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Kurzfassung

Diinne Dréhte aus korrosionsbestindigem Stahl werden oft fiir spezielle Anwendungsgebiete
wie zahntechnische Regulierungen [2R] oder Saiten fiir Streichinstrumente verwendet. Dabei
spielen neben hoher Festigkeit und der Bestdndigkeit gegen Schweil} die, fiir die Spielbarkeit
eines Streichinstruments unerldfliche, definierte mechanische Dadmpfung und damit
zusammenhédngend die Klangeigenschaften eine entscheidende Rolle. Beim Kaltziehen
entsteht aus dem 18 8 Cr Ni Stahl, der eine austenitische Mikrostruktur hat, ein komplexes
Gefiige, das einen hohen Anteil an verformungsinduziertem Martensit enthdlt. Der
Martensitgehalt nimmt zur Drahtoberfldche hin ab, da die Martensitbildung dort durch hohere
Temperaturen unterdriickt wird, welche durch die starke plastische Verformung und die
Reibung mit den Ziehsteinen entstehen. Der Saitendraht ist durch 50-100 nm diinne,
nadelformige Korner, eine hohe Versetzungsdichte und eine ausgeprigte Textur
gekennzeichnet. Um zu verstehen, wie dieses Geflige mit seinen besonderen Eigenschaften
entsteht, wurden fiir drei unterschiedliche Chargen Proben unterschiedlicher Ziehstufen aus
dem Kaltziehprozef3 hinsichtlich threr ~ Mikrostruktur mit licht- und
elektronenmikroskopischen Methoden untersucht und durch Synchrotronstrahlungs-
Linienprofilanalyse beziiglich der Gefligecharakteristika Korngrofen, Mikrodehnungen und
Defektwahrscheinlichkeiten charakterisiert.

Parallel dazu erfolgte die Messung des Gehalts an Martensit, wobei sich ein S-formiger
Anstieg als Funktion der Kaltverformung zeigt, der aus einer Nukleationsphase, einer Phase
linearen Wachstums und einer Sattigungsphase besteht. In der Nukleationsphase bilden sich
Stapelfehler und Zwillinge, an deren Kreuzungspunkten die ersten Martensitkeime entstehen,
wobei die Mikrodehnungen im Austenit stark ansteigen und die KorngréBen deutlich sinken.
In der Phase linearen Wachstums nehmen Martensitgehalt und Versetzungsdichte zu, wobei
es letztere  zunehmend schwerer macht, Martensit und Restaustenit im
Transmissionselektronenmikroskop zu unterscheiden. Im Bereich der Séttigung findet sich
Restaustenit, abhingig von der chemischen Zusammensetzung entweder nur mehr an der
Drahtoberflache oder auch noch, mit geringerem Phasenanteil, in der Kernzone.

Auch die Thermospannung, also die Spannung, die sich zwischen den Kontaktstellen zweier
unterschiedlicher Metalle aufbaut, wenn diese auf verschiedener Temperatur gehalten werden
und die Temperaturabhingigkeit des elektrischen Widerstandes wurden ermittelt, da beide
AufschluB3 tiber das Gefiige geben. Es zeigte sich, da8 die Thermospannung hier den S-

formigen Verlauf der Phasenumwandlung wiedergibt. Die Elastizitdtsmoduli der untersuchten



Proben zeigen eine deutliche Abhingigkeit von der Kaltverformung mit einem Minimum bei
mittlerem Umformgrad, wobei sich hierbei, ebenso wie beim Martensitgehalt, geringfligige
Chargenunterschiede zeigen. Auflerdem wurde ein Priifstand gebaut, um die
Frequenzspektren der Geigensaiten zu bestimmen. Die dabei gemessenen kleinen
Unterschiede in den Frequenzen der Obertone betrafen allerdings nur Saiten, welche sich

sowohl im Klang als auch im Elastizitdtsmodul deutlich unterscheiden.



Abstract

Thin stainless steel wires are commonly used for special applications like orthodontic wires
[2R] or strings of bowed instruments. Thereby, defined mechanical damping is a necessity to
ensure the playability of the bowed instrument and of course good sound quality, apart from
tensile strength and corrosion resistance. During cold drawing a complex microstructure
evolves in the 18 8 Cr Ni steel, starting from the austenitic phase. This complex structure is
characterised by a high amount of strain induced martensite, that decreases towards the wire’s
surface, where the martensite formation is inhibited by higher temperatures that are caused by
plastic deformation and friction with the drawing tools. The string is characterised by needle
shaped grains with a diameter of 50-100 nm, high dislocation density and a pronounced
texture. Light- and transmission electron microscopy were applied to characterise the
feedstock and samples taken from the different drawing steps to get a better understanding of
how this microstructure with its special characteristics evolves. Synchrotron radiation line
profile analysis provides additional information on the microstructure such as domain sizes,
micro strains and defect probabilities.

Measurements of the martensite content showed a sigmoidal increase with cold deformation,
consisting of a nucleation phase, a phase of linear growth and finally saturation. During the
nucleation phase stacking faults and twins are formed followed by the first martensite
embryos that nucleate at the impact points of crossing austenite twins, while the micro strains
increase strongly in the austenite and the grain sizes decrease significantly. During linear
growth martensite content and dislocation density rise, the latter making it more and more
difficult to distinguish between martensite and residual austenite in the transmission electron
microscope. Once the martensite content saturates residual austenite can be found at the
surface of all the wires and very little within them, depending on the chemical composition.
The temperature dependent electric resistivity was measured and likewise the thermo electric
power, which means the voltage that builds up between the two junctions of unlike metals,
when they are kept at different temperatures. Both phenomena depend strongly on the
microstructure and can be used for its characterisation. Thermo electric power shows the same
sigmoidal dependence on deformation as the phase content. The Young’s moduli of the
samples show a strong dependence on cold deformation with a minimum for intermediate
deformation stages. This behaviour differs between the batches as well as the phase content.

A test facility was built with the aim to measure differences in the frequency spectra of the

violin strings, which showed small differences in the frequencies of the overtones that could



only be detected between strings with significant distinction in sound and in the elastic

modulus.
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1 Einleitung

Neben Instrument und Bogen hat die Auswahl der Saiten einen entscheidenden Einflul auf
den Klang wund die Spielbarkeit eines Streichinstruments. Hinsichtlich des
Schwingungsverhaltens werden, abhingig vom Instrument, an die Saiten unterschiedliche
Anforderungen gestellt.

