4.5.

Bild 64 a) REM-Aufnahme mit Einschlissen Ti,Ni,O, , b) durch Walzschritte gebrochene
Ti,Ni,O,-Partikel mit Bruchlinien senkrecht zur vertikal verlaufenden Walzrichtung

Bild 64b) veranschaulicht den EinfluB des Walzprozesses auf die Ausscheidungsphase. Hirtemessun-
gen an Ti,Ni,O, ergaben eine mindestens um den Faktor drei grofiere Vickershirte HV0.1 gegeniiber
NiTi. Daher brechen die hérteren Ausscheidungspartikel wéihrend des Walzens in viele kleine, scharf-
kantige Fragmente.

Transmissionselektronenmikroskopische Aufhahmen und EDX bestitigen das Vorhandensein der
Ti,Ni,O,-Einschliisse auch im Inneren der Proben: Fiir die TEM-Priparation wurde von der Blech-
stirke 100pum ausgehend beidseitig elektrolytisch abgetragen, bis ein Probenausschnitt durchstrahlbar
war. Bild 65 zeigt eine typische Ti,Ni,O,-Priméarausscheidung mit sehr runden Grenzflachen zur Ma-
trix. Der mittlere Durchmesser dieser im TEM gefundenen Ausscheidungen 148t sich mit 0.5-2pum ab-
schitzen, sowohl GroBe als auch mittlerer Abstand der Partikel sind in TEM und metallographischen
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Schliffen nahezu identisch. Die polyedrische Form der Ausscheidungen und damit ihre Sensibilitit
fiir bestimmte Wachstumsrichtungen tritt erst oberhalb einer kritischen Gréfe von etwa Spum auf.

Bild 65 Primérausscheidung Ti,Ni,O,

Neben Ti,Ni,O, konnten im TEM auch Ni,Ti, oder Ni,Ti, beobachtet werden, je nach vorausgehender
Konditionierungsglithung. Ni;Ti wurde nicht gefunden, da diese Phase erst fur Glithzeiten oberhalb
von 10h erwartet wird [Nis86].

4.2 Zug/Druck-Proben

Das Drehen der Zug/Druck-Proben nach einer vorgegebenen Geometrie wurde vom Materiallieferan-
ten NDC (CA, USA) ibemommen. Die Proben hatten einen deutlich niedrigeren Kaltverformungs-
grad als das Blechmaterial. Daher war eine vom Fall der Biegebleche abweichende
Wirmebehandlung zur Einstellung der Pseudoelastizitit fir Raumtemperatur zu erwarten. Die Opti-
mierung der Auslagerungsglilhungen muBite somit emeut durchgefithrt werden. Um auflerdem eine
Anrifibildung an den Drehriefen zu vermeiden, mufiten die Oberflichen verschiedenen Polierbehand-
lungen unterzogen werden.

4.2.1 Dimensionierung

Fiir die Formgebung der Zugproben waren zwei Gesichtspunkte mafgeblich. Zum einen sollten die
Proben ausreichend stabil gegen Ausknicken sein, zum anderen mufite eine ,,Soll-Versagensstelle™ im
Bereich der lokalen Dehnungsmessung geschaffen werden. Daher schieden lingere zylindrische
Bereiche von vornherein aus. Auch eine kurze zylindrische MeBlinge mit Ubergangsradien zu den
Probenenden ist zu instabil gegen Beulen. Die Eulersche Knicklast-Dehnung einer zylindrischen
Probe hingt vom Durchmesser/Langen-Verhiltnis d/L in folgender Weise ab [Dub95]:

22) 5= %(‘Li)

Fir die Experimente an pseudoelastischem Material werden bis zu 8% Dehnung gefahren, Mit einem
Sicherheitsfaktor von 2.5 errechnet sich eine zulidssige Linge von L<2d. Diese Probenform wire zu
kurz, um zugénglichen Raum fiir einen Dehnungsaufnehmer zu lassen. Deshalb wurde eine sand-
uhrformige Geometrie mit konstantem Taillierungsradius gewshlt (Bild 66). In den Normen ISO
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1099-1975 und ASTM E 466-76 werden Empfehlungen fiir zylindrische Proben mit Ubergangsradius
gegeben. Demnach sollen der Ubergangsradius R mindestens 5d bzw. 8d und die MeBlinge hochstens
4d bzw. zwischen 3d und 4d betragen. In Anlehnung an diese Normen wurde ein Taillierungsradius
von 30mm bei einem minimalen Durchmesser von 3mm und einem maximalen Durchmesser von
4mm gewshlt. Daraus ergibt sich eine nutzbare Probenlinge von 15mm. Zur genauen Zentrierung
und Fiihrung der Probe wurden die Abschliisse mit M5x0.5 Feingewinde versehen.

30.0
< >

Y

- 3.0
11{0.01 9 3. \
. ‘ M5x 0.5

R=30.0

Bild66 Geometrie der Hourglass-Proben

4.2.2 Konditionierung

Da der Kaltverformungsgrad des Ausgangsmaterials fiir Biege- und Zugproben herstellungsbedingt
unterschiedlich ist und die Einstellung der pseudoelastischen Eigenschaften neben der Entspannung
von Kaltverformung primér auf der Ausscheidung von Ni,Ti; und der dadurch hervorgerufenen Ver-
schiebung der Umwandlungstemperaturen der NiTi-Matrix in einen Bereich knapp unterhalb von
Raumtemperatur beruht, mufite die Optimierung der AnlaBparameter fiir Zugproben emeut durchge-
fithrt werden. Die unterschiedlichen Ausgangsbedingungen gegeniiber den Biegeproben spiegeln sich
in der DSC-Vergleichsmessung zwischen Anlieferzustand und konditioniertem Zustand wider:

1 Anlieferzustand I’
Ot -
1L i
2 ol i}
© i }
g 3 1 N i i 1 1 i i
E 2L R—>M A-->R ’ 475°C, 10min I—
< ol d
2L ]
41 i
6| ]
L M->A
n i L 1 1 [ P /] n
150 200 250 300 350 400
T [K]

Bild 67 DSC-Kurven des Anlieferzustands und des konditionierten Zustands

Im Gegensatz zu den kaltgewalzten NiTi-Blechen sind fiir das massive Stangenmaterial der
Zug/Druck-Proben bereits im Anlieferzustand Umwandlungspeaks zu erkennen, was auf niedrigere
Kaltverformung schlieBen 148t. Dennoch werden die Umwandlungen erst nach einer
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Konditionierungsglithung deutlich und entsprechen dann in Lage und Gestalt etwa den Werten der
Biegebleche.

Eine Serie von Auslagerungen bei 450°C, 475°C, 500°C, 525°C, 550°C und 600°C fiir 5 bzw. 10
Minuten und anschliefienden Belastungstests zeigte, daf ein stabiles pseudoelastisches Verhalten mit
hoher Riickspannung und niedrigen irreversiblen Dehnanteilen fir Glithungen zwischen 450°C und
500°C einzustellen ist. Bild 69 gibt eine ausschnittsweise Ubersicht iiber das mechanische Verhalten
von unbehandeltem und wirmebehandeltem Material. Im Anlieferzustand und fiir eine Glithung bei
550°C erkennt man vergleichbar grofie bleibende Dehnungen. Allerdings weist die wiarmebehandelte
Probe ein niedrigeres Spannungsplateau auf, was mit einem Effekt des Weichglithens einer anfénglich
vorhandenen Kaltverformung zu erkléren ist. Bei 550°C scheinen die fiir Pseudoelastizitit benétigten
nickelreichen Phasen bereits weitgehend aufgelost zu sein. Eine bei 500°C behandelte Probe
hingegen zeigt deutliches pseudoelastisches Verhalten mit nahezu vollstandig reversibler Dehnung.
Aus den Glithserien wird deutlich, daB ein sehr enges Temperatur- und Zeitfenster (+/-25°C und +/-5
Minuten) eingehalten werden muf, um die gewiinschten Eigenschafien einzustellen.

1000

— Anlieferzustand
---- 500°C, &' ot
800 H .. 550°C, &' B o 4

600

400
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200

Dehnung [%]

Bild 68 Pseudoeclastische Lastantworten von 6mm-Zylindermn unter Drucklast nach verschiedenen
AnlaBglithungen '

Diese Versuche wurden zunichst als Drucklastpriifungen an zylindrischen Halbzeugen derselben
Charge durchgefiihrt, aus denen die Zugproben gefertigt wurden. Die Zugproben selbst wurden zur
Bestitigung der Konditionierungsparameter in einer Reihe von Anlaversuchen bei 475°C und
Glithzeiten von 5, 10, 15 und 30 Minuten getestet und wiesen ebenfalls bei 475°C und 10 Minuten
Behandlungsdauer die besten pseudoelastischen Eigenschaften auf. Darin zeigt sich, daB das Drehen
der Proben aus dem Halbzeug keine gréfieren mikrostrukturellen Verdnderungen und keine Erhéhung
des Kaltverformungsgrades im gesamten Probenvolumen mit sich bringt. Nichtsdestoweniger wurden
in Hartemessungen lokale Verdnderungen durch mechanische Bearbeitung an der Probenoberfliache
nachgewiesen (s. Kap. 4.2.4.3). Die oben diskutierte Bildung und Auflésung nickelreichen
Ausscheidungsphasen bei den Konditionierungsglithungen wurde im TEM sowie anhand von DSC-
und Hirtemessungen verfolgt. Ahnlich wie bei den Biegeproben zeigt sich in den TEM-Bildem ein
sukzessives Wachstum der X-Phasenausscheidung, allerdings mit systematisch kleineren
Ausscheidungsgréfien bedingt durch die geringere Kaltverformung des Materials. Das Wachstum ist
ab 450°C nachweisbar mit einer mittleren PartikelgroBe unter 10nm und einem , Kaffeebohnenkon-
trast”, der sonst fiir Versetzungsringe typisch ist und auf ein elliptisches Spannungsfeld hinweist. Die
AusscheidungsgroBe steigt bis zu einer 550°C-Auslagerung auf 30-40nm an und 18st sich erst bei
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600°C weitgehend anf. Im Material vorhandene Restmartensitlatten bleiben von diesen Prozessen un-
beriihrt (Vgl. Teilbilder 69a) und d)).

a) b)

Bild 69 TEM-Serie der Konditionierungsglithungen:
a) (450°C, 5min), b) (500°C, 5min), c) (550°C, 5min), d) (600°C, 5min)

Auch der Verlauf der Ubergangstemperaturen (Bild 70) entspricht der Annahme, daf die Matrix bis
550°C wegen der X-Phasen-Ausscheidung an Ni verarmt und nach deren Auflosung bei héheren
Temperaturen wieder angereichert wird. Dadurch steigen viele der Umwandlungstemperaturen
zunichst an und fallen bei 600°C Glithtemperatur wieder ab. Die Martensittemperaturen M, und M;
bleiben wie im Fall der Biegebleche eher unbeeinflut von der Auslagerungsbehandlung, zeigen aber
dieselbe Tendenz. Die Temperaturbestimmung fiir diec R-Phaseniibergénge war in vielen Fillen nicht
mdoglich, da sich die R-Phasenpeaks mit den Martensit-Peaks iiberlagerten. Fiir alle angegeben Um-
wandlungstemperaturen ist eine mittlere Ungenauigkeit von AT=+4K zu beriicksichtigen.
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Bild 70  Verinderung der Ubergangstemperaturen nach 5min. Anlafbehandlung

Die Hartemessungen an Querschliffen bestatigen wiederum eine kontinuierliche Abnahme der Kalt-
verformung mit ansteigender Auslagerungstemperatur. Dabei ist ein Riickgang von HV0.1=475 im
Anlieferzustand auf HV0.1=350 bei einer 600°C-Glithung zu beobachten.
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Bild 71  Harteabfall durch Smin. Glithbehandlung

Als optimale Wirmebehandlung fiir die Zug/Druck-Proben wurden eine Temperatur von 475°C und
eine Glithdauer von 10 Minuten bestimmt. Fiir diese Konditionierung wird eine Hirte um 390 gemes-
sen. Die per DSC bestimmten Umwandlungstemperaturen der konditionierten Hourglassproben sind:

> M,=238K, M=207K, A,=268K, A=284K, R =300K, R=278K, R',=289K, R'=299K

Da die R-Phasen-Umwandlungstemperaturen wie fiir die Biegebleche nur knapp unterhalb von
Raumtemperatur liegen, ist diese Phase ebenfalls bereits fiur den lastfreien Zustand in TEM-
Aufnahmen nachweisbar, Wiederum konnte jedoch wegen der breiten Umwandlungspeaks kein von
der SIM-Bildung unabhéngiger Einflul der R-Phase auf die mechanischen Mefikurven festgestellt
werden,
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4.2.3 Oberflaéchenbehandlung

Zur Oberflichenbehandlung wurde zunichst fiir 8 Stunden in einer Trommel mit dreieckigen PVC-
Schleifkérpem, Schleifl und grobem Schleifmehl SM60 vorgeschliffen, gefolgt von achtstiindiges
Feinschleifen mit Holzwiirfeln in Schleifél und Schleifmehl SM160. In einem abschlieenden Polier-
schritt mit 0.25um-Diamantpaste und NufBgranulat wurde schlieBlich in 24 Stunden auf Hochglanz
poliert. Fiir das anschlieBende Elektropolieren bewdhrte sich am besten eine Zusammensetzung mit
80vol.% Methanol, 13vol.% H,SO, (95-97%ig) und 7vol.% HCI (37%ig) bei -15°C und Polierzeiten
von 50-90s. Die Polierstrome lagen im Bereich zwischen 0.8 und 2.2A bei Polierspannungen von
13-18V. Der Elektrolyt wurde mit einem Magnetstift leicht gerithrt. Die gute mechanische Vorbe-
handlung der Proben erzeugte extrem hochglidnzende Oberflichen nach dem Elektropolieren (Bild 72,
rechter oberer Zustand).

Bild 72  Verschiedene Oberflichenqualitdten von links nach rechts: Drehen, Vorschleifen, Fein-
schleifen, mechanischees und Elektropolieren

4.2.4 Charakterisierung des Prifguts
4241 Chemische Analyse

Analog zu den Biegeproben wurden die Zug/Druck-Priiflinge chemisch analysiert. Die Rontgenfluo-
reszenzuntersuchungen ergaben eine Zusammensetzung von 51.2at-% Ni und 48.8at-% Ti und decken
sich bei einem MeBfehler von 0.5at.% mit den Resultaten fiir das Blechmaterial. Auch der Sau-
erstoffgehalt lag in Trigergas-HeiBextraktionsmessungen unterhalb eines vergleichbaren Wertes von
2700 appm. Femer wurden nach der Verbrennungsmethode bzw. einer Emissions-Spektralanalyse
Spuren einiger typischer Legierungs-Begleitelemente quantifiziert: C: <300 appm, Fe: < 96 appm,
Cu: < 8 appm,

4242 Geflugebeurteilung

Nach der Priparation metallographischer Schliffe geméB Tab. 3 wurde nach dem Flachenauszahlver-
fahren [Schu83] eine mittlere KomgréBe von 20pm errechnet. In den metallographischen Schliffen
zeigt sich eine streifige Struktur in den Randzonen der Probe, die von der Kaltverformung durch Dre-
hen herrithrt. Hirtemessungen bestétigen diesen Zusammenhang (s. unten). Bild 73 zeigt den Effekt
im Gewindebereich, wo er besonders deutlich zum Vorschein kommt.
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Bild 73  Léngs-Flachschliff einer unbelasteten Hourglassprobe

Die gemessene mittlere Rauhtiefe R, betrdgt 1.5um fiir den feingedrehten Anlieferzustand mit deutli-
chen Drehrillen und 0.1pm nach mechanischer und elektrolytischer Politur,

4243 Hartemessung

In Hirtemessungen an Lings-Flachschliffen der Zugproben bestitigte sich, daB das Drehen der Pro-
ben eine deutliche lokale Erhéhung der Hirte nahe der Oberfliche mit sich bringt. Der Hérteverlauf
iiber dem Durchmesser eines Priiflings nahe der Taille ist in Bild 74 dargestellt.
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Bild 74 Harteverteilung iiber der Probenbreite

Die Hérte im unbeeinfluBten Innenbereich der Probe lag bei HV0.1=292+12, Dieser Wert weicht von
den an Querschliffen bestimmten Daten in Kap. 4.2.2 ab wegen einer Anisotropie in der Druckverfor-
mung, auf die in Kap. 6.2.1 niher eingegangen wird.

4244 Textur

Bild 75 veranschaulicht das Ergebnis réntgendiffraktometrischer Messungen an 1lmm dicken, elektro-
polierten Scheiben aus dem Querschnitt von Zug/Druck-Proben in der stereographischen Projektion
(Wulffsches Netz).

-69 -




Intensitat:

tini 1 -885 0
50 %+ 447 1
60 %+ 735 2
70 4 : 1024 3
B0 X1 1312 4

Haxi + 1889 x

Gitterebene: (222)
Psi : [-B80.. 0]
3 = 50
Phi : [ 0.. 360)
= 5O

Ohne Unter., ohne Schichti:

File Name: draht2 Benutzer : Eig

Bild 75  Texturplot mit {222}-Pol in stereographischer Projektion

Die dargestellte Intensititsverteilung des {222}-Reflexes zeigt einen grob zentrosymmetrischen
Charakter, wobei neben dem zentralen Peak eine Anhédufung bei einer Poldistanz y von etwa 60-80°
auffillt, die zu dem theoretischen Wert des Abstandes benachbarter <111>-Richtungen von 70.5°
paBt. Das duBlere Gebiet ist nicht zusammenhéngend, besitzt aber auch keine Symmetrie, so dal man
davon ausgehen muB, daBl es grofere, dhnlich orientierte Cluster gibt, die jedoch statistisch iiber den
Azimut ¢ verteilt sind. Damit ergibt sich eine (111)-Drahttextur (Drahtquerschnitt entspricht einer
(111)-Ebene). Die Verteilung der {112}- bzw. {220}-Reflexe beinhalteten teilweise besser geschloss-
ene, kreisformige Zonenringe und bestitigten diese Textur ebenso wie Beugungsbilder in TEM-
Untersuchungen, die fast ausnahmslos Orientierungen nahe einer {111}-Zonenachse lieferten.

4.2.4,5 Ausscheidungsphasen

Analog zu den Biegeproben wurden titanreiche Primédrausscheidungen mit einem atomaren Verhiltnis
Ti/Ni von 2:1 sowohl im Raster- als auch im Transmissionselektronenmikroskop nachgewiesen (Bild
76). Auch in den Zug/Druck-Proben erreichen sie Ausdehnungen von bis zu 10pum und besitzen ab
2-3um Durchmesser meist eine polyedrische Gestalt.

Bild 76  Ti,Ni,O,-Einschliisse an der Oberfliche (REM) und im Probeninneren (TEM)
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Wegen der Befiirchtung, diese Partikel konnten ein Auslser fir Rifentstehung und schnelles
Rifwachstum darstellen, wurde in Auslagerungsbehandlungen versucht, die Einschliisse aufzulsen.
Dazu wurden Imm dicke Scheiben des Zugprobenmaterials unter 10”mbar in Quarzglaskapseln
eingeschmolzen und einer zweistufigen Glithbehandlungen im Luftofen bei anschlieBendem Ab-
schrecken in Wasser unterzogen. Als erster Schritt erfolgte eine Losungsglihung bei 1100°C fur 1h.
Dann schlof sich jeweils ein Anlassen bei Temperaturen von 500°C, 650°C, 800°C und 950°C fur 10
Minuten, 1h, 10h und 100h an. Beim Abkiihlen nach der zweiten AnlaBstufe wurden die Kapseln mit
einer Zange schnellstmédglich zerbrochen. Zwei weitere Proben wurden 4h bzw. 24h bei 1100°C aus-
gelagert und dann in flilssigem Stickstoff bzw. Wasser abgeschreckt. Das Resultat dieser MeBreihen
ist in Bild 77 zusammengestellt.

a)

Bild 77  Ti,Ni,O,-Priméirausscheidungen nach verschiedenen Warmebehandlungen:
a) losungsgeglitht (LG), b) LG+650°C, 1h, ¢) LG+950°C, 10h

Mit keiner der Warmebehandlungen liefien sich die titanreichen Einschliisse verkleinem oder gar
auflésen. Andererseits war fiir die Glithungen auch kein Wachstum zu verzeichnen, so dafl typische
Konditionierungsgliihungen um 400°C-600°C die Ausscheidungsmorphologie nicht beeinflussen.
Bild 77a) zeigt einen Schliff des 16sungsgeglithten Zustands, b) das Ergebnis einer Behandlung bei
650°C fur 100h und c) bei 950°C fiir 10h. Laut Phasendiagramm (s. Kap. 2.3) sollte Ti,Ni im Gleich-
gewichtszustand in nickelreichen Legierungen iiberhaupt nicht aufireten und miiite sich aber in
jedem Fall bei 984°C auflésen. Daher wire die beobachtete Stabilitit der Ausscheidungen nur damit
zu erkldren, daB Ti,Ni zwar aufgelost wird, in der Abkiihlkinetik aber sehr schnell wieder kristalli-
siert. Andererseits wurden bei der Abkiihlung in N, Kiihlraten von etwa 10*K/s erreicht. Die Abkiihl-
zeiten sind damit sehr kurz, um iber Diffusionsmechanismen geniigend Ti fiir eine
Ti,Ni-Ausscheidung bereitzustellen. Daher ist eher davon auszugehen, daB es sich bei den
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beobachteten Partikeln nicht um eine intermetallische Ausscheidungsphase, sondemn vielmehr um
Einschliisse handelt, fiir die es einen existenzstabilisierenden Mechanismus gibt. Um dieser Frage
nachzugehen, wurde an den polierten Oberflichen von Zugproben mittels Augerelektronen-
Spektroskopie die Ausscheidungszusammensetzung genauer untersucht. Dabei stellte sich im Ver-
gleich zu Messungen in der NiTi-Matrix in den Ti,Ni-Ausscheidungen ein Sauerstoffsignal ein, das
mit etwa 6at.% quantifiziert werden konnte. Bild 78a) zeigt die Probenoberfliche mit den Mefipunk-
ten 1 und 2, wobei Punkt 1 auf einer Ausscheidung liegt, Punkt 2 in der NiTi-Matrix.

a)

b) . l l ‘ c)

Punkt 1 f Punkt 2 ,)ﬂ
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Bild 78 a) Augerbild des Stangenmaterials b), c) Augerkurven an den Punkten 1 (innerhalb der
Ti,Ni,O,-Primarausscheidung) und 2 (auflerhalb)

Die zugehoérigen Augersignale sind in den Teilbildemn b) und c) dargestellt. Neben dem hoheren
Ti/Ni-Verhiltnis weist der Punkt 1 gegeniiber den Werten fiir Punkt 2 ein deutliches Sauerstoffsignal
auf. Dies ist ein Hinweis auf die oxidische Phase Ti,Ni,O mit theoretisch 14at.% Sauerstoff. Da nicht
alle Zwischengitterplitze mit Sauerstoff besetzt scheinen [Man94], wird die Primédrausscheidungs-
phase von nun an mit Ti,Ni,O, bezeichnet. Der Sauerstoffanteil bringt offensichtlich eine stabilisie-
rende Wirkung durch eine Erth6hung des Schmelzpunktes mit sich.

Diese Untersuchungen belegen, daB es in Halbzeugen bereits nicht mehr méglich ist, die
Ti,Ni,O,-Phase zu unterdriicken bzw. aufzulésen. Die Einschliisse werden bereits wihrend der metal-
lurgischen Herstellung produziert und kénnten nur durch einen konsequenten Sauerstoffabschluf} ver-
hindert werden.

Fiir die nickelreichen Phasen Ni,Ti, und Ni,Ti, gelten bei Zugproben dieselben Beobachtungen wie
fir Blechmaterial.
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5 Messungen zu den mechanischen Eigenschaften und dem
Formgedachtnisverhalten

Mit wenigen Ausnahmen (s. Kap. 6.2.1) wurden alle mechanischen Priifungen knapp oberhalb von
Raumtemperatur durchgefithrt: Die Biegepriifvorrichtung FATIBEND wurde in einem War-
meschrank konstant auf (30+1)°C temperiert. Die Probentemperatur an der servohydraulischen Zug-
priifmaschine betrug nach einer Aufwirmphase von 2h (30+3)°C aufgrund der Wirmeleitung
zwischen Hydraulikaggregat und dem Zuggestinge.

5.1 Biegeversuche

5.1.1 Darstellung von SIM im Biegeversuch

Bei der Biegung eines pseudoelastischen Blechs bildet sich spannungsinduzierter Martensit, der nach
Entlastung in Austenit riickumwandelt. Wegen der inhomogenen Dehnungsverteilung bei Biegedefor-
mation beginnt die SIM-Bildung an der Probenoberfliche. Das Martensitwachstum verlduft von
Komgrenzen ausgehend in Form von Lattenstrukturen, die sich ins Kominnere ausdehnen [Tsu95,
Xu95]. Charakteristisch fiir die Phasenumwandlung bei NiTi ist die tetragonale Gitterverzerrungen
mit einer makroskopischen Scherung von {110}g,-Ebenen entlang <100>g,-Richtungen um 6.8°
gegen ihre Orientierung im Austenit, Dadurch wird ein Oberflachenrelief erzeugt, das sich nach Po-
lieren der Proben im Lichtmikroskop darstellen 148t. Hierzu wurde ein NiTi SE508- Blech der Stirke
0.5mm auf einem Reiter montiert, der einen festen und einen iiber eine Mikrometerschraube verstell-
baren Anschlag besitzt. An diesen Anschligen werden die Probenenden durch kleine Einkerbungen
gehalten. Durch Zusammenfahren der Anschlége 146t sich eine kontrollierte Langeninderung der La-
gerungsstrecke erreichen, wobei das Blech mit einem anndhemd gleichmaBigen Kriimmungsradius
ausbeult (Bild 79).

Blech

beweglicher Anschla
G

Bild 79  Aufbau eines mechanischen Biegegerites zur in situ-Beobachtung von SIM

Die Bilderfolge 80 veranschaulicht das Wachstum spannungsinduzierten Martensits unter Dehnbean-
spruchung der Oberfldche eines Biegeblechs. Die reversible Natur der Umwandlung wird darin deut-
lich, daB die Streifentopologie nach Entlastung von 3% Maximaldehnung wieder vollstindig
verschwindet (Teilbild b)). Bei hoheren Dehnungen (ab 5-6%) tragen plastische Anteile bereits nach
einem Lastzyklus bei und erhalten einen Teil der SIM-Strukturen (Teilbild d)). Man erkennt deutlich,
daB selektiv genau eine Variantenrichtung pro Ko gebildet wird, wie es fiir SIM iiblich ist. In Bild
80c) wurden zur besseren Orientierung die Korngrenzen eines Koms schwarz nachgezeichnet. Paral-
lele TEM-Beugungsuntersuchungen ergaben, dafl die Streifenstruktur im lastfreien Zustand nicht auf
die Existenz einer rein martensitische Phase zuriickzufiihren ist, sondern daB lediglich ein kleiner
Volumenanteil SIM erhalten bleibt, ansonsten werden nur Grenzflichen der unter Last martensi-
titschen Varianten in das B2-Gitter des Austenits iibertragen und bleiben dort als Kleinwinkelgrenzen
bzw. als makroskopische Streifung sichtbar, Dieser ProzeB ist auf plastische Verformungsanteile im
SIM zuriickzufiihren, welche durch lokale Spannungsiiberh6hungen wegen Gitterfehlpassungen
zwischen Martensit und Austenit hervorgerufen werden.
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Bild 80  Reversible und irreversible Prozesse bei der SIM-Umwandlung

5.1.2 Mechanische Priifung in querkraftfreier Wechselbiegung

5.1.2.1 Biegemoment/Biegewinkel-Kurven

Zur Messung des mechanischen Verhaltens von pseudoelastischen NiTi-Blechen unter querkrafifreier
Wechselbiegung wurden elektropolierte Proben im BiegemeBplatz FATIBEND untersucht. Einen
typischen MefBschrieb mit Auftragung des Biegemoments gegen den Biegewinkel bzw. die Kriim-
mung zeigt Bild 81. In Teilbild a) wurde die Verformung eines 100um dicken Blechs auf den linear-

elastischen Bereich begrenzt, wodurch eine lineare Abhingigkeit von der Kriimmung -}i R:
Kriimmungsradius) gegeben ist. Bei héheren Lasten spiegelt sich die fiir pseudoelastisches Material
charakteristische Hystereseform des Zugversuchs auch in der Biegepriifung wider (Teilbild b), aller-
dings sind die Ubergéinge vom elastischen Ast in den Plateaubereich weicher wegen der inhomogenen
Spannungsverteilung iiber dem Querschnitt und der damit verbundenen Nivellierung sprunghafter
Verinderungen in den Lastantworten. Wie erwartet ist die Kurve fiir beidseitige Biegung nahezu
symmetrisch. Fiir den medizintechnischen Einsatz werden Dehnungen im Bereich von 1-4% gefor-
dert. Daher orientieren sich alle Biegeexperimente an dieser Vorgabe. Nach Gleichung (15) ergeben
sich dabei fiir Probendicken um 100pm Kriimmungsradien von 1.25-5mm oder Kriimmungen von
0.2-0.8mm",
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Bild 81 Biegepriifung im elastischen Deformationsbereich
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Bild 82  Pseudoelastische Biegung (Blechstirke 161pum)

5.1.2.2 Abhéngigkeit von der Probengeometrie

Um die Abhédngigkeit des Biegemoments von Variationen in der Probengeometrie zu untersuchen,
wurden 36 Biegebleche aus Nitinol SE508 mit folgenden Abmessungen gepriift:

> MeBlange 1: 1-4dmm
> Blechbreite b:  1-4mm
> Blechdicke h:  84-106um

Die Ergebnisse der Messungen sind in den Diagrammen 83-85 zusammengestellt.
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Unabhingig von der Probendicke h ergibt sich eine lineare Abhidngigkeit von der Probenbreite b
(Bild 83). Die MeBlinge | hat keinen Einflufl auf die Biegemomentkurve, solange die maximale
Krimmung durch Anpassung des Biegewinkels beibehalten wird (Bild 84). M ist folglich propor-
tional zur Kriimmung %. Fiir verschiedene Probenbreiten b zeigt das Biegemoment eine Proportio-
nalitit zur dritten Potenz der Materialstirke h®. Diese Abhéingigkeiten entsprechen vollstindig den
Erwartungen gemiB der Theorie einer reinen elastischen Biegung und werden in Kap. 6.1.1
diskutiert.

5.1.3 Querkraftfreie Biegeermiidung

Fiir die Biegeermiidung wurden 145 Proben in FATIBEND unter Vorgabe unterschiedlicher Bela-
stungsparameter in zyklischer Beanspruchung untersucht. Die Vorgabe der Biegelinie entspricht einer
deformationsgesteuerten Experimentfilhrung mit Aufzeichnung der Lastantwort. Diese Art der Ver-
suchsfithrung ist typisch fiir den LCF (low cycle fatigue)-Bereich, dem auch die durchgefiihrten
Biegepriifungen wegen ihrer vergleichsweise hohen Lasten zuzurechnen sind. Zunichst wurde der
vollstindige Bruch eines Blechs als Versagenskriterium verwendet. Spater wurde anhand der erhal-
tenen Dehnungs-Wohlerkurven eine Versagenslastspielzahl N, definiert, bei der die Biegemoment-
Schwingbreite AM(N;q,) auf 90% des Ausgangswertes AM,; abgefallen ist (s. Kap. 6.1.2.4). 27 Pro-
ben wurden nicht bis an ihre Versagensgrenze gefahren, sondem bereits nach 25%, 50% und 75% der
zn erwartenden Lebensdauer fiir Nachuntersuchungen ausgebaut. Bild 86 beschreibt den typischen
Verlauf einer Biegemoment/Biegewinkel-Kurve wahrend der zyklischen Belastung einer 2mm langen
und 100pm dicken Biegeprobe zwischen den symmetrischen Winkelgrenzen +/-80°, entsprechend
den Dehngrenzen +/-3.5%. Die angegebenen Dehnungen bezeichnen stets die maximalen, in den
Randfasem der Probe angenommenen Werte.