So kommt es bei Klaviersaiten im wesentlichen auf geringe Dampfung bzw. langes
Nachklingen an, da die Saite ohnedies nach dem Loslassen der Taste oder des Pedals durch
die Mechanik gedampft wird. Die Anregung durch den Hammer funktioniert unabhéngig von
Reibung mit der Saite und ohne Torsion.

Bei Zupfinstrumenten ist eine geringe Ddmpfung erwiinscht [1SE] und die Spielbarkeit des
Instruments wird kaum von den Saiten beeinfluf3t.

Hort man hingegen eine Geige ,,pizzicato® spielen, so fillt einem im Vergleich zu einem
Zupfinstrument sofort ein deutlich kiirzeres Nachklingen der gezupften Tone auf.

Die stiarkere Ddmpfung der Geigensaite ist ein notwendiges Zugestdndnis an die Spielbarkeit
der Geige, da die Saite zu schwingen beginnen und authéren mufl, wie es ithr durch die
Bogenbewegung vorgegeben wird [ 1SE].

Die Anregung der Saite durch den Bogen erzeugt auch Torsionsschwingungsanteile [7SE],
die den Klang negativ beeinflussen [ISE] und durch eine mdglichst hohe Dampfung fiir
Torsion und einen mdglichst geringen Saitendurchmesser minimiert werden miissen.

Da die Anregung der Saite durch das Streichen erfolgt, wird die resultierende Erregung
maflgeblich von der Reibung zwischen Bogen und Saite beeinfluflt, welche auch von der

Oberflachenbeschaffenheit der Saite abhidngt.

Geigensaiten wurden frither aus Darm hergestellt [SSI], welcher aber sehr empfindlich auf
Schwankungen der Luftfeuchtigkeit reagiert, weshalb ausgediente Darmseiten manchmal
noch ein zweites Leben als ,,Luftfeuchtigkeitssensor im Wetterhduschen haben.

Dieser Effekt kann aber im Konzertsaal zum Nachstimmen nach jedem Satz fiihren.

In den 1920er Jahren kamen erstmals Stahlsaiten auf, welche nicht nur unempfindlich gegen
Luftfeuchtigkeitsschwankungen sind, sondern auch ein anderes, ,brillanteres” Klangbild
bieten.

Abgesehen von den, besonders fiir historische Instrumente immer noch verwendeten
Darmsaiten, gibt es in der Zwischenzeit auch solche aus Kunststoff, hauptsdchlich Polyamid,

die im Klangbild denen aus Darm dhnlich sind [2SE].



Die folgenden Untersuchungen sind auf Saiten aus Cr-Ni Stahl fokussiert, welche durch ihre
Korrosionsbestindigkeit auch unbeschichtet verwendet werden konnen und hier der Klang
nur durch den Werkstoff und dessen Gefiige bestimmt wird.

Das Augenmerk wird im folgenden auf die Geigensaite mit dem hochsten Grundton, die e-
Saite gerichtet, welche tiiblicherweise nicht umsponnen ist wie die tieferen Saiten und
auBerdem durch die hochste mechanische Vorspannung belastet ist. Aber gerade das ist
fertigungstechnisch die grofere Herausforderung, da die Variationsmdglichkeiten beim
Vorgang des Umspinnens fehlen. Die Tatsache, dal3 die tieferen Saiten oft den gleichen Draht
als Kern verwenden, ermoglicht, die gewonnenen Erkenntnisse der Untersuchung zum Teil
auch fiir diese Saiten zu verwenden.

Selbst in einer so traditionellen Branche wie jener der Saitenherstellung verlangt der Markt im
Zweijahresrhythmus nach Produktneuheiten, weshalb zusétzlich zur bisher rein empirischen
Produktentwicklung wissenschaftliche Erkenntnisse durchaus ein Anwendungspotential
haben. Dariiber hinaus sollen die Untersuchungsergebnisse mithelfen, die Gefligeentwicklung
beim Drahtziehen zu verstehen, besonders im Hinblick auf die verformungsinduzierte
martensitische Umwandlung.

Der Grundgedanke hinter den in dieser Arbeit beschriebenen Untersuchungen ist, die
Entstehung des im austenitischen Stahldraht durch die Kaltverformung beim Drahtziehen
entstechenden hochverformten Gefiliges aus verformungsinduzierten Martensit und
Restaustenit mit modernen Methoden zu charakterisieren und die Verdnderung der
charakteristischen physikalischen Eigenschaften zu diskutieren.

Die akustischen Eigenschaften der Violinsaiten wurden mit einem neu entwickelten Priifstand

gemessen und mit Tests der Saiten durch Musiker korreliert.
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2 Stand der wissenschaftlichen Forschung

Im folgenden ist der derzeitige Stand der wissenschaftlichen Forschung, bezugnehmend auf
die Hauptaspekte, ndmlich die Forschung an Musiksaiten, deren verformungsinduzierte

martensitische Umwandlung und die diesbeziiglichen Untersuchungsmethoden, dargestellt.

2a Charakterisierung von Geigensaiten

Sucht man in der Literatur oder im Internet nach Saite bzw. ,string®, so findet man oft
entweder quantenphysikalischen Themen wie die Superstringtheorie oder das stark
vereinfachten Modell der schwingenden Saite aus dem Physik Grundlagenlehrbuch.
Die Beschreibung der gestrichenen Saite am Instrument ist hingegen ein sehr komplexes
physikalisches Problem [1-6SI, 8SI, 5-8SE].
Die idealisierte, unendlich diinne Saite ist zwar mathematisch recht einfach zu behandeln,
strahlt aber liberhaupt keinen Schall ab, da sich ein akustischer Kurzschluf3 ergibt, wenn die
auf der einen Seite komprimierte Luft um die Saite herum stromt, um den dort herrschenden
Unterdruck auszugleichen, wodurch, zumindest bei der unendlich diinnen Saite, {iberhaupt
keine Schallenergie abgestrahlt wird. Auch eine reale e-Geigensaite mit 32,5 cm
schwingender Lange und 270 pm Durchmesser strahlt praktisch sehr wenig Schall direkt ab.
Deshalb ist es, physikalisch gesprochen, die Hauptaufgabe eines Saiteninstruments, liber den
Steg der schwingenden Saite einen Teil ihrer Energie zu entziehen, um damit die Decke des
Instruments anzuregen, die dann durch ihre grofere Ausdehnung den Schall abstrahlen kann.
DaB so ein mechanisch akustischer Wandler wie die Geige durch seine Wirkung als Filter den
Klang mafBigeblich beeinflufit, liegt auf der Hand. [1-5SI].
Auch der Streichvorgang selbst, der die hauptsdchlich vom Steg entzogene Energie,
nachliefern muB, ist kompliziert. Die Saite haftet am RoBhaar des Geigenbogens, das mit
Kolophonium eingerieben wird, bis die riicktreibende Kraft die Haftreibung iiberwindet und
diese gegen die deutlich schwichere Gleitreibung zuriickschwingen kann. Wenn die Saite
nach einer vollen Schwingung wieder die Relativgeschwindigkeit Null im Vergleich zum
Bogen hat, wirkt die Haftreibung, wodurch die Energiezufuhr wieder genau im richtigen
Moment erfolgen kann.
Bei dieser Selbsterregung durch Reibung spielen auch die lokale Verfliissigung des
Kolophoniums wihrend der Gleitreibungsphase und dessen Wiedererstarrung wahrend der
Haftreibung ein Rolle [2SI].
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Die Schwingungsform der gestrichenen Saite, von der mit freiem Auge nur die Einhiillende
sichtbar ist, ist eine stehende Welle, die sich als scharfer Knick ausbildet, der vom Ort des
Bogens im Augenblick des Abreiflens der Haftreibung weglduft und an beiden Enden der
Saite reflektiert wird (Abb.2a.1).