Biegewinkel o [°]

t80 -60 -40 -20 R 20 40 60 80

N

N;=434

Biegemoment M [Nmm)]

.0.70 0:52 035 -0.17 0,00 0.17 035 052 0.70
Krimmung 1/R [mm™]
Bild 86 Biegeermiidung einer dinnen Blechprobe Nitinol SE508: h=100um, 1=2.0mm, b =
2.0mm, Ag .., =7.0%

Bei reversierender Belastung laufen die ersten 50 Zyklen abgesehen von geringen . Einfahreffekten
ohne signifikante Verdnderungen in der Momentantwort ab. Ab etwa 100 Zyklen fillt die Plateaulast
zundchst allméhlich, dann bis zum Versagenszyklus N=434 immer schneller ab. Diese Verinderun-
gen sind meist auf einen Ast der Belastungskurve beschrinkt, was darauf hinweist, daB kritisches
Riflwachstum oft nur von einer Oberfliche ausgeht.
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5.1.4 Experimentelle Parameter

Der EinfluB folgender Parameter auf das Ermiidungsverhalten wurde studiert:

5.1.4.1 Probengeometrie

Zur Untersuchung von Geometrieeinfliissen wurden Bleche mit Breiten von 1-4mm, Dicken von 70
bis 200pm und MeBlingen von 1 bis 2mm eingesetzt. Im Rahmen dieser Variationen ergaben sich
keine systematischen Abweichungen der erzielten Lebensdauemn von den Probenabmessungen. Die
Dehnungs-Woéhlerkurven zeigen unabhingig von der Geometrie ein sehr enges Streuband (s. Kap.
6.1.2.4). Allerdings war eine Abhingigkeit der Lebensdauer von der Orientierung der Probe zu be-
obachten. Bei einer Beanspruchung der Oberflache (Zug/Druck) senkrecht zur Walzrichtung ergaben
sich in Vorversuchen Lebensdauem, die um bis zu einen Faktor 1.5 kiirzer waren als in Er-
miidungsversuchen mit Lastachse parallel zur Walzrichtung. Dieses Verhalten kann durch die Textu-
rierung der Probe sowie eine oft zeilige Strukturierung harter titanreicher Einschliisse wihrend des
Herstellungsprozesses begriindet werden. Entlang dieser Priméirausscheidungen bilden sich bevorzugt
Risse, die schnell wachsen. Fiir die weiteren Untersuchungen wurden daher alle Proben parallel zur
Walzrichtung belastet. . :

5.1.4.2 Lastparameter

> Maximallast Ae_,,: Der pseudoelastische Bereich von NiTi erstreckt sich bis zu 8% Dehnung.
Wird allerdings in medizintechnischen Applikationen eine Wiederholbarkeit von mehreren hun-
dert Zyklen gewiinscht, sollte die Last auf maximal 4% begrenzt werden. Andererseits machen
sich pseudoelastische Deformationsanteile erst oberhalb von 0.8% Dehnung bemerkbar. Daher

wurde in den Ermiidungsexperimenten ein nomineller Lastbereich von 1% bis 4% abgedeckt.

> Dehnungsverhiltnis R: Neben den reversierenden Biegeversuchen mit R = £ = —1 wurde auch
einsinnige Biegeermiidung (R = 0) untersucht. Mit diesen zwei Fillen ist die Mehrheit der
Biegelastfélle in technischen Applikationen von pseudoelastischem NiTi abgedeckt.

> Dehnrate &: Typische Deformationsgeschwindigkeiten bei Mikro reifern, Stents oder Endosko-
Dehnrate 51 Typ g g g

pen liegen im Bereich von 0.1%/s bis 5%/s. Die Biege-Ermiidungsexperimente iiberdecken einen
Bereich von 0.1%/s bis 7%/s. Dabei wurden gezielt Kurven mit Dehnraten 0.1%/s und 1-3%/s
aufgenommen, um die Ergebnisse mit analogen Beobachtungen im Zugversuch vergleichen zu
konnen, wo aus meBtechnischen Grinden keine schnelleren Verformungsgeschwindigkeiten
moglich waren.

Die Mefkurven zu diesen Parameterstudien sind in den Bildem 87-89 zusammengestellt. Jedes Teil-
bild enthidlt den ersten und zwanzigsten MeBzyklus zur Beurteilung des Einlaufverhaltens, sowie
einen Zyklus nach 50% der Lebensdauer und nach Versagen der Probe (Abnahme der Biegemoment-
Schwingbreite auf 90% des Ausgangswertes AM;). Die MeBkurven fiir 1%, 2% und 4% Dehnungsam-
plitude sind fiir jeweils drei verschiedene Lastzustidnde a), b) und c) aufgetragen:

Teilbilder a): R=-1, % >1%/s (schnelles, reversierendes Zyklieren)
b): R=-1, %% =0.1%/s (langsames, reversierendes Zyklieren)
¢):R=0, %—f— >1%/s (schnelles, einsinniges Zyklieren).

Die Wiederholbarkeit der Lastkurven an derselben Probe bei mehrmaligem Einspannen lag bei 2-3%,
fiir unterschiedliche Proben derselben Geometrie bei 7-15% Differenz im momentanen Biegemoment.
Die grofiten Abweichungen ergaben sich fiir diinne Proben mit einer Schwingbreite unterhalb 1Nmm.
In einigen Messungen zeigte sich eine leichte Asymmetrie in den Lastkurven fiir verschiedene
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Biegerichtungen. Dafiir ist die nicht vollstindig auskompensierte Querkraftempfindlichkeit des
Biegemomentsensors verantwortlich: Bei um 60° gedrehter Montage des Sensors verhielt sich die
Asymmetrie entgegengesetzt.
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Bild 87 Biegeermiidung mit +/(-)1%. Blechstirken: a)98um, b)105um, ¢)130pum
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Bild 88  Biegeermiidung mit +/(-)2%. Blechstirken: a)88um, b)92um, ¢)101um
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Bild 89 Biegeermiidung mit +/(-)4%. Blechstirken: a)161pm, b)154pum, c)102um
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Die verschiedenen Lastbedingungen wirken sich qualitativ wie folgt in den Lastkurven aus;

> & 1% maximale Dehnungsamplitude (Bildfolge 87a)-c))

Der Verlauf der Lastkurven zeigt weitgehend linear-elastisches Verhalten mit kaum sichtbarer
pseudoelastischer Deformation. Nur fiir die héchste Dehnungsamplitude von 1.3% in Teilbild a)
deutet sich eine leichte Hysterese an. Wegen der unterschiedlichen Probenstirken (98um, 105um

und 130pm) ergeben sich fiir die drei Lastfille verschieden hohe Biegemoment-Schwingbreiten.
Die Kurvenverldufe der reversierenden Experimente (a) und b)) zeigen nahezu keine
Verdnderung bis 50% der Lebensdauer. In Teilbild a) fillt das Biegemoment anschliefend
vomehmlich im negativen Winkelbereich ab, was der Ausbreitung des Versagensrisses von nur
einer Oberflichenseite der Probe entspricht. In b) nimmt die Lastantwort symmetrisch ab, ent-
sprechend zeigten beide Oberfliachen einen dominanten Makroriss. Insgesamt lassen sich in den
reversierenden Experimenten keine Unterschiede fiir verschiedene Dehnraten feststellen. Bei
einsinniger Belastung (Teilbild c)) relaxiert die Mittellast bereits nach 20 Zyklen leicht, nach
50% der Lebensdauer deutlich.

> 2% maximale Dehnungsamplitude (Bildfolge 88a)-c))

Bei 2% Dehnungsamplitude unterliegen bereits merkliche Anteile des Probenquerschnitts pseu-
doelastischer Deformation, was sich in klaren Hysteresen manifestiert. Irreversible Dehnanteile
sind nicht beobachtbar. Bei allen drei Lastfillen erkennt man die Tendenz, daB die Hysteresen
mit zunehmender Zyklenzahl flacher werden. Dieses Verhalten ist fiir einsinnige Belastung (Teil-
bild c)) am stirksten, fiir schnelle reversierende Last (Teilbild a)) am schwéchsten ausgeprigt
und tritt bei 50% der Lebensdauer bereits deutlich auf. Fiir einsinnige Versuchsfithrung zeigt sich
wiederum eine deutliche Relaxation der Mittellast.

> 4% maximale Dehnungsamplitude (Bildfolge 89a)-c))

Fir 4% Dehnungsamplitude erhilt man breite pseudoelastische Hysteresen mit flachen Pla-
teauverldufen. Auch hier lassen sich keine irreversiblen Dehnanteile auflésen. Im Vergleich zu
den Lastkurven mit 2% Dehnungsamplitude ist die Einengung der Hysteresen stirker ausgeprégt
und beginnt in allen drei Lastfillen bereits nach 20 Zyklen. Wiederum ist der Effekt fiir einsin-
nige Last (Teilbild c)) am deutlichsten, fiir schnelle reversierende Beanspruchung am schwich-
sten (Teilbild a)). In b) und c) laBt sich zusétzlich eine Verfestigung des Materials ab N=20
feststellen. Die Relaxation der Mittellast in ¢) betrdgt rund 35% des Maximalmoments.

Generell lassen sich zwischen schnell und langsam reversierendem Zyklieren keine signifikanten Un-
terschiede feststellen. Eine systematische Darstellung und Beurteilung von Verinderungen im mecha-
nischen und Formgedéchtnisverhalten im Laufe der Ermiidung folgt in Kap. 6.1.2.

5.2 Zug/Druck-Versuche an unverschweiltem Material

5.2.1 Bestimmung mechanischer Kenngrélen in Festigkeitsunter-
suchungen

Da mechanische Figenschaften wie Elastizititsmodul, Streckgrenze (oder Einsatzspannung fiir span-
nungsinduzierten Martensit bei pseudoelastischem Material), Bruchdehnung und Zugfestigkeit stark
von der thermomechanischen Vorbehandlung abhingen, wurden diese KenngréBen im Zug- bzw.
Zerreifiversuch an insgesamt 6 Hourglass-Proben in drei verschiedenen Materialzustinden bestimmt.
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Dazu wurde das angelieferte, kaltverformte Material folgenden Wérmebehandlungen mit nachfolgen-
der Abschreckung in Wasser unterzogen:

> Probenzustand P. Pseudoelastische Konditionierung bei 475°C, 10min
> Probenzustand M. Martensitisierungsglithung bei 600°C, 24h
> Probenzustand A. Austenitisierungsglithung bei 700°C, 2h

In der Konditionierungsglithung P werden neben dem Abbau von Kaltverformung geniigend nickel-
reiche Phasen ausgeschieden, um die Martensit-Umwandlungstemperatur M, und die Riickumwand-
lungstemperaturen A, und A; aufwirts bis knapp unterhalb der Raumtemperatur zu verschieben,
wodurch spannungsinduzierter Martensit erméglicht wird. Bei Glithung M werden weitere nickel-
reiche Ausscheidungen produziert, so dafl die Umwandlungstemperaturen zum Teil oberhalb von
Raumtemperatur liegen. Die Probe verhalt sich dann bei Raumtemperatur martensitisch. Glithung A
schlieBlich 16st alle nickelreichen Ausscheidungen auf. Die Matrix reichert sich wieder mit Nickel an,
die Umwandlungstemperaturen sinken. Spannungsinduzierter Martensit kann bei Raumtemperatur
nicht mehr gebildet werden, weil das Material oberhalb Tybeansprucht wird (s. Kap. 2.1.1).

Die ZerreiBkurven der drei Materialzustinde sind in Bild 90 zusammengestellt. Jeweils zwei Proben
pro Zustand wurden vermessen. Die Dehnrate betrug 5-10/s, die grofite Spannungsabweichung in-

nerhalb eines Zustands betrug unterhalb der GleichmaBdehnung £7% des Momentanwertes.
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Bild 90  ZerreiBlkurven: a) pseudoelastisch b) martensitisch c¢) austenitisch

Das Spannungs/Dehnungs-Diagramm 90a) beinhaltet drei verschiedene Maximaldehnungen: 2%, 7%
und die Bruchdehnung bei etwa 21%. Bis 7% Beanspruchung ist keine bleibende Dehnung nach
Entlastung aufzulésen. Ab 6% beginnt die elastische Verformung des spannungsinduzierten Marten-
sits. Ab 8% wird die Streckgrenze des Materials iiberschritten, und plastische Deformation setzt ein.
Es werden Bruchdehnungen zwischen 20% und 35% erreicht.

Das martensitische Material (Bild 90b)) weist eine vergleichsweise niedrige Plateauspannung auf, da
im Gegensatz zum SIM bereits bestchende Martensitvarianten lediglich umorientiert werden miissen,
was mit deutlich weniger Energicaufwand méglich ist als die Bildung neuer Grenzflichen
Austenit/Martensit. Das Plateau reicht bis 5% Dehnung, anschliefend setzen zunichst elastische und
schlieBlich plastische Deformation des Martensits bis zu typischen Bruchdehnungen von 25-40% ein.

Das austenitische Materal (Bild 90c)) besitzt eine mit Tangentenschnittverfahren bestimmte Streck-
grenze von etwa 500MPa und eine Bruchdehnung von 30-40%. Die riicklaufige Dehnung im inter-
mittierende Entlastungsschritt bei 3.5% und die niedrige Streckgrenze deuten an, dal es immer noch
einen kleinen Volumenanteil gibt, der eine SIM-Umwandlung durchlaufen kann. Um diesen Effekt
vollig auszuschlieBen, miiBte die Versuchstemperatur noch weiter erh6ht werden.

Die charakteristischen Festigkeitsgrofen sind in Tab. 4 aufgefiihrt.

Modul | Plateau- * | Plateauspannung |  B;
mm’] | dehnung %] | . [MPa]

58000 086 355 980 20-35

P
M 62000 0.6-4.5 315 610 25-40
A 78000 0.8-9.6 500 770 30-40

Tabelle 4 Mechanische Daten der Probenzustinde P, M und A

5.2.2 Vergleich von Zug- und Drucklastbereich

Als einsatzrelevante Belastung wurde das Zug-/Druck-Verhalten von Nitinol SE508 untersucht. Da
bei der Biegung gleichberechtigt Zug- und Druckbeanspruchungen beteiligt sind, sind diese

-84 -




Messungen auch fiir einen Vergleich mit den Biegeexperimenten unerldfilich. Bild 91 zeigt die
Spannungs/Dehnungskurve einer bis maximal 4% Druckdehnung und maximal 8% Zugdehnung in
drei Lastzyklen belasteten Probe. Die Dehnrate betrug 1%/s. Besonders auffillig ist die Asymmetrie
in Zug- und Druckverhalten. Bei etwa der halben Dehnung werden im Druck bereits die doppelten
Spannungen im Vergleich mit Zugbeanspruchung aufgebaut. Selbst bei kleinen Dehnungsamplituden
um 1% ist diese Asymmetrie deutlich sichtbar. Der Effekt ist unabhingig von der Reihenfolge durch-
laufener Zug- bzw. Druckhalbzyklen.
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Bild91 Zug/Druck-Asymmetrie von NiTi Hourglass-Proben

5.2.3 Darstellung von SIM im Zugversuch

Die reversible Natur der SIM-Umwandlung ist an der Oberfliche elektropolierter Hourglass-Proben
zu beobachten, die mit einer Dehnrate von 1%/s reversierend mit +/-4% Dehnung beansprucht wur-
den. In Videoaufnahmen erkennt man bei streifender Beleuchtung unter Zug- und Drucklast jeweils
facettenartige Streifen, die nach Entlastung wieder vollstindig verschwinden, solange man nur
wenige Male zykliert. Begleitend zu diesen Prozessen, die in graphischer Reproduktion nur schwer
wiederzugeben sind, kann man auch thermische Verdnderungen beobachten. Die Bildserie 92 enthilt
Schnappschiisse von Thermobildem, die mit einer Infrarot-Kamera bei verschiedenen Lasten auf-
genommen wurden, Gemessen wurden Temperaturdnderungen relativ zum unbelasteten Ausgangs-
zustand. Die Temperaturwerte wurden durch Anpassung des Emissionsfaktors auf eine
Referenzmessung kalibriert. Der Temperaturbalken rechts zeigt die Falschfarbenskalierung von -5 bis
+5°C. Die Bildfolge zeigt eindrucksvoll das exotherme Verhalten der SIM-Bildung und die endo-
therme Eigenschaft der Riickumwandlung, wie es die DSC-Messungen erwarten lassen. Das Tem-
peraturmaximum wird sowohl im Zug- als auch im Druckbereich auf dem oberen pseudoelastischen
Hysteresisplateau erreicht (3-4% Dehnung), das Minimum auf dem unteren (Entlastung auf 2-3%).
Die Abkiihlung ist mit maximal ca. 2°C etwas schwicher als die Erwdrmung (ca. 3°C), da der zeitli-
che Abstand zwischen SIM-Bildung und der anschlieBenden Auflésung kiirzer ist als der Abstand
zwischen SIM-Riickumwandlung und der ndchsten SIM-Entstehung im anderen Lastregime. Dadurch
wird die bei der SIM-Bildung entstandene Umwandlungswérme zum GroBteil fiir die Riicktransfor-
mation aufgewendet, und eine zusétzliche Abkithlung der Probe ist sehr gering. Andererseits ver-
streicht danach eine geniigend lange Zeitspanne (einige Sekunden) bis zur emeuten SIM-Bildung, so
daBl die Abkithlung iiber den Mechanismus der Wammeleitung weitgehend ausgeglichen ist. Daher
entsteht emeut eine deutlich sichtbare Erwérmung bei der ndchsten SIM-Umwandlung.
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a) lastfreier Zustand b) Zuglast €=3-4% ¢) entlastet auf e=2%

d) entlastet aufe= 0% ¢) Drucklast s= -(3-4)% f) entlastet auf e=-2%

Bild 92  Thermobilder von SIM-Bildung an Zugproben

5.2.4 Zug/Druck-Ermiidung

58 Hourglassproben wurden in Emmiidungsexperimenten unter Variation verschiedener Lastparameter
untersucht. Die Versuche wurden stets in Dehnungsregelung durchgefithrt, wie es im LCF-Regime
ublich ist. 37 Proben wurden bis zum Bruch gefahren, eine Serie von 18 Priflingen wurde nach 50
Zyklen bzw. 25%, 50% und 75% der erwarteten Lebensdauer fiir mikroskopische und bruchmecha-
nische Untersuchungen bereitgestellt. Das Versagen der Proben war stets im Zugbereich zu beobach-
ten und von einem lauten Knall begleitet, der eine sprode Trennung unter grofier Last charakterisiert.
Fiir die Datenauswertung wurden die ersten 100 Zyklen jeder Messung mit 200 Datenpunkten pro
Zyklus abgespeichert, spitere Zyklen nur noch in periodischen Intervallen. Bild 93 gibt die typische
Entwicklung der Emmiidungskurven am Beispiel einer reversierend mit +/-4% Dehnungsamplitude
und 1%/s Dehnrate beanspruchten Probe wieder, die nach 1642 Zyklen versagte.
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i Zyklen in logarithmischen Abstdnden geplottet

N, = 1642

Zyklus 1

Spannung [MPa]

Dehnung [%]

Bild 93 Zug/Druck-Ennﬁdung einer Hourglass-Probe

Charakteristisch neben einer verglichen mit den Biegemessungen hohen plastischen Restdehnung von
bis zu 0.5% beim Spannungs-Nulldurchgang sind eine Abnahme der Hysteresisbreite sowie deren
Tendenz zu einem steileren Verlauf mit wachsender Lastspielzahl, wie es auch in den Biege-
Emiidungsexperimenten zu beobachten war.

5.2.5 Experimentelle Parameter

> Maximallast Ag,: Analog zu den Biegeversuchen wurde in den Ermidungsexperimenten ein nomi-
neller Lastbereich von 1% bis 4% in Zug und Druck abgedeckt. Einsinnige Experimente reichten
bis zu 8% Zugdehnung,

> Dehnungsverhdltnis R: Neben symmetrischer Zug/Druck-Dehnung (R= -1) wurden reine
Zugschwell- (R=0) und einige Druckschwellexperimente (R= —00) durchgefiihrt.

> Dehnrate gd%: Da mit einem mechanischen Dehnungsaufnehmer gearbeitet wurde, muBte die maxi-
male Dehnrate mit Riicksicht auf das Schwingverhalten des Aufnehmers auf 1%/s begrenzt wer-
den. Als minimale, fiir die Anwendung relevante Dehnrate wurde 0.1%/s gewihlt. Langsamere
Dehnraten sind eher fiir Konstruktionswerkstoffe relevant, weniger fiir aktive, pseudoelastische

Stellglieder.

Die zugehorigen MeBergebnisse sind in den Bildem 94-96 zusammengefalit. Ahnlich wie bei den
Biegeversuchsdaten enthilt jedes Teilbild den ersten und zwanzigsten MeBzyklus, einen Zyklus nach
50% der Lebensdauer und nach 99% der Lebensdauer. Jeder Zyklus entspricht einem Durchlauf von
Zugbeanspruchung, gefolgt von Druckbelastung. Fiir die Darstellung des ersten MeBzyklus wurde aus
Griinden der Ubersichtlichkeit die Neukurve der Hysterese weggelassen und durch den Anstiegszweig
des zweiten Zughalbzyklus ersetzt. Die MeBkurven fiir 1%, 2% und 4% Dehnungsamplitude sind
jeweils in separaten Bildem fur die Lastzustidnde a), b) und c¢) (untereinander) aufgetragen:

Teilbilder a): R=-1, %f = 1%/s (schnelles, reversierendes Zyklieren)
b): R=-1, :—f =0.1%/s (langsames, reversierendes Zyklieren)
c):R=0, %% = 1%/s (schnelles, einsinniges Zyklieren).

Die Wiederholbarkeit der Lastkurven fiir unterschiedliche Proben desselben Zustands lag bei 5-10%
der Momentanspannung mit den groiten Abweichungen in den ersten zwanzig Zyklen. Fiir langsame
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Versuchsfithrung war die Reproduzierbarkeit am besten (<5%). Die bauchigen Umkehrzonen ciniger
Lastkurven liegen in der MeBrate darstellbarer Datenpunkten begriindet.
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Bild 94  Last-Emiidungskurven fiir +/(-)1%: a),b) R=-1, ¢) R=0
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Nachfolgend werden Systematiken in den Lastkurven unter den verschiedenen Versuchsbedingungen
zusammengestellt. Die Diskussion entsprechender Abhéngigkeiten der Lebensdauer von den Last-
parametern ist in Kap. 6.1.2 angegeben.

> 1% maximale Dehnungsamplitude (Bildfolge 94a)-c))

Im Gegensatz zur Biegeermiidung zeigen sich bei diesen niedrigen Lastamplituden bereits pseu-
doelastische Hysteresen. Durch die homogene Beanspruchung des Probenquerschnitts mit einer
Dehnung oberhalb der Einsatzdehnung von SIM (0.8%) wird dies auch erwartet. Bei den rever-
sierenden Versuchen a) und b) zeigt sich bereits eine ausgeprigte Zug/Druck-Asymmetrie. Bei
schnellem Zyklieren (Teilbild a)) féllt auBerdem der Knick im elastischen Kurvenbereich auf:
Die Hooke'sche Gerade in der Druckphase verlduft wesentlich steiler als in der Zugphase. Dieses
Merkmal fehlt bei langsamem Zyklieren (b)) vollig. Es kann zwanglos mit der dehnratenabhéngi-
gen Warmeentwicklung in der Probe wihrend spannungsinduzierter Martensitumwandlung an-
hand von Wirmeleitungsmodellen und thermodynamischen Betrachtungen erklirt werden (Kap.
6.3.2). Auch die plastischen Dehnungen nach Entlastung sind fiir schnelles Zyklieren (a), ¢)) we-
sentlich hoher als in b). Bereits nach 20 Zyklen ist in a) eine deutliche Relaxation der negativen
Mittelspannung zu erkennen. Bei einsinniger Zugbeanspruchung relaxiert entsprechend eine
positive Mittelspannung (Teilbild c). Die Hysteresen werden ab 50% der Lebensdauer schmaler
und steiler, besonders bei langsam reversierender Belastung.

> 2% maximale Dehnungsamplitude (Bildfolge 95a)-c))

Die oben genannten Phinomene wie Zug/Druck-Asymmetrie, schmaler und steiler werdende
Hysterese und grofie irreversible Dehnanteile nach Entlastung sind fiir 2% Maximaldehnung
noch stirker ausgeprigt. Die Verdnderung der pseudoelastischen Hysterese beginnt bereits nach
20 Zyklen, erstreckt sich besonders deutlich auf den Druckbereich und ist nun auch fiir langsa-
mes Zyklieren (Teilbild b)) erkennbar. Die einsinnige Belastung weist nach 50% der Lebens-
dauer eine Abnahme der Hysteresisbreite um etwa die Halfte auf. Die Zug/Druck-Asymmetrie ist
in b) allerdings wesentlich schwacher ausgeprégt als fiir schnell reversierende Belastung, da alle
pseudoelastischen Plateaus fiir kleine Dehnraten flacher verlaufen. Wegen der hohen erreichten
Druckspannungen ist fiir die Beanspruchungen a) und c) die Relaxation der Mittelspannung deut-
lich stirker ausgeprigt als fiir kleinere Lastamplituden.

> 4% maximale Dehnungsamplitude (Bildfolge 96a)-c))

Teilbild a) (schnell reversierend) zeigt die groBten Verdnderungen in Kurvenform und -lage: Die
Hysteresisbreite in der Druckphase geht nach 50% der Lebensdauer bis auf 25% der anfinglichen
Breite zuriick. Gleichzeitig wéchst dabei die Plateausteigung im Druckbereich auf das Doppelte.
Auch im Zugbereich zeigen sich diese Tendenzen, wenngleich schwicher. Irreversible Dehnan-
teile fallen ab 50% der Lebensdauer rapide. Die negative Mittelspannung relaxiert bis zu
300MPa. Durch diese kombinierten Effekte verschiebt sich der Spannungs-Nulldurchgang
wihrend der Ermiidung nach unten. Fir langsam reversierendes Zyklieren (Teilbild b)) nimmt
die Hysteresebreite nach 50% der Lebensdauer auf 70% der Ausgangsbreite ab, wihrend die Pla-
teausteigung wie in a) um etwa einen Faktor 2 zunimmt. Die plastischen Restdehnungen sind an-
fangs vemachléssigbar, nehmen aber ab dem 20. Zyklus bis zu einem Endwert von 0.15% zu.
Die Relaxation der Mittelspannung ist sehr gering im Vergleich zu a) oder c). Die Spannungs-
Extremwerte bleiben ebenfalls weitgehend konstant. Fiir einsinnige Beanspruchung betrigt die
Mittellast-Relaxation bis zu 300MPa, dhnlich wie fiir schnell reversierende Lastart. Dieser hohe
Wert wird dadurch erreicht, daB die Lastkurve zunehmend in die Druckphase lauft, wo der
verhiltnismaBig steile elastische Zweig schnell hohe Druckspannungen aufbaut. Fiir einsinnige
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Last treten die Verdnderungen der Hysterese bereits nach 20 Zyklen auf. Der Maximalwert der
Spannung bleibt aber bis 50% der Lebensdauer nahezu konstant.

Bei den Bildern 96b) und c) fillt eine negative Plateausteigung wihrend des ersten Lastzyklus auf.
Dieses Phanomen wird bei spannungsinduzierter martensitischer Umwandlung haufig beobachtet und
spiegelt die Liidersband-artige Natur der Martensitentstehung wider. Wenn die Last die Grenze o, fiir
das Wachstum einer SIM-Variante iibersteigt, breitet sich die Umwandlungsfront mit Schallge-
schwindigkeit in der Probe aus und erfalit einen gréBeren Volumenbereich in der Umgebung der
Ankeimstellen (z.B. Komgrenzen) [Xu95]. Dadurch wird soviel Umwandlungsdehnung bereitgestellt,
daB die Last momentan absinkt. Bei weiter ansteigender Dehnungsbeaufschlagung muB nun eine et-
was héhere Spannung ©,> o, erreicht werden, um weitere Volumenteile umzuwandeln, die von der
ersten Umwandlungsfront noch nicht erfait wurden usw.. So kommt es bei der SIM-Entstehung in
Einkristallen in der Spannungs/Dehnungskurve zu einem gezackten Verlauf auf dem pseudoela-
stischen Plateau, wie man es fiir Stidhle im Bereich der Streckgrenze aufgrund von Liidersband-
Ausbildung kennt. Fiir polykristallines Material ist dieser Effekt schwiécher ausgeprégt.
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6 Ergebnisse und Diskussion

In diesem Kapitel werden theoretische Zusammenhénge zur Erkldrung der MeBergebnisse ausgearbei-
tet und generelle Mechanismen des Ermiidungsverhaltens mit Hilfe mikrostruktureller Befunde be-
stimmt, AnschlieBend sollen Biege- und Zug/Druckermiidung miteinander verglichen werden.
Bruchuntersuchungen und Finite-Elemente-Modellierung fithren schlieBlich zu einer Lebens-
dauverabschitzung fiir Komponenten des pseudoelastischen Werkstoffes Nitinol SE508 in Kap. 7. Ex-
emplarisch werden diese Berechnungen auf minimal invasive, mikrochirurgischen Zangen
angewandt, mit experimentellen Befunden verglichen und auf ihre Aussagequalitit hin iiberpriift.

6.1 Biegeversuche

6.1.1 Analytische Beschreibung der reinen, elastischen Biegung

Die Messungen an diinnen Blechen im linear-elastischen Dehnungsbereich hatten folgende Propor-
tionalititen zwischen Biegemoment M und der Proben- bzw. Biegegeometrie ergeben (s. Kap.
5.1.2.2):

> M ~ b (Probenbreite)
> M~ ¢ (R: Kriimmungsradius)
> M ~h3 (h: Probendicke)

Diese Abhingigkeiten ergeben sich aus der Theorie der reinen elastischen Balkenbiegung, wie Bild
97 veranschaulicht. Auf ein Flichenelement dA im Querschnitt eines Biegebalkens wirkt bei Biege-
belastung eine Kraft dF = o(z) dA. Die Spannung o hingt vom Abstand z des betrachteten Fli-
chenelementes von der neutralen Faser ab. Auf der Auflenseite der Biegekontur entstehen
Zugspannungen, auf der Innenseite Druckspannungen.

Zugspannungen

dF=GdA ¥+

10 = neutrale\Faser

Druckspannungen

-h/2
Bild 97 Biegebalkenquerschnitt mit Schnittlasten

Nimmt man fermner das Hooke'sches Gesetz mit Elastizititsmodul E an und setzt fiir die Dehnung
8(Z)=fz{- ein (s. Gl. 15), erhilt man folgende Ausdriicke:

h h

(23) M=fc(A)-sz==bic(z)-zdz=bEfe(z)-zdz
4 b b

_ b
czdz= B
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o
1
NIIE-'—'N”}
N
= |t
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Daraus folgen alle experimentell beobachteten Proportionalititen von Geometriedaten der Probe

sowie von der Krimmung '112- AuBerdem sollte das Biegemoment proportional zum E-Modul des

Priifmaterials sein, was im folgenden anhand der MefBergebnisse verifiziert werden soll. Dazu wurde
3

das Biegemoment M in Bild 98 fiir alle Messungen gegen den Ausdruck %—hﬁ aufgetragen und E aus

der Steigung einer linearen Regression bestimmt.
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Bild 98  Bestimmung des E-Moduls der Biegebleche

-Biegemoment [Nmm]

E=56000 N/mm?

Das Ergebnis dieser Auswertung liefert einen Elastizititsmodul von 56000N/mm?, was sich gut mit
dem im Zugversuch emmittelten Wert von 58000N/mm? (s. Kap. 5.2.1) sowie mit Literaturwerten
deckt, die je nach thermomechanischer Vorgeschichte und Legierungszusammensetzung zwischen
55000N/mm? und 70000N/mm? schwanken.

6.1.2 Biegeermiidung

6.1.2.1 FEM-Modellierung der reinen, pseudoelastischen Biege- ermidung

Die Messungen und Rechnungen mit rein elastischen Biegedeformationen (Kap. 6.1.1) sollten in er-
ster Linie die Qualitit der Bahnkurvensteuerung in der MeBapparatur FATIBEND bestitigen. Fiir die
Biege-Ermmiidungsmessungen wurden Dehnungen jedoch bis weit in das pseudoelastische Regime
ausgedehnt, so daB eine erweiterte theoretische Beschreibung zur Modellierung des Materialverhal-
tens notig ist. Die Entwicklung eines geeigneten Materialmodells fiir pseudoelastisches Deforma-
tionsverhalten und dessen Anwendung auf die FEM-Beschreibung der reinen Biegung wurde bereits
ausfithrlich behandelt. Da die Extraktion von mechanischen KenngréBen aus Biegeversuchen wegen
der inhomogenen Beanspruchung des Querschnitts sehr aufwendig und nur mit vereinfachenden An-
nahmen moglich ist, werden die Parameter zur Simulation des pseudoelastischen Deformationsver-
halten - auch fiir die reine Biegung - aus Zugexperimenten gewonnen. Zur Anwendung dieses
Modells auf Ermiidungsexperimente muf die Evolution der mechanischen MaterialkenngroBen mit
fortschreitender Zyklenzahl beriicksichtigt werden. Da sich jedoch in den Ermiidungs-Lastkurven
gezeigt hat, daB die mechanischen Eigenschaften nach etwa 10% der Lebensdauer bis kurz vor Ver-
sagen der Probe weitgehend stabil bleiben, reicht es zur Modellierung der Lastverteilung aus, mecha-
nische Parameter aus Lastkurven teilermiideter Proben zu  gewinnen. Typische
Spannungs/Dehnungs-Kennlinien fiir eine erstbelastete bzw. eine teilermiidete Probe sind in Bild 99
fur zyklische einachsige Zugbeanspruchung dargestellt.
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Bild 99  Stabilisierung der pseudoelastischen Hysterese
Aus den Daten von 20 stabilisierten Ermiidungsproben wurden folgende Parameter gemittelt:

> E =60000 MPa (Elastizititsmodul)
> oy =360 '‘MPa  (SIM-Einsatzspannung)
> V =550 MPa  (Hysteresesteigung)

Die Parameter wurden unkommentiert bereits in Kap. 3.1.2 fiir sdmtliche FEM-Berechnungen
verwendet.

Mit diesem Ansatz ist es méglich, auch fiir mehrachsige Ermiidungslasten eine Aussage iiber die
Dehnungsverteilung in einer ermiideten Probe anzugeben. Dabei geht man von der Annahme aus, dafl
die charakteristischen mechanischen Parameter fiir stabilisiertes Material, die aus Zugexperimenten
gewonnen wurden, fiir das gesamte Volumen einer mehrachsig beanspruchten Probe giiltig sind. Bei
komplexen Lastsystemen ist dies sicherlich nicht der Fall; zudem bleibt die experimentell be-
obachtete Zug/Druck-Asymmetrie von pseudoelastischem NiTi in diesem Modell vollstandig
unberiicksichtigt. Dennoch gibt die berechnete Dehnungsverteilung einen guten Anhaltspunkt fiir Ort
und Betrag der maximalen Belastung einer Komponente.

6.1.2.2 Mechanismen zur Erklérung der Verédnderung von mechanischen und
pseudoelastischen Eigenschaften

In den Experimenten an Biegeblechen der Stiarken 70-200um hat sich gezeigt, daB die Materi-
alantwort fiir pseudoelastische Beanspruchungen im ersten Zyklus deutlich vom Verhalten einer er-
mideten Probe abweicht. Generell zeigen sich steiler und schmaler werdende pseudoelastische
Hysteresen bei etwa gleich bleibender Spannungsschwingbreite. Diese Unterschiede manifestieren
sich bereits in einem frilhen Ermiidungsstadium (je nach Lastbedingungen ab 20 Zyklen bis 50% der
Lebensdauer); die mechanischen Eigenschaften bleiben dann fiir den Rest der Lebensdauer weitge-
hend stabil. Erst kurz vor Versagen der Probe tritt ein merklicher Abfall der Lastantwort auf. Eine
Variation der Dehnraten zwischen 0.1%/s und 2.2%/s bewirkt keine signifikanten Unterschiede in den
Lastantworten der diinnen Bleche.

Die Verinderungen in der Hystereseform werden wie folgt erklirt [Miy86]: Mit jedem pseudoela-
stischen Zyklus wird SIM gebildet, wobei diejenigen Varianten bevorzugt sind, welche die groBte
Umwandlungsdehnung entlang der Lastrichtung bereitstellen. Wie in Kap. 5.1.1 gezeigt wurde, blei-
ben wihrend der zyklischen Transformation mehr und mehr durch lokale Eigenspannungsfelder stabi-
lisierte Restmartensitanteile sowie plastische Verformung entlang dieser Varianten (Streifenbildung
an den teilermiideten Oberflachen) nach der Entlastung zuriick. Die plastischen Verformungen entste-
hen aufgrund makroskopischer Fehlpassungen der je nach Komorientierung in verschiedene
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Richtungen wachsenden SIM-Latten. Bemerkenswerterweise wird bereits bei zyklischen Lasten mit
kleinen Dehnungsamplituden von 1% eine bleibende Streifenbildung an der Oberflache beobachtet.
Die plastische Verformung entlang der favorisierten SIM-Grenzflichen sowie die vorhandenen Rest-
martensitkeime erleichtern in nachfolgenden Zyklen die Entstehung von Latten derselben Varianten.
Daher sinkt die SIM-Einsatzspannung mit zunehmender Lastspielzahl. Gleichzeitig werden aber
wihrend der zyklischen Verformung Versetzungsstrukturen erzeugt [Lim95], die eine ungestorte Aus-
breitung einer Martensitvariante behindern und eine heranlaufende Umwandlungsfront pinnen kén-
nen. Daher wird das Wachstum der vorhandenen SIM-Keime gebremst, und im pseudoelastischen
Plateaubereich wird eine weitere Erhohung der Spannung zur Uberwindung des Hindemisses
benétigt. Dadurch erhéhen sich Plateausteigung V und Maximalspannung oy, Dieselbe Argumenta-
tion gilt fiir die Riickumwandlung. Daraus ergibt sich insgesamt eine mit der Zyklenzahl schmaler
werdende pseudoelastische Hysterese mit steilerem Plateauverlauf.

6.1.2.3 Mechanisches Ermiadungsverhalten

Nach der qualitativen Beschreibung der Verinderung von Materialeigenschaften wahrend der
Biegeermiidung in Kap. 5.1.4.2 werden diese Effekte nun quantifiziert und aufgrund von experimen-
tellen Befunden erkldrt. Dazu wurden folgende charakteristische GroBen iiber der Lastspielzahl
aufgetragen:

> Bicgemoment-Schwingbreite AMy: Die Entwicklung dieser Grofle ermoglicht bei
dehnungskontrollierter Versuchsfithrung eine Aussage iiber Ver- oder Entfestigungsmecha-
nismen sowie einsetzende MakroriSbildung wahrend der Ermiidung. Um einen Vergleich der
unterschiedlichen Probengeometrien zu erméglichen, wurde die Biegemoment-Schwingbreite
auf ihren Anfangswert AM, bezogen und somit als einheitenlose und geometrieunabhéngige
GroBe geplottet.

> Mittel-Biegemoment M,: M, ist definiert als das Biegemoment am Mittelpunkt des
Biegewinkelbereiches. Eine Verschiebung des Mittel-Biegemoments war wegen der winkel-
symmetrischen Lastantwort bei reversierenden Experimenten nur in den einsinnigen Ver-
suchen beobachtbar, Mit der Relaxation von M, sind eine Verinderung der maximalen
Lastantwort und bleibende Dehnung beim Last-Nulldurchgang verbunden. Diese GroBen
sind besonders im Hinblick auf pseudoelastische Bauteile interessant. Fiir die vergleichende,
geometrieunabhingige Darstellung wurde AM, wiederum auf die anfingliche Biegemoment-

Schwingbreite bezogen. So wird in den Diagrammen die Grofie ZAMVOI dargestellt.

Um auBlerdem den Einfluf der Maximallast herauszustellen, wurden fiir jeden Lastfall die drei
gewdhlten Maximaldehnungsamplituden 1%, 2% und 4% nebeneinander in ein Diagramm
eingetragen. Die Biegemoment-Schwingbreite ist in Bild 100 dargestellt und teilt sich wiederum nach
Lastféllen auf die folgenden Teilbilder auf:

Teilbilder a): R=-1, %% >1%/s (schnelles, reversierendes Zyklieren)
b): R=-1, %% =0.1%/s (langsames, reversierendes Zyklieren)
¢):R=0, % >1%/s (schnelles, einsinniges Zyklieren).

Bild 101 zeigt die Entwicklung der Mittel-Biegemomente fiir die einsinnigen Experimente. Die Feh-
lerbalken in allen Plots geben die maximalen Schwankungen der MeBschriebe an, fiir das Mittel-
Biegemoment sind diese Variationen direkt aus dem Graphen ablesbar.
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Biegemoment-Schwingbreite
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Bild 100 Biegemoment-Schwingbreite fiir verschiedene Lastbedingungen
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Mittel-Biegemoment
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Bild 101 Mittel-Biegemoment fiir R=0 und verschiedene Maximallasten

Die Entwicklung der Biegemoment-Schwingbreite erlaubt folgende Aussagen:

Bild 100a) R=-1, ‘;—f > 1%l/s (schnell reversierende Last):
Fiir alle drei Lastamplituden bleibt die Schwingbreite bis zu 80% der Lebensdauer stabil in einem In-
tervall von 97% bis 103% des Ausgangswertes. Danach fillt sie wegen Makrorilausbreitung rasch
ab, was sich bei niedrigerer Beanspruchung etwas frither zeigt. Andererseits besitzt die Schwingbreite
in der Einlaufphase (bis zu 10% der Lebensdauer) einen leichten Anstieg, der fiir gréBere Dehnungs-
amplituden stidrker ausgeprigt ist und bei 8% Totaldehnungs-Schwingbreite bis zu 3% betragen kann,
Diese Verfestigung geht auf die in Kap. 6.1.2.2 angefilhrten Stabilisierungsvorgénge von Ver-
setzungsstrukturen entlang der SIM/Austenit-Grenzflachen und damit verbundene Akkumulation von
Eigenspannungen zuriick, welche das Wachstum von SIM behindern und somit die pseudoelastischen
Hysteresen steiler machen. Der abrupte Abfall der Biegemoment-Schwingbreite gegen Ende der Le-
bensdauer verlduft fiir groBe Dehnungen am steilsten, da dort der VersagensriB am schnellsten
wichst.

Bild 100b) R= -1, %f— = 0.1%/s (langsam reversierende Last):
Fiir langsames Zyklieren ergibt sich ein nahezu identischer Verlauf der Lastschwingbreite mit
zunchmender Ermiidung. Bis 80% der Lebensdauer bleiben die Werte auf das enge Intervall [0.98,
1.02] beschrénkt, bevor sie steil abfallen. Fiir Dehnungsschwingbreiten von 4% und 8% beginnt die
Abnahme leicht frither als bei schnell reversierendem Zyklieren, was fiir eine etwas frithere Er-
mildungsriBausbreitung spricht.

Bild 100c) R= 0, %% > 1%/s (schnelle, einsinnige Beanspruchung):

Bei einsinniger Belastung verhilt sich die Lastschwingbreite nur fiir kleine Lasten weitgehend kon-
stant. Die Variation bis 80% der Lebensdauer erstreckt sich von 98% bis 105% des Anfangswertes.
Bei 8% Dehnungsschwingbreite zeigt sich demgegeniiber ein steiler Anfangsanstieg bis zu einem
Maximalwert von 114% bei etwa 35% der Lebensdauer, der dann zunehmend steil abfillt.

Bild 101 zeigt den Grund fiir dieses Verhalten: Das Mittel-Biegemoment geht bei einsinniger Bean-

spruchung wegen des akkumulierten Aufbaus von last-gegengerichteten Eigenspannungen monoton

-08 -




zuriick. Bei 1% und 2% Dehnungsamplitude ist diese Relaxation auf maximal -5% der Lastschwing-
breite beschrinkt, bei 4% hingegen steigt sie im Verlauf der Ermiidung bis auf -30% mit dem steil-
sten Verlauf in den ersten 10% der Lebensdauer. Dadurch wird in diesem Bereich die Lastkurve zu
negativen Biegemomenten verschoben (s. Bild 89c)), was wiederum die Minimallast stark nach unten
driickt. Wegen des flachen pseudoelastischen Plateaus bleibt das maximale Biegemoment hingegen
unbeeinfluft. Insgesamt ergibt sich damit der beobachtete steile Anstieg der Lastschwingbreite in der
Anfangsphase der Ermiidung.

6.1.2.4 Aquivalente Dehnungs-Wéhlerkurven

Zur Beschreibung einer Abhingigkeit der beobachteten Lebensdauvem von der Ermiidungslast wird
im Low-Cycle-Fatigue (LCF) oft das Coffin-Manson-Gesetz verwendet:

(24)  Ae®-Ny=const.

Hierbei wird in der Regel die plastische Dehnungsschwingbreite Ae, verwendet. Fir pseudoela-
stisches Material gibt es allerdings nur vemachldssigbar kleine irreversible Dehnanteile, und die
Schadigung erstreckt sich nach den experimentellen Befunden auch auf den linear-elastischen
Bereich. Somit wurde zur Aufiragung in Dehnungs-Wohlerkurven die maximale Gesamt-

Dehnungsschwingbreite verwendet, die sich nach der Gleichung €max = 5}}1{ an der Probenoberfliche
ergibt (h: Probendicke, R: Kriimmungsradius). Als Versagenslastspielzahl wurden der Bruch der
Probe (N;) sowie die Abnahme der Lastschwingbreite auf 98%, 95% und 90% (N, ) des Anfangs-
wertes eingesetzt. Bild 102a) veranschaulicht, dal ein Abbruch des Experiments nach Erreichen von
Neoo, bereits bis auf 1.7% dieselbe Steigung B der Wohlerkurve ergibt wie bei Abbruch nach N;. Da
teilgerissene Bleche zum Verkanten neigen und die Zyklenzahl bis zum vollstindige Bruch weit
streut, wurde N, als Lebensdauer der Proben festgelegt. Die Bruchlastspielzahlen N kénnen durch
einfache Verschiebung der Wohlerkurve anhand von Bild 102a) generiert werden. In den Abbildun-
gen 102b)-d) sind die Wohlerkurven fur schnell und langsam reversierende sowie einsinnige Biege-
Emmiidungsexperimente zusammengestellt,

Fitkurven: Iog(Asmax’ p=A+B*log(Np:

98%: B = -0.469 +/- 0.056
0.03¢ 95%: B = -0.489 +/- 0,045
90%: B = -0.485 +/- 0,037
0%: B=-0,477 +/- 0,031
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b)

d)

Maximale Dehnungsschwingbreite lAemax ¢l

Maximale Dehnungsschwingbreite |Ae__ |
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R= -1 (reversierend), de/dt=2-7%/s

Fitkurve: 0g(Ae sy, = A+ B * 10g(Np) :
B=-0.49 +/-0,02

o clekiropolierte Proben
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Fitkurve: (0g(A ey, = A+ B * log(Np) :
B=-0.42+/-0,04
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Fitkurve: log(Ae,,,, )= A+ B *log(Np :
B=-0.66+/-0,06
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Bild 102 Dehnungswéhlerkurven fiir Biegeermiidung: a) Moéglichkeiten einer Coffin-Manson-
Anpassung, b) schnelles Reversieren, c) langsames Reversieren, d) einsinnige Ermiidung
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Der Wohlerplot fiir schnell reversierendes Zyklieren (Bild 102b)) gibt sehr gut die experimentellen
Daten wieder fiir eine Kurvensteigung von -0.49+0.02, also c~2. Dabei erweist sich die Lebensdauer
als unabhangig von der Probengeometrie (Breiten von 1-4mm, MeBlingen von 1-2mm und Dicken
von 70-200pum). Ebenso zeigt das Polieren der Laser-Schnittkanten keinen verbessernden Einflufl auf
die Lebensdauer. Dazu palt auch die Beobachtung der MakroriBentstehung auf der Probenoberfliche
fem von den Kanten (Kap. 6.1.2.7). Bis hinab zu 2% Total-Dehnungsschwingbreite zeigt sich keine
Dauerfestigkeit des Materials. Typische erzielte Lebensdauern liegen bei 10000 Zyklen fiir +/-1%
Dehnung und 600 Zyklen bei +/-4% Dehnung.

Bei langsam reversierender Beanspruchung (Bild 102c¢)) deutet sich ein Kurvenverlauf an, der durch
zwei Geradenabschnitte approximiert werden kann und auf unterschiedliche Schidigungsmechanis-
men unter- und oberhalb von 3% Dehnungsschwingbreite hinweist. Andererseits konnte in den
RiBuntersuchungen kein systematischer Unterschied zu dem Verhalten bei schnell reversierender Ver-
suchsfithrung beobachtet werden. Leider standen fiir die Lebensdaueruntersuchungen nicht gentigend
Proben zur Verfiigung, um eine ausreichende Statistik zu gewdhrleisten und damit eindeutig das
Vorhandensein zweier unabhdngiger Ermiidungsregimes zu erhédrten. Daher wurden die Abweichun-
gen von einer einzigen Fitgeraden mit B= -0.42 Steigung als Streuung interpretiert. Somit liegt der
Coffin-Manson-Exponént nahe bei dem Wert fiir schnelles Reversieren. Typische Lebensdauem sind
8600 fur +/-1% Dehnung und 330 fiir +/-4% Dehnung. Diese Werte liegen um 14% bzw. 45% unter
den Lebensdauermn bei schnell reversierender Last und weisen auf einen dehnratensensitiven
Schadigungsmechanismus hin, der sich fiir lange Haltezeiten bei hohen Lasten besonders stark
auswirkt,

Bei einsinniger Biegeermiidung (Bild 102d)) 148t sich eine Fitgerade mit B= -0.66 an die Daten an-
passen. Um die Daten mit reversierenden Experimenten zu vergleichen, miissen nun Datenpunkte
derselben Dehnungsamplitude nebeneinandergestellt werden. Die reversierenden Lasten von +/-1%
und +/4% entsprechen somit je zwei Halbzyklen mit einsinnigen Dehnungen von 1% bzw. 4%. Dafiir
entnimmt man aus der Wohlerkurve Lebensdauern von 7300 bzw. 900, gleichbedeutend mit 3650
bzw. 450 Vollzyklen im reversierenden Fall. Folglich ermiiden diese Proben sehr viel schneller als in
reversierenden Experimenten, was bedeutet, dal ein Halbzyklus mit Druckbeanspruchung der Ober-
flache kaum Schidigung beitrégt im Vergleich zu einem Zuglasthalbzyklus. Dies ist verstindlich an-
hand des Riflentstehungsmechanismus, der in Kap. 6.1.2.7 erlautert wird. AuBlerdem bleiben Zug-
bzw. Drucklasten fir R=0 auf stets dieselben Volumenanteile der Probe verteilt, es bildet sich
wihrend jedem Zyklus im Zug- bzw. Druckbereich nur eine einzige, durch die vorgegebene lokale
Spannung favorisierte SIM-Variantengruppe. Damit werden monotone, schnell ansteigende Ei-
genspannungen aufgebaut, die Riflentstehung und -wachstum begiinstigen. Bei reversierender Bean-
spruchung hingegen werden dieselben Volumenanteile wihrend eines Halbzyklus in Zug,
anschliefend in Druck belastet. Dabei werden mindestens zwei unterschiedliche Variantengruppen
spannungsinduzierten Martensits abwechselnd gebildet. Die Wechselwirkung der jeweils aufgebauten
Versetzungsstrukturen erzeugt Eigenspannungen mit unterschiedlichem Vorzeichen, so dafl es wesen-
tlich langer dauert, bis eine lokal kritische Last fiir die RiBausbreitung erreicht wird. Uberdies fehlt
bei vorhandenen Rissen fiir einsinniges Zyklieren der Mechanismus des RiBschlieBens in einem
Halbzyklus.

6.1.2.5 Mikrostrukturelle Charakterisierung

Fur die mikrostrukturelle Charakterisierung des Ermiidungsverhaltens diinner Biegebleche wurden
Hirtemessungen, raster- und transmissionselektronenmikroskopische Untersuchungen an Proben mit
verschiedenen Ermiidungsgraden durchgefiihrt. Die Ergebnisse der Hartemessungen an elektropolier-
ten Biegeproben mit Dehnungsschwingbreiten von 2% bzw. 8% fiir den unbelasteten Zustand sowie
nach 25%, 50%, 75% und 100% der Lebensdauer sind in Bild 103 dargestellt.
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Bild 103 Hirteentwicklung wihrend der Biegeermiidung a) kleine Last b) grofie Last

Jeder MeBpunkt entspricht dem Mittelwert aus 5 Messungen, der Fehlerbalken zeigt die Standardab-
weichung. Die Problematik der Hirtemessung an pseudoelastischem Material wurde bereits in Kap.
4.1.3 dargelegt. Fiir 2% Dehnungsschwingbreite erkennt man keinen signifikanten Anstieg der Hirte
HVO0.1 bis 75% der Lebensdauer. Erst dann deutet sich ein leichtes Anwachsen von 330 auf 350 an.
Fiir 8% Dehnschwingbreite steigt der Wert entsprechend auf HV0.1=360. Insgesamt stellt sich damit
ein nur unwesentlicher Anstieg der Kaltverformung bis kurz vor Ende der Lebensdauer dar. Dement-
sprechend gaben auch die TEM-Aufnahmen von verschiedenen Ermiidungszustinden wenig Auf-
schluB. Sie waren fiir alle Dehnungsschwingbreiten bis 8% und Lastspielzahlen bis N; identisch mit
dem unbelasteten Ausgangszustand, der in Bild 104a) wiedergegeben ist. Die Biegebleche wurden
einseitig pripariert, um die stark beanspruchtem, oberflichennahen Bereiche zu untersuchen. Auf-
nahme 104b) zeigt eine reversierend mit 8% Dehnungsschwingbreite belastete Probe nach 50% der
Versagenslastspielzahl. Die Dehnrate betrug 1%/s. Da der Kaltverformungsgrad des Ausgangsmateri-
als hoch ist, kénnen eventuell ablaufende Strukturierungsphidnomene der Versetzungen nicht auf-
gelost werden. In Bild 104c) ist das Hellfeldbild einer Probe derselben Lastgeschichte dargestellt, die
bis zum Bruch gefahren wurde. Alle Aufnahmen zeigen einen 4dhnlichen Anteil an Restmartensit und
vergleichbaren Grad von Kaltverformung und X-Phasenausscheidung.

a) b) ©)

. h

f-;gff‘

v

Bild 104 Vergleich unbelastete/ermiidete Mikrostruktur im TEM:
a) unbelastete Biegeprobe, b) Ae=8%, N=50%N;q, ¢) Ae=8%, N=N;,
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Weiteren AufschluB iiber die mikrostrukturellen Ermiidungsvorginge gaben REM-Aufiiahmen der
Bruchflichen von Biegeblechen, die bis an ihre Versagenslastspielzahl gefahren wurden. Bild 105a)
zeigt lattenartige Strukturen im Inneren des Materials, Teilbild b) dokumentiert einen lokal duktilen
Versagenscharakter mit typischen Wabenstrukturen. In Abbildung c) erkennt man innere Risse, in
deren Umgebung die Primédrausscheidungsphase Ti,Ni,O, mit EDX-Analysen nachgewiesen werden
konnte. Der Bruchcharakter ist dominant transkristallin mit vereinzeltem Komgrenzenversagen. Teil-
bild d) stellt Schwingstreifen dar, die sich von einer Anrifstelle auf der Probenoberfliche ins Blechin-
nere ausbreiten.

Bild 105 Bruchfliche von Biegeproben mit Details im REM: a) SIM-Lattenstrukturen, b) duktile
Wabenmuster, ¢) innere Risse an Ti,Ni,O,-Einschliissen, d) Schwingstreifen

Unabhéngig von Dehnungsschwingbreite (1%-4%), Dehnrate (0.1%/s-2.2%/s) und Dehnungsverhilt-
nis (R= -1, R=0) wurde stets dasselbe Bruchverhalten beobachtet. Lediglich die Flichenanteile mit
Wabenstruktur stiegen fiir hohere Belastungen gegeniiber den Lattenmustern geringfiigig an.

6.1.2.6 Entwicklung der Pseudoelastizitat

Fir die Qualitit der in medizintechnischen Applikationen ausgenutzten Formgedichtniseigenschaften
ist in erster Linie Lage und Breite der pseudoelastischen Hysterese maBgeblich. Zur Quantifizierung
der Stabilitit der Hysteresecharakteristik bei Biegeermiiddung wurden Schwerpunktslage
(=Biegewinkel in Grad, bei dem die Hysteresisbreite maximal ist) und Ausdehnung des maximalen

,-Hysterescbauches™ (in Nmm) benutzt. Da die Ergebnisse fir alle untersuchten Lastparameter
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ahnliche, mit groBerer Dehnungsamplitude stirker werdende Tendenzen zeigen, ist in Bild 106 nur
ein reprisentatives Diagramm fir Ae_,, =8%, %% =1%/s und R= -1 dargestellt. Die entsprechenden
Kurven fiir alle anderen untersuchten Lastbedingungen (2% und 4% Dehnungsschwingbreite, R=0

und R= -1, Dehnraten 0.1%/s und 1%/s) sind in Anhang A angegeben.

Biegeermidung: L 8%, R= -1, de/dt=1.0%/s
a-Bereich: [-57°, 57°]
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Bild 106 Entwicklung der pseudoelastischen Hysterese wahrend der Biegeermiidung fiir Ae=8%

Universell gilt fur Dehnungsamplituden ab 1% eine sehr gute Konstanz in der Lage der maximalen
Hysteresebreiten. Fiir reversierende Biegung ist eine enge Symmetrie zwischen den Positionen der
Hysteresen im positiven und negativen Biegewinkelbereich gegeben. Nach einem kurzen Einlaufver-
halten, das sich iiber maximal 3% der Lebensdauer erstreckt, liegen alle Hysteresen bei einem
Winkel, der nur um weniger als 10% des Gesamtwinkelbereichs wahrend der Ermiidung schwankt.
Fiir die meisten Lastparameter 148t sich die Tendenz erkennen, daBl die Winkellage der Hysteren
leicht in Richtung zu 0° hin zusammenlaufen, was mit der Stabilisierung der Hysteresen zusammen-
hingt. Mit steigender Zyklenzahl sinkt aufgrund der zyklisch gebildeten Eigenspannungen die Ein-
satzspannung fiir die SIM-Bildung, wodurch der Hysteresebeginn zu betragsméBig kleineren Winkeln
wandert.

Die Hysteresebreiten nehmen weitgehend monoton ab mit einem besonders steilen Verlauf wihrend
der ersten 5-10% der Lebensdauer. Dafiir ist die bereits diskutierte Akkumulation von Pinningzentren
und von Restmartensitanteilen verantwortlich. Abgesehen von im Anhang diskutierten Einzelfillen
konnen die pseudoelastischen Eigenschaften zusammenfassend als in erster Ndherung dehnraten- und
lastunabhingig sehr stabil bewertet werden.

Diese Aussage spiegelt sich auch in den DSC-Messungen an teilermiideten Proben wider. Bild 107
zeigt den Verlauf der Umwandlungstemperaturen in Abhéngigkeit vom Ermiidungsgrad N/N;ggy.
Teilbild a) gilt fiir 2% Dehnungsschwingbreite, Teilbild b) fiir 8%. Die Dehnrate betrug in beiden
Fallen 1%/s, der Bestimmungsfehler der Umwandlungspunkte lag bei maximal +3K. Fiir jeden Er-
miidungsgrad muBite eine Biegeprobe ,geopfert™ werden, um fiir die Messung zuldssige Geometrien
(runde Scheiben mit maximal 4mm Durchmesser) herzustellen. Zur Unterdriickung von Einfliissen
der thermischen Vorgeschichte von DSC-Proben wiahrend deren Préiparation wurden zwei DSC-Liufe
aufgezeichnet und erst der zweite Durchgang ausgewertet. Die Unterschiede zwischen diesen Durch-
géngen waren jedoch im allgemeinen sehr gering (Variation der Ty: <2K).
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a) Martensit-Umwandiung R-Phasen-Umwandlung
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b) Martensit-Umwandlung R-Phasen-Umwandlung
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Bild 107 Einfliisse der Biegeermiidung auf die Ubergangstemperaturen: a) Ae=2%, b) Ae=8%

Samtliche Umwandlungstemperaturen sind sehr stabil gegen Ermiidungseinfliisse. Auch die Peakbrei-
ten bleiben wihrend der Lebensdauer unverdndert. Dieser Befund spricht ebenfalls fiir einen un-
verdnderten Kaltverformungsgrad wihrend der Ermiidung und erklidrt das Fehlen entsprechender
Befunde in TEM-Untersuchungen. M,, My, A, und A, sinken erst kurz vor Versagen der Probe spiirbar
um 4-15K ab, wobei M, am stirksten, A, am wenigsten betroffen ist. Diese Beobachtung gilt unab-
héngig von der Maximaldehnung und hingt mit der zunehmenden Schidigung des Gefiiges durch
Rifbildung zusammen. Dadurch entstehen zunehmend Hindemisse fiir die Propagation der martensi-
tischen Umwandlungsfront bzw. fir die Riickumwandlung, wodurch die Umwandlungstemperaturen
sinken. Die R-Phasentransformation ist hingegen im Rahmen der MeBauflosung véllig unabhingig
vom Grad der Emmiidung, was mit den verhaltnismaBig kleinen, fiir den Phaseniibergang benétigten
Gitter-Scherwinkel von nur 0.5° im Vergleich zu 6.8° bei der SIM-Umwandlung erklirt werden kann.
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6.1.2.7 RiRentstehung und -ausbreitung

i) Theoretische Erwartungen

Als Schwachstellen im Material kommen prinzipiell Komgrenzen, Martensitgrenzflichen oder
Ausscheidungen fiir Riflentstehung in Frage. Da grofiere plastische Deformationsanteile entfallen,
sind keine Gleitprozesse als primirer Schadigungsmechanismus zu erwarten. Als riflkritische
Ausscheidungen kommen wegen ihrer scharfkantigen, oft polyedrischen Gestalt vor allem die
Ti,Ni,O,-Einschliisse in Betracht.

> Finfluf3 der titanreichen Einschliisse

Da TiNi,O,-Einschliisse inkohirent zur Matrix liegen und einen beinahe um den Faktor 3 groBeren
E-Modul gegeniiber NiTi besitzen [Man94], ist bereits fiir linear-elastische Beanspruchungen mit
erheblichen Spannungsiiberhéhungen an den Grenzflichen zur Matrix zu rechnen. Zusétzlich sind
diese Inklusionen hiufig durch Walzen bzw. Drahtziehprozesse gebrochen und liegen als scharfkan-
tige Fragmente vor. Demgegeniiber ist der Einflul der kohérenten, intermetallischen X-Phase mit ty-
pischen AusscheidungsgroBen um 50nm und einer vergleichbaren Festigkeit wie NiTi zu
vernachlissigen. Das Spannungsfeld um einen in erster Naherung kugelformig angenommenen Ein-
schluB inmitten einer umgebenden Matrix wurde nach [Ros86] fiir den Fall einer makroskopischen,
vorgegebenen Zugspannung o berechnet. AuBerhalb des Einschlusses ergibt sich:

4A 4 C , 24B A5-vm) C |, 72B
(25) Oy = %[l + cos(26)] +G{;§' - 1_;:; ;-3- + _p—s— + [-T—ﬁ-;—f + p—5i|COS(29)} s

(26)  oee = 7[1 - cos(20)] +0'{~Zé L B, [i—f - i‘@}005(26)} :

p? 12vmpd  p p’
mit den Konstanten:

A = [m —]J.E](1~2VE)(6~5VM)2}1M+(3+19VE—20VMVE)}LE [(]"VM)(I+VE)/(1+VM)_VE]HE‘(I_ZVE)HM
8[(7-5vm)umH8-10va)pe][(1-2ve)2pumH{1+vE)E] 4[(1-2ve)2pm+(1+VE)ug] ’

B = HM —HE
8[(7-5vm)umM+H8-10vMm)pe]’

C= 5(1-2vm)(UM—HE)
B[(7-5vm)m+HB-10vam)pe]

Innerhalb des Einschlusses gilt:

(@7)  Ore=20 2% H+F+3F cos(26) |,

(28) o©e= 20{—125— H+F-3F cos(ZG)J.

1-2vg

mit den Konstanten:

F=1 [1_ (7-5vm)(Hy—its) ]
12 (7-5vm)pm+HB-10vmue |J°
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1 [ lvm ] ‘ (vng) (3-5v)-5(1-vpg) (ki s2n)
vy 2] 8(7-5vpg ) rpg+{(8-10vpp )1

UM l+vg
pE{ HE +2(1—2VE) J

Dabei steht der Index  fiir den EinschluB, ,, fiir die Matrix. v ist jeweils die Querkontraktionszahl, p
steht fiir den Schubmodul, der iiber folgende Gleichung mit dem Elastizititsmodul E verkniipft ist:

H=

E
(29)  HEM = v

o bezeichnet die angelegte Zugspannung, o,, und o4, geben die Radial- bzw. Tangentialkomponente
der Reaktionsspannung fiir einen dimensionslosen Abstand p = ﬁ (r: Abstand, R: Radius des Ein-
schlusses) vom Zentrum des Einschlusses an. 6 beschreibt den Inklinationswinkel relativ zur Zugrich-
tung (Bild 108).

Bild 108 Koordinatenfestlegung an einem kugelférmigen Einschluf} in einer umgebenden Matrix
unter der makroskopischen Spannung o

Die grofiten Kontaktspannungen werden fiir den ebenen Aquator bei 6=0° erwartet, wie vergleichende
Rechnungen fiir 6=90° bestitigten. Als Materialparameter wurden folgende Werte eingesetzt:

> Ey = Enmi = 60000N/mm>
> B = Enmizox=  185600N/mm? [Man94]

Mit diesen Zahlenwerten ergeben sich fiir die Konstanten die Werte:

A=0.10799, B=-0.01248, C= -0.02496, F=0.12909, H=9.42999-10"". Daraus lassen sich fiir 6=0° fol-
gende radialen und tangentialen Spannungskomponenten berechnen:
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In der Matrix:

1.67996 1.19808
(30) CS”:C(1+—F;§—“-—’)5—)

_ 0.19102 0.59904
3D 099—0(—T+'—p-5—>

Innerhalb des Einschlusses:
32) o,;=103273¢c
(33) o©e=-0.516354c

Diese Funktionen sind, bezogen auf die makroskopisch einwirkende Normalspannung oy, in Bild 109
dargestellt.