T
/Hm\«
JL/

Abb.2a.1: Stehende Welle einer gestrichenen Saite, aus Abb.2a.2: Fourierzerlegung einer Sigezahnschwingung
,,measured tones* [8SI] (Auslenkung des Stegs tiber der Zeit), aus ,,measured
tones* [8SI]

Diese besondere Schwingungsform der gestrichenen Saite bewirkt, dal diese ,,col arco*
(gestrichen) ganz anders als ,,pizzicato (gezupft) klingt.

Das 14Bt sich anschaulich dadurch erkldren, daB in der Fourierzerlegung einer
Sdgezahnschwingung (Auslenkung des Stegs als Funktion der Zeit) die Obertone besonders
stark vertreten sind (Abb.2a.2), weshalb die Streichinstrumente das reichste Spektrum an
Obertonen von allen Instrumenten haben.

Da die Saite aber eine gewisse Steifigkeit hat, wird der Knick (Abb.2a.1) am Weg zum Steg
stumpfer (Dispersion), was auch die Ecken der Sidgezahnschwingung des Steges (Abb.2a.2)
abrundet und so die Amplituden der Obertone verringert. Dieser Umstand wird in der
Geigenliteratur beriicksichtigt, indem sie in den Noten angibt ob der Spieler ,,sul tasto* (liber
dem Griffbrett, also weg vom Steg) oder ,,sul pontecello® (iiber dem Steg) spielen soll,
wodurch im ersteren Fall die Obertone deutlich schwécher am Steg ankommen und der Klang
,weicher® wird. Im zweiten Fall klingt der Reichtum an Obertdnen ,,brillant®.

Bei realen Saiten kann sich auch ein klanglich unerwiinschter Torsionsschwingungsanteil

durch die Erregung auBerhalb der Achse ausbilden. AuBlerdem kann es auch zu
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Longitudinalschwingungsanteilen kommen, die direkt vom Steg abgestrahlt werden. Auch der
Geigenbogen beeinfluBit durch seinen permanenten Kontakt mit der Saite den Klang sehr
deutlich.

An dieser Stelle darf auch die den Musikern wohlbekannte Tatsache nicht unerwéhnt bleiben,
daB die Saite den optimalen Klang erst nach einer gewissen Einspielphase erreicht, da3 sich
dieser gegen Ende der Lebensdauer wieder verschlechtert und letztlich auch ein Reillen der
Saite iiblicherweise durch eine deutliche Verschlechterung des Klangs vorhersehbar ist.
Nachdem einerseits das System Streichinstrument, Saite, Bogen und nicht zuletzt Spielweise
des Musikers sehr komplex ist und sich andererseits trotzdem nur durch einen Austausch der
Saiten deutliche Unterschiede im Klang ergeben, liegt es nahe, akustische Messungen nur an
Saiten ohne Instrument durchzufiihren.

Diesbeziiglich wurde allerdings relativ wenig publiziert [1-4SE], da einerseits erst die
Fortschritte in der Elektronik und MeBtechnik der letzten Jahre solche Messungen mit
vertretbarem Aufwand moglich gemacht haben und unter Umstinden Forschungsergebnisse

der Saitenhersteller aus Wettbewerbsgriinden nicht immer verdffentlicht werden.

Maurice Hancook [3SE] (1989) verwendete fiir seine Untersuchungen einen massiven
Stahlrahmen, in den er zwei Arten von nicht umsponnenen Klaviersaiten und zwei Arten von
umsponnenen Cellosaiten einspannte und durch ein Gewicht belastet. Diese wurden dem
Magnetfeld eines kleinen Hufeisenmagnets ausgesetzt und durch Wechselstromflufl im Draht
zu Schwingungen geringer Amplitude angeregt. Die Messung erfolgte in der Saitenmitte
mittels eines Laser-Dopplersystems und erfalite deshalb nur die ersten 12 geradzahligen
Obertone (diejenigen, die in der Mitte der Saite keinen Schwingungsknoten haben).

Es wurden hierbei die Harmonizitit der Obertone untersucht, da sich durch die
Biegesteifigkeit Abweichungen von den ganzzahligen (harmonischen) Verhiltnissen der
Obertonfrequenzen einer unendlich diinnen Saite ergeben, sowie die Amplituden und
Halbwertsbreiten bei unterschiedlichen Erregerstromen.

Das Ziel dieser Untersuchungen war es, die Vorhersagen eines verbesserten Modells fiir die
Schwingungen einer realen Saite, das die Biegesteifigkeit und die Dampfung beriicksichtigt,
zu tiberpriifen, wobei sich eine hohere VerldBlichkeit der Modellvorhersagen fiir die

Harmonizitit als fiir die anderen Kennwerte ergab.