=0° /oy

o(p, 6

Bild 109 Spannungsiiberhhungen an den Grenzflachen der Ausscheidung mit Radius R

Wie man erkennt, ergibt sich fiir beide Spannungskomponenten am Rand der Ausscheidung eine
Uberhohung, die bis zum 1.5-fachen der makroskopischen Last betragen kann und nach etwa einem
Radius von der Ausscheidung entfernt auf den Wert ohne Ausscheidungsbetrachtung abfillt. Unter
Beriicksichtigung der Beitrige beider Komponenten ergibt sich insgesamt fiir den Betrag des Span-
nungsvektors eine Uberhohung von 54%. Innerhalb des Einschlusses (p<1) sind die Spannungen mo-
derat, so daB in erster Linie mit der Konsequenz der Matrixschadigung in Form von Rifbildung an
Ausscheidungsgrenzen gerechnet werden muf. Fiir die realen, titanreichen Primédrausscheidungen ist
dic Annahme einer Kugelgestalt lediglich eine untere Abschitzungsgrenze fir die Spannungs-
iiberhohung. Stattdessen treten flache und polyedrische Geometrien auf, die weitaus héhere Last-
spitzen erwarten lassen.
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> Rifjrichtungen

Falls es Vorzugsrichtungen fiir die Riflentwicklung geben solite, kénnten diese neben der unter 45°
zur Zugrichtung verlaufenden Orientierung maximaler Schubspannungskomponenten durch die Rich-
tungen der SIM-Lattenvarianten vorgegeben sein. Fiir den Fall der Biegebleche ergibt sich aus der ex-
perimentell nachgewiesenen (111)<110>-Textur ((111)-Ebene in der Blechoberfliche und
<110>-Walzrichtung) eine Oberflichenbeanspruchung entlang einer <110>-Richtung, da die Proben
stets parallel zur Walzrichtung belastet wurden. Die kristallographische Theorie (s. Kap. 6.2.1.2) sagt
fiir diesen Fall die bevorzugte Entstehung von SIM-Varianten voraus, die durch die beteiligte Scher-
komponente ein Oberflichenrelief unter 90° zur Zugrichtung erwarten lassen (in der Bezeichnung von
Kap. 6.2.1.2 Varianten 10 und 12 mit der gréfiten Umwandlungsdehnung von 8.4% unter Zug). Zur
Erklarung kleinerer aufiretender Winkel kommen auch noch die Varianten 3, 4, 5, 6 mit jeweils 3.6%
Umwandlungsdehnung und mit Lattenwinkeln von 30° bzw. 60° zur Lastachse in Frage. Die in der
Druckphase erwarteten Varianten 1, 2, 7 und 8 mit -5.2% Umwandlungsdehnung liegen parallel zur
Lastrichtung und lassen daher kein Oberflichenrelief erwarten.

ii) Phdnomenologie

Fiir die Beurteilung des Anrif- und RiBwachstumsverhaltens wurden Biege-Ermiidungsexperimente
nach bestimmten Inspektionsintervallen unterbrochen, um eine statistische Auswertung der Rifllingen
und -richtungen vorzunchmen. Insgesamt wurden 4 verschiedene Lastzustinde (2%/8%
Dehnungsschwingbreite, Dehnraten 1%/s, 0.1%/s) an jeweils 2 Proben mit Blechdicken um 100pm
und MeBlingen von 2mm in je 4 Inspektionsintervallen (25%, 50%, 75% und 100% der Lebens-
dauer) untersucht. Von den Oberflichen der Biegebleche wurden dazu unter einem Lichtmikroskop
bei VergroBerungen zwischen 80 und 940 und einer NachvergréBerung von etwa 5 im Video-
Bildbearbeitungssystem "Proimage" (Fa. Micromotion, Landshut) in der gesamten belasteten Fliche
Einzelbilder aufgenommen und digital abgespeichert. Anschlieend wurden diese Bilder nach Anzahl
von Rissen, deren Linge sowie Winkellage in Bezug zur Lastrichtung (Léngs-Oberflichendehnung)
klassifiziert. Pro Inspektionsintervall wurden durchschnittlich 25-30 Bilder in diese Auswertung ein-
bezogen. Da unabhingig von den Lastbedingungen ein einheitlicher Versagensmechanismus fest-

gestellt wurde, ist in Bild 110 stellvertretend die RiBentwicklung fiir die Beanspruchungsparameter

A8 =8%, = = 1%/s und R= -1 dargestellt. Eine detaillierte Darstellung der Ergebnisse fiir alle un-

max,¢ dt

tersuchten Lastbedingungen findet sich in Anhang B. In der Abbildung ist die Korrelation von
RiBlange und -richtung in Stapelbalkendarstellung angegeben. Die Farbkodierung der Balken gibt die
Zuordnung der jeweiligen RiBlangenklasse zu bestimmten RiBrichtungen in Intervallen von 10°
wieder. Die Teilbilder a) -d) beziehen sich jeweils auf die Inspektionsintervalle 25%, 50%, 75% und
100% der Lebensdauer Ny, Aus der Anzahl der detektierten Risse und der erfaBten Gesamtflache
wurde auBlerdem eine mittlere Flichen-Rifdichte bestimmt, die tiber den Diagrammen in mm™
angegeben ist. Bei der Entstehung von Makrorissen mublte die Skalierung der Abszisse gebrochen
werden, um das gesamte Spektrum der gefundenen RiBldngen iibersichtlich darzustellen. Rechts ne-
ben der statistischen Auswertung ist jeweils eine licht- oder rasterelektronenmikroskopische Auf-
nahme eines typischen, im jeweiligen Ermiidungsstadium beobachteten Risses bzw. einer auffilligen
Oberflachenstruktur abgebildet. Die Lastrichtung in den Rifibildemn verlduft vertikal.
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A6t = 8%, R= -1, de/dt=1.0%/s, N=25% Ny gon
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Bild 110 Rifstatistiken und RiBbilder fiir Biegeermiidung mit Ae=8%, schnell reversierend
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Die Rifibildserien erlauben folgende Feststellungen:

Risse unterhalb von 30° zur Lastrichtung wurden nicht gefunden, auch die Winkelklassen 31°-40°
und 41°-50° kommen sehr selten vor. Demgegeniiber gibt es fiir alle Lastfille eine starke Tendenz zu
normalspannungskontrolliertem Rifwachstum unter 90° zur Beanspruchungsrichtung. Samtliche
Risse beginnen an TiNi,O,-Einschliissen und wachsen meist beidseitig aus (Diese Risse wurden
jeweils als zwei Einzelrisse gezihlt). Damit bestitigt sich die theoretische Vorhersage der schédi-
genden Wirkung von Spannungsiiberhéhungen an den Primérausscheidungen. Fiir sehr kurze Risse
(typischerweise 1-5pm) werden hiufig Riwinkel um 60° beobachtet, die mit einer aus der Varian-
tentheorie vorhergesagten Vorzugsrichtung von SIM-Grenzflichen tbereinstimmt. Die anderen vor-
hergesagten Vorzugsrichtungen von Habitusebenen waren 90° und 30°. Bei grofien Lastamplituden
lassen sich besonders die 60°-Winkel in einer Streifung der Probenoberfliche wiederfinden, welche
eine bleibende Schidigung der Oberflichenmorphologie durch zyklische SIM-Transformationen wi-
derspiegelt: Im entlasteten Zustand verbleibt Restmartensit oder plastische Deformationen des SIM
werden nach der Riickumwandlung in den Austenit iibertragen und treten als bleibende Verformun-
gen zu Tage. Warum die erwartete 90°-Streifenrichtung nur sehr selten zu finden ist, konnte nicht
aufgekldrt werden. Der erwartete RiBwinkel bei 30° wurde in keinem Fall beobachtet, da diese Rich-
tung zu weit von der dominierenden Normalspannung entfemnt liegt und daher gegeniiber den anderen
Variantenrichtungen stark unterdriickt ist. Ab RiBlingen von 50pm iiberwiegt der Normalspannungs-
einfluf vollstindig, siamtliche Risse wachsen unter 90° weiter. Durch die strenge Richtungskorrela-
tion gibt es auch keine sichtbaren Wechselwirkung zwischen Finzelrissen, mit Ausnahme von
wenigen Fillen, in denen Ausscheidungen in einer Linie unter 90° zur Lastrichtung hintereinander
angeordnet liegen und deren Einzelrisse zusammenwachsen konnen. Ansonsten breiten sich die Risse
vollig unabhingig voneinander aus, wobei in den Endstadien mehrere konkurrierende Makrorisse
festgestellt werden konnen, von denen schlieBlich einer zum Versagen fithrt (Teilbild d)). Am Beginn
der RiBausbreitung duBemn sich hiufig zunichst Delaminationserscheinungen an den Kanten der
Ti,Ni,O,-Primédrausscheidungen, bevor die umgebende Matrix anreifit.

Fiir 2% Dehnungsschwingbreite ergeben sich bei langsamem und schnellem Reversieren vergleich-
bare RiB-Flachendichten, erst nach Erreichen von Ny, liegt das schnelle Zyklieren mit 7/mm? deut-
lich héher als das langsame mit 4/mm®. AnzahlmaBiges RiBwachstum setzt fiir beide Dehnraten erst
ab 75% der Lebensdauer ein, vorher wachsen die wenigen vorhandenen Risse (2/mm?) nur in der
Lénge. Fiir 8% Dehnungsschwingbreite treten im KleinriBistadium haufiger Richtungen zwischen 30°
und 50° auf, was fiir einen stirkeren EinfluB der Vorschiadigung durch zyklische SIM-Bildung
spricht. Dennoch gehen auch diese Risse ab einer Lange von etwa 50pum in Normalspannungsrisse
unter 90° iiber. Die Fliachen-RiBdichte steigt fiir schnelles Reversieren bei 75% der Lebensdauer am
stiarksten (von 16/mm? auf 23/mm?), fiir langsames Reversieren bereits bei 50% (von 9/mm? auf
15/mm?), um dann weitgehend konstant zu bleiben. Die Rifidichten liegen fiir groBe Dehnraten sy-
stematisch hoher. Obwohl die Biege-Lastkurven kaum dehnratenabhéngiges Verhalten zeigten, weist
dieser Befund doch auf eine von der Zykliergeschwindigkeit abhéngige Schidigung an
Ausscheidungsgrenzen und RiBflanken hin, Diese Dehnratenabhingigkeit resultiert jedoch nur in
einer grofieren Anzahl von Rissen, die dann gleichbleibend schnell wachsen und zum Versagen

fithren. Die mittleren RiBlingen hingegen sind fiir 3—? =0.1%/s und %% = 1%l/s etwa gleich.

iii) Bewertung des Rifwachstums

Fiir eine Beurteilung des mittleren RiBwachstums muB aus den statistischen Langenverteilungen
eines Zustands jeweils eine repréisentative Rillange ermittelt werden. Dabei stellt sich das Problem,
daB Makrorisse mit einer grofien statistischen Unsicherheit aufireten und in ihrer Linge stark streuen.
Andererseits kann man etwa den Mittelwert einer Poissonverteilung nicht als reprisentative RiBlinge
betrachten, da man damit die effektive Schadigung durch die gréfieren Risse unterschitzen wiirde.
Zudem 4Bt sich an viele der Verteilungen eine Poissonkurve nur sehr schlecht anpassen. Daher
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wurde ein anderes Verfahren eingesetzt: Man klassifiziert die Risse anhand einer RiBliangenober-
grenze. Alle Risse, die unterhalb dieser Grenze liegen, werden gezihlt. So ergibt sich eine monoton
ansteigende Kurve, die bis zur Maximalldnge der beobachteten Risse ansteigt und dort die Ge-
samtzahl aller Risse umfafit. Eine charakteristische RiBlinge wurde so definiert, dal 98% der insge-
samt vorkommenden Risse unterhalb dieser liegen miissen. Damit 146t man nur 2% der lingsten
Risse aufier acht, legt aber zugleich ein starkes Gewicht auf die groBeren Risse. Bild 111 veranschau-
licht das Vorgehen am Beispiel einer Rifiverteilung: Bei einer Obergrenze von 8.80pm sind 98% der
Risse erfaBit, so dal} dieser Wert als typische RiBlange festgelegt wird. Die Punkte der verschiedenen
RiBklassen wurden zur besseren Auswertbarkeit jeweils mit einer Sigmoidfunktion angepafit.
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Bild 111 Verfahren zur Emmittlung einer charakteristischen RiBlinge

Nach diesem Verfahren kommt man fiir die reversierenden Ermiidungsexperimente zu folgenden
Diagrammen:

a)

Lastbedingungen: R = -1, de/dt=1%/s

Ag, =2% Aey = 8%

M: 120 - - 1520
M: 1340 |

100.0} i

10.0¢

charakteristische RiBldnge [um]

-
o

50 075 100 025 050
Ermadungsgrad [N/N; gq¢,]

075 1.00
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b) Lastbedingungen: R = -1, de/dt=0.1%/s

Ae, = 2% M0 T Ae, = 8%

100.0 + M. 677

10.0}

charakteristische RiRlange [um]

-
o

075 100 025 050 075 1.00
Ermudungsgrad [N/Ng gg,]

025 050

Bild 112 Rilwachstum in Biegeermiidung: a) schnell reversierend, b) langsam reversierend

Teilbild a) zeigt das mittlere Rilwachstum fiir Dehnraten von 1%f/s, Teilbild b) fiir 0.1%/s. In beiden
Diagrammen sind links die ansteigenden RiBlingen fiir 2% Dehnungsschwingbreite, rechts fiir 8%
angegeben. Uber den Balken sind zusitzlich vorhandene Makrorisse mit einem typischen Léingen-
bereich angegeben. Das Riflwachstum erweist sich als nur schwach abhéngig von der Dehnrate. Fiir
schnelles Reversieren mit Ag=2% bilden sich bereits bei 25% der Lebensdauer mit 2pm grofere
Risse als fiir 0.1%/s Dehnrate. Allgemein wachsen die Rifldngen fiir schnelles Reversieren zwischen
50% und 75% der Lebensdauer stirker. Bei langsamem Zyklieren setzt die MakroriBbildung erst
spater (nach 75% der Lebensdauer) ein, fiihrt dann aber bei Ngp, zu dhnlich langen Rissen wie fiir
die Dehnrate 1%/s.

6.1.2.8 Einflusse verschiedener Versuchsparameter

Die Einflisse der verschiedenen Versuchsparameter auf das Emmiidungsverhalten sind in Tabelle 5
zusammengefalt,

Versuchsparameter - = - | EinfluB auf die Ermiidung -
Probengeometrie kein EinfluB fir I=1-2mm, b=1-4mm, h=70-200pum

Dehnungsschwingbreite Ae,,, Coffin-Manson-Verlauf mit Versagenslastspielzahlen:
fir Ae,,, =2% : ca. 9000, fur Ae,,,, =8% : ca. 600

max,t
Dehnungsverhdltnis R R=0: stirkere Last-Relaxationsprozesse, kiirzere Lebensdauern
verglichen mit R=-1

Dehnrate £ keine gravierenden Unterschiede zwischen 0.1%/s und 1%/s in
at den Lastkurven, jedoch deutlich kiirzere Lebensdauern und ins-
gesamt weniger Risse fiir kleine Dehnraten

allgemein giiltig: schmaler und steiler werdende pseudoelastische Hysterese,
stabile Umwandlungstemperaturen und mechanische Eigen-
schaften, RiBentstehung an Ti,Ni,O,-Einschliissen

Tabelle 5 Biegeermiidung: Einfliisse der Versuchsparamter
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6.2 Zug/Druck-Versuche an unverschweiftem Material

6.2.1 Zug/Druck-Asymmetrie

6.2.1.1 Phanomenologie

Im Unterschied zu plastischer Verformung bei Stihlen bewirkt der pseudoelastische Deforma-
tionsmechanismus eine ausgeprigte rdumliche Anisotropie, die sich beispielsweise in einer
Zug/Druck-Asymmetrie in einachsigen Experimenten duBert. Bei Dehnraten von 1%/s und Testtem-
peraturen von -68°C, 20°C und 111°C wurden kraftgeregelte Zug/Druck-Experimente an taillierten
NiTi-Hourglassproben durchgefiihrt. Die Wahl dieser Temperaturen erfolgte anhand von DSC-
MeBkurven und hatte zum Ziel, das Material im rein martensitischen (Probe M, -68°C), im
pseudoelastischen (Probe P, 20°C) und im rein austenitischen Zustand (Probe A, 111°C) zu priifen.
Fiir konstante Temperierung sorgte ein Glycerin- bzw. Silikonélbad, in das die Proben vollstéindig
eintauchten. Als Referenz fiir das Dehnungssignal diente der gemessene Maschinenweg, der mit Hilfe
des bei Raumtemperatur mitgeschriebenen Dehnungssignals korrigiert wurde. Jede Probe wurde
einige Zyklen gefahren, bis sich die mechanischen Kurven stabilisiert hatten. Erst dann wurde ein
vollstindiger: Lastzyklus aufgezeichnet. Die Wiederholbarkeit der Spannungs/Dehnungs-Kennlinien
lag bei etwa £60MPa. Die Kurven waren unabhingig von der Reihenfolge der Belastung in Zug-
bzw. Druckphase gut reproduzierbar. Die Mefreihe ist in Bild 113 wiedergegeben.

a) T = 384K =111°C b) T = 293K = 20°C
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% 400 - / % o L
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c) T = 205K =-68°C
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Bild 113 Zug/Druck-Hysteresen fiir a) austenitische (T=384K=111°C), b) pseudoelastische
(T=293K=20°C) und c) martensitische (T=205K= -68°C) NiTi-Zugproben
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Probe A zeigt cine fiir plastische Deformation typische, symmetrische Hysteresekurve. Die Zustinde
P und M hingegen weisen eine ausgeprigte Zug/Druck-Asymmetrie auf, die fiir die pseudoelastische
Probe am grofiten ist. Dort kénnen Zugdehnungen von 8% realisiert werden mit einer Spannungs-
antwort unterhalb von 400MPa. Andererseits werden in Druckbelastung 400MPa bereits unterhalb
von 1% Dehnung erreicht. Ahnlich generiert Probe M eine Riickspannung von 200MPa bei 4% Zug-
dehnung, jedoch iiber 300MPa bei nur 1.6% Druckdehnung.

6.2.1.2 Kristallographisches Erklarungsmodell

Die in Zug/Druckversuchen beobachteten Phianomene sind bereits (in kleinerem AusmaBl) bei TRIM-
Stihlen oder anderen martensitischen Materialien als ,strength differential effect” bekannt [Dry86].
Falls Mikrorisse, Ti,Ni,O,-Einschliissen oder Eigenspannungen fur den bei NiTi beobachteten
strength differential-Effekt in NiTi verantwortlich waren, miiiten diese Einfliisse auch fiir die austeni-
tische Probe A wirksam sein, und man wiirde dort ebenfalls eine Zug/Druck-Asymmetrie erwarten,
was den experimentellen Befunden widerspricht. Patel und Cohen [Pat53] analysierten den EinfluB
einachsiger Dehnung bzw. Kompression sowie hydrostatischen Drucks auf die martensitische Trans-
formation. Thre Studien zeigten, dafl sich Martensit leichter unter Zuglast als unter Drucklast formt.
Sie argumentierten mit verschiedenen Beitrdgen der angelegten Spannung zur freien Energie tber
Scher- und Normalspannungskomponenten. Die Theorie von Patel und Cohen basiert jedoch auf kon-
tinuumsmechanischen Annahmen, d.h. Martensit kann entlang jeder beliebigen Raumorientierung
wachsen, und ist daher fiir texturiertes Material wenig zutreffend.

Kulin, Cohen und Averbach [Kul52] beobachteten, daBl sich die Entstehung spannungsinduzierten
Martensits in Biegebalken nur auf den unter Zugspannung stehenden Teil des Balkenquerschnitts
beschrinkt. Als Erklarung losten sie Zug- und Druckspannungen mit Hilfe des Mohr'schen Span-
nungskreises jeweils in Normal- und Scherkomponenten auf und fanden eine Asymmetrie, welche die
SIM-Entstehung im Zug begiinstigt. Fiir Ni-0.5%C-Stahl berechneten sie die Druckspannungen, die
zur Erzeugung von SIM benétigt werden und erhielten Werte, die bis zu einem Faktor 1.8 grofer sind
als entsprechende Zugspannungen. Auch sie setzten aber eine zufillige rdumliche Verteilung mogli-
cher Martensitvarianten voraus und machten keine Aussage tber die Richtungsabhingigkeit der
Lastachse in Bezug auf Kristallorientierungen.

Saburi und Nenno [Sab82] benutzten ein kristallographisches Modell basierend auf der Wechsler-
Liebermann-Read-Theorie zur Beschreibung cines auf Phasentransformation beruhenden Deforma-
tionsverhaltens. Sie berechneten fiir einkristallines NiTi eine anisotrope Dehnungsverteilung in Ab-
héngigkeit von der gewshlten Lastrichtung. Von dieser Theorie ist die folgende Darstellung
abgeleitet.

Die Gittertypen von NiTi wurden bereits in Kap. 2.3 vorgestellt. Die austenitische Phase besitzt eine
CsClI-Struktur (B2) mit Gitterparameter a=0.3015nm, die Martensitstruktur ist monoklin (2H) mit
Gitterabstinden: a=0.4120nm, b=0.2889nm, ¢=0.4622nm und a=96.8°. Die Orientierungsbeziehung
zwischen beiden Phasen lautet:

(001),, /7 (011)g,, [T10],, // [T11]g,
Der Index m bezieht sich auf das Martensitgitter, B2 auf das Austenitgitter. Diese Relation kann von

insgesamt 12 kristallographisch unterscheidbaren Varianten erfiillt werden, die in Tabelle 6 aufgeli-
stet sind.
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Variante |- [100],, | [010], | [001],
1 [011]s, | [T00]s, | [0T1]g
2 [0T1]y, | [TOO]s, | [0TTlg
3 [0TT]s, | [T00]s, | [01Ty
4| [01T)s, | [T00}s, | [011]s,
5 [101], | [0TOJg, | [10T]5
6 [T01], | [0TOy, | [101]g,
7 [T0T], | [0T0]s, | [TO1]5
8 [10T]s, | [0T0}y, | [TOT]s,
9 [110]5, | [00T]g, | [T10]5
10 | [T10]g, | [00T]s, | [TTOJg,
11 | [T10]s, | [00T]s, | [1T0]s
12 | [1T0]s, | [00T]s, | [110]s,

Tabelle 6  Orientierungsbezichung zwischen Martensitvarianten (Index m) und Austenitphase
(Index B2)

Bild 114 ist eine exemplarische Darstellung der speziellen Orientierungsbeziehung fiir die Variante 4.

[001]"1 ﬂ‘[OH]Bz o Ni

5 /ﬁ oTi

© N [010] _

[ioo] ,

[100] _
" [011] a2

Bild 114 Gitterbeziehung zwischen 2H Martensit (Index m) und Austenit (Index B2)

Es soll nun die rdumliche Verteilung der Umwandlungsdehnung berechnet werden, die bei der Trans-
formation einer austenitischen Matrix in jede der 12 méglichen Martensitvarianten entsteht. Die Um-
wandlung von Austenit in eine bestimmte SIM-Variante kann in Anlehnung an Kap. 2.3 durch einen
Transformationstensor T beschrieben werden, der sich aus einer Rotation R, einer Verzerrung D und
einer Scherkomponente § zusammensetzt: T(v) = RDSR "(v), wobei v ein beliebiger Vektor im Aus-
tenitgitter sein soll. G = DS wird als 'Deformationsgradiententensor' bezeichnet [Sab82]. Die Rota-
tionskomponente R dreht die Hauptachsen einer Martensitvariante auf die Hauptachsen der
austenitischen Ausgangsphase, gemaf der vorgegebenen Orientierungsrelation. D paft die Langen der
beiden Hauptachsensysteme an und § stellt die Scherung bereit, die fiir die beobachtete monokline
Martensitstruktur benotigt wird. Die nichtverschwindenden Komponenten des Deformationsgradien-
tentensors konnen anhand einfacher geometrischer Betrachtungen mit Hilfe von Bild 114 unter
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Ausnutzung der austenitischen Gitterabstiande d;pp,= 0.3015nm und d;,op,= 0.2132nm berechnet
werden:

G = ﬂﬁ-@ = 0.966,
o0 Gz = c T = 0.958,
Gas = TR cos(6.8[°]) = 1.076,
Gn = -cHiol = -0128.

Die Drehmatrix R fiir jede der 12 méglichen Martensitvarianten ist durch die spezielle Orien-
tierungsbeziehung (Tab. 6) festgelegt. Fiir Variante 4 ergibt sich beispielsweise:

0 -1 0
1 o0 L
(35)  Rvariantes=| 2 2z
=1 A
2"

Auf diese Weise kann der Tensor T = RDSR™ fiir jede Variante berechnet werden. Die Umwand-
lungsdehnung entlang einer bestimmten, vorgegebenen Lastrichtung in Vektordarstellung v= (X y z)
kann nun ausgedriickt werden als Quotient aus transformiertem und untransformiertem Gittervektor:

(3 6) € Variante n (V) — ITVarizlz\\:t‘e nW)|

Die Resultate dieser Rechnungen sind in Bild 115 dargestellt. Dort ist die rdumliche Verteilung der
Umwandlungsdehnungen fir  Variante 4 tiber stereographischen Koordinaten
(Xstereo = lez , Vstereo = Ti—z) aufgetragen. Zur besseren Orientierung sind zusétzlich einige kristallo-
graphische Richtungen, jeweils bezogen auf das B2-Gitter, eingezeichnet. Ahnliche Graphen lassen
sich fiir die anderen 11 Martensitvarianten erzeugen. Dabei entstehen wegen der kubischen Symme-
trie des Austenitgitters jeweils identische Teilbilder in allen vier Quadranten.

SIM Umwandlungsdehnungen [%)]
1.0 —r—rrr

4

o5

0.0

ystereo

0.5

R .
T

stereo

Bild 115 Réumliche Verteilung der SIM-Umwandlungsdehnung fiir Variante 4. Maximale Zug-
dehnungen erhilt man zwischen [011]g, und [111]p,- Richtungen.
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Tabelle 7 listet die berechneten Umwandlungsdehnungen fiir alle Varianten entlang der kristallo-
graphischen Achsen [111]g,, [110]5, und [100]g, auf.

Variante | [111], | [110]g, | [100]g,

1 -4 -5 -4
2 -1 -5 4
3 -4 -4

410 4
5 -4 3
6 10 3
7 -4 -5 3
8 -1 -5 3
9 -4 -3 3
10 -1 8 3
11 -4 -3 3
12 10 8 3

Tabelle 7 SIM-Umwandlungsdehnungen (in  Prozent) entlang [111]5,, [110]z, und
[100]5,-Richtungen. Zugdehnungen sind mit positivem Vorzeichen angegeben,
Stauchungen negativ.,

Fir die SIM-Entstehung unter uniaxialer Zug- oder Druckbelastung entlang einer dieser drei kristallo-
graphischen Orientierungen kann man aus Tab. 7 entnehmen, welche Martensitvariante entstehen
wird, um der angelegten Spannung eine moglichst grofe, vorzeichengleiche Umwandlungsdehnung
bereitzustellen. Rechnerisch ergibt sich beispielsweise unter einer Zugbeanspruchung fiir Variante 4
eine maximale Dehnung von 10.6% bei einer Lastrichtung zwischen [011] und [111], wahrend die
maximale Stauchung auf etwa 6.8% bei der [411]- oder nahe der [110]-Lastrichtung beschrankt ist (s.
auch Bild 115). Fiir die Berechnung einer Zug/Druck-Asymmetrie definiert man die Dehnungsasym-
metrie r wie folgt:

Smax,Zug
Emax,Druck

(37) r=

. Das Maximum ist jeweils iiber alle Varianten zu bilden.

Damit ist beriicksichtigt, daB bei Zug- und Druckbeanspruchung die SIM-Varianten mit der gréfiten
lastgerichteten Umwandlungsdehnung unabhéngig voneinander gebildet werden. Bild 116 zeigt die
rdumliche Verteilung der Zug/Druck-Dehnungsasymmetrie r. Ein ausgeprigter strength differential-
Effekt nahe <111>p,-Orientierungen kann vorhergesagt werden. Dort betrigt die Umwand-
lungsdehnung unter Zuglast mehr als das 2.5-fache der entsprechenden Druckdehnung. Entlang
<110>g,-Achsen wird immer noch eine Asymmetrie von 1.5 erwartet. Bei <100>-Achsen kehrt sich
das Verhalten um: Druckdehnungen (4.2%) iibersteigen Zugdehnungen (2.6%) deutlich. Dennoch
sind dort die Absolutwerte der Dehnungen viel kleiner als nahe an <110>g, oder <111>g,. Um eine
Aussage fiir polykristallines Material mit einer angenommenen statistischen Komorientierung zu tref-
fen, wurde die Dehnungsasymmetrie r(x,y,z) iiber alle Lastrichtungen gemittelt, was einen Wert von
=1.46 liefert. Folglich ist auch fiir untexturiertes, polykristallines Material eine meSbarer Zug/Druck-
Asymmetrie zu erwarten, bei der Zugdehnungen im Mittel etwa 50% héher liegen als
Druckdehnungen.
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Dehnungsasymmetrie r
1.0

| o252
{ 2R 2.00 - 2.25

Bild 116 Raiumliche Verteilung der Dehnungsasymmetrie r

Fir die in der Messung eingesetzten Zugproben wurde in Kap. 4.2.4.4 eine scharfe (111)-Drahttextur
bestimmt. Daher ist anhand von Bild 116 zu erwarten, daB sich die Zug/Druck-Asymmetrie fiir diese
Proben besonders stark auswirkt,

Im Rahmen der dargestellten kristallographischen Theorie lassen sich die Mefikurven der Proben A, P
und M (Bild 113) nun wie folgt erklaren:

Probe A bleibt wihrend des Experiments vollstindig austenitisch und zeigt dabei plastische Verfor-
mung, die sich in Form einer symmetrischen Zug/Druck-Hysterese dufert).

Bei Probe M stellt sich im lastfreien Zustand wahrend des Abkiihlens auf -68°C eine thermisch in-
duzierte, martensitische Mikrostruktur mit statistischer Verteilung der 12 moglichen Orien-
tierungsvarianten in selbstakkommodierten Gruppen ein. Wiahrend einer Zug- oder Druckbelastung
werden zundchst Varianten entzwillingt und dann schrittweise spannungsinduziert in einen einzigen,
durch die Last favorisierten Variantentyp V, umgewandelt. Fiir einige Lastrichtungen umfafit V, meh-
rere Varianten, die sich gleichberechtigt bilden und symmetrisch zur Lastachse angeordnet sind (Vgl.
auch Tab. 7). Die durchgefilhiten Zug/Druck-Versuche entsprechen der Belastung einer
(111)-texturierten Probe entlang der [111],,-Richtung. Fiir Zugbeanspruchung sind dort die drei SIM-
Varianten 4, 6 und 12 mit der gleichen Umwandlungsdehnung von 9.7% symmetrisch um den
[111]5,-Pol angeordnet. Dieser Variantentyp sei mit V, (t=tension) bezeichnet. Entsprechend liegen
fir Druckbelastung eine Klasse V., (c=compression) aus den sechs Varianten 1, 3,5, 7, 9 und 11 mit
einheitlicher Umwandlungsdehnung von 3.7% symmetrisch um den [111];,-Pol und kénnen gleich-
berechtigt wachsen. Aus dem Vergleich der Zug- und Druck-Umwandlungsdehnungen ergibt sich,
daB die Lastkurve fiir eine vorgegebene Spannung im Zugbereich weitaus groBere Dehnungen auf-
weisen muB als im Zugbereich, wie das Experiment belegt (Bild 113c).

Die pseudeolastische Probe P (Bild 113b) ist im lastfreien Zustand austenitisch und bildet SIM
wihrend der Beanspruchung. Wiederum bilden sich die Variantenklassen V_, im Zugbereich und V.,
im Druckbereich. Da im Druckbereich nur maximal 3.7% Umwandlungsdehnung bereitgestellt wer-
den konnen, steigt die Riickspannung schnell an, und plastische Verformung gewinnt an Bedeutung.
Im Vergleich mit der martensitischen Probe liegen die Spannungswerte systematisch héher, da die
Bildung von SIM-Varianten aus der austenitischen Phase geméaB der Clausius-Clapeyron-Gleichung
wesentlich hoéhere Energiebetriige erfordert als die Reorientierung bereits bestehender Martensitvari-
anten in Probe M.
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6.2.2 Zug/Druck-Ermddung

6.2.2.1 Mechanismen zur Erkléarung der Ver&nderung von mechanischen und
pseudoelastischen Eigenschaften

Ahnlich wie in den Biege-Ermiidungsexperimenten zeigen sich fiir die Hourglass-Zug/Druck-Proben
steiler und schmaler werdende pseudoelastische Hysteresen bei etwa gleich bleibender Span-
nungsschwingbreite. Als zusitzliche Phanomene treten eine (zur Beanspruchung proportionale) Re-
laxation der Mittelspannung auch in reversierenden Experimenten sowie eine deutliche
Dehnratenabhéngigkeit der Lastkurven hinzu.

Die Relaxation der Mittelspannung liegt begriindet in der asymmetrischen Lastantwort unter Zug-
und Druckdehnungsbeanspruchung. Da im Druckbereich sehr viel hohere Spannungen aufgebaut wer-
den und plastische Deformation stirker ausgeprigt ist als im Zugregime, entsteht ein Eigenspan-
nungsfeld, das vomehmlich Drucklasten entgegengerichtet ist und die Mittelspannung in den
Zugbereich verschiebt.

Fur Dehnraten von 1%/s zeigen die Lastkurven plastische Verformungsanteile von anfinglich bis zu
0.5% irreversibler Dehnung und einen steilen Plateauverlauf. Auflerdem findet man einen Knick in
den linear-elastischen Abschnitten beim Last-Nulldurchgang. Fiir kleinere Dechnraten (0.1%/s)
hingegen sind die irreversiblen Dehnungen deutlich geringer und die Hysteresebreiten kleiner.
Ebenso liegt das Hystereseplateau bei Neubelastung wesentlich flacher, und der linear-elastische
Zweig verlauft geradlinig zwischen Zug- und Druckbereich.

Diese Effckte werden mafigeblich von thermischen Vorgéngen hervorgerufen. Wie DSC-Messungen
zeigen, liegt die mittlere Umwandlungswirme fiir NiTi bei etwa 20J/g. Wihrend der exothermen
Martensitbildung wird diese groBe Warmemenge an die Umgebung abgefiihrt, bei der Riickumwand-
lung wird ungeféhr derselbe Betrag der Umgebung entzogen. Der wesentliche Warmeaustauschpro-
zeB bei einer im Zugstrang eingespannten Hourglassprobe ist die Warmeleitung in das anschlieBende
Metallgestinge. Wie quantitative Untersuchungen ergeben (s. Kap. 6.3.2), liegen die typischen
Austauschzeiten fiir die Zugprobengeometrie in der GroBenordnung einiger Sekunden. Diese ther-
mische Trigheit hat zur Folge, daB eine bei hohen Dehnraten zyklierte Probe wihrend der einset-
zenden Umwandlung, die nicht im ganzen Volumen schlagartig abliufi, in der Nihe der
Umwandlungsfront bleibend erwédrmt wird und dadurch gemif der Clausius-Clapeyron-Gleichung
eine hohere Einsatzspannung fiir die Bildung weiteren SIMs benétigt wird. Mit jedem umwandelnden
Volumenanteil entsteht zusitzliche Wirme, die sich anstaut, so daB die SIM-Einsatzspannung
wihrend der gesamten Umwandlung ansteigt. Die umgekehrte Argumentation gilt fiir die Abkiithlung
der Probe bei der Riicckumwandlung. Insgesamt ergeben sich daraus steilere Plateausteigungen in der
pseudoelastischen Hysteresekurve. Da das Wachstum der Grenzflichen martensitischer Varianten ab-
schnittsweise bei stindig steigender Spannung abliduft, entsteht ein hohes Mall an Fehlpassung und
damit verbunden lokale plastische Deformation, wodurch Energie dissipiert wird. Dieser Energieauf-
wand spiegelt sich in der groBen Hysteresisbreite wider. Im Falle kleiner Dehnraten (0.1%/s) wird die
Umwandlungswirme schnell genug abgefiihrt, um eine weitgehend konstante SIM-Einsatzspannung
iiber den gesamten Transformationsbereich weg zu erhalten. Die dissipierte Energie ist geringer,
woraus sich schmalere Hystereseverldufe ergeben.

Die genannten Prozesse sind wihrend der ersten Belastungszyklen besonders deutlich und werden im
spéteren Verlauf der Ermiiddung durch die Akkumulation von Eigenspannungen und irreversiblen Um-
wandlungsanteilen zunehmend verdeckt.
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6.2.2.2 Mechanisches Ermudungsverhalten

Die qualitative Darstellung der mechanischen Emmiidung von NiTi-Hourglassproben in Kap. 6.1.2.3
wird in diesem Abschnitt detailliert quantifiziert. Dazu werden die folgenden mechanischen

Kenngrofien benétigt:
> Spannungsschwingbreite Acy: Zum Vergleich unterschiedlicher Lastbedingungen wurde die

Schwingbreite auf ihren Anfangswert Ac; bezogen aufgetragen.

Emax+Emin

Mittel-Spannung o, G, ist definiert als die am Zykliermittelpunkt angenommene
Spannung und wird fiir reversierende Experimente aus den zwei Dehnungsnulldurchgingen
gemittelt. Im Gegensatz zu den Biege-Ermiidungsversuchen bleibt die Mittelspannung wegen
der Zug/Druck-Asymmetrie auch bei reversierender Versuchsfilhrung nicht konstant und
variiert mit der Ermiidungslastspielzahl. Als einheitenlose Gréfie wurde o, als Bruchteil von
Ao, aufgetragen.

Plastische Dehnung &, Anders als fir dic Biegeermiidung waren in Zug/Druck-
Experimenten fiir einige Lastbedingungen irreversible Dehnanteile nach Entlastung
festzustellen, deren GroBe sich wihrend der Emmiidung verdnderte. Diese plastische Dehnung
ist in Prozent angegeben.

Wieder wurden fiir jeden Lastfall die drei gewahlten Maximaldehnungsamplituden 1%, 2% und 4%
nebeneinander in jeweils ein Diagramm eingetragen. Bild 117 gibt die Lastschwingbreite, Bild 118
die Mittelspannung und Bild 119 die plastische Dehnung wieder. Die Teilbilder a), b), c¢) beinhalten
jeweils die Lastbedingungen:

Teilbilder a). R=-1, %% = 1%l/s (schnelles, reversierendes Zyklieren)
b): R=-1, %f— =0.1%l/s (langsames, reversierendes Zyklieren)
c):R=0, %f— =1%/s (schnelles, einsinniges Zyklieren).

Die Fehlerbalken in allen Graphen geben die maximalen Schwankungen der MeBischriebe an.
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a) Spannungsschwingbreite

r Lastbedingungen: R = -1, de/dt=1%/s l
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Bild 117 Spannungsschwingbreite fiir verschiedene Lastbedingungen in Zug/Druck-Ermiidung
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a) Mittelspannung

r Lastbedingungen: R = -1, de/dt=1%/s J
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Bild 118 Mittelspannung fiir verschiedene Lastbedingungen in Zug/Druck-Ermiidung
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a) Plastische Dehnung

r Lastbedingungen: R = -1, de/dt=1%/s I
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Bild 119 Plastische Dehnung fiir verschiedene Lastbedingungen in Zug/Druck-Ermiidung
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Aus den Bildfolgen lassen sich folgende Schliisse zichen:

Bild 117-1192) R= -1, % = 1%/s (schnell reversicrende Last):
dt

Waihrend einer Einlaufphase, die sich maximal iiber die ersten 5% der Lebensdauer erstreckt, relaxiert
die Mittelspannung deutlich zu positiven Werten: fir Ae=2% um 5%, fiir Ae=4% um 8% und fiir
Ae=8% um 16% der Lastschwingbreite. Da die Spannungsasymmetrie mit wachsender
Dehnungsschwingbreite zunimmt, ist dieses Verhalten verstindlich. Parallel dazu fillt die Span-
nungsschwingbreite steil ab (bis auf 97% fiir Ae=2% und 95% fiir Ae=8%), da eine Verschiebung
der Mittelspannung in den Zugbereich wegen der Lastasymmetrie das Spannungsminimum stark an-
hebt, das Spannungsmaximum aber kaum. Ein angedeuteter Anstieg der Lastschwingbreite bis 50%
der Lebensdauer liegt wie bei den Biegeversuchen in der Ansteilung der pseudoelastischen Hysterese
begriindet. Bis 95% der Lebensdaucr bleibt die Spannungsschwingbreite jedoch sehr konstant in
einem Intervall von 94% bis 97% der Anfangsschwingbreite und fillt sehr steil. Die Mittelspannung
o, steigt fiir Dehnungsschwingbreiten bis 4% in den letzten 20% der Ermiidung noch einmal leicht
an: Die fortschreitende RiBentwicklung macht den Kurvenverlauf inklusive der elastischen Zweige
flacher. Wiederum wegen der Last-Asymmetrie wandert dadurch das Spannungsminimum stérker als
das Maximum, und die Mittelspannung steigt. Plastische Dehnanteile betragen fiir Ag=2% konstant
0.07%, fiir Ae=4% konstant 0.18% und fiir Ae=8% anfinglich 0.67%, dann langsam zuriickgehend
auf 0.47%. Damit scheint die plastische Dehnung proportional zu der betragsméaBig gréfiten Span-
nung zu verlaufen, die im Druckbereich angenommen wird. Diese relaxiert fir Ae=8% von an-
finglich -1000MPa auf etwa -650MPa. Spannungen unterhalb von 800MPa bewirken keine
nennenswerte plastische Deformation.

Bild 117-119b) R=-1, &
Fiir langsam reversierendes Zyklieren zeigt die Spannungsschwingbreite wahrend der ersten Zyklen
auch einen Abfall um 1-4% des Anfangswertes, steigt dann jedoch im Gegensatz zu schneller Ver-
suchsfithrung rasch an auf Werte oberhalb von 1 (im Intervall [1.06, 1.10]). Dieser Anstieg beschreibt
die Stabilisierungsprozesse der pseudoelastischen Hysterese zu einem steileren und schmaleren Ver-
lauf. Im Gegensatz zu schnellem Zyklieren ist dieser Effekt nun nicht mehr von einem Abfall der
Lastschwingbreite iiberdeckt, der dort von der Relaxation der hohen Druckspannungen herriihrt.
Diese hohen Drucklasten werden dadurch aufgebaut, daB die Probe einerseits im Druckbereich gene-
rell hohere Spannungen erzeugt und daB sie sich wihrend der exothermen spannungsinduzierten
Martensitbildung um einige Grad erwéirmt und somit der Bildung weiteren Martensits eine hohere
Energiebarriere entgegensetzt. Dies bewirkt steile Plateauverldufe bei hohen Dehnraten. Fiir langsa-
mes Zyklieren hingegen fiihrt die Probe die Umwandlungswirme geniigend schnell ab; die pseudo-
elastischen Plateaus verlaufen deutlich flacher. Der signifikante Abfall der Spannungsschwingbreite
beginnt erst kurz vor Ende der Lebensdauer und spricht fiir eine spate MakroriBbildung. Ahnlich wie
bei schnell reversierender Beanspruchung relaxiert die Mittelspannung fiir alle drei
Dehnungsschwingbreiten um bis zu 14% nach oben. Der Anstieg bis 10% der Lebensdauer verlauft
allerdings fiir As=4% und Ae=8% deutlich flacher, weil die Relaxation mit der GréBe der Span-
nungsschwingbreite gekoppelt ist und diese ebenfalls langsamer ansteigt. Die plastische Dehnung &,
ist mit maximal 0.03% bis Ae=4% und 0.3% fiir Ae=8% durchweg wesentlich geringer als bei
schnellem Zyklieren wegen der kleineren entstechenden Maximallasten und der geringeren, in die
Bildung von Austenit/Martensit-Grenzflachen dissipierten Energie bei kleineren Dehnraten. &, zeigt
fiir Ae=8% einen rasch ansteigenden Anfangsverlauf, der damit zusammenhéngt, daB die plastische
Verformung anfangs sehr gering ist und erst im Laufe der Ermiidung durch den Anstieg der
Lastschwingbreite und die Ansammlung irreversibler Deformationsanteile bis zu einem Gleichge-
wichtswert wichst.

Bild 117-119¢) R=0, % = 1%/s (schnelle, einsinnige Beanspruchung):

Bei einsinniger Belastung variiert die Spannungsschwingbreite deutlich stirker als bei reversierender
Beanspruchung und schwankt fiir Ae=2% in den Grenzen [.97, 1.09], fir Ae=4% im Intervall [.96,

= 0.1%l/s (langsam reversierende Last):
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1.12] und fiirr Ae=8% im Intervall [0.96, 1.74]. Diese hohen Lastantworten werden dadurch aufge-
baut, daBf die Mittelspannung in den linear-elastischen Druckbereich relaxiert, was die Minimalspan-
nung eines Zyklus stark absenkt, dic Maximallast hingegen weitgehend konstant 148t und somit die
Gesamtschwingbreite ausdehnt. Zusétzlich werden die Hysteresen fur R=0 sehr schnell steiler. Die
Mittelspannung relaxiert dabei bis 40% der Lebensdauer fir Ae=2% auf -20%, fir Ae=4% auf -27%
und fiir Ae=8% gar auf -57% der Anfangslastschwingbreite. Die plastische Dehnung &, nimmt einer-
seits wegen der geringeren Maximallasten kleinere Werte als in schnell reversierender Ver-
suchsfithrung an und bleibt bis zum Ende der Lebensdauer konstant auf den Werten 0.05%, 0.08%
und 0.14% fur die Dehnungsschwingbreiten Ae=2%, 4% und 8%.

6.2.2.3 Dehnungs-Wdhlerkurven

Zur Beschreibung der Abhéngigkeit der Versagenslastspielzahl von der Dehnungsschwingbreite
eignet sich wie in den Biegeversuchen das Coffin-Manson-Gesetz. In Bild 120 sind die Dehnungs-

Wohlerkurven fiir a) schnell reversierende (R= -1, % = 1%/s), b) langsam reversierende (R= -1,

:—f =0.1%/s) und ©) einsinnige (R=0, § = 1%/s) Beanspruchungen dargestellt. Wie bei den Biege-

Wohlerkurven wurde jeweils die Gesamdehnungsschwingbreite aufgetragen. Man erkennt eine
verhiltnisméBig geringe Streuung auBerhalb der Fitgeraden. Eine Dauerfestigkeit ist fiir keine der

Lastbedingungen feststellbar.

a) = -1 (reversierend), de/dt=1%/s
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c) R=0 (einsinnig), de/dt=1%/s
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Bild 120 Dehnungswohlerkurven fiir Zug/Druck-Ermiidung: a) schnelles Reversieren, b) langsames
Reversieren, c¢) einsinnige Ermiidung

Der Wohlerplot fiir schnell reversierendes Zyklieren gibt die Daten mit einer Steigung von B=

-0.52+0.03, entsprechend einem Coffin-Manson-Exponenten von ¢= -B'=1.9 gut wieder. Typische
erzielte Lebensdauemn liegen bei 11000 Zyklen fur +/-1% Dehnung und 770 Zyklen bei +/-4%
Dehnung,

Bei langsam reversierender Beanspruchung betrigt erhilt man B= -0.67+0.08, entsprechend c=1.5,
mit Lebensdauem von 7800 Zyklen fiir +/-1% Dehnung und 1000 fiir +/-4% Dehnung. Diese Werte
liegen um 29% unter bzw. 17% iiber den vergleichbaren Lebensdauem fiir schnell reversierende Last.
Die héheren Lebensdauem insbesondere bei grofien Dehnungsschwingbreiten rithren von der gerin-
geren Lastantwort bei langsamer Versuchsfihrung her. Die reduzierte Standzeit bei kleinen
Dehnbeanspruchungen kénnte von einer einsetzenden SchwingungsriBkorrosion und damit stirkerer
Lokalisierung der Schidigung herrithren: Bei den langsam reversierenden Experimenten war bei ger-
inger Belastung in 70% der Versuche eine Makrorifbildung auf die Zone der Hourglass-Probe be-
grenzt, die gerade noch in die zyklische SIM-Umwandlung einbezogen wurde. Der zu den
Probenenden hin anschlieBende Bereich hatte wegen der Taillierung bereits einen zu groBen Durch-
messer, um die zur Phasenumwandlung nétige Mindestspannung zu erreichen. Diese Zone lieB sich
auch optisch klar differenzieren, da alle zyklisch umwandelnden Flichenteile mit zunehmender Er-
miidung eine streifige Strukturierung annehmen (s. Kap. 6.2.2.6); auBerhalb blicben die Proben
blank. Bei schnell reversierender Versuchsfiihrung hingegen versagten die Proben stets an der engsten
Taille, mitten im SIM-Bereich. Demnach scheint fiir langsames Zyklieren die Umwandlungsfront am
starksten geschidigt zu werden. Dies erscheint plausibel, da die Erwarmung einer schnell zyklierten
Probe eine inhomogene SIM-Bildung mit stindig steigender Umwandlungsspannung und damit ver-
bundenen lokalen Spannungsfeldern im gesamten SIM-Bereich bewirkt, wahrend das Volumen bei
langsamer Wechsellast homogen umwandelt mit den groBten Gitterfehlpassungen an den Grenz-
flichen zum Austenit.

Bei einsinniger Zug/Druck-Emiidung 146t sich eine Fitgerade mit B= -0.49+0.08 an die Daten an-
passen, was einen Coffin-Manson-Exponenten von 2.0 ergibt. Um die Werte mit reversierenden Ex-
perimenten zu vergleichen, miissen wie bei der Biegeermidung Datenpunkte derselben
Dehnungsamplitude nebeneinandergestellt werden. Die reversierenden Lasten von +/-1% und +/4%
entsprechen jeweils zwei Halbzyklen mit einsinnigen Dehnungen von 1% bzw. 4%. Dafiir ergeben
sich aus der Wohlerkurve Lebensdauern von 20000 bzw. 1200, was 10000 bzw. 600 Vollzyklen bei
reversierender Last bedeutete und nur knapp unter den Ergebnissen fiir schnelle Beanspruchung liegt.
Also ist der Anteil der Schidigung durch einen Druckzyklus ungefdhr genauso hoch wie der Einfluf
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eines Zugzyklus mit gleicher Dehnung. Andererseits wurden an 4 Hourglass-Proben auch einsinnige
Drucklastexperimente durchgefithrt mit dem Ergebnis, daf selbst bei 4% Druckdehnung nach 90000
Zyklen noch kein Versagen auf der MeBlange zu beobachten war. Stattdessen brachen die Proben sys-
tematisch im Gewinde. Daraus ist zu schliefen, daB ein Druckzyklus nur dann dieselbe schidigende
Wirkung eines Zugzyklus erzielt, wenn er altemierend mit Zuglasten auf die Probe gegeben wird und
damit die Gesamtschwingbreiten von Dehnung und Spannung vergrofert.

6.2.2.4 Mikrostrukturelle Charakterisierung

Zur mikrostrukturellen Charakterisierung des Ermiidungsverhaltens wurden Hértemessungen, raster-
und transmissionselektronenmikroskopische Untersuchungen an ZerreiBproben sowie an Proben mit
verschiedenem Emmiidungsalter durchgefiiht.

i) ZerreiBlproben

Bild 121 zeigt das Ergebnis fiir den Liangs-Flachschliff einer ZerreiBiprobe. Ein Datenpunkt entspricht
der Mittelung aus 5 Hirteeindriicken, Der Fehlerbalken gibt die Standardabweichung der MeBreihe
an. ' :

440 [
420 [
400%.J

~ 380[ i\

SO

s M0f O\

5 320[ —

T 300} \_,__.—————-\. .
280 |
260 |-

0 1 2 3 4 5 6 7 8
Abstand von der Bruchfldche [mm]

Bild 121 Hérteverlauf in einem Léhgs-Flachschliﬁ’ einer Zerreifiprobe

Man erkennt eine konstante Harte von HV0.1=300 bis auf etwa 3mm an die Bruchfldche heran. Dann
steigt die Harte bis auf 400 an, was den Eintrag einer erheblichen Kaltverformung widerspiegelt.

ii) Ermiidungsproben

Die Resultate der Hartemessungen an Zug/Druck-Proben mit Dehnungsschwingbreiten von 2% bzw.
8% fiir den unbelasteten Zustand sowie nach 25%, 50%, 75% und 100% der Lebensdauer sind in Bild
122 dargestellt. Hierzu wurden die Proben jeweils in der Mitte der MeBlange getrennt zur Anfer-
tigung von Querschliffen. Die Teilbilder ¢) und d) zeigen die Harteverlaufskurven nach dem Ver-
sagen zweier Proben unter einer reversierenden, dynamischen Zug/Druck-Beanspruchung mit Ae=2%
bzw. 7% in Abhingigkeit vom Abstand zur Bruchfliche. Dazu wurden Lings-Flachschliffe
prapariert.
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Bild 122 Harteentwicklung wihrend der Zug/Druck-Ermiidung im Querschliff: a) kleine Last,
b) grofie Last. ¢), d): entsprechende Hirteverlaufskurven im Langs-Flachschliff nach dem
Probenbruch

Im direkten Vergleich der Hirtewerte von Quer- und Langs-Flachschliffen fillt auf, daB letztere sy-
stematisch um etwa 90 niedriger liegen. Darin spiegelt sich die Dehnungsanisotropie des Materials
wider. Drucklasten entlang einer <111>-Texturrichtung erreichen bereits fiir kleine Deformationen
sehr viel hohere Werte als entlang von dazu senkrechten Richtungen. Daher sind die Hirteeindriicke
in Querschliffen kleiner als in Langsschliffen. Wahrend der Ermiidung nimmt die Hérte erst ab 75%
der Lebensdauer um etwa 4-5% zu und bleibt dann bis zum Bruch der Probe konstant. In der
Harteverteilung iiber der Probenldnge (Teilbilder ¢) und d)) fillt auf, daB der mit +/-1% beanspruchte
Prifling einen leichten, der mit +/-4% beanspruchte einen deutlichen Harteanstieg, beginnend etwa
Imm vor der Bruchfldche aufweist.

Ausgehend von diesen Resultaten wurden teilermiidete Zustinde im TEM untersucht, um Anzeichen
von zunehmender Kaltverformung und/oder Versetzungsstrukturierung nachweisen zu kénnen. Leider
gaben die Aufnahmen wie bei den Biegeproben wenig AufschluB. Die ermiideten Zustinde fiir
Dehnungsschwingbreiten bis 8% und Lastspielzahlen bis N; waren stets identisch mit dem unbe-
lasteten Ausgangszustand, der in Bild 123a) gezeigt ist. Die Aufnahmen b) und ¢) wurden an einer re-
versierend mit 8% Dehnungsschwingbreite und bei 1%/s Dehnrate belasteten Hourglassprobe nach
dem Versagen aufgenommen. Dazu wurde die Bruchfldche kurz angeschliffen, um dann in unmittel-
barer Nihe eine Scheibe fiir die mikroskopischen Untersuchungen herauszutrennen.
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c)

Bild 123 Vergleich unbelastete/ermiidete Mikrostruktur im TEM:
a) unbelastete Zug/Druck-Probe, b), ¢) 8% Dehnungsschwingbreite bei N=N;

Im Vergleich mit Bild a) ist nach dem Ermiidungsbruch lediglich ein vermehrter Anteil an Martensit-
latten zu erkennen, der von der SIM-Stabilisierung herrithren kann. Dieser Prozef scheint allerdings
auf die letzten 25% der Lebensdauer beschrinkt und wurde fiir kleinere Dehnungsschwingbreiten (2%
und 4%) und frithere Inspektionsintervalle (bis 75%N,) iiberhaupt nicht nachgewiesen.

REM-Aufnahmen der Bruchflichen hingegen gaben AufschluB uber den Ablauf der RiBausbreitung

im Inneren der Hourglassproben. Bild 124 gibt eine Ubersicht iiber charakteristische Merkmale des

Versagens am Beispiel eines mit den Lastparametern Ag=2%, € — 1%/s und R= -1 beanspruchten

dt
Priiflings. Die Bruchfliche a) verlauft unter 90° zur Zugrichtung und bestitigt einen normalspan-
nungskontrollierten Trennbruch. Rechts oben ist die AnriBzone zu erkennen, links unten eine kleine
Scherlippe des Restbruches. Die gesamte Bruchfliche ist von dichten Lattenstrukturen verschiedener
Richtungen durchsetzt (Teilbild b), welche SIM-Varianten mit einer komabhéngigen Orientierung
entsprechen. Die SIM/Austenit-Grenzfldchen weisen eine héhere Stabilitit als das Latteninnere auf
und werden duktil aus der Trennfliche herausgezogen, bevor sie versagen. Makroskopisch ist dem-
gegenitber der Restbruchcharakter als sprode einzustufen, da die Priiflinge ohne erkennbare
Einschniirung oder echt plastische Deformationsanteile spontan und von einem Knall begleitet ver-
sagen. Bei hoherer VergroBerung stellt man in der Bruchfliche regelméaBig Einschliisse fest, die in
EDX-Analysen als Ti)Ni,O, identifiziert wurden und héufig gebrochen sind (Abbildung 124c).
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Ausgehend von der Anrifzone lassen sich Schwingstreifen nachweisen (Teilbild d), deren Abstand in
Richtung der Restbruchstelle anwéchst.

a) b)

~ '-" =
et N

Bild 124 Bruchflichen von Zug/Druck-Proben mit Details im REM: a) Bruchfliche mit AnriBzone
und Scherlippe, b) SIM-Lattenstrukturen, c) Ti,Ni,O,-Einschluf, d) Schwingstreifen

Die obengenannten Merkmale konnten allesamt auch fiir Dehnungsschwingbreiten von 2%, 3% und
4% sowie niedrigere Dehnraten (0.1%/s) oder einsinnige Beanspruchung nachgewiesen werden. Le-
diglich die Abstinde der Schwingstreifen und Flachenanteile mit duktilen Wabenmustern lagen fiir
grofie Lasten geringfiigig hoher. Anhand von Langs-Flachschliffen konnte nachgewiesen werden, dafl
der Bruchverlauf transkristallinen Charakter hat und einzelne Kémer nur dann an ihren Komgrenzen
getrennt werden, wenn diese sehr nahe an Rissen oder fast parallel zum Bruchverlauf orientiert
liegen.

6.2.2.5 Entwicklung der Pseudoelastizitat

Zur Quantifizierung der Effektstabilitdt wurden wie in der Biegeermiidung Lage und Breite des maxi-
malen ,,Hysteresebauches’ benutzt. Diese GroBen sind exemplarisch in Abbildung 125 fiir eine
Dehnungsschwingbreite von 8%, Dehnraten von 1%/s bzw. 0.1%/s und R= -1 dargestellt. Die Hy-
steresebreite wurde aus Zug- und Druckhysterese gemittelt. Fehlerbalken geben die maximale
Streuung der Mefpunkte in den Mefschrieben an. Entsprechende Kurven fiir die iibrigen Lastbedin-
gungen (2% und 4% Dehnungsschwingbreite, R=0 und R= -1, Dehnraten 0.1%/s und 1%/s) sind in
Anhang C zusammengestellt.
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Zug/MDruck-Ermadung: Ae, = 8%, R= -1, de/dt=1.0%/s Zug/Druck-Ermudung: Aey= 8%, R= -1, de/dt=0.1%/s
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Bild 125 Entwicklung der pseudoelastischen FEigenschaften unter Zug/Druck-Ermiidung mit
Ae=8%: a) hohe Dehnrate (1%/s), b) niedrige Dehnrate (0.1%/s)

Generell ergibt sich fiir alle Dehnungsamplituden eine sehr gute Konstanz der Lage maximaler Hy-
steresebreite mit Variationen von maximal 10% des Dehnungsbereichs. Eine Ausnahme bildet das
schnell reversierende Zyklieren mit Ae=8%. Beide Hysteresenpositionen fallen anféinglich um bis zu
2% absolut (Bild 125), was anhand der gravierenden Anderungen in der zugehorigen Lastkurve (Bild
96) aufgrund von Stabilisierungseffekten nachzuvollziehen ist. Nach einer Einlaufphase von 10% der
Lebensdauer verhalten sich die Positionen jedoch bis kurz vor Erreichen der Bruchlastspielzahl sehr
stabil. Fiir langsames Reversieren ist dieser Effekt nicht zu beobachten, da diese Asymmetrie wegen
der flacheren Plateausteigungen der Druckhysterese (fehlender EinfluB der Umwandlungswirme)
weniger zur Geltung kommt. Die Zug/Druck-Asymmetrie bewirkt auch, daB die entsprechenden Hy-
steresen nicht symmetrisch zum Dehnungsursprung liegen. Die Druckhysterese liegt grundsétzlich
bei betragsmiBig groferen Dehnungen als die Zughysterese. Die Position der Druckhysteresen er-
weist sich als unabhéngig von der Dehnrate, wihrend die Zughysterese bei langsam reversierendem
Zyklieren besonders fiir Ae=8% bei weitaus hoheren Dehnungen liegt als in schneller Bean-
spruchung. Der Grund dafiir ist das Fehlen groBerer plastischer Dehnanteile bei niedrigen Dehnraten,
so dal} die Hysterese bei kleineren Dehnungen dadurch nicht zusatzlich aufgeweitet wird (Lastkurve
Bild 96a)). Fiir einsinnige Experimente liegt die Zughysterese ab einer Dehnungsamplitude von 2%
etwa vergleichbar mit entsprechenden Positionen der schnell reversierenden Experimente (fiir 1% ist
die Lage der Hysterese in der Lastkurve kaum auswertbar).

Die Hysteresebreiten nehmen monoton ab mit dem stéirksten Rickgang bei der héchsten Belastung.
Fiir eine Dehnungsamplitude von 4% kann die Reduzierung nach 10% der Lebensdauer bis zu 40%
betragen, bleibt dann aber fiir alle Lastbedingungen bis auf etwa 10% des Ausgangswertes stabil, bis
mindestens 90% der Lebensdauer verstrichen sind. Die Hysteresebreiten fiir kleine Dehnraten 0.1%/s

sind deutlich kleiner als fiir 1%/s wegen der fehlenden plastischen Deformation bei langsamem Zyk-

lieren. Fiir einsinnige Beanspruchung sind die Breiten noch einmal deutlich reduziert, da nur eine
schmale Zughysterese existiert. Bei der Berechnung der Hysteresebreiten in reversierenden Experi-
menten wurde demgegeniiber mit der breiteren Druckhysterese gemittelt. Insgesamt sind die pseudo-
elastischen Eigenschaften fiir alle Lastfille sehr stabil iiber der Zyklenzahl. Die relevanten
Beschreibungsgrofien nehmen jedoch dehnraten- und lastabhéngig stark unterschiedliche Werte an.

Bild 126 zeigt die Ergebnisse begleitender DSC-Messungen an teilermiiddeten Hourglass-Proben.
Teilbild a) gibt den Verlauf der Ubergangstemperaturen mit zunehmendem Ermiidungsgrad fiir 2%
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Dehnungsschwingbreite an, Teilbild b) fiir 8%. Die Dehnrate betrug 1%/s, die Umwandlungspunkte
lieBen sich mit einem maximalen Fehler von maximal +4K identifizieren. Wie bei den Biegemessun-
gen wurden zwei DSC-Zyklen aufgezeichnet und erst der zweite Durchlauf ausgewertet. Fiir jeden
Teilermiidungsschritt muBite eine Hourglassprobe zerstort werden, um eine diinne Scheibe aus der
maximal belasteten Zone nahe der Taille herauszutrennen. In Teilbild b) konnten einige R-Phasen-
Ubergangstemperaturen nicht ermittelt werden, da die entsprechenden Peaks sehr breit und flach ver-
liefen und sich nicht eindeutig vom Untergrund abhoben.
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Bild 126 Zug/Druck-Emiidungseinfliisse auf die Ubergangstemperaturen: a) Ae=2%, b) Ae=8%

Bei 2% Dehnungsschwingbreite (Teilbild a)) sind alle Umwandlungstemperaturen stabil gegen Er-
miidungseinfliisse. Besonders die R-Phase zeigt keine signifikanten Verinderungen. Kleine Tempera-
turschwankungen in den Martensitiibergéngen sind eher einer Streuung zwischen den verschiedenen
Proben zuzuordnen. Fir hohe Belastungen (Ae=8%, Teilbild b)) ergibt sich dasselbe Verhalten mit
einer Ausnahme: Zu Beginn der Emiidung fallen sémtliche martensitischen Umwandlungstempera-
turen um bis zu 14K ab, die R-Phaseniibergénge steigen hingegen um etwa den gleichen Betrag an.
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Darin zeigt sich die gegeniiber den Biegeblechen geringere Kaltverformung der Zug/Druck-Proben.
Wihrend der ersten 50-100 Zyklen wird im Druckbereich eine so grofe Last aufgebaut, daB neben der
pseudoelastischen Verformung eine starke plastische Deformation Versetzungen im Material erzeugt,
welche die SIM-Umwandlung behindern. Die R-Phasenumwandlung scheint hingegen durch diese
Vorginge begiinstigt. Da die Peak-Lagebestimmung dieser Phase jedoch mit einer groBen Unsicher-
heit behaftet ist, werden keine weiteren Schliisse gezogen.

Im Gegensatz zu den Befunden bei teilermiideten Biegeblechen konnte kein Absinken der Ubergangs-
temperaturen gegen Ende der Lebensdauer beobachtet werden. Dies ist verstindlich, wenn man sich
vor Augen fiihrt, da der Beitrag der an der Oberfliche gebildeten Ermiidungsrisse zum insgesamt ge-
messenen Volumen fiir diinne Bleche um Gréfenordnungen hoher ist als fiir Scheiben, die aus dem
Querschnitt einer Zugprobe herausgetrennt wurden und hauptséchlich Oberfliachenrisse aufweisen.

6.2.2.6 RilBentstehung und -ausbreitung

i) Theoretische Erwartungen

> Einfluf3 der titanreichen Ausscheidungen

Betrag und Wirkung der Spannungsiiberhéhung an Ti,Ni,O,-Ausscheidungen wurden in Kap. 6.1.2.7
abgeschatzt. Wieder ist mit einer Delamination der Einschliisse mit nachfolgender Rifibildung an den
Kontaktflichen zu rechnen.

> Rifrichtungen

Unter Zug/Druck-Beanspruchung werden fiir eine (111)-texturierte Probe (Textur der Hourglasspro-
ben) maximale Umwandlungsdehnungen fiir die Varianten 4, 6 und 12 im Zug (9.7%) sowie die
Varianten 1, 3, 5, 7, 9 und 11 im Druck (-3.7%) erwartet. Die Habitusebene der Scherung liegt wegen
des Drehfreiheitsgrades der Drahttextur unter einem Winkel von 55-90° zur Lastrichtung. Daher ist
eine SIM-Streifung entlang dieser Richtungen zu erwarten. Fehlpassungen bei den makroskopischen
Forménderungen wihrend der Umwandlung kénnen eine Rilentstehung entlang dieser Grenzflichen-
richtungen an der Oberfliche hervorrufen.

ii) Phanomenologie

Zur Beurteilung des Anrif- und RiBwachstumsverhaltens wurden die Zug/Druck-
Emmniidungsexperimente wie in der Biegeermiidung nach Inspektionsintervallen von 25%, 50%, 75%
und 100% der Lebensdauer unterbrochen, um eine statistische Auswertung der RiBlingen und -rich-
tungen in Bezug auf die Lastrichtung vorzunehmen. Wiederum wurden 4 verschiedene Lastzustinde
(2% und 8% Dehnungsschwingbreite, Dehnraten 1%/s und 0.1%/s) in jeder Inspektionsunterbrechung
untersucht. Die Oberflichen der Hourglassproben wurden dazu unter einem Lichtmikroskop bei Ver-
groBerungen zwischen 80 und 250 und einer Nachvergroferung von etwa 5 in einem Video-
Bildbearbeitungssystem als Einzelbilder aufgenommen und digital abgespeichert. Dabei wurden
Langenabtastungen iiber eine Strecke von ca. 4mm in vier verschiedenen Drehorientierungen (0°, 90°,
180° und 270°) der Probe gefahren. AnschlieBend wurden die digitalisierten Bilder nach Anzahl von
Rissen, deren Linge sowie Winkellage in Bezug auf die Lastrichtung untersucht. Pro Inspektionsin-
tervall wurden so durchschnittlich 20 Bilder zur Auswertung herangezogen.