Etwa zeitgleich, 1988, publizierte Norman C. Pickering [1, 2SE] seine Versuche, bei denen

auch er die Saite durch Wechselstromflul im Magnetfeld anregte und mechanisch, durch eine
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KraftmeBdose kontrolliert, vorspannte. Die Detektion dieser Schwingungen geringer
Amplitude erfolgte dadurch, daB3 eine Photozelle die durch einen Schlitz durchgehende
Lichtintensitéit vermal.
Die Saite verdeckte im Ruhezustand den Spalt und bewirkte bei Auslenkungen kleiner als die
halbe Schlitzbreite ein proportionales MeBsignal.
Hierbei wurden die Harmonizitdt sowie die Amplitudenverhéltnisse der Obertone untersucht
und aullerdem noch der Elastizititsmodul der Saite gemessen, indem dazu der Weg der
Stellschraube zum Spannen der Saite bei Erniedrigung der Resonanzfrequenz um ein Herz
abgelesen wurde.
Auflerdem wurde das logarithmische Dekrement der Schwingungen zur Messung der
Dampfung herangezogen und auch die Verdnderung der Resonanzfrequenz bei hoheren
Amplituden untersucht.
Der Artikel beschreibt die verschiedenen MeBmethoden und streicht die wichtigen
MeBgroBen heraus. Die Ergebnisse illustrieren dies exemplarisch und betonen die
Anforderungen an eine optimale Violinsaite:

- gleichméBige Dicke und Rundheit iiber die Lange

- geringe Biegesteifigkeit der Saite, damit die Obertone mdglichst harmonisch sind (d.h.

ideale ganzzahlige Frequenzverhiltnisse), was die Anregung der Teiltone erleichtert
und Spielbarkeit und Klang verbessert.
- geringer Durchmesser der Saite, um Torsionsschwingungen zu unterdriicken.
- das richtige Mal an Dampfung (ausreichende Dampfung, damit die Saite dem Bogen

gut folgt, aber auch nicht so viel, da3 der Klang zu dumpf wird).

Ich mochte an dieser Stelle auch noch kurz auf die Schwingungsgleichung einer Saite
eingehen, wobei ich den EinfluB3 des endlichen Durchmessers und des Elastizititsmoduls einer
realen Saite nach [SSE] skizzieren werde.

Bei der idealen Saite (Abb.2a.3) greift zu beiden Seiten des Massenelements dm mit der

Lénge dx die Spannkraft Fy an, was zu folgender Newton’schen Kraftgleichung fiihrt:

2 o*u

dm-a= m’dx% =F, [sin(a+ do) —sina], dm =m'dx, m’ (lincare Massendichte),a = Fol

u(x,t) (Auslenkung), o (siche Abb.2a.3) (a.1)
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Abb.2a.3: ideale Saite, aus ,,Zur Theorie der gestrichenen Saite auf dem Monocord* [SSE]

Fiir kleine Auslenkungen folgt ndherungsweise: sin(a +da) = a+da, bzw. sin(a) = « .

2

AuBlerdem gilt: a = % (siebe Abb.2a.3) und da = %dx
X

Somit folgt fiir die ideale Saiten mit dem Massenbelag m’, der Lange L, der Einspannkraft Fy
die Schwingungsgleichung (klassische Wellengleichung) fiir die Auslenkung u(x,t):

2 2
OU_p U (22.2)
ot OX
Unter Verwendung des allgemeinen Ausdrucks fiir eine stehende Welle:
u(x,t) = A(X)(cosw-t), @ (Kreisfrequenz) (2a.3)
und der allgemeinen Form einer harmonischen Schwingung im Raum:
A(x)=B- sin(2H %} +C -cos(2I1 %) , 4 ( Wellenlinge), A, B (Konstanten) (2a.4)
folgt :

F F 1 @
Av =.—=% bzw. v =,/ —, v(Frequenz) =— , 2a.5
W/m' W/m’ P (Frequenz) oI (2a.5)

Ist die Saite beidseitig eingespannt d.h. u(0,t) = u(L,t) = 0, so sind nur Schwingungen mit

Wellenlédngen A =2L, L,% L,% L,.... mdglich, die an beiden Saitenenden Schwingungsknoten

haben. Aus (2a.5) folgt somit fiir Grundharmonische der Saite: v, =1/F—X,iund fiir die
m

Oberténe v, =2v,,v, =3v,,v, =4v,,... Die Frequenzen der Obertone sind also exakt

ganzzahlige Vielfache der Frequenz des Grundtons.
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Bei einer realen Saite mit dem Radius r und dem Elastizitdtsmodul E bewirkt die Steifigkeit
eine zusitzliche riicktreibende Kraft Fy(x,t).
Diese hidngt nach der Momentengleichung fiir einen Stab (Abb.2a.4) vom Biegemoment

oM (x,1)

M(x,t) ab: F (x,t) = - x

(2a.6)

—_—

2
Fy*+ '55 dx
Fy X

oM
) >M+3;dl’

o dx ——=

Abb.2a.4: Langenelement dx eines Rundstabes, aus ,,Zur Theorie der gestrichenen Saite auf dem Monocord*
[5SE]

2 4
0 g(f’t), B (Bicgesteife) =E 1"
X

M(x,t)=B

, E (Elastizititsmodul), r (Radius der Saite)

(2a.7)
Auf ein nicht gespanntes Saitenelement der Lange dx (Abb.2a.4) wirkt somit die Querkraft:

oF, (x,t 2 4
y (X )dx__a M) o g0 u(f,t) i

2a.8),
OX ox* OX (22.8)

was zu folgender Schwingungsgleichung fiihrt:
o’u o’u ,o'u

m’ =F -B 1. 2a.2 2a.9
w=FoaBiT  (vel2ad) (2a.9)

Gleichung 2a.9 148t sich mit Hilfe eines Separationsansatzes U(X,t) = X (X)T (t) losen. Wéahlt

man die Randbedingungen X (0) = X"(0) = X (I) = X"(l) = 0 (gelenkig gelagerte Saite), so

kann man die Gleichung 2a.9 analytisch l6sen, was zu folgender Dispersionsrelation fiihrt:

4
7' = 2K o=2ry, k=21, BB (22.10)
m m
3.4
bzw. v =ii+ EITr 1 (2a.11)

m’ A2 m A
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Bei (2a.11) fillt erstens auf, dal man fiir r - 0 bzw. E — 0 wieder (2a.5) erhélt und dal} die

zu den durch die Randbedingungen gegebenen Wellenlingen A =2L, L,%L,%L,....

gehorigen Frequenzen etwas hoher sind, als jene der idealen Saite (2a.5) und auch nicht mehr
die ganzzahligen (harmonischen) Frequenzverhéltnisse aufweisen.