Fiir die Korrelation von RiBlinge und -richtung wurde wieder eine Stapelbalkendarstellung gewihlt,
welche die RiBrichtungen in 10°-Klassen einteilt. Die Teilbilder a) -d) bezichen sich jeweils auf die
Inspektionsintervalle 25%, 50%, 75% und 100% der Lebensdauer N;. Als reprisentative Darstellung

der Riflentwicklung wurde der Lastfall Ae,=8%, g—f = 1%/s, R= -1 in Bild 127 ausgewihlt.
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a) As, = 8%, R=-1, ds/dt=1.0%/s, N=25% N;
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Bild 127 RiBstatistiken und RiBbilder fiir Zug/Druck-Ermiidung mit Ae=8%, schnell reversierend
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Entsprechende Abbildungen fiir die drei iibrigen Beanspruchungsbedingungen werden in Anhang D
angegeben. Die gemessene mittlere Flachen-Rifdichte ist jeweils im Diagrammkopf in mm™ angege-
ben. Rechts neben der statistischen Auswertung ist jeweils eine licht- oder rasterelektronenmikrosk-
opisches Aufnahme eines typischen, fiir das jeweilige Stadium charakteristischen Risses oder einer
auffilligen Oberflachenstruktur dargestellt. Die Lastrichtung verlduft vertikal durch die Bilder.

Die Beobachtungen lassen sich wie folgt zusammenfassen:

Fiir alle Lastfille wurden keine Risse unterhalb von 30° zur Lastachse gemessen. Bis etwa 50pum 146t
sich eine Konzentration der Riflwinkel zwischen 50° und 70° feststellen, die auch bei weiterem
Rifwachstum und sogar bei einigen Makrorissen erhalten bleibt. Dennoch ist ebenso ein starker
Trend zu 90°-Orientierungen und damit einem normalspannungskontrolliertem RiBwachstum zu er-
kennen. Wie bei der Biegeermiidung entstehen Risse ausschlieBlich entlang an der Oberfliche liegen-
der Ti,Ni,O,-Primarausscheidungen, wobei diese zunichst von der Matrix delaminieren und dann
meist beidseitig unter 50-90° Teilrisse ausbilden. Die beobachteten Risse mit Winkellagen von
50-70° korrelieren gut mit der erwarteten SIM-Habitusebenenbildung nahe 55°. Die bleibenden
Verinderungen an der Oberfliche durch zyklische SIM-Bildung mit diesem Variantentyp spiegeln
sich in der gestreiften Topologie wider, die bei héheren Lasten bereits nach 25% der Lebensdauer zu
erkennen ist. Es gibt es in der Zug/Druck-Ermiidung keine sichtbare Wechselwirkung zwischen Ein-
zelrissen; das RiBwachstum verlduft vollig unabhéngig, wobei sich schon bei relativ geringen Rif3-
Flichendichten von 16/mm?® (Bild 127d)) mehrere konkurrierende Makrorisse ausbilden und schnell
zum Versagen fithren.

Fiir 2% Dehnungsschwingbreite ergeben sich bei langsamem Reversieren durchweg niedrigere RiB-
Flachendichten (Faktor 0.7) als bei hoherer Dehnrate, was an den geringeren erreichten Lastschwing-
breiten und damit auch plastischen Deformationsanteilen liegt. AuBerdem kommt fiir diese
Schidigungslokalisierung wiederum eine durch die Sauerstoffaffinitit von Titan geforderte Schwin-
gungsrifikorrosion in Betracht, welche neu entstandene Rifflanken und delaminierte Hohlriume
zwischen Ausscheidungen und Matrix mit Oberflichenoxiden belegt, ein RifischlieBen verhindert und
so das Riwachstum beschleunigt. AnzahlméaBiges RiBwachstum setzt fiir beide Dehnraten bereits ab
25% der Lebensdauer ein und hilt bis zum Versagen an. Dennoch ist die Steigerung der RiBzahl von
25% N; bis zum Versagen unterhalb eines Faktors 2, wahrend die RiBlangen von 2um auf 0.7mm an-
wachsen. Ab 30pum nimmt der Anteil der unter 50-70° zur Lastrichtung gerichteten Risse rapide ab,
und normalspannungskontrolliertes Rifwachstum unter 90° herrscht vor. Fiir beide Dehnraten setzt
zwischen 50% und 75% der Lebensdauer ein explosives iiberkritisches RiBwachstum von einer mitt-
leren Liange um 2pm auf bis zu 40pum ein, das sich mit MakroriBbildung bei 75% N fortsetzt.

Fiir 8% Dehnungsschwingbreite bleibt im Gegensatz zu den kleinen Dehnungsbeanspruchungen eine
dominante Komponente mit RiBwinkeln zwischen 50° und 70° auch fiir lange Risse erhalten, in Ein-
zelfallen bis hin zu Makrorissen. Dies spricht dafiir, daB die irreversiblen Anteile der zyklisch entste-
henden SIM/Austenit-Grenzflichen fiir stark pseudoelastische Deformationen gréBer sind und dabei
offensichtlich Gleitsysteme hinterlassen, die einerseits nach Entastung als deutliche Streifenstruktur
auf der Oberfliche zuriickbleiben und andererseits bevorzugte Anripfade vorgeben. Angesichts der
héheren Lastschwingbreite und der stirkeren plastischen Deformationsanteile bei 8%
Dehnungsschwingbreite ist dieser Trend verstindlich. Insgesamt entstehen jedoch im Mittel gleich
viele und hnlich lange Risse in allen Inspektionsintervallen im Vergleich mit Ag=2%.

iii) Bewertung des Rilwachstums

Aus den RiBverteilungsbildern wurden nach dem Verfahren aus Kap. 6.2.2.6 fiir jeden Ermiidungs-
grad bei reversierender Emmiidung reprisentative RiBldngen bestimmt, die in Bild 128 aufgetragen
sind. Teilbild a) zeigt das mittlere Rilwachstum fir Dehnraten von 1%/s, Teilbild b) fiir 0.1%/s.
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Rechts ist die RiBvergroBerung jeweils fiir 2% Dehnungsschwingbreite, rechts fiir 8% dargestellt.
Uber den Balken sind zusitzlich detektierte Makrorisse mit einem typischen Léngenbereich
angegeben.
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Bild 128 RiBwachstum in Zug/Druck-Ermiidung: a) schnell reversierend, b) langsam reversierend

Das Rifwachstum ist deutlich abhdngig von der Dehnrate. Sowohl fiir kleine als auch grofle
Dehnungsschwingbreiten ergibt sich (mit einer einzigen Ausnahme) in allen Ermiidungsstadien fiir
hohe Dehnraten eine grofiere charakteristische RiBliange. Fiir hohe Beanspruchung ist bereits nach
25% der Lebensdauer eine mittlere Rifldnge von 11um erreicht, die dann nur noch langsam ansteigt.
Dies ist mit dem stirkeren plastischen Deformationsanteil gegentiber Dehnraten von 0.1%/s zu be-
griinden. Die MakroriBbildung setzt insgesamt frither ein als bei den Biege-Ermiidungsexperimenten
und beginnt oft bereits bei 75% der Lebensdauer. Auffillig ist dabei die Tatsache, daB bei Ae=2% ab
75% der Lebensdauer zum Teil groBere charakteristische Rifldngen erreicht werden als bei Ag=8%.
Bei der Untersuchung der Oberflichen fiel auf, daB die Schidigung bei kleinen Lasten sehr viel
stirker lokalisiert ist mit wesentlich geringerer RiBdichte (maximal 23/mm” im Vergleich zu
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67/mm?). Daher kann sich die auf einen wachsenden RiB einwirkende Spannung nicht auf mehrere
Nebenrisse verteilen und fithrt schneller zum Erreichen einer kritischen Grofe.

6.2.2.7 Einflusse verschiedener Versuchsparameter

Eine Ubersicht von Einfluffaktoren bei der Zug/Druck-Ermiidung ist in Tabelle 8 zusammengstellt.

‘Versuchsparameter

Einfluf} auf die Ermiidung

Dehnungsschwingbreite Ag,

Coffin-Manson-Verlauf mit Versagenslastspiclzahlen:
fiir Ag,, =2%: ca. 10000, fir Ae,, =8%: ca. 1000

Dehnungsverhdltnis R

R=0: stirkere Last-Relaxationsprozesse, kiirzere Lebensdavem
verglichen mit R=-1

Dehnrate %

groBe Unterschiede zwischen 0.1%/s und 1%/s: steilere und
breitere Hysterese bei 1%/s wegen thermischer Trégheit, etwas
kiirzere Lebensdauern und insgesamt deutlich weniger Risse fiir
kleine Dehnraten

allgemein giiltig:

schmaler und steiler werdende pseudoelastische Hysterese,
Einlaufphase mit sinkenden Umwandlungstemperaturen und
starke Relaxation der mechanischen und pseudoelastischen Ei-
genschaften, spiter stabiler Verlauf,

RiBentstehung an Ti,Ni,O,-Einschliissen

Tabelle 8 Zug/Druck-Emiidung:

Einfliisse der Versuchsparamter
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6.3 Vergleich der Biege- und Zug/Druck-Experimente
6.3.1 Reale Lastverteilungen

Zur Erstellung der Wohlerkurven wurden bisher fiir Biegebleche die nach Gleichung (15) berechnete
nominelle Oberflichendehnung, fiir Zug/Druck-Proben die iiber 1.5-2mm mit dem Dehnungsauf-
nehmer an der Oberfliche gemessene Dehnung verwendet. Fiir den Vergleich der erzielten Lebens-
davem in Biege- bzw. Zug/Druck-Experimenten miissen die realen Lastverteilungen in den Proben
néher untersucht werden.

Die in FEM-Simulationen berechnete Maximaldehnung an der Oberfliche von Biegeblechen stimmt
gut mit der analytischen Abschétzung iiberein. Die dominanten Spannungskomponenten liegen tan-
gential zur Biegelinie, alle anderen Komponenten sind verschwindend gering. Allerdings wird bei
beiden Verfahren (FEM-Simulation und analytische Berechnung) eine Zug/Druck-Asymmetrie des
Materials aufler acht gelassen. Eine groBere Drucksteifigkeit, wie sie in den Zug/Druck-Versuchen
beobachtet wurde, hitte zur Folge, daB sich die neutrale Faser in Richtung der Krniimmungsinnenseite
eines Biegeblechs verschiebt (Bild 129b). Dadurch ergeben sich Korrekturen fiir die tatsichlich er-
reichten Oberflichendehnungen, die im folgenden quantifiziert werden.

Die Biegebleche werden aufgrund ihrer Textur entlang von <110>-Richtungen in Zug und Druck
beansprucht. Tabelle 7 sagt fiir diese Lastachse eine etwas geringere Asymmetrie im Vergleich mit
den (111)-texturierten Zugproben voraus. Die maximale Umwandlungsdehnung im Zugbereich ist
8.4% (Biegeproben) gegeniiber 9.7% (Zugproben), im Druckbereich -5.2% gegeniiber -3.7%. Zur Ab-
schitzung des ungiinstigsten Falls wurden jedoch die asymmetrischen Lastantworten der Zug/Druck-
Experimente zugrunde gelegt. Dabei sollte man die Ergebnisse fur langsam reversierende Bean-
spruchung verwenden, da sich dort ein dhnlich geringer Einflul der Umwandlungswirme zeigt wie
fiir die Biegebleche. Wie Bild 129 veranschaulicht, geht man in der allgemeinsten Betrachtung davon
aus, daB in Zug und Druck unterschiedliche SIM-Einsatzspannungen und damit FlieBdehnungen g,
und g, existieren (Index =Zug (tension), =Druck (compression)). Der E-Modul des Materials ist mit
E, bezeichnet, die Steigungen der pseudoelastischen Plateaus mit E, (Zugbereich) bzw. E,,
(Druckbereich).

a) c4 b)

E2t
81‘(

ar) 4

1c

Bild 129 Modellierung der Asymmetrie zur Bestimmung der Lage der neutralen Faser

Fir einen unter Biegebeanspruchung stehenden Balken summieren sich stets die Flichenkrifte auf
Zug- und Druckseite zu Null:
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h/2 ZNF
(38) F+F.=0¢ [ oydz+ | o.dz=0.
ZNF —h/2

Dabei sind o, bzw. o, die Spannungen im Zug- bzw. Druckbereich, h ist die Dicke des Biegebalkens
und z ist die Position der neutralen Faser, bezogen auf z=0 in der Mittelfaser des Querschnitts. Fiir
die Spannungen ergibt sich im linear-elastischen Fall:

r €t El fiir €t <€t
(39) o= (
|_ enE)+(ey—ey) Ex firg 2ey

bzw.

[ gc. B flirec. >¢e1c
(40) o.= ¢

L

€1c E1 +(8c—€10) Eo fiirg. <€1c
Die Dehnungen €, und g, lassen sich wiederum darstellen als:
__ Z-ZNF
@41  e@@)==%".
Zur weiteren Betrachtung fithrt man FlieBlimits z', bzw. z', ein, welche die z-Positionen innerhalb der

Probe bezeichnen, an denen die jeweiligen FlieBdehnungen €,, und €, erreicht werden. Dann lassen
sich diese schreiben als:

Z{-ZNF ZG—ZNF
(42) en=-—f—bzw.grc="%—.

Mit den obigen Festlegungen 146t sich aus Gleichung (38) die Position der neutralen Faser in Ab-
hingigkeit von den Parametem der Zug/Druck-Asymmetrie bestimmen:

_ 2 2 p2 E;-Ext 2 p2 E;-Epe w2 .
(43)  znriz =p j:/p +(€ R" - R h)Em_EZc —-(i. R“+e1c R h)Em_E2° - 7 Mit:

Ey-Eae g E1-Ee |, hExt+Ep
Ext-Ene 16 FpEz | 2 EgBag

(44) P= Re 1t

Fir einen dirckten Vergleich der nominellen, unter der Annahme symmetrischer Lastantwort
berechneten Dehnung und der korrigierten, realen Dehnung eignet sich die Darstellung:

h h/2-znF 2 ZNF
(45) Enominell = 37 = Ereal = R 8nominell(1 ~Th )

Fiir den Zugbereich wurden die bislang inder FEM-Simulation verwendeten Parameter benutzt:
E,=60000MPa, E,=545MPa, £,=0.0067. Fiir das Druckregime leitet man aus den experimentellen
Daten fiir 0.1%/s Dehnrate und R= -1 die mittleren Parameter ab: E,=15000MPa, g, =0.013. Damit
ergibt sich fiir eine Blechdicke von h=0.1mm die in Bild 130 dargestellte Bezichung zwischen realer
und nomineller Dehnung:
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Bild 130 Zusammenhang zwischen nomineller und tatsichlicher Oberflichendehnung in der
Zugphase

Die durchgezogene Linie stellt die Abhéngigkeit der Dehnung von der nominellen Dehnung dar. Die
gestrichelte Linie mit der Steigung 1 dient nur zur Orientierung. Wie man sieht, liegen die real er-
reichten Dehnungen deutlich iiber den angenommenen nominellen Dehnungen. Bereits bei 2% nomi-
neller Dehnung betréigt der Realwert 2.3%, fiir 4% steigt er auf 5.1% und bei 8% gar auf 10.9%. Die
neutrale Faser verschiebt sich dabei fiir 8% nominelle Dehnung um 18pum nach innen, fiir 2% immer-
hin noch um 8pum. Dabei werden gleichzeitig auf der Druckseite der Biegebleche entsprechend gerin-
gere reale Deformationen erreicht.

Fiir einen Vergleich der Wéhlerdaten in Biege- und Zug/Druck-Emmiidung sollten die Nominal-
dehnungen mit den Korrekturen fiir reale Zug- und Druckdehnungen versehen werden. Reversierende
Biegeversuche wiirden dadurch asymmetrisch (R # -1) und nur noch schlecht mit Zug/Druck-
Experimenten vergleichbar. Da sich jedoch sowohl in einsinniger Biegung als auch in Drucker-
miidung gezeigt hat, dal der Druckhalbzyklus keinen mafgeblichen Anteil zur Schidigung beitrigt,
wurde fiir Zug- und Druckseite mit der berechneten realen Zugdehnung korrigiert, womit man eine
Uberschitzung der Druckdehnung in Kauf nimmt. Somit wird in den Biege-Wohlerkurven weiterhin
Zyklieren innerhalb symmetrischer Dehngrenzen (R= -1) mit einer nach Bild 130 errechneten
Dehnungsamplitude angenommen.

Auch fiir die Hourglassproben sind Korrekturen der gemessenen Oberflichendehnungen nétig. Wie
die FEM-Simulation des Zugversuchs zeigt, ist die Dehnungsverteilung im Probeninneren
keineswegs homogen. Das FEM-Netz eines Viertels des Probenldngsschnitts ist in Bild 131a)
dargestellt. Zur Segmentierung wurden rotationssymmetrische Elementtypen ausgewihlt. Wegen der
zusétzlichen Probensymmetrie mufite somit nur der gezeigte Ausschnitt modelliert werden, Alle fol-
genden Teilbilder enthalten Zahlenangaben und Farbbalken fiir die Langsdehnungskomponente &,,.
Man findet fiir Beanspruchungen im elastischen Bereich (Bild 131b), Maximaldehnung 0.2%) eine
Dehnungsiiberhéhung am dufieren Umfang der Probe. Dieses Verhalten kehrt sich jedoch um, sobald
man das pseudoelastische Plateau erreicht (Teilbild c), 0.9%). In diesem Fall unterschétzt man die tat-
séchliche Maximaldehnung bei einer Messung an der Probenoberfliche. Diese Unterbewertung kann
bei der experimentell realisierten Dehnungsmessung iiber einer Strecke von 1.5-2mm fiir 4% reale
Maximaldehnung etwa 1.2% betragen, fiir 10% reale Maximaldehnung sogar ca. 2.6%. Weil anderer-
seits jedoch die Schidigung der Zugproben an deren Oberflachen einsetzt und nicht im Probeninneren
und da die genannten Dehnungsunterschiede aufgrund der flachen Plateauverldufe nur unwirksam
kleine Spannungsverinderungen mit sich bringen, sind die gemessenen Oberflichendehnungen der
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Zug/Druck-Proben als schadigungsrelevant anzusehen und wurden fir einen. Vergleich mit den
Biegeproben nicht korrigiert. Fiir pseudoelastische Materialien mit einem domﬂmant im Innf:ren der
Proben ablaufenden Schidigungsmechanismus sollte man die Dehnungsiiberh6hung gegeniiber der
Oberflichendehnung jedoch beriicksichtigen.
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Bild 131 Léngsdehnungs-Verteilung in einer taillierten Probe:
a) FEM-Netz, Maximaldehnungen: b) 0.2%, c) 0.9% d) 4% ¢) 10%

Die Lokalisierung der Maximaldehnung in Néhe der Probenachse ka3nn auch qurch eine andere Wahl
der Taillierung nicht wesentlich beeinflubt werden. Bild 132 zeig?: eine Vefgr.oBerung des Hourg.l'ass-
Radius von 30mm auf 300mm (Teilbild a)) bzw. 3000mm (Teilbild b)) bei einer Probengc‘:sarqtlang'e
von 30mm. Selbst bei der optisch nicht mehr wahmehmbaren Taillierung .rmt 3000mm zeigt sich fiir
eine Maximaldehnung von 5% noch eine Dehnungsiiberh6hung von 0.1% im Probenzentrum.
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Bild 132 EinfluB einer schwécheren Taillierung: a) R=300mm b) R=3000mm
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6.3.2 Vergleich des thermischen Verhaltens

Im Gegensatz zu den Biegeblechen zeigen die Zug/Druck-Proben eine starke Dehnratenabhingigkeit
des Coffin-Manson-Exponenten ¢ und eine Tendenz zu vergleichsweise kiirzeren Lebensdauem bei
schneller Versuchsfilhrung und hohen Beanspruchungen. Die zugrundeliegenden thermischen Pro-
zesse werden nun quantitativ dargestellt. Schétzt man fir eine Dehnungsschwingbreite von 4% oder
8% das umwandelnde Volumen anhand der SIM-Streifenbildung an der Probenoberflache ab, kann
man davon ausgehen, dal die Umwandlungswiarme ausgehend von der engsten Taille der Proben
etwa liber 2mm entlang der Langsachse entsteht. Der Phaseniibergang wird als homogen ablaufend
iiber dem Durchmesser von 3mm angenommen, Die Umwandlungsfront durchlduft dieses Volumen
sehr schnell, so daBl bei der SIM-Bildung von einer spontan freigesetzten Gesamtwirmemenge Q aus-
gegangen werden kann. Fir die Berechnung der Warmeabfuhr kann das Problem aus Symmetrie-
griinden auf eine halbe Probe reduziert und als zylindrische Stange der Lénge L betrachtet werden, an
deren einem Ende ein Wiarmepuls Q entsteht. Dieser sei zur Zeit t=0 bis zu einer Tiefe d=2mm ho-
mogen verteilt und fliefe dann aufgrund der Wimmeleitung in Richtung des anderen Endes ab. Die
bei der martensitischen Umwandlung in einem Zylindervolumen von 2mm Lénge und 3mm Durch-
messer erzeugte Wirmemenge betrdgt demnach mit der Dichte von NiTi p=6.5g/cm®:
Q=20J/g'p-2mm-(1.5mm)*n=1.84J. Fiir einen halbunendlichen Zylinder, der auf seiner Stimfliche
mit einem Wirmepuls Q beansprucht wird, gibt es eine geschlossene Losung der Wirmelei-
tungsgleichung fiir den Spezialfall T(x, t=0) = 0K, was fiir den betrachteten Fall nur als grobe
Néaherung angesehen werden soll [Mag84]:

. Q X sin(nnd/L) -n? 2
46)  T(x, )= o7 |1+ 2n§1 cos 55 ———exp ( “LZ" at) l

mit T: Temperatur, c,: spezifische Warme, a: Temperaturleitfihigkeit, V: Gesamtvolumen der
Stange. Die Koordinate x lduft entlang der Zylinderachse, x=0 entspricht dem Mittelpunkt auf der
realen Probenlinge. o hingt iiber folgende Beziehung von der Warmeleitfihigkeit A ab:

@47 o=z

Nun soll die Temperaturdnderung bei x=2mm, also am Randbereich der Umwandlungszone iiber die
Zeit verfolgt werden. Damit kann man beurteilen, wie schnell die Ubergangswirme aus dem Um-
wandlungsbereich der Probe abfliet. Fiir sehr grofe Verhiltnisse von x zu L wird Gleichung (46) un-
abhingig von L. Daher wurde L=1000mm fiir die Rechnungen benutzt. Dies simuliert einen
Ubergangskontakt zu einem sehr groBen Volumen, wie es auch im Zuggestinge der Priifmaschine
gegeben ist. Benutzt man femer die thermischen Werte fiir NiTi: A=0.175W/cmK und ¢,=0.4J/gK
[Roh96], ergibt sich eine zeitliche Entwicklung gemif Bild 133,
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Bild 133 Ableitung der SIM-Umwandlungswirme aus Zug/Druck- bzw. Biegeproben

- 143 -




Neben dem Verlauf fiir die Zug/Druck-Probe ist die Temperaturkurve fiir eine Biegeprobe mit
MeBlinge 2mm, Dicke h=0.Imm und Breite 4mm angegeben, die nach demselben Verfahren
berechnet wurde. Dabei wurde das gesamte MeBvolumen der reinen Biegung fiir die Umwandlung
beriicksichtigt. Der WarmefluB ist fir x=1mm, also am Einspannrand des Biegeblechs dargestellt.
Wie man sieht, kiihlt die Biegeprobe wegen ihrer geringeren Masse um Grofenordnungen schneller
ab als die Hourglassprobe. Fiir ein Biegeblech dauert es etwa 0.3 Sekunden, bis die Erwdrmung auf
20% abgefallen ist, fiir die Zug/Druck-Probe hingegen 5 Sekunden.

Die thermische Triigheit der Hourglassproben konnte auch experimentell mit einer Thermokamera
nachgewiesen werden. Ein Priifling wurde mit einer Dehngeschwindigkeit von 5%/s auf 4% Zug-
dehnung belastet und dort gehalten. Dabei wurden die zeitlichen Temperaturinderungen auf der
Oberflidche beobachtet. Abbildung 134 stellt die unter Last entstandene Erwdrmung aufgrund der
SIM-Umwandlungsenthalpie sowie deren Abkiihlen iiber Warmmeleitung dar. Die Falschfarben ent-
sprechen nach dem rechts eingezeichneten Skalierungsbalken Temperaturschwankungen von -5 bis
+5°C, bezogen auf die Temperatur des unbelasteten Probenzustands.

b) t=1s . C)‘tf—‘3S

e) t=30s f) t=60s

Bild 134 Abkiihlung einer im SIM-Zustand gehaltenen Hourglassprobe

Die maximale Erwdrmung betrégt ca. 5°C, nach 10 Sekunden ist die Probe um 4°C abgekiihlt. Damit
stehen die Abkiihlzeiten in Einklang mit den theoretischen Erwartungen. Mit dieser starken ther-
mischen Trigheit kénnen auch die fiir schnelle Dehnraten beobachteten Knicke in den linear-
elastischen Zweigen zwischen Zug- und Druckbereich (Bilder 94-96) erkliart werden. Die SIM-
Bildung im Zugbereich beginnt bereits bei sehr viel kleineren Spannungen als im Druckbereich. Da
diec Probe bei der Riickumwandlung im Druckhalbzyklus abkiihlt und diese Temperatur bis in den
folgenden Zughalbzyklus beibehilt, wird nach der Clausius-Clapeyron-Gleichung die SIM-
Einsatzspannung pro Grad Abkiihlung um etwa 7MPa herabgesetzt. Damit knickt der elastische Ast
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im Zuglastbereich schon bei sehr kleinen Spannungen ab und enthélt pseudoelastische Verformungs-
anteile. Umgekehrt macht sich die Absenkung der Einsatzspannung fiir den Druckzyklus kaum be-
merkbar, da die relative Anderung dort wesentlich geringer ist.

6.3.3 Vergleich der Last/Deformationskurven

Im Verlauf der pseudoelastischen Plateaus fillt auf, daB die Plateausteigungen in Biegeexperimenten
durchweg hoher liegen als in Zug/Druck-Versuchen. Im Probenquerschnitt eines Balkens unter
starker Biegebeanspruchung gibt es jedoch immer einen Anteil nahe der neutralen Faser, der elastisch
beansprucht wird und pro Dehnungsinkrement groBere Lastinkremente beitrigt als bereits
pseudoelastisch deformierenden Volumenanteile. Dadurch wird die Plateausteigung erhéht im Ver-
gleich zu Lastkurven von Zugproben, die weitgehend homogen pseudoelastische Verformung im ge-
samten Volumen zeigen.

6.3.4 Vergleich der pro Zyklus dissipierten Energie

Der Flicheninhalt einer pseudoelastischen Schleife gibt sowohl fiir einen Biege- als auch einen Zug-
oder Druckhalbzyklus ein MaB fiir die dissipierte Energie an. Der dominante dissipative Prozef ist
Wachstum und Riickbildung von SIM/Austenit-Grenzflichen wéhrend der Be- bzw. Entlastung.
Zusitzlich treten besonders in Zug/Druck-Ermiidung Energieanteile auf, die in plastische Verformung
dissipiert werden. Fiir einen quantitativen Vergleich der Dissipationsenergien benutzt man fir
Biegung die Formel [Dub95]:

(48) ]-33\5,35 :_f %,— M da mit: V: betrachtetes Volumen, M: Biegemoment, o: Biegewinkel.

Fiir Zug/Druck-Beanspruchung gilt entsprechend [Dub95}:

COREE Y

wobei zwischen Zug- und Druckhalbzyklus grofie Unterschiede erwartet werden. Ebenso ist eine Be-
trachtung der Energicumsitze in einem frithen (N=1) und einem spéteren (N=50%N,) Stadium der Er-
miidung interessant. Fiir 2% Dehnungsschwingbreite war die Hysteresisfliche in Biegeexperimenten
noch zu klein fiir eine Auswertung. Daher wurden nur Ae=4% und Ae=8% betrachtet. Mit graphisch
aus den Lastkurven ermittelten Flicheninhalten ergeben sich fur die reversierenden Experimente fol-
gende Dissipationsenergien (als Einheit wurde die massebezogene Grofie J/g gewihlt):

‘Biegung | - Zug/Druck ,

/" Dehnungs- | Dehnrate| Emiidungsgrad | Egup[V/gl| By V] Buzo V]

'schwingbreite [%] | [%/s] ' Zughalbzyklus | Druckhalbzyklus
4 1 N=1 0 0 1
N=50%N, 0 0 0
0 N=1 0 0 0
N=50%N, 0 0 0
8 1 N=1 0 1 2
N=50%N; 0 1 1
0 N=1 0 1 1
N=50%N; 0 1 1

Bild 135 Dissipationsenergien vor und wihrend der Ermiidung

- 145 -




Fiir Zug/Druck-Ermiidung wurde wegen der Asymmetrie der Lastkurven zwischen Zug- (£>0) und
Druckhalbzyklus (e<0) unterschieden, bei der Biegung wurde iiber die Hystereseflichen beider
Biegerichtungen gemittelt, da diese weitgehend symmetrisch sind. Der maximale relative Fehler der
ermittelten Werte liegt bei 3%.

Samtliche dissipierten Energien sind klein gegeniiber der latenten Umwandlungswérme der martensi-
tischen Transformation, die bei etwa 20J/g liegt. Fir 4% Dehnungsschwingbreite erhélt man beson-
ders in Biegung noch sehr geringe dissipative Anteile, die jedoch fiir Ae=8% um einen Faktor 5
ansteigen. Zu Beginn der Emiidungspriifung liegen die Werte fir Biegeermiidung systematisch um
einen Faktor 4-5 unter den entsprechenden Werten des Zughalbzyklus der Zug/Druck-Ermiidung. Im
Druckhalbzyklus werden wegen der grofien plastischen Deformationsanteile noch einmal ca. 50%
héhere Energieumsitze beobachtet. Die geringere dissipierte Energie in Biegeermiidung erscheint
plausibel angesichts der Tatsache, dal unter der inhomogenen Beanspruchung ein kleinerer Volu-
menanteil martensitisch umwandelt als in Zug/Druck-Belastung.

Allgemein geht die pro Lastspiel dissipierte Energiemenge wahrend der Ermiidung deutlich zuriick,
da die zyklische SIM-Bildung ,eingelaufen® ist, d.h. durch geeignete Eigenspannungsfelder, Rest-
martensitkeime und Versetzungsstrukturierungen erleichtert wird. Dieser Riickgang ist fiir den Druck-
halbzyklus in Zug/Druck-Ermiidung am deutlichsten ausgeprigt, da dort zusétzlich plastische
Verformungen abnehmen. Nach 50% der Lebensdauer kann dabei eine Reduzierung auf unter 50%
der im ersten Zyklus dissipierten Energie beobachtet werden. Weiterhin sind die Werte besonders fiir
Zug/Druck-Proben stark dehnratenabhingig. Dabei kommen die thermischen Mechanismen zum
Tragen, die bereits bei der Dehnratenabhéngigkeit der Lastkurven in Kap. 6.3.2 diskutiert wurden.

6.3.5 \Vergleich der Ermiidungsdaten

Nach den Betrachtungen aus Kap. 6.3.1 wurden die Wéhlerkurven fir Biegeermiidung um den Bei-
trag der Zug/Druck-Asymmetrie korrigiert und neu aufgetragen. Die Fitgeraden fiir Biege- und
Zug/Druckermiidung fur die drei untersuchten Lastfille sind in Bild 136 zusammengestellt. Die
gestrichelte Linie gilt jeweils fiir die Zug/Druck-Experimente, die durchgezogene fiir die Wechsel-
biegung. Der negative Kehrwert -B des angegebenen Zahlenwerts B entspricht dem Coffin-Manson-
Exponenten c.

a)
= -1 (reversierend), de/dt=0.1%/s
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0.08 |
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0.02 | Biegung: B = -0.47 +/- 0.05
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b
) R = -1 (reversierend), de/dt=1%/s
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Bild 136 Asymmetrie-korrigierte Dehnungswohlerkurven: a) R= -1, %‘f =0.1%/s, b) R= -1,

i—f = 1%/s, ¢) R=0, fi—f = 1%l/s

Ausgehend von Teilbild a) erkennt man, daB sich fiir kleine Dehnraten (0.1%/s) in Wechselbiegung
weitaus kiirzere Lebensdauemn ergeben als fiir Zug/Druck-Emmiidung. Dies spricht dafiir, daB eine
frithere und stirkere Schadigung durch Rifibildung vorliegt und ist als Dimensionseffekt verstindlich.
Dieselbe RiBflachendichte und -lingenverteilung ruft bei einem 100pm diinnen Blech, bei dem
Ausscheidungsdurchmesser bis zu 5% der Blechstirke erreichen und 10pm-Risse im Verhiltnis zu
den Abmessungen bereits als Makrorisse oder zumindest iiberkritisch wachsende Risse gewertet wer-
den konnen, eine wesentlich stérkere Schadigung hervor als in einer makroskopischen Vollprobe. Ein
prinzipiell unterschiedliches bruchmechanisches Verhalten in Biegung und Zug/Druck kommt nach
den Ergebnissen der Kapitel 6.1.2.7 und 6.2.2.6 nicht in Betracht, da der RiBfortschritt in Abhingig-
keit von den jeweiligen Ermiidungsgraden gut vergleichbar ist. Der DimensionseinfluB ist fiir hohe
Dehnschwingbreiten am grofiten, da das RiBwachstum dort am schnellsten fortschreitet. Bei dem
Vergleich mit hoheren Dehnraten von 1%f/s (Teilbild b)) zeigt sich fiir Biegeermiidung eine deutliche
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Verschiebung der Coffin-Manson-Geraden zu héheren Lebensdauemn. In den RiBuntersuchungen
(Kap. 6.1.2.7, 6.2.2.6) hat sich eine stirkere Lokalisierung der Schidigung bei langsamer Ver-
suchsfithrung gezeigt, was sich anhand stark reduzierter Rif-Fliachendichten bei vergleichbaren
RiBlingen nachweisen lieB. Als Ursachen fiir dieses zeitabhidngige Schidigungsverhalten wurden
bereits SchwingungsriBkorrosion sowie zeitabhingige Delaminationseffekte der harten Ti,Ni,O,-
Ausscheidungen von der Matrix diskutiert. Alle im REM beobachteten Bruchflichen wiesen eine
mehrere nm starke Oxidschicht auf, welche durch die hohe Sauerstoffaffinitit des Titans begiinstigt
wird. Neu gebildete RiBufer werden innerhalb weniger Sekunden mit einer Oberflichenoxidschicht
bedeckt, welche ein vollstindiges RiBschlieBen nach Entlastung verhindert und so Rilwachstum
fordern kann. Fiir eine endgiiltige Beurteilung der Dehnratenabhéngigkeit miiiten Vergleichsexperi-
mente im Hochvakuum oder in einer geeigneten Schutzgasatmosphére gefahren werden.

Die beobachtete Dehnratenabhéngigkeit der Lebensdauer ist auch fiir Zug/Druck-Proben sichtbar,
wird allerdings besonders im Bereich hoher Dehnungsbeanspruchungen von einem gegenliufigen
ProzeB kompensiert., Die starke Erwdrmung der Probe bei hohen Lasten und die thermische Trigheit
bewirken fiir groBe Dehnraten von 1%/s stirkere plastische Deformation sowie wegen der steileren
Plateausteigung insgesamt hohere Lastschwingbreiten als bei 0.1%/s. Dadurch verkiirzen sich fiir
schnelles Reversieren die Lebensdauern der Zugproben ab ca. 3% Dehnungsschwingbreite. Zusétzlich
verdndert sich die Steigung der Zug/Druck-Wohlerkurve gegeniiber der Vergleichskurve fiir langsa-
mes Reversieren (0.1%/s) wegen der Lastabhéangigkeit des thermischen Effekts.

Die Wéhlerkurven der unidirektionalen Beanspruchung zeigen fiir hohe Dehnungen ein dhnliches
Verhalten wie im reversierenden Fall. Unterhalb von etwa 5% Dehnungsschwingbreite jedoch fallen
die Lebensdauem der Biegeexperimente unter die Vergleichswerte der Zug/Druck-Ermiidung. Der
Dimensionseffekt macht sich offensichtlich bei einsinniger Beanspruchung und geringen Lasten sehr
viel deutlicher bemerkbar als in reversierender Versuchsfithrung. Fiir hohe Dehnungsschwingbreiten
wird dieser Mechanismus wiederum durch die stirkere Erwdrmung und plastische Verformung der
Hourglassproben ausgeglichen. Die stirkere Abhdngigkeit der Lebensdauen vom Dehnungsverhilt-
nis R unter Biegebeanspruchung wurde bereits in den Kapiteln 6.1.2.4 bzw. 6.2.2.3 herausgestellt.

Fiir einen direkten Vergleich der Emmiidungseigenschaften unter Biegewechsel- und Zug/Druck-
Beanspruchung sind in Tabelle 9 einige charakteristische Zahlenwerte, jeweils bezogen auf den Aus-
gangswert, zusammengestellt. Der obere Wert eines Tabellenfeldes bezieht sich jeweils auf Biegeer-
miidung (B), der untere auf Zug/Druck-Ermiidung (Z/D). Es wurden nur die Lastfille mit den groBten
Dehnungsschwingbreiten (8% fiir reversierende und 4% fiir einsinnige Experimente) beriicksichtigt,
da sich dort insgesamt die stirksten Verdnderungen in mechanischen und Formgedichtniseigen-
schaften ergaben. Die mittlere RiBlinge ist fir die Emmiidungsstadien 25%, 50% und 100% N;
angegeben.
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Verdnderung der R=-1, de/dt21%/s { R=-1, de/.dtz().l%/s R= 0, de/dt=1%/s
Eigenschaft zu N=1
[Prozent des Ermiidungsgrad Ermidungsgrad Ermiidungsgrad
Anfangswerts] 10% | 50% | 90% | 10% | 50% | 90% | 10% | 50% | 90%
Lastschwingbreite B +2.5 +4 +2]1 +1.5 +1 -1 +13)  +13 +2
7D 5| 35| 55| +8]  +9| 49| +58] +73] +m1
Hysteresisbreite B 40 -15)  -19 -1 130 -17) 27 -38] a7
Z/D 26| 47| 54| 15| 30| 34| 43| 48] 58
Ermiidungsgrad Ermiidungsgrad
25% | 50% | 100%] 25% | 50% [ 100%
RiBlinge [um] B 9 14| 88 9 9 63
. zZp 21 28] 67 5| 17] 65

Tabelle 9 Vergleich des Ermiidungsverhaltens in Biege- und Zug/Druck-Versuchen

Die absoluten Abweichungen der Lastschwingbreite und der Hysteresisbreite vom Anfangswert sind
durchweg in Zug/Druck-Ermiidung wesentlich stirker ausgeprigt, da dort einerseits die Zug/Druck-
Asymmetrie wirksam werden kann (sie sorgt fiir die unterschiedlichen Vorzeichen bei der Variation
der Spannungsschwingbreite) und auBerdem das gesamte Verformungsvolumen homogen den hohen
Lasten ausgesetzt ist. Andererseits fillt auf, daB die Spannungsschwingbreite in Zugversuchen
wihrend der gesamten Lebensdauer sehr viel stabiler bleibt und dann steiler abfillt als die
Biegemoment-Schwingbreite in Biegeermiidung. Der Grund dafiir liegt im Bruchmechanismus:
Wihrend des RiBBwachstums bei Zugermiidung wird der effektive Tragquerschnitt der Probe fort-
laufend geringfiigig verkleinert, so dafl die reale Maximalspannung ansteigt. Das Versagen lauft
schlagartig ab, wenn der Restquerschnitt durch einige Makrorisse so weit geschwiécht worden ist, da8
die Probe die angelegte Spannung nicht mehr tragen kann. Anders fithrt das Rifiwachstum bei Biege-
blechen zu einer Abnahme der effektiven Probendicke an dieser Stelle. Dadurch werden etwas klein-
ere Maximallasten erreicht, und die RiBausbreitung bis zu einem kritischen VersagensriB nimmt
langere Zeit in Anspruch. Dieses Verhalten spiegelt sich ebenso in den RiBlingendaten wider, insbe-
sondere in der Entwicklung ab 50% Emniidungsgrad.
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7 Anwendungen

7.1 Festigkeit von widerstandsgeschweifdten NiTi-Verbindungen

Als verfahrenstechnische Anwendung sollen statische und dynamische Festigkeiten einer wider-
standsgeschweiften intermetallischen Verbindung von Nitinol SE508 ermittelt werden. Das Fiigen
von NiTi mit artgleichem und artfremdem Material ist eine Herausforderung fir die Verbindungs-
technik. Die herkommlichen Methoden sind nur in Reinst- und Schutzgasatmosphére praktikabel, da
sich beim Erstarren der Schmelze schnell sprode intermetallische Phasen bilden, die eine homogene
und stabile Verbindung erschweren. Fiigemethoden, welche die Schmelze nahezu vollstindig aus der
Verbindungszone austreiben oder durch extrem schnelle Aufheiz- und Abkiihiraten bestimmte
Ausscheidungsphasen vermeiden, sind Laserschweifen [Schii94], Diffusionsschweiflen [Hin88],
Reibschweilen [Shi91] und Widerstands-Stofischweifien [Bey89]. Laserschweillen ist je nach Laser-
leistung fiir Durchmesser einiger Millimeter bis Zentimeter bereits nicht mehr anwendbar, Diffu-
sionsschweiflen ist sehr zeitaufwendig, und Reibschweilen ist im wesentlichen an
radialsymmetrische Geometrien gebunden. Publikationen iiber Widerstandsschweilen belegen die
Machbarkeit “der Fiigung von NiTi, allerdings nur fir kleine Dimensionen (Drihte bis Imm
Durchmesser).

7.1.1 Herstellung

Aus den oben genannten Griinden wurde das Widerstandsschweilen zum Fiigen von zylindrischen
Halbzeugen ausgewdhlt. Die Schweifiversuche wurden in Zusammenarbeit mit der MPA Stuttgart
(Staatliche Materialpriifungsanstalt Universitit Stuttgart) durchgefiihrt. 280 Halbzeuge mit planparal-
lelen Stimflichen des Durchmessers 6mm und jeweils 16mm Linge wurden paarweise unter einer
Anprefkraft von 250N aufeinandergedriickt und von einem konstantgeregelten, gerampten
3.8kA-Strompuls durchflossen. Die gesamte Pulsdauer betrug 260ms bei linearen Rampen von 80ms
bzw. 90ms. Der Elektrodeneinsinkweg wurde wahrend des Schweiflens iiberwacht. Bei einer Uber-
schreitung von 120pm wurde der Strom automatisch abgeschaltet.

3.8kA, 260ms | (mit Rampe)
[
-+

Schwei3halften

Bild 137 Schemabild zum Widerstands-Stofischweiflen

Die Verbindung von 98 geschweifiten Zylindern der Lange 32mm erwies sich als ausreichend stabil
fur das Drehen der Hourglassgeometrie. Die Behandlungsschritte zur Konditionierung der Pseudo-
elastizitit sowie der Oberflachenvergiitung entsprechen der Herstellung unverschweifter Proben, Aus
entsprechenden Laserschweifiversuchen ist bekannt [Haa96], daB die Konditionierungsglithung nach
dem Schweiflen durchgefiihrt werden sollte, um eine tiber der Fiigezone konstante Hérte zu erhalten.
Daher wurden die Proben nach dem Schweifien und Drehen bei 475°C fiir 10 Minuten ausgelagert.
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Bild 138 zeigt eine widerstandsgeschweilite Zug/Druckprobe nach dem Schleifen und Elektropolieren
neben einem Rohling.

Bild 138 Rohling und Hourglassprobe, gedreht aus widerstandsgeschweifiten 6mm-Zylindem

7.1.2 Zug/Druck-Versuche an widerstandsgeschweil3stem Material

7.1.2.1 Messungen zu den mechanischen Eigenschaften

Orientierende Versuche an widerstandsgeschweitem Material deuteten an, daB nahezu alle Proben
bei Dehnungsschwingbreiten oberhalb von 6-7% spontan brechen. In Bild 139 ist eine typische Last-
kurve fiir Ae=5% und eine Dehnrate von 1%/s dargestellt.

400 |- | As,=5.0%, R= -1
dsfdt = 1.0%/s

200 |

0

-200 |

-400 |-

Spannung [MPa]

-600

S00 b A B SR W
2
Dehnung [%]
Bild 139 Lastkurve einer widerstandsgeschweifiten Hourglass-Probe
Da die Dehnungsmessung an der engsten Taille, d.h. unmittelbar im Bereich der SchweiBzone bzw.
WirmeeinfluBzone durchgefiihrt wird, kann man feststellen, dal das Material auch nach der Fiigung

eine ausgeprigte pseudoelastische Charakteristik zeigt. Verlauf und Reproduzierbarkeit der MeBkur-
ven sind identisch mit dem unverschweiliten Material.
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7.1.2.2 Ermudungsexperimente

Auch die Emmiidungsexperimente lieferten keine neuen Erkenntnisse im Vergleich mit dem un-
verschweiliten Material. Veranderungen in Form und Verlauf der Hysterese sowie Zug/Druck-
Asymmetrie und Relaxation der Mittelspannung zeigen sich unverdndert. Allerdings sind die erziel-
ten Lebensdauern ab 4% Gesamt-Dehnungsschwingbreite um einen Faktor 5-10 kiirzer als fiir das un-
verschweifite Material.

a)
400 Agy = 2,0%, R= -1
ds/dt =1.0%/s
‘@ 200}
% N=5311
2 0
3
e N
T 200 ---- N=20
17> 1 < N N=50% N,
------ N=99% N,
-400
1 -. i " n 1 n n I " . N " N i L " ! : 1
-1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0
Dehnung [%]
b)
400 |- | Ae,=5.0%, R=-1
- | defdt =1.0%/s
200
3_6‘ A
= 0
> I
S -200
c L
T -400
g -
o |
-600
108 10T 0 ) A P VAU U B |

Dehnung [%]

Bild 140 Last-Ermiidungskurven fiir widerstandsgeschweilites Material: a) +/-1% b) +/-2.5%

7.1.3 Ergebnisse

7.1.3.1  Ermudungsverhalten / Dehnungs-Wéhlerkurve

Bei Lasten ab 6% Dehnungsschwingbreite brachen alle drei untersuchten Proben spontan bei N=1
(angedeutet durch die MeBpunkte links in Bild 141). Unterhalb von 5% laBt sich eine Coffin-
Manson-Relation mit Geradensteigung B= -0.28+0.04 (entsprechend einem Dehnungsexponenten von
¢=3.6) anpassen, die um etwa einen Faktor 2 unter dem Wert fiir unverschweifites Material liegt und
auf stark verkiirzte Lebensdauern im Hochlastbereich hinweist.
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Widerstandsgeschweifdte Zug/Druck-Proben
= -1 (reversierend), de/dt=1%/s
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Bild 141 Dehnungswohlerkurve fiir widerstandsgeschweiite Zug/Druck-Proben

Erst fiir Ag,<2% werden mit unverschweifitem Material vergleichbare Versagenslastspiele erreicht.

7.1.3.2 Mikrostrukturelle Untersuchung der Schweilzone

In Bild 142 ist ein metallographischer Langs-Flachschliff der Fiigezone abgebildet. Die an die
SchweiBnaht anschliefende WirmeeinfluBzone weist ein typisches Stengelwachstum entlang des
Wirmegradienten wihrend des Erstarrungsprozesses auf. Die Schweifinaht zeigt eine homogene Ver-
bindung der Halften. Allerdings ist die gesamte Fiigezone von einem dichten Netz aus Poren
durchsetzt.

Bild 142 a) Fiigezone mit b) dichtem Porennetzwerk

In einigen Priiflingen wurden in Querschliffen der Bruchflichen Lunker mit einem Durchmesser bis
zu 0.4mm gefunden (Bild 143). Die Porenbildung beim Fiigen wird durch zu das starke Aufheizen
der Probe hervorgerufen, so daBl bereits ein Teil der dabei entstehenden Schmelze in die Nihe des
Siedepunkts erhitzt wird und Blidschen bildet, die beim Abkiihlen als Lunker eingefroren werden. Zur
Vemeidung derartiger Erscheinungen miifite ein noch kiirzerer Strompuls verwendet werden. Eine
stiarkere Kathode stand jedoch an der MPA Stuttgart nicht zur Verfiigung. Versprédende Fremdpha-
sen im SchweiBgut konnten nicht nachgewiesen werden.
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Bild 143 Grofler Lunker (links) in der Fiigezone einer widerstandsgeschweifiten Probe

Hirtemessungen ergeben erwartungsgemil keine signifikanten Abweichungen von den Werten des
unverschweiiten Ausgangsmaterials und zeigen einen konstanten Verlauf iber die Schweifinaht und
WimmeeinfluBzone hinweg. Die Hartewerte in Liangs-Flachschliffen lagen wie bei unverschweiitem
Material um HV0.1=300.

7.2 Lebensdauervorhersage fiir MIC-Mikrozangen

In einer weiteren Applikation sollen nun die Ergebnisse der Biege- und Zug/Druck-
Emiidungsexperimente zur Lebensdauervorhersage fiir ein reales Bauteil herangezogen werden. Als
anwendungsrelevantes Beispiel fiir den Einsatz pseudoelastischen NiTi-Materials in der Medizintech-
nik wurden mikrochirurgische Zangen hergestellt und zyklisch ermiidet. Werkzeuge dieser Art mit
mannigfaltigen Funktionen sind bereits in Anwendung: Sie fungieren als Schneid-, Koagulations-
oder Kauterwerkzeuge, sind als Greifer fiir Nierensteinextraktionen oder als kleine Nihapparate aus-
gelegt [Gub96, Dau95]. Das Funktionsprinzip der Mikrozangen ist in Bild 144 dargestellt.

Flhrungs- PE-Hiilse Mikrozange

draht / /

5mm
Bild 144 Funktionsprinzip der MIC-Mikrozange

Das Werkzeug wird mit einem Fithrungsdraht verbunden, der in einer flexiblen Polyethylenhiilse
lauft. Im lastfreien Zustand muf} die Zange gedffnet und pseudoelastisch sein. So kann man das

Maulteil durch Einzichen des Fithrungsdrahtes in den Schlauch schlieBen, wobei es pseudoelastisch
verformt wird. Nach dem Vorschieben des Drahtes 6ffnet sich die Zange wieder vollstindig, da keine
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plastische Dehnung wirksam wird. Im klinischen Einsatz geht man von einer zyklischen Bean-
spruchung des Werkzeugs durch wiederholtes Greifen und Loslassen von Gewebebestandteilen aus.

7.2.1 Herstellung

Die Zangen wurden mit Draht-Funkencrosion aus 0.75mm starkem, mechanisch polierten Blechmate-
rial der Legierung Nitinol SE508 auf einer CNC-Erodiermaschine hergestellt. Auf oberflichen- oder
schnittkantenvergiitende Nachbehandlungen wurde verzichtet. Die Schnittbreite des verwendeten
Erodierdrahtes betrug 50um und wurde bei der Programmierung der Schnittkurve als VerlustmaB
beriicksichtigt.

Das Design fiir die Zange wurde mit Hilfe von Finite-Elemente-Methoden dahingehend optimiert,
eine maximale Riickstellkraft von etwa 0.6-0.7N bei vollstindigem Offnen abzugeben bei einer
moglichst gleichméaBigen Spannungsverteilung iiber den Flanken. Dazu wurden das Verhalten ver-
schiedener Zangengeometrien bei einer vorgegeben Offnungsweite von 5mm mit dem pseudoela-
stischen FEM-Modell (Kap. 2.6.2) untersucht. Dabei wurden Form und Stegbreiten der maximal
belasteten Abschnitte variiert sowie zwei grundsétzlich verschiedene Konzepte erprobt: einerseits der
AuBenflankengreifer mit einer Schlitz6ffnung im Inneren (Bilder 145 a) und b)) sowie der Innen-
flankengreifer (Bilder c¢) und d)), der sich schlieflich als iiberlegen herausstellte. In allen FEM-
Bildem ist die von Mises-Dehnung farblich dargestellt. Mit einer geeigneten konischen Ausformung
der Flanken (Teilbild d)) konnte eine sehr gleichmifige Lastverteilung erzielt werden. Dabei ist al-
lerdings eine hohe Anforderung an die Fertigungstoleranzen gestellt, da bereits eine MaBabweichung
von nur 3pm eine Lokalisierung der Last bewirkt, wie er in starkem Mafle im Bild c) dargestellt ist.
Teilbild e) zeigt die Struktur der in allen Berechnungen verwendeten Vemetzung, die weitgehend
manuell erstellt werden mufite.
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Bild 145 FEM-Formoptimierung einer MIC-Zange: a)-d) verschiedene Geometrien, ¢) FEM-Netz
der optimierten Struktur mit gradierten Flanken

Die Geometrie des endgiiltigen, formoptimierten Werkzeugs ist in Bild 146 dargestellt. Die Gesamt-
lange der Zange betrdgt 5.5mm bei einer Breite von 1mm und einer Hohe von 0.75mm. Die Flanken
wurden mit einem Sigezahnrelief versehen, um eine sichere Haltefunktion zu gewéhrleisten. Ebenso
konnten Klingen geformt werden, um ein Schneidinstrument herzustellen. Die gewahlte GroBe quali-
fiziert die Zange beispielsweise fiir endoskopische Extraktion von Nierensteinfragmenten oder mini-
mal invasive Eingriffe im Schidelbereich.
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Bild 146 Abmessungen der formoptimierten MIC-Zange

Die Mikrozange soll im lastfreiem Zustand maximal gedffnet sein und wird durch Vorschieben der
um den Schaft gelegten Polyethylenhiilse bis iiber die Flanken geschlossen (Bild 144). Die Deforma-
tionen beim SchlieBen der Zange reichen fiir die gewéhlten Lastbedingungen bis in den Bereich eini-
ger Prozent, was nur mit vorheriger thermischer Konditionierung des pseudoelastischen Effckts zu
bewerkstelligen ist. Gliicklicherweise eignet sich die dazu benétigte Warmebehandlung gleichzeitig
zur Relaxation der elastischen Riickspannungen und damit zur Einprdgung einer vorgegebenen Form.,
So wurden die Zangen auf einem speziell konstruierten Reiter montiert, der eine genaue Fixierung
des gewiinschten Offnungswinkels bzw. der Offnungsweite erlaubt. In dieser dehnungsbehinderten
Position erfolgte bei 525°C fiir 10 Minuten eine Auslagerungsglithung, nach der sowohl pseudoela-
stischer Zustand als auch die vorgegebene, gedffnete Form eingeprigt waren. Die Relaxation der Off-
nungsweite nach dem Loésen der Probe aus dem Reiter lag unterhalb von 5%. Bild 147 stellt einige
Zangen verschiedener Offnungsweiten dar, wobei abweichend von der obigen Geometrie fiir die
mechanische Ermiidungspriifung Stiitzdomen an den Flanken vorgesehen wurden.
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Bild 147 MIC-Mikrozangen nach der thermischen Einpragung des geoffneten und pseudoelas-
tischen Zustands

7.2.2 Zyklische Lastwechselversuche

Zur Beurteilung des Emmidungsverhaltens wurden MIC-Zangen mit thermisch eingeprigten
Offnungsweiten von 3mm, 3.5mm, 4mm und 4.5mm zyklisch bis auf Kontakt der Schenkel
geschlossen und wieder gedffnet. Um einen ausreichenden Kraftschlufl im gedffneten Zustand zu
gewihrleisten, wurden die Zangen jeweils nur bis 0.5mm unterhalb der maximalen Offnungsweite ge-
fahren. Die Belastungsgeschwindigkeit betrug 0.67mm/s, was einer fir typische Anwendungen rea-
listischen Aktivierungszeit von 4-10 Sekunden entspricht. Die Proben wurden ausnahmslos bis zum
Bruch zyklisch beansprucht. Bild 148 zeigt MeRkurven fiir die vier verschiedenen Offnungsweiten
bei den Zyklen 1 und 50 sowie bei N, und N, Ahnlich wie in den Biegeexperimenten ist Nigg
definiert als die Zyklenzahl, bei der die maximale Lastantwort (in diesem Fall die SchlieBkraft) 90%
des Anfangswertes unterschreitet. Die Kraftpeaks bei Schliefikontakt blieben hierbei unberiicksichtigt
(Erkldrung s.u.). Der Versagenszyklus N; wurde festgelegt als diejenige Lastspielzahl, bei der ein
abrupter Abfall der SchlieBkraft kurz vor dem endgiiltigen Bruch zu beobachten war.
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Bild 148 Last-Emiidungskurven von MIC-Zangen der Offnungsweiten 3.0-4.5mm
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Je nach Offnungsweite ergeben sich beim SchlieBen der Zangen Lastantworten von 0.6-0.7N. Die
abrupte Krafterhohung am Ende der MeBschriebe entspricht dem FormschluB der Schenkel. Um ein
ganzflachiges Schliefien der Mikrozangen zu gewahrleisten, wurde dieser Bereich mit in die Messun-
gen aufgenommen. Fiir die Lebensdauer der Bauteile sollte dieser Peak keine Bedeutung haben, da er
nur vernachldssigbare zusitzliche Dehnungen und reine Druckkrifte mit sich bringt. Fiir 4.0mm und
4.5mm Offnungsweite reproduziert sich die pseudoelastische Hysterese deutlich in der Lastkurve. Im
Vergleich zu den Biegeermiidungs-Versuchen nimmt die Breite der Hysterese mit zunehmender Zyk-
lenzahl nur wenig ab; erst nahe dem Versagen des Bauteils stellen sich stark abfallende Lastantwort
und schmalere Hysterese ein. Insgesamt bleibt die Funktion der Mikrozange bis zur Zyklenzahl N,
nahezu unbeeinflubt von Ermiidungseffekten. Restdehnung und Kraftabfall liegen unterhalb von 12%
der Maximalwerte. Fiir die vier Offnungsweiten wurden folgende Lebensdauemn N, ermittelt:

3.0mm: N;g50,= 282
3.5mm: N gp0,= 210
4.0mm: Nigp= 181
4.5mm: N gp0= 107

V Y VY

Die Lebensdauem oberhalb von 200 Zyklen mégen fiir ein einmalig zu benutzendes Instrument, wie
es aus reinigungstechnischen Griinden in der Medizin iblich ist, ausreichen. Die Vorgabe fiir das De-
sign der vorliegenden Zangen waren die Gesamtabmessungen und die Maximal-Schliekraft. Fiir eine
Optimierung hin zu héheren Lebensdauern miissen entweder eine geringere Kraft in Kauf genommen
oder groflere Dimensionen gewihlt werden.

7.2.3 Ergebnisse

7.2.3.1 Aligemeines Verfahren zur Lebensdauerabschéatzung

Mit Hilfe der Dehnungswéhlerkurven fiir Biegung soll nun die Lebensdauer fiir ein reales Bauteil un-
ter biegedhnlicher Last vorhergesagt werden. Da nun keine reine Biegung mehr gegeben ist, benétigt
man eine VergleichsgroBe, welche die mehrdimensionale Belastung der Komponente beschreibt.
Dazu wird wieder die von Mises-Dehnung €',,, verwendet. Die maximale von Mises-Dehnung eines
Lastzustandes des Bauteils mufl nun einem Zustand reiner Biegung zugeordnet werden, um die Le-
bensdauer anhand der Wohlerkurve abzuschitzen. Da in den Wohlerdaten nur die Oberflichen-
Maximaldehnungen €pmax = 2111 angegeben sind, muB} fiir jeden dieser Datenpunkte zunichst die ent-
sprechende von Mises-Dehnung bestimmt werden. Diese Gréfie kann in der Simulation der reinen
Biegung von ABAQUS ausgegeben werden. Fithrt man diese Berechnungen fiir verschiedene Kriim-
mungsradien durch, erhidlt man den Zusammenhang zwischen analytisch berechneter Oberflichen-
Langsdehnung &,,,, und der zugehérigen von Mises-Vergleichsdehnung (Bild 149). Diese unterschei-
den sich fiir groBe Deformationen von 4% Lingsdehnung bis zu einem Faktor 3.5. Mit diesen
Berechnungen lassen sich die in Bauteilen unter biegedhnlicher Beanspruchung erreichten Maximal-
Vergleichsdehnungen auf dquivalente Lingsdehnungen unter reiner Biegung zuriickfithren. Damit
kann man aus den Wéhlerkurven der reinen Biegeermiidung Lebensdauerabschitzungen fiir das be-
trachtete Bauteil angeben.

- 159 -




140[
12,01 -
100
| t ]
8.0 -
6.0 it
40l -
20/

L ™
O
L LU RS S WU VT SR SR S S HNT SN ST W SR NS TOUOr St

0 1 2 3 4 5
Analytisch berechnete Langsdehnung &, [%]

FEM Von Mises-Dehnung [%]

Bild 149 Relation zwischen Oberflachenlédngs- und von Mises-Dehnung

7.23.2 Vélidieruhg der Lebensdauervorhersage an den MIC-Zangen

Die oben angegebene Strategie zur Emittlung einer Lebensdauervorhersage fiir ein beliebig geform-
tes, in einer zyklischen biegedhnlichen Beanspruchung ermidetes Bauteil soll nun an den mikrochi-
rurgischen Zangen erprobt werden. Zur Beschreibung des Emmiidungsverhaltens ist es nétig, die
Zange in geoffnetem Zustand als lastfrei zu beschreiben. Dazu kénnte man die offene Geometrie als
Ausgangszustand fiir die FEM-Simulation verwenden. Um aber dem HerstellungsprozeB mit Span-
nungsarmglithen Rechnung zu tragen, wurde ein anderer Weg gewdhlt. Bild 150 beschreibt die Ein-
zelschritte der Simulation. Zunéchst wurden die in geschlossener Form vemetzten Zangen auf eine
vorgegebene Offnungsweite vorgespannt. Die daraus resultierenden Lastantworten in Form der von
Mises-Spannung (bis 480MPa) sind in Teilbild a) dargestellt. Der anschlieflende ProzeBschritt des
Spannungsarmglithens bedeutet die Umwandlung dieser elasto-plastischen Lasten in rein plastische
Verformungen. Zur Simulation wurde daher eine temperaturabhingige FlieBkurve definiert, die bei
der Auslagerungstemperatur 475°C eine sehr niedrige FlieBgrenze (1MPa) und nahezu ideal-
plastisches Verhalten (Verfestigung: 1MPa auf 10% Dehnung) besitzt (noch kleinere Werte fithrten
zu numerischen Instabilitdten bei der Berechnung der Gleichgewichtsbedingungen). Teilbild b) zeigt
die Zange bei 475°C. Die Lasten haben sich vollig entspannt und betragen nur noch maximal 2MPa.
Ausgehend von diesem spannungsarmen Zustand kann man nun das SchlieBen der Zange simulieren,
indem man Verschiebungen der Schenkelpositionen bis zum Schlul vorgibt. Teilbild c) zeigt die
Reaktionslasten aufgrund des SchlieBens der Zange. Sie sind vergleichbar mit den Offaungslasten in
Bild a), jedoch nicht identisch.

a) MODEL: MIC30 DEF = 1
L1; STATIC

STEP: 10 TIME: 1

VONMISES STRESS

RESULTS WERE CALCULATED

MAX = 482
MIN = ,136E-2

i
LA

NpSO
NGO &=~
Von®
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b) MODEL: MIC30 DEF = 1
L3: STATIC
STEP: 10 TIME: 3
VONMISES STRESS t2.20
RESULTS WERE CALCULATED £577
MAX = L1206
MIN = 169E~ i 708
1.83
1.72
1.6
1.49
1.37
1.26

bbghbbbff
NAONGQ—=O~
aenNICaaR

114
c) MODEL: MIC30 DEF = 1
La: STATIC
STEP: 10 TIME: 4 462
VONMISES STRESS £ 952
RESULTS WERE CALCULATED ;
MAX = 486 1415
MIN = .153E-2 92
346
323
. 300
1277
i 254
t231
t 208

Bild 150 FEM-Simulation der Herstellungsschritte: a) Aufbiegen und Halten, b) Spannung-
sarmglithen, ¢) Schlieen im Gebrauch

Anstelle der von Mises-Spannung (Bild 150c)) wurde fiir die 4 experimentell untersuchten Offaungs-
weiten von 3mm, 3.5mm, 4mm und 4.5mm die von Mises-Dehnung, bezogen auf eine Dehnung
g'.,=0 im geoffneten Zustand, berechnet (durch das Spannungsarmglithen eingeprigte plastische
Dehnungen diirfen dabei nicht beriicksichtigt werden - zu diesem Zweck erlaubt ABAQUS,
Differenzdehnungen zwischen verschiedenen Lastzustinden auszugeben). Die so bestimmten
Dehnungslasten sind in Bild 151 dargestelit.

a) b)
MODEL MIC20
LS: 13 Yo 13 10 1176 MODEL: MIC35 i
VO'#JEAISESWER SN cu Ry VONMISES STRAIN R
RESULTS c D i .
AE] LATE 1152 peMS e AN cutaeD fae
144 MAX = .1 fl1s2
136 MIN = .483E-7 ‘144
128 - 186
2 128
1oa 1%e
| 966E-1 1104
11575 1356E ]
Ay 3%8E]
P 55481 H {636E-1
V a74E1 b
1.394€-1 {47481
1,313 1.394E41
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1¥52E1 | 23361
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) d)

MODEL: MIC40 fa7e MODEL: MIC45 ;
L5: I3 10-14 17 1168 L5: 13 10-14 18 t17e
VONMISES STRAIN te VONMISES STRAIN .