Die Randbedingung der gelenkig gelagerten Saite zeigt qualitativ die bei hoheren Oberwellen
zunehmende Frequenzverschiebung. Die dabei gewonnenen Ergebnisse sind fiir die auf der
Geige eingespannte Saite (Einspannlinge 32,5 cm, Durchmesser 0,27 mm) nur fiir die
héheren Harmonischen (ab etwa dem 8. Oberton) auch quantitativ eine gute Niherung, da
etwa bei der Grundharmonischen (nur ein ,,Schwingungsbauch®) die Krimmung an den

beiden Enden der Saite ( X"(0) = X"(l) # 0) den Hauptbeitrag zur durch die Biegesteifigkeit

bedingten riicktreibenden Kraft leistet. Abhilfe schafft die numerische Losung von 2a.9 mit
den Randbedingungen X (0)= X'(0)= X ()= X'(I)=0.

2b Verformungsinduzierte martensitische Umwandlung

Das Gefiige einer Cr Ni Stahlsaite erfahrt eine charakteristische martensitische Umwandlung,
bei der sich das kubisch fldchenzentrierte, austenitische Kristallgitter in einem
diffusionslosen, fast mit Schallgeschwindigkeit ablaufenden Prozel in kubisch
raumzentrierten (bei hoherem Kohlenstoffgehalt auch tetragonal verzerrten) Martensit
umwandelt.

Die Triebkraft fiir die martensitische Umwandlung ist die Verringerung der freien Energie des
Systems durch den VerformungsprozeB [SMV], die gro3 genug sein muB}, um eine
Aktivierungsenergiebarriere zu iiberwinden und andere hemmende Effekte wie die Erhohung
von elastischer-, chemischer- und Grenzflichenenergie auszugleichen.

Deshalb ist zur Martensitbildung ein deutliches Unterschreiten der thermodynamischen
Gleichgewichtstemperatur Tg notig, was liblicherweise durch Abschrecken unterhalb von Mg,
jener Temperatur, bei der die Phasenumwandlung beginnt, geschieht.

Durch Deformation des Austenits kann die sonst notwendige Unterkiihlung deutlich
verringert werden, wodurch die Phasenumwandlung in Temperaturbereich zwischen Mg und
Tg moglich ist, da die zugefiihrte mechanische Energie zur chemischen freien Energie der
Reaktion beitréagt.

Obwohl die Martensitbildung so schnell ablduft, daf3 sie nicht direkt beobachtet werden kann,

ergeben sich aus der Tatsache, daBl diese diffusionslos, also geordnet, ablduft, plausible

17



kristallographische Modelle, die beschreiben, wie das kubisch flichenzentrierte in das kubisch
raumzentrierte Gitter iibergefiihrt werden kann, welche Orientierungsbeziehungen sich
zwischen den Phasen ergeben und welche Orientierungen und Héufigkeiten der Grenzfldchen
zu erwarten sind.

Die verschiedenen Modelle zur Martensitbildung unterscheiden sich dadurch, daB3 sie
entweder die kristallographischen Orientierungsbeziehungen zwischen den Phasen oder
energetische  Uberlegungen betonen bzw. als Ausgangspunkt verwenden. Die
verformungsinduzierte, martensitische Umwandlung wird dabei hdufig als Spezialfall der
Martensitbildung betrachtet. Eines der bekannteren Modelle ist das von Cohen und Olson
[2M], was nun etwas ausfiihrlicher beschrieben wird.

Zwischen  beiden, Austenit und Martensit, besteht immer eine derartige
Orientierungsbeziehung, daf3 eine {111}, Ebene parallel zu einer {110}, Ebene ist. Beziiglich
der Orientierung der Richtungen in diesen Ebenen zu einander gibt es zwei Modelle, die
Nishiyama-Wassermann und die Kurdjumov-Sachs Orientierungsbeziehung, welche sich um

eine Verdrehung von 5,23° um [110],, unterscheiden [9S].

Bei  der  Nishiyama-Wassermann  Orientierungsbeziehung  gilt (lll)y” (101),
[lil]y” [IOTL was bedeutet, daB jede der vier kristallographisch gleichwertigen {111}

Austenit-Netzebenen (112),(111),(111),(111) die parallele Ebene vom Typ {101} im o-
Martensit werden kann, da in jeder dieser Austenit-Gleitebenen (bzw. Ebenen dichtester
Packung) in eine beliebige <1§1> Richtung gleichzeitig die Shockleyversetzungs-

Burgersvektoren abscheren konnen, die der Beginn der Phasenumwandlung sind, wodurch
sich 12 Varianten von a-Orientierungen aus einer y-Orientierung ergeben kénnen.

Die martensitische Umwandlung nach dem Modell von Cohen und Olsen [2M] besteht aus
einer Abfolge von Schritten welche einen Partikel von maximaler zu minimaler Kohdrenz
filhren, wobei deren erster Schritt die Entstehung eines Stapelfehlers auf einer Ebene

dichtester Kugelpackung (111)7 ist. Dieser Abscherungsvorgang auf der (lll)y Ebene hat

daher die Eigenschaft eine invariante Ebene und einen ebenen Verzerrungszustand (,,plain
strain®) zu erzeugen. Die Uberlagerung von mehreren (mindestens zwei) Verzerrungsfeldern
hat die allgemeine Eigenschaft einen gleichartigen ,,plain strain® zu generieren. Nach Cohen
und Olsen [2] erfolgen 1m Gebiet zusammentreffender Zwillingslamellen die
Umwandlungsprozesse in die neue Phase.

Dieser Nukleationsdefekt stellt die Versetzungen flir den ersten Schritt der

Stapelfehlerentstehung bereit.
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Nach der klassischen Nukleationstheorie fiir die Keime einer neuen Phase, die durch
Abscherungsprozesse entsteht, kann der Beitrag einer Defektlamelle in Analogie zur
Berechnung der Stapelfehlerenergie aufgefaBt werden als Uberlagerung eines Volums- und
eines Oberflachenbeitrags. Dabei kann der Beitrag der Volumsenergie negativ werden,
wodurch die Stapelfehlerenergie, die mit der gleichzeitigen Dissoziation einer entsprechenden
Gruppe von Versetzungen verbunden ist, mit steigender Dicke der entstehenden Lamelle
abnimmt und null oder sogar negativ werden kann, was dann zur spontanen Bildung eines
Martensitkeimes fiihren kann.

Wenn die Bewegung einer Versetzung pro X Ebenen eine abschnittsweise Struktur
produziert, dann erzeugen m solche Versetzungen einen Keim dieser Struktur mit der Dicke
n=m-x Ebenen [2M].

Die Stapelfehlerenergie y pro Einheitsfliche der Versetzungsebene betrigt fiir eine Lamelle
mit n Ebenen Dicke [2M]:

7 =np, (AG™ + E*™) +20(n) (2b.1)
Hierbei ist p, die Dichte der Atome in der dichtest gepackten Ebene pro Mol und

Einheitsfliche, AG®™™" (Entropiedifferenz zwischen Ausgangs- und Endphase) und
E*" (Verzerrungsenergie) sind als molare GroBen definiert und o(n) ist die freie Energie der
Einheitsfldche der Partikel-Matrix Grenzflache.

Demzufolge rithren die Unterschiede zwischen Keim und der massiven Phase von der
Oberflichenenergic o her. Unter Verwendung der Niherungen der klassischen
Nukleationstheorie ist die Oberflachenenergie von der Partikelgrof3e unabhidngig, wodurch fiir

eine mit steigender Dicke n abnehmende Stapelfehlerenergie —AG betragsméafig grofler

chem

als die Verzerrungsenergie E sein mufl, was bei der Martensitbildung ohne

str

Verformungsinduzierung unterhalb der Temperatur T, der Fall ist, bei der alle Stapelfehler,

unabhingig von ihrer Dicke n die Energie 20 haben. Bei der Dissoziation von fcc-
Gitterversetzungen in Shockley-Partialversetzungen erniedrigt sich die elastische Energie mit
steigendem Abstand der Teilversetzungen monoton (Frank Kriterium), die Teilversetzungen
stolen einander ab und die Oberfldchenenergie kann als Versetzungsenergie der Endfldchen,
die den Keim der neuen Phase begrenzen, gesehen werden.

Fiir die Dissoziation einer linearen Versetzung ist die gesamte freie Energie pro Einheitsldnge

des Keimes eine Summe von Versetzungs- (E, (r)) wund Stapelfehlerenergie:

G =E (N+y-r
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Da E (r) mit steigendem r monoton abnimmt (siche Frank Kriterium), muf3 y, damit ein

Gleichgewichtszustand erreicht werden kann, positiv sein. Bei Erniedrigung der Temperatur
stellt dann der Fall y =0 die kritische Bedingung fiir die spontane Nukleation aus den
besprochenen Defekten dar.

Der einfachste Fall einer martensitischen Umwandlung ist jener der fcc—hcp Umwandlung,
bei der hexagonaler e-Martensit entsteht. Hierbei erzeugt bereits ein intrinsischer Stapelfehler
(Bildung eines Zwillings) durch die Bewegung einer ar../6 <112> Shockley-Partialversetzung
auf zwei benachbarten dichtest gepackten {111} Austenit Ebenen lokal eine martensitische
Struktur, da man sich das e-Martensit Kristallgitter aus diesen Austenit Ebenen mit solchen
Partialversetzungen auf jeder zweiten Gitterebene aufgebaut denken kann.

Fir den Spezialfall der fcc—bcc Umwandlung geht man wiederum von einer fcc
Kugelpackung auf {111} Ebenen aus. Beobachtet man nun die Zwillingsbildung (siehe
fcc—hcp Umwandlung) genau, so stellt man fest, dall bereits nach einer Scherung von '3 der
as./6 <112> Shockley-Partialversetzung die Atome eine Position erreichen, welche der
Geometrie einer {110}, Ebene entspricht. Ist diese Position energetisch glinstig, so kann
diese dann eingenommen werden, wenn eine as/6 <112> Shockley-Partialversetzung auf
drei aufeinanderfolgenden Ebenen aufspaltet.

Fiir das Erreichen einer korrekten bee-Stapelfolge ist allerdings noch ein weiteres Abscheren
erforderlich, wobei die Orientierungsbeziehung zwischen den Phasen gewahrt bleiben muf.

Das kann [2M, Teil 1] dadurch erreicht werden, dall im Durchschnitt sieben Netzebenen um

%[01 1] abscheren und jede achte um % [112]+ % [oT1].

Bei der verformungsinduzierten martensitischen Umwandlung begiinstigen Scherspannungs-
komponenten parallel zu den Austenit {111} Ebenen die Phasenumwandlung, weshalb diese
besonders durch Zugspannungen und auch in geringerem Mall durch Druckspannungen
begiinstigt wird [14MV]. Da mit der Martensitbildung eine Volumenzunahme von 2-7 %
verbunden ist, hemmt hydrostatischer Druck diese.

Im Unterschied zur spontanen Martensitbildung durch Abschrecken oder zur
spannungsunterstiitzten (engl. stress assisted), die an den gleichen Stellen keimt, beginnt die
verformungsinduzierte Bildung von bcc-Martensit an Kreuzungspunkten von Austenit
Scherbiandern, die aus Zwillingen oder e-Martensit bestehen [2MV], da dort lokale
Spannungsspitzen herrschen und somit zuerst die erforderlichen Scherspannungen erreicht

werden [12MV, 18MV].
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Der Zusammenhang zwischen Verformungsgrad und Martensitgehalt folgt einer S-formigen
Kurve [SMV, 17MV]. Das kann qualitativ dadurch erklirt werden, dal zu Beginn der
Kaltverformung die Scherbdnder erst gebildet werden miissen und so die Martensitentstehung
erst langsam in Gang kommt, dann folgt ein linearer Bereich, in dem die Bildung von
Scherbdndern und deren Kreuzungsbereichen, in denen Martensit entstehen kann,
proportional zur Verformung erfolgt. Bei hohen Verformungen tritt eine Sattigung ein, weil
keine neuen Scherbidnder mehr gebildet werden konnen, da kein ungestorter Austenit mehr
vorhanden ist. Dieses Verhalten kann auch durch die folgende Formel aus [17MV] fiir den

Volumenanteil an verformungsinduziertem Martensit f“ in Abhéngigkeit von der plastischen
Dehnung ¢ beschrieben werden:

f* =1—exp{—p[l—exp(—ae)]"} (2b.2)
Der Parameter o beschreibt die Abhéngigkeit der Scherbandentstehung von der Dehnung

und ist von der Temperatur und der chemischen Zusammensetzung abhingig, £ beschreibt

die Wahrscheinlichkeit, dal an einem Kreuzungspunkt von Scherbidndern tatsdchlich
Martensit entsteht und ist ebenfalls temperatur- und zusammensetzungsabhingig, wihrend n
ein Fitparameter ist, um die Kurve an die experimentellen Werte anzupassen, der mit 4,5

bestimmt wurde [17MV].