RESULTS WERE CALCULATED 152 RESULTS WERE CALCULATED e

MAX m 181 :
MIN = 395E-7 136

162E-1
TJ2E-2

TR R
<
=
m
L

Bild 151 Von Mises-Dehnungsverteilung in den geschlossenen MIC-Zangen

Die Maximalwerte entlang der Flanken betragen €',,=9.74% fir 3.0mm, €', ,=12.2% firr 3.5mm,
€\n=15.1% fur 4.0mm und €',,=18.5% fiir 4.5mm Offhungsweite. Mit diesen Werten berechnet man
nun anhand von Bild 149 die 4quivalenten Lingsdehnungen in reiner Biegung. Sie lauten: 3.0%,
3.7%, 4.5% und 5.5%. Aus der Wohlerkurve fiir einsinnige Beanspruchung (Bild 102d)) liest man
damit die geschétzten Lebensdauem ab. Dabei wird keine Korrektur fiir die Zug/Druck-Asymmetrie
beriicksichtigt, weil diese auch im Materialmodell der Simulation nicht erfaBit ist. Es ergibt sich:

d=3.0mm: N;4,= 1380 (experimentell: 282)
d=3.5mm: N;g0,,= 1000 (210)

d=4.0mm: Ng0,= 740 (181)

d=4.5mm: Ng0= 550 (107)

VvV V VY

Die Schitzwerte geben zwar den richtigen Trend und auch die grobe GréBenordnung an, liegen aber
weit oberhalb der experimentellen Ergebnisse. Dies kann folgende Ursachen haben:

i) Fir das Konditionieren miissen die Zangen im kaltverformten Ausgangszustand aufgebogen wer-
den. Da noch keine Pseudoelastizitit eingeprigt ist,welche die grofen Verformungen auffangen
kann, ist eine Vorschidigung wahrscheinlich.

ii) Das Materialmodell beriicksichtigt noch keine Zug/Druck-Asymmetrie. Wie die Korrektur-
rechnung gezeigt hat, liegen die tatsdchlichen Dehnungen um etwa 25% héher als die
Langsdehnungen. Fiir eine konsequente Lebensdauerberechnung miifte iiber ein asymmetrisches
FlieBkriterium ein neues FEM-Materialgesetz entworfen werden.

iii) Die Dehnrate der Vergleichs-Woéhlerkurve war mit 1%/s hoher als die experimentelle Dehnrate
(etwa 0.6%/s). Nach den Ergebnissen der Wohlerkurven senken geringere Dehnraten die
Lebensdauer.

iv) Der spannungsarmgegliihte Zustand wurde als lastfreie Referenz modelliert. Es ist denkbar, daB

die Eigenspannungen im Material, welche die geéffnete Form stabilisieren, einen stérenden Ein-
fluB auf die zyklische SIM-Bildung ausiiben und die Lebensdauer verkiirzen.
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8 Zusammenfassung und Ausblick

In der vorliegenden Arbeit wurden die Ermiidungseigenschaften der kommerziellen Nickel-Titan-
Formgedichtnislegierung Nitinol SE508 unter mechanischer Wechselbeanspruchung untersucht.
Diese Legierung ist vomehmlich fiir die Verwendung in der Medizintechnik und Mikrosystemtechnik
konzipiert und wird thermomechanisch derart konditioniert, daB sich bei Betriebstemperatur
pseudelastische Eigenschafien einstellen. Die von Kaltverformung und der Lastvorgeschichte ab-
hingigen AnlaBbehandlungen lagen fiir das verwendete 6mm-Stangenmaterial sowie fiir rund 0.1mm
dicke Biegebleche bei etwa 500°C fiir Auslagerungszeiten um 10 Minuten. Begleitende mikro-
skopische TEM-Untersuchungen dokumentieren die den Wirmebehandlungen zugrundeliegende
Ausscheidungsbildung nickelreicher Phasen. Im pseudoelastischen Zustand kann das Material mit
Verformungen bis zu 8% beansprucht werden, ohne daB nach Entlastung irreversible Deformationen
zuriickbleiben. Die groBen Forménderungen werden durch Umwandlungsdehnungen zwischen einer
austenitischen Ausgangsphase und einer spannungsinduzierten Martensitphase erméglicht. Neben der
Bildung spannungsinduzierten Martensits ist bei Abkithlung unterhalb einer kritischen Temperatur M,
auch eine thermisch induzierte martensitische Transformation moéglich. Verformt man thermisch in-
duzierten Martensit, bleiben die Forménderungen nach Entlastung erhalten, erholen sich jedoch bei
anschlieBendem Erwiarmen der Probe (Formgedichtniseffekt, Einwegeffekt). Der Zusammenhang
zwischen M, und der Einsatzspannung fiir die SIM-Bildung wird durch die Clausius-Clapeyron-
Gleichung beschrieben. Im Gegensatz zu den Stihlen ist dieser diffusionslose Phaseniibergang
reversibel.

Aus dem Stangenmaterial wurden sanduhrformige Zug/Druck-Proben hergestellt, an deren engster
Taille mit einer lokalen DehnungsmeBeinrichtung die Langsdehnung gemessen und fiir dehnungskon-
trollierte Zug/Druck-Ermiidungsexperimente eingesetzt werden konnte. Biegebleche wurden aus kalt-
gewalztem Blechmaterial mit einem Laser ausgeschnitten. Fiir die Biegepriifung wurde ein neuartiger
Mefplatz (FATIBEND) aufgebaut, der es erlaubt, diinne flexible Proben einer reinen Momenten-
biegung zu unterwerfen. Dazu wird ein Biegeblech beidseitig in Klemmhaltern gelagert, von denen
einer mit Hilfe motorischer Verstelleinheiten auf einer Bahnkurve derart verfahren wird, daB stets
eine kreisbogenformige Biegelinie eingehalten wird. Mit dem Einsatz eines hochempfindlichen
Biegemomentsensors und von Positionsresolvern an den Antriebseinheiten ist es moglich, prizise
zyklische Biegemoment/Biegewinkel-Kurven aufzunehmen. Die reine Biegung pseudoelastischer
Bleche wurde mit Hilfe von FEM-Rechnungen simuliert und bestitigt die experimentellen Befunde.
Zur Modellierung kam eine Beschreibung auf der Basis eines plastischen Materialgesetzes mit
isotroper Verfestigung zur Anwendung.

Bei der mechanischen Priffung der Hourglassproben fallt eine ausgeprigte Zug/Druck-Asymmetrie
auf, die mit Hilfe der diskreten Variantentheorie der martensitischen Umwandlung erklirt werden
kann. Daraus ergibt sich eine anisotrope Verteilung méglicher Umwandlungsdehnungen bei der span-
nungsinduzierten Transformation. Die Zug/Druck-Asymmetrie kann je nach Probentextur und Last-
richtung bis zu 2.5 betragen (Spannungsiiberhéhung im Druckbereich gegeniiber dem Zugbereich bei
gleicher nomineller Dehnung).

Zur Quantifizierung von Anderungen in den mechanischen oder Formgedichtniseigenschaften des
Materials wihrend einer zyklischen Emmiidungsbeanspruchung wurden Lastschwingbreite, Mittellast,
plastische Verformungsanteile, Lage und Breite der pseudoelastischen Hysteresen sowie mikrostruk-
turelle Kenngrofien wie Harte und Phasenumwandlungstemperaturen in verschiedenen Ermiidungssta-
dien verfolgt. In den Experimenten wurden Dehnungsschwingbreite, Dehnrate und
Dehnungsverhiltnis R variiert. Insgesamt zeigte sich ein Trend zu einer schmaler und steiler wer-
denden pseudoelastischen Hystereseform bei stabiler Lastschwingbreite. Insgesamt nimmt die Hys-
teresisfliche und damit die dissipierte Energiec pro Zyklus mit wachsender Zyklenzahl ab. Fiir
. Zug/Druck-Proben waren fiir groBe Dehnraten zusitzlich starke plastische Deformationsanteile und
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steiler verlaufende Lastkurven zu beobachten. Die Erklirung wurde in der thermischen Trigheit der
massiven Hourglassproben im Verhiltnis zu den diinnen Biegeblechen gefunden. Angestaute Um-
wandlungswarme steht nach der Clausius-Clapeyron-Ungleichung der weiteren SIM-Umwandlung im
Wege und favorisiert daher irreversible Gleitprozesse.

Die Ermiidungsdaten lassen sich gut mit einer Coffin-Manson-Relation Ag®N¢ =const beschreiben,
wobei die Dehnungsexponenten ¢ in der Gréfenordnung von 1.5-2 liegen. Bei 2% Dehnungs-
schwingbreite lassen sich in reversierenden Experimenten typische Versagenslastspiele um 10000, bei
8% Dehnungsschwingbreite um 600 erzielen. Generell ergeben sich fiir niedrige Dehnraten (0.1%/s)
deutlich reduzierte Lebensdauern im Verhdltnis zu schnellem Zyklieren (1%/s), was mit einem stir-
keren Einflull von Schwingungsrifikorrosion oder einem vergleichbaren, zyklierfrequenzabhingigen
Effekt erklirt werden kann. Dieses Verhalten kénnte Gegenstand zukiinftiger Untersuchungen im
Vakuum bzw. unter einer Schutzgasatmosphire sein.

Ein Vergleich des Ermiidungsverhaltens unter Biege- und Zug/Druck-Beanspruchung zeigt zunéchst
tendenziell kiirzere Lebensdauem fiir Biegeproben, was mit einem Dimensionseffekt (ungiinstigeres
Oberflichen/Volumen-Verhaltnis als fiir Zug/Druck-Proben) erkldrbar ist. Die Steigung B der
Wohlerkurven ist fiir diese Proben dehnratenunabhingig, wahrend sie fiir Zug/Druck-Proben mit
zunehmender Dehnrate abfallt mit entsprechend verkiirzten Lebensdauern bei starker Beanspruchung.
Dieses Verhalten wird wiederum durch eine verzogerte Abfuhr der Umwandlungswirme in den mas-
siven Zug/Druck-Priiflingen hervorgerufen, wodurch sich héhere Lastantworten und damit fiither ein-
setzende Schadigung ergeben.

Hértemessungen, TEM-Untersuchungen sowie die Beobachtung der Ubergangstemperaturen wihrend
der Ermiidung bestitigten eine stabile Mikrostruktur ohne sichtbare Ermiidungserscheinungen. Der
Schadigungsmechanismus ist an der Probenoberfliche zu beobachten: Herstellungsbedingt findet man
titanreiche Einschliisse (Ti,Ni,O,) in der NiTi-Matrix, die durch Sauerstoff stabilisiert sind und un-
terhalb des Schmelzpunktes von NiTi nicht aufgeldst werden kénnen. In RiBluntersuchungen an teiler-
miideten Proben wurden Entstehung und Wachstum versagensrelevanter Risse verfolgt. Der
Schidigungsmechanismus wurde eindeutig als Anril an den Grenzflachen dieser titanreichen Ein-
schliissen aufgrund lokaler Spannungsiiberhohungen identifiziert. Fiir eine Verldngerung der Lebens-
dauer miifite man daher bei den metallurgischen HerstellungsprozeBschritten fiir einen
SauerstoffabschluB sorgen, um Ti,Ni,O,-Einschliisse zu vermeiden. Die RiBausbreitung verlduft
dominant normalspannungskontrolliert unter 90° zur Lastrichtung. Kleinere Beitrige bei etwa 60°
rihren von RiBverldufen entlang der zyklisch an der Oberfliche gebildeten SIM/Austenit-
Grenzflachen her, die im Verlauf der Ermiidung wegen Gitterfehlpassungen zunehmend plastische
Verformung ansammeln.

Als Beitrag zur Fiigetechnik wurden NiTi-Halbzeuge widerstandsverschweiit und daraus ebenfalls
Zug/Druck-Ermiidungsproben hergestellt. Die pseudoelastischen Eigenschaften bleiben in den
verschweifiten Proben voll erhalten, ebenso werden etwa 70% der Ausgangszugfestigkeit erreicht.
Versprodende Phasen wurden in der Figezone nicht gefunden. Allerdings begrenzt Porenbildung die
dynamische Festigkeit erheblich.

Am Beispiel pseudoelastischer Mikrozangen fiir die minimal-invasive Chirurgie wurde eine Lebens-
dauervorhersage auf der Basis der Ergebnisse aus den Emmiidungsexperimenten iberpriift. Die Zan-
gen wurden mit Drahterosion nach einer FEM-optimierten Geometrievorlage hergestellt. Nach
Einprigen des geoffneten Zustands und der Pseudoelastizitit in einer Wirnebehandlung wurden die
Mikro-Werkzeuge zyklisch geschlossen und gedffnet bis zum Bruch. Die experimentellen Lebens-
dauern liegen in etwa derselben GroBenordnung wie die Vorhersage. Allerdings sind viele Aspekte
wie Zug/Druck-Asymmetrie, diskrete Variantenmodellierung und Entlastungsverhalten noch nicht in
dem Materialmodell enthalten und sollten Inhalt zukiinftigter Arbeiten sein.
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Anhang A:
Entwicklung der Pseudoelastizitdt in Biegeermidung

Fiir die Qualitit der in medizintechnischen Applikationen ausgenutzten Formgedéchtniseigenschafien
ist in erster Linie Lage (Biegewinkellage des Hyseresisschwerpunkts, in Grad) und Breite (in Nmm)
der pseudoelastischen Hysterese und damit auch der martensitischen Umwandlungstemperaturen
mafgeblich. Zur Quantifizierung der Stabilitit der Hysteresecharakteristik bei Biegeermiidung wur-
den Position und Ausdehnung des maximalen ,,Hysteresebauches® benutzt.

In Abbildung 152 sind diese GréBen in folgender Anordnung dargestellt:

Teilbilder a)-c): Dehnungsamplitude 1%
Teilbilder d)-f): Dehnungsamplitude 2%
Teilbilder g)-1): Dehnungsamplitude 4%

Das erste Teilbild einer Serie beschreibt jeweils schnell reversierende (R= -1, % > 1%/s), das zweite
langsam reversierende (%-f— = 0.1%/s) und das dritte einsinnige (R=0, %% 2 1%/s) Experimente. Fir re-
versierende Experimente ist die Lage fiir beide Hysteresen (im negativen und positiven Biegewinkel-
bereich) angegeben, die Hysteresebreite wurde aus diesen beiden gemittelt. Die Fehlerbalken zeigen

die maximale Streuung der Mepunkte in den MeBschrieben.
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Bild 152 Entwicklung der Pseudoelastizitit wihrend der Biegeermiidung
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Als Erganzung zu der Diskussion in Kap. 6.1.2.6 lassen sich folgende Punkte festhalten: Bei 1%
Dehnungsamplitude (Teilbilder a), b), c)) zeigen die Lastkurven noch kaum auswertbare Hysteresen,
sondem weitgehend linear-elastische Verformungsanteile. Daher streut die Lage der als Hysteresen
interpretierten Datenausschnitte sehr viel stirker. Fiir die meisten Lastparameter lauft die Winkellage
der Hysteren leicht in Richtung 0° zusammen, da die Einsatzspannung fiir die SIM-Bildung mit stei-
gender Zyklenzahl sinkt. Bei beginnender RiBbildung verschieben sich die Winkellagen wieder zu
betragsmifig groBeren Winkeln (deutlich in d) und e)), da die Hysteresen wegen des Lastabfalls ab-
flachen und sich dabei ihre breiteste Stelle vom Winkelursprung weg verlagert.

Die Hysteresebreiten nehmen weitgehend monoton ab mit einem besonders steilen Verlauf wihrend
der ersten 5% der Lebensdauer. Wegen der empfindlichen Geometrieabhéngigkeit des Biegemoments
kénnen die AbsolutgroBen der Breite schlecht miteinander verglichen werden. Als relative Richtwerte
kann festgehalten werden, dal bei Dehnungsamplituden unter 4% nach 95% der Lebensdauer keine
Hysteresebreite unter 75% des Anfangswertes féllt. Fiir 4% Dehnungsamplitude gilt diese Aussage
nur fiir reversierende Belastung. Im einsinnigen Versuch ergab sich eine Reduktion der Breite auf
45% des Ausgangswerts. Dies kann damit begriindet werden, daf} fir einsinnige und grofie Deforma-
tionen sehr schnell ein monotones, der Last entgegengerichtetes Eigenspannungsfeld aufgebaut wird,
das die Hysterese zunehmend verkleinert. Abgesehen von diesem Fall kénnen die pseudoclastischen
Eigenschaften zusammenfassend als in erster Nidherung dehnraten- und lastunabhingig sehr stabil
bewertet werden.

Anhang B:

Ri¥fortschritt in Biegeermiidung

In den Abbildungen 153 bis 156 ist die Korrelation von RiBlinge und -richtung in Stapelbalkendar-
stellung angegeben. Die Farbkodierung der Balken gibt die Zuordnung der jeweiligen
RiBliangenklasse zu bestimmten RiBrichtungen in Intervallen von 10° wieder. Die Teilbilder a) -d)
beziehen sich jeweils auf die Inspektionsintervalle 25%, 50%, 75% und 100% der Lebensdauer N0y,
Die vier untersuchten Lastfalle sind:

Bild 153: As,,,, =2%, % = 1%/s (schnell revérsierendes Zyklieren, kleine Last)
Bild 154: A, =2%, % =0.1%/s (langsam reversierendes Zyklieren, kleine Last)
Bild 155: A, =8%, % = 1%/s (schnell reversierendes Zyklieren, groBe Last)
Bild 156: As,,, ~=8%, %% =0.1%/s (langsam reversierendes Zyklieren, grofie Last)

Aus der Anzahl der detektierten Risse und der erfaten Gesamtfliche wurde auflerdem eine mittlere
Flachen-Rifidichte bestimmt, die iiber den Diagrammen in mm™ angegeben ist. Bei der Entstehung
von Makrorissen mufite die Skalierung der Abszisse gebrochen werden, um das gesamte Spektrum
der gefundenen RiBlingen iibersichtlich darzustellen. Rechts neben der statistischen Auswertung ist
jeweils eine licht- oder rasterelektronenmikroskopische Aufnahme eines typischen, im jeweiligen Er-
miidungsstadium beobachteten Risses bzw. einer auffilligen Oberflachenstruktur abgebildet. Die
Lastrichtung in den Rifbildem verlauft immer vertikal. Die Ergebnisse wurden bereits in Kap. 6.1.2.7
ausfithrlich diskutiert.
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Bild 153 Biegeermiidung: Rifstatistiken und Riflbilder fiir kleine Last, schnell reversierend
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Ri-Fiachendichte: 2/ mm?

6 RiBwinkel In i
Bezug zur
5 Lastrichtung:

B 81°-90°
em 710 -80° I
3 61°-70°
R 51°-60°
1 41° - 50°
[ 31°-40°

# Risse

Riklange [um]
b) Azt = 2%, R= -1, de/dt=0.1%/s, N=50% Ny g00,

RiB-Flachendichte: 2/ mm?

RiBwinkel in
Bezug zur
Lastrichtung: |4

B 81 -90°
B 71 -80°
3 61°-70°
g 51 -60° |
3 417 -50°
— 3t -40° |4

# Risse

O -~ N Wdh o O ~N®
1

RiBlange [um]
) 88, et = 2%, R= -1, de/dt=0.1%/s, N=75% Ny oo,

RiB-Flachendichte: 4 /mm?

RiBwinket in
Bezug zur
Lastrichtung:

B 817 -90°
B 71 -80°
1 61 -70°
— T
£ 41°-60°
[ 310 -40°

# Risse

7 8 9101112
RiBlange [tm]
d) A8t = 2%, R= -1, defdt=0.1%/s, N=N; gog,

Rig-Fiachendichte: 4 / mm?

7 II
16 Riswinketin |
Bezug zur

4 Lastrichtung:

10 = 810 -90° |
ER 71 -80°
—6t-70° ||
= 517 - 60°
3 41°-50°
] 31°-40°

# Risse

90 120 130 1
Ritlange [pm]

30 60 0

Bild 154 Biegeermiidung: Rifistatistiken und RiBbilder fiir kleine Last, langsam reversierend
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2) A8 ot = 8%, R= -1, de/dt=1.0%/s, N=25% N g,
Rif-Flachendichte: 14/ mm?
35
RiBwinkel in
30 Bezug zur L
25 Lastrichtung: |
g 81 - 90°
o 204 B 710 -80° ||
0 15 ] 61°-70°
1 7 mm 51 -60° []
H [ 41° - 50

[ 31°-40°

Riglange [pm]
Ae 1= 8%, R=-1, de/dt=1.0%/s, N=50% Ny o,

b)
RiB-Flachendichte: 16 / mm?
45
404 RiBwinke! in
Bezug zur
354 Lastrichtung:
801 81°-90° |1
a 25 p=g 71° - 80° |
2L 90 ] 1 61°-70° §]
o = 51 -60°
# 15 el |
10 1 340 -40° [
5]
oj — T 5 T PSS
0 10 15 20 25
Rilange [pm]
C) Asma,('t = 8%, R= -1, de/dt=1.0%/s, N=75% Nf,go%
127 Rif-Flachendichte: 23/ mm?
60 TE 7/ - ]
1 RiBwinkel in
Bezug zur
50+ Lastrichtung: i
m 404 ] 81°-90° [
n 71° - 80°
£ 304 — ste-70°
o = 51°-60°
#*# 204 = 41°-50° K
] 31 -40°
101 |
Oi i ™o
20 40 60 80 100120 1320 1360
RiBlange [pm]} .
d) Agmax,t = 8%, R= -1, de/dt=1.0%/s, N=Nf,90% ﬁ,
RIB-Fischendichte: 24 / mm? e
Rigwinkelin ]
Bezugzur §|
Lastrichtung:
3 =
P [ 64°-70° 1
x mm 51°-60° H
* 3 44°-50°
31 -40° [
S
1620 1540

Rilange [pm])

Bild 155 Biegeermiidung: RiBstatistiken und Rif3bilder fiir grofe Last, schnell reversierend
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A%t = 8%, R= -1, de/dt=0.1%/5, N=25% Ny gon,

Rig-Fiachendichte: 9 / mm?

35
Rifwinkel in
30 Bezugzur ||
25 Lastrichtung: 1
® B 81°-90°
] = 71-80° ||
v 3 61°-70°
o wa 51°-60° [
3 £ 41°-50° |
1 31°-40°
0
Riftlange [um]}
b) Asmax‘t = 8%, R=-1, ds/dt=0.1%/s, N=50% Nf,go%
Rig-Fiachendichte: 16 / mm?
45
40 RiGwinkelin
Bezug zur
35 - - t{astrichtung: {]
301¢ 81°-90° |
o 254 == 71 -80°
2 90 —16t°-70° |
1 B 51 -60°
# 15 =3 41°-50° H
1 0 ] [ 31 -40° {}
51
04
0 8
RiRlange {um]
c) Asmax“ = 8%, R= -1, de/dt=0.1%/s, N=75% Nf,go%
Rig-Flachendichte: 16/ mm?
60 crack angle with ¥
respect to load
50 direction; f
40 = 81°-90° H
2 B 71 -80°
o 30 J6er-70° |
74 - 51°-60°
$* 3 41°-50°
[ 31°-40°
10
RiRlange [um]
d) As:max't = 8%, R= -1, ds/dt=0.1%/s, Nf.QO%
Rig-Flachendichte; 16/ mm?
Za
Rigwinkel in [
Bezugzur |
Lastrichtung:
o 2= 81°-90° |
A g 71°-80° H
& 81 -70°
o 51°-60°
F 7 41°-50°
—1 31°-40° [
e .y :
80 120 160 "'650 700

RiRlange [um}

Bild 156 Biegeermiidung: RiBstatistiken und Rifibilder fiir groBe Last, langsam reversierend
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Anhang C:

Entwicklung der Pseudoelastizitat in Zug/Druck-Ermidung

Zur Quantifizierung der Effektstabilititstabilitit wurden wie in der Biegeermiidung Lage und Breite
des maximalen , Hysteresebauches” benutzt. Diese Grofien sind in Abbildung 157 nach folgendem

Schema angeordnet:
Teilbilder a)-c): Dehnungsamplitude 1%
Teilbilder d)-f): Dehnungsamplitude 2%

Teilbilder g)-i): Dehnungsamplitude 4%

Das erste Teilbild einer Serie beschreibt jeweils schnell reversierende (Dehnrate: 1%/s), das zweite
langsam reversierende (Dehnrate: 0.1%f/s) und das dritte einsinnige (Dehnrate: 1%/s) Experimente.
Fir reversierende Experimente ist dic Lage fir beide Hysteresen (im negativen und positiven
Biegewinkelbereich) eingetragen, die Hysteresebreite wurde aus diesen beiden gemittelt. Die Fehler-
balken geben die maximale Streuung der Mefpunkte in den MeBschrieben an. Die ausfiihrliche
Diskussion der Ergebnisse wurde bereits in Kap. 6.2.2.5 dargelegt.
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g)

h)

Bild 157 Entwicklung der Pseudoelastizitdt wahrend der Zug/Druck-Emiidung

Hystschwerpunkt Zug [% Dehnung}

Mittlere Hysteresisbreite [MPa)]

Hyst.schwempunkt Zug [% Dehnung)

Mittlere Hysteresisbreite [MPa)

Hysteresisschwerpunkt [% Dehnung)

Hystereslisbreite [MPa]

Zug/Druck-Ermudung: Ag = 8%, R= -1, de/dt=1.0%/s

4.0

301

20¢

1O\¥,,_, .

4001
300}
2001

100}

Ermudungsgrad [N/N]}
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Anhang D:
RiRfortschritt in Zug/Druck-Ermiidung

Analog zur Biegeermiidung wurde in den Abbildungen 158 bis 161 fiir die Korrelation von RiBlinge
und -richtung eine Stapelbalkendarstellung gewihlt, welche die Riflrichtungen in 10°-Klassen einteilt.
Die Teilbilder a) -d) bezichen sich jeweils auf die Inspektionsintervalle 25%, 50%, 75% und 100%
der Lebensdauer N;. Die vier untersuchten Lastfille sind:

Bild 158: Ag=2%, 3—f =1%/s (schnell reversierendes Zyklieren, kleine Last)
Bild 159: Ag=2%, %f— =0.1%/s (langsam reversierendes Zyklieren, kleine Last)
Bild 160: Ae=8%, %% = 1%/s (schnell reversierendes Zyklieren, grofie Last)
Bild 161: Ast;S%, de ;0.1%/5 (langsam reversierendes Zyklieren, grofie Last)

dt

Die gemessene mittlere Flichen-RiBdichte ist im Diagrammkopf in mm™ angegeben. Rechts neben
der statistischen Auswertung ist jeweils eine licht- oder rasterelektronenmikroskopisches Aufnahme
eines typischen, fiir das jeweilige Stadium charakteristischen Risses oder einer auffilligen Oberfla-
chenstruktur dargestellt. Die Lastrichtung verlduft vertikal durch die Bilder. Die Ergebnisse wurden
bereits in Kap. 6.2.2.6 ausfithrlich diskutiert.
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Ag, = 2%, R=-1, de/dt=1.0%/s, N=25% N,

RiB-Flachendichte: 13/ mm?2

Riwinkel in
15 Bezug zur
Lastrichtung:

y—

== 81°-90°
Ea 7 -80° [
610 -70°
B 51 -60°
3 410 -50°
] 31°-40°

IR Jaar S

Riflange [pm]

# Risse

b) Asy= 2%, R= -1, de/dt=1.0%/s, N=50% N,

Ri-Fiachendichte: 21/ mm?

Rilwinkel in
Bezugzur [
Lastrichtung:

B3 81 -90°
= 710 - 80
—16t°-70°
R 51°- 60°
3 41°-50°
[ 31°-40°

# Risse

2 3 4
RiRlange [pm] o . .
o) As, = 2%, R= -1, de/dt=1.0%/s, N=75% N, e e

.‘ e -

RIB-Fiachendichie: 23 /mm? Lo - ) .

Rigwinke! In S \\--,‘ : . /
15 Bezug zur s :
Lastrichtung: ST s .

Q

B 81 - 90° S 0 . :

Bz 71°-80° f R

161 -70° et . .

. 51 -60° - ' 2
T 41° -50° B

Sk I ET S £0um

# Risse

| Es . i ,
20 40 60 80 100 120 14051—6

Riklange [um]

d) As, = 2%, R= -1, de/dt=1.0%/s, N=N

Rif-Fiachendichte: 22/ mm?

yi
7/

RiBwinkel in
15 Bezugzur [
Lastrchtung;

E|m 81°-90°
10 = 7180
J61°-70°
- 51°-60°
3 41°-50°
131°-40°

100 1560200 250 500 600 700

RiRlange [pm]
Bild 158 Zug/Druck-Emiidung: Rifistatistiken und Rifbilder fur kleine Last, schnell reversicrend

s

# Risse

T

0
50
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a) Ag, = 2%, R= -1, de/dt=0.1%/s, N=25% N;

RiB-Flachendichte: 11/ mm?

RiBwinkel in
1 54 : Bezugzur H
- Lastrichtung:

. = 81090
101§ & = 71 - 80°

: £ 640 -70°
B 51° - 60"
T 41°-50°
[ 31°-40°

# Risse

T

A
RiBlange [pm]

b) As, = 2%, R= -1, de/dt=0.1%/s, N=50% N,

Ri-Fiachendichte: 13/ mm?

RiBwinkel in
15 Bezugzur H
' ' Lastrichtung:

B= 810 -90°
wma 71°-80° |
— 61°-70°
B 51°-60°
[ 41° - 50°
£ 31° - 40°

s B |
3 4 5

RiRlange [pm]

c) Asy = 2%, R= -1, de/dt=0.1%/s, N=75% N;

RiB-Flachendichte: 14 / mm?

RiBwinkel in
1 5 Bezugzur
Lastrichtung:

B 81°-90°

10 e 71 -50° [
£ 61°-70°
B 51°-60°
5 [ 44° - 50°
[ 34°-40°

o' II IF ¥ U T T T
0 20 40 60 80 100 120 140 1
Riklange [pm]

# Risse

[o)”

d) As, = 2%, R= -1, ds/dt=0.1%/s, N=N;

RIR-Fiachendichte: 16 / mm?

ya
/

RiBwinkel in
15 Bezugzur [
Lastrichtung:

= 81° - 90°
10 B\ 7180
[ 61°-70°
I . 51°-60°

# Risse

£ 41 -50° ||
[ 31°-40°

B
) "
0 20 40 A2s 180 175

RiBlédnge [um]
Bild 159 Zug/Druck-Emmiidung: RiBstatistiken und RiBbilder fur kleine Last, langsam reversierend
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a) As, = 8%, R=-1, de/dt=1.0%/s, N=25% N;

Rif-Flachendichte: 29/ mm?

RiRwinkel in
Bezug zur
Lastri K

= 81°-90° |
Em 71°-80°
[ 61°-70°
5 51°-60° ||
[ 41°-50°
— 31°-40° H

# Risse

04

Riklange [um]
b) As, = 8%, R= -1, de/dt=1.0%/s, N=50% N,

RiG-Flachendichte: 33/ mm?

crack angle with
respect to foad
direction: H

81°-90° ]
Em 7Y -80°
1 61°-70°
B 5 -60° |
£ 44°-50°
[ 31°-40°

# Risse

Rilange [pm]
c) As, = 8%, R= -1, de/dt=1.0%/s, N=75% N

RIB-Fiachendichte: 36/ mm?

20

RiRwinkel in
Bezug zur
Lastri : H

154

B 81°-90°
Bm 71°-80°
] 61°-70°
- 51°-60°
3 41°-50°
[ 31°-40°

10

# Risse

Riklange [um]
d) As, = 8%, R=-1, de/dt=1.0%/s, N=N;

RiR-Fiachendichie: 60/ mm?

Riwinkel in
Bezug zur
Lastrichtung: |

B 81°-90°
e 710 - 80°
— 61°-70°
mm 51°-60° |

# Risse

Riflange [um]
Bild 160 Zug/Druck-Ermiidung: RiBstatistiken und RifSbilder fiir grofie Last, schnell reversierend
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a) As, = 8%, R= -1, de/dt=0.1%/s, N=25% N,

Ri-Fiachendichte: 28/ mm?

Riflwinkel in
Bezug zur

Lastricht

E=m 81 -90° H
== 710 - 80
o ete-70° [
_- 51 - 60°
] 41°-50°
3 31°-40° H

# Risse

"0 15 20 25
Rillange [pm]

b) Az, = 8%, R=-1, de/dt=0.1%/s, N=50% N;

RIB-Flschendichte: 32/ mm?

RiRwinkel in
Bezug zur
Lastri i

81°-90°
s 710-80° |
61 -70°

g 51° -60° ||
3 41°-50°
7 31° - 40°

# Risse

Riglénge [Lm]

As, = 8%, R= -1, de/dt=0.1%/s, N=75% N;

Ri-Flachendichte: 33/ mm?

Rifwinkel in
Bezug zur

| actrichtung: LI

81°-90°
= 71 -80°
1 61°-70° [
B 51 -60°
41° - 50°
[ 310 -40°

# Risse

10 15 20 25 30 35 40 45
Rilange [um]
d) Asy, = 8%, R= -1, de/dt=0.1%/s, N,

RiB-Flachendichte: 67 / mm?
77

RiBwinkel in |
Bezug zur
Lastrichtung: |

e 81°-90° []
B 71°-80° |
] 61°-70°
ma 51°-60° |
[ 41°-50°
£ 31°-40° [

El

i3

# Risse

.
AR Y
e
L SRS \I\.‘\\\ -re

: il B o
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0300320340

Bild 161 Zug/Druck-Emiidung: RiBstatistiken und Rifibilder fiir grofie Last, langsam reversierend
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