Ein neues Modell, das die verformungsinduzierte martensitische Umwandlung eigensténdig,
und nicht nur als Spezialfall der thermischen Martensitbildung sieht, stellten Inamura et al.

[12MV] auf Grund von TEM Untersuchungen an Cr-Ni Stahl im Jahre 2002 auf.

Bei einer Elektronenstrahlrichtung [TOI]% zur  Austenitmatrix Yo konnten zwei

Austenitzwillinge y; und v, gefunden werden (Abb.2b.1a, c¢), die durch Gleiten von é(l 12>

Shockley-Partialversetzungen auf aufeinanderfolgenden {111} Ebenen entstanden waren

(Abb.2b.1b), welche die folgenden Orientierungen zum einfallenden Elektronenstrahl hatten:

Vi: [IOT]yl und v [IOT]W wobei y; die Kurdjumov-Sachs (KS) Orientierungsbeziehung
(ITI)yl /(o1),, [10T] #11T], zur neugebildeten Phase o bzw. Martensit erfiillt

(Abb.2b.1a,c).
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(@) [101}o D2 BoCoDo = the K-S plane
I10'!};l BoCo = the K-S direction
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twin y2

original
austenite yo

(b)

UOGIBIP Weaq uagIe|e

(c) D2 the TEM images of
[\ do-plane trace a-martensite at
| vo - y2 twin interface y-twin intersection

‘q-"; A1
Ao ) e
27 twin Y1

o~ the K-S plane trace
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Figure 1. Geometry of the y twins formed from the original v: (¢) the Thompson
tetrahedron showing original austenite vy, and two variants v, and y, of y twins; (b)
atoms on 9, plane of the y, tetrahedron; (¢) the convention for the arrangement of
TEM images relative to the paper.

Abb.2b.1: Orientierung der beiden Zwillinge v, und v, zur Matrix y, und zum Elektronenstrahl, aus Inamura et al.

[12MV]

Da der neu gebildete Martensit fast vollkommen in das y; Geflige eingebettet ist und auch nur
zu diesem Zwilling die einfache KS Orientierungsbeziehung erfiillt, ist es plausibel
anzunehmen, dafl der Martensit direkt aus dem y; Zwilling (Barrieren-Zwilling) durch die

vom Zwilling y, (zweiter Zwilling) verursachten lokalen Spannungen entstanden ist.
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Aus experimentellen TEM Befunden wurde festgestellt, dal die Abscherung, die zur Bildung

von Zwilling y, gefiihrt hat, beziiglich vy, als [T2T]y0 indiziert werden kann. Aus geometrischen

Uberlegungen (stereographische Projektion, Abb.2b.2) folgt dann, daB die Richtung [111]70

dazu in einem Winkel von 44,71° (also fast 45°) steht, was bedeutet, dal die Scherung, die

den zweiten Zwilling y, erzeugt hat, in eine Zugkomponente in Richtung [ZIZLO und eine

Druckkomponente normal dazu (entspricht [1 8 I]YO ) zerlegt werden kann.

(@)

o
=
=
o
%
x
N
L]
‘o
X
Q.
o
c
-—
o
g

(111] (121} [111}e
e « m A Original austenite yo e el A twinyl

Abb.2b.2: Stereographische Projektion, aus Inamura et al. [12MV]

Die beiden Richtungen lassen sich mittels Koordinatentransformation auch beziiglich

v1 darstellen: [252]Y1 bzw. [545]yl .

So ergibt sich, daB3 die Habitus-Ebene (252)Y1 der Hauptebene der Zugspannungskomponenten

entspricht, die von der Scherung zur Bildung des zweiten Zwillings y, verursacht werden, was
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plausibel scheint, da die Hauptspannungsebene sich als festes Ende verhilt und unverdreht
bleiben sollte.
Somit kann die Richtung der Habitusebenen durch die experimentell ermittelte Richtung der

Abscherung, welche zur Entstehung des zweiten Zwillings y, notwendig war, erklirt werden.

2¢ Experimentelle Methoden

2c¢.1 Transmissionselektronenmikroskopie

Die  Transmissionselektronenmikroskopie =~ (TEM)  lieferte  die  grundlegenden
kristallographischen Daten fiir die heute gingigen Modelle der Martensitentstehung von Stahl
[1-7M].

Bereits in den 1970er Jahren war klar [Cohen, Olson; 17MV], dal} die erste Stufe der
verformungsinduzierten Martensitbildung jene der Bildung von Scherbdndern ist, die aus
Zwillingen und e-Martensit bestehen. Zu diesem Zeitpunkt war auch schon nachgewiesen,
daB3 die Martensitkeime ausschlieBlich an den Kreuzungspunkten solcher Scherbander
entstehen und daher eine lattenartige Struktur haben. Nachfolgende Untersuchungen [Murr,
Staudhammer, 2MV] konnten dieses Bild noch qualitativ vervollstindigen, indem auch
mehrachsige Verformungszustinde untersucht wurden und die dabei beobachtete hohere
Martensitbildungsrate dadurch, daf3 die Scherbander auf mehreren Gleitsystemen existieren
und es somit auch mehr Kreuzungspunkte gibt, erkliart werden konnte.

Aktuelle Untersuchungen der verformungsinduzierten Martensitbildung bei Cr-Ni Stihlen mit

Hilfe der Hochauflosungselektronenmikroskopie [Inamura et al.,, 12MV] konnten eine

Orientierungsbeziehung nahe der von Kurdjumov-Sachs (111) , 1101 .,
[10T]7 //[111],, experimentell bestitigen. Es konnte festgestellt werden, daB die an der
Kreuzung von Scherbidndern gebildeten Martensitkeime eine typische (232)7 Habitusebene
aufweisen, deren Entstehung auf der Basis einer <112>{111}7 Scherung, welche die y— o'

Transformation begleitet, diskutiert wird.

Als Erginzung zu den auf kleine Volumina beschrinkten TEM Untersuchungen sind aus

der Literatur verschiedene Verfahren bekannt, um die verformungsinduzierte martensitische
Umwandlung zu quantifizieren, wobei meistens die magnetischen Eigenschaften des
Martensits (Magnetoskop, MoBbauereffekt) oder die Struktur des Kristallgitters

(Rontgenbeugung) zur Identifikation der Martensitphase herangezogen werden. Allerdings
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mufl durch die chemische Zusammensetzung und die thermische und mechanische
Vorgeschichte des Materials, oder durch bildgebende Verfahren klar sein, dal es sich um
Martensit handelt, da magnetisch nicht zwischen Martensit und Ferrit unterschieden werden
kann und bei entsprechend niedrigen C-Gehalten (< 0,2 %) auch keine tetragonale Verzerrung
des Martensitgitters meBbar ist [8M], durch welche es sich dann vom Ferrit unterscheidet.

Die Zusammenhdnge zwischen chemischer Zusammensetzung, Temperatur und
Martensitgehalt wurden erstmalig mit Hilfe von quantitativen magnetische Messungen

gefunden [SMV].

2c¢.2 Orientierungsabbildende Rasterelektronenmikroskopie (EBSD)

Bei dieser Methode, die man im englischen Sprachraum auch mit EBSD (electron backscatter
diffraction) bezeichnet, wird aus den elastisch zuriickgestreuten und dabei am Kristallgitter
gebeugten Primérelektronen die kristallographische Information gewonnen [10R]. Dabei wird
von jedem Punkt, den der Elektronenstrahl abrastert ein Kikuchi-Beugungsbild
aufgenommen, in dem die Information {iber Phase und Orientierung enthalten ist. Aus diesen
vielen Beugungsbildern 148t sich dann mittels einer automatisierten Auswertung eine Karte
der einzelnen Korner mit deren Phasen und Orientierungen bestimmen.

Ein limitierender Faktor des Verfahrens ist die Schirfe der Kikuchi-Linien, welche durch
Gitterfehler verringert wird, weshalb die Methode bei hochverformten Werkstoffen nicht
einsetzbar ist. Auch feinkristalline Werkstoffe sind nicht ideal geeignet, da an den
Korngrenzen durch die Anregung beider K&rner eine Uberlagerung der Beugungsbilder
entsteht, an welcher die automatisierte Auswertung iiblicherweise scheitert, weshalb
Korngrenzen und ihre Umgebungen keine Ergebnisse liefern.

Umgekehrt begiinstigen kubische Materialien wie der in dieser Arbeit untersuchte Stahl die
Methode, da die zugehorigen Kikuchi-Muster hoch symmetrisch sind und sich deshalb

leichter auswerten lassen.

2¢.3 Magnetische Messungen

Eine Moglichkeit hierzu ist das MeBverfahren der Momentspule nach Weberberger, bei der
beim Herausstof3en einer kleinen Probe (kurzes Drahtstiick) aus der Bohrung des Magnetjochs
eine Mellspule die dem Volumen und der Sittigungsmagnetisierung proportionale

FluB4dnderung mift (Abb. 2c.1)
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Die Séttigungsmagnetisierung |s ergibt sich aus
Is :IUind 'dt/(de/Lmag)/VProbe (2031),

wobei Uiyg die induzierte Spannung, Wdg die Anzahl der MeBwindungen, Lma die
magnetische Linge der MeBspule und Vprpe das Volumen der Probe ist. Der Anteil an
Martensit  ergibt sich, bei bekanntem Volumen, aus dem Verhéltnis zur
Sattigungsmagnetisierung einer zu 100 % magnetischen bzw. martensitischen Probe des
selben Materials.

Da es oft schwierig ist, zur Bestimmung der magnetischen Kennwerte einer Legierung,
welche zur Kalibrierung des Magnetoskops notwendig sind, eine 100 % martensitische Probe
herzustellen, bietet sich trotz des deutlich hoheren Aufwandes der Mof3bauer Effekt [4MV,
IMO, 11MV] an, da sich damit direkt der relative Anteil der Atome, die sich in einer

magnetischen, kubisch-raumzentrierten Gitterkoordination befinden, messen 1a63t.

2c¢.4 MolRRbauer Effekt

Bei diesem, auch riicksto3freie Resonanzabsorption genanntem MeBverfahren miit man
Energieverschiebungen im y-Absorptionsspektrum der Kerne des im Stahl vorkommenden
*Fe-Isotops, die von der Elektronenhiille herrithren [IMO]. Man verwendet den Kern
gleichsam als Sonde, um auf dessen Umgebung zuriickschlieen zu kénnen und kann dadurch
die Gitterkoordination, innere Spannungen, Einfliisse von Fremdatomen im Eisengitter und

ahnliche Effekte feststellen.
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Der Versuchsaufbau ist im Prinzip sehr einfach: In der Quelle, einem radioaktiven Isotop,
findet ein y-Ubergang statt, der auch in der Probe angeregt werden kann. Diese zu
untersuchende, diinne Probe wird durchstrahlt, und eine Messung nach der Probe zeigt die
Resonanzabsorption. Das heilit ein Teil der y-Quanten regt Kerne in der Probe an und dieser
Bruchteil fehlt bei der Transmission.

Wenn man in der Quelle und der Probe den gleichen y-Ubergang verwendet, so ergeben sich
bei vollkommen freien Atomkernen aus der Impulserhaltung einige Probleme.

Der Kern, der das Quant emittiert hat, erfahrt ndmlich einen Riicksto3 und genau dieser
Impuls, beziehungsweise diese Energie fehlt nun dem y-Teilchen. Bei der Absorption muf3
noch einmal Impuls iibertragen werden, und dem 7y-Teilchen fehlt dann sogar die doppelte
RiickstoBenergie, um den Resonanzabsorptionseffekt auszuldsen.

Nachdem die RiickstoBenergie um etwa 5 Zehnerpotenzen grofer ist, als die Linienbreite der
Resonanzabsorption, ist diese auch tatsdchlich fiir freie Atomkerne sehr schwer nachweisbar.
Wenn man nun aber statt freier Atomkerne solche in Festkorpern betrachtet, dann kann man
sehr wohl eine riickstof3freie Resonanzabsorption, den sogenannten MdBbauereftekt,
beobachten.

Die im Kristallgitter elastisch gebundenen Atome fiihren Gitterschwingungen aus, deren
Energie als Vielfache von 7w, als Phononen, quantisiert sind. Ist nun die RiickstoBenergie
deutlich geringer als %@, so ist die statistische Wahrscheinlichkeit fiir riickstof3freie Prozesse
hoch, weil vereinfacht gesagt, auf das Gitter nur eine diskrete Zahl von Phononen {ibertragen
werden kann. Bei dem 14,4 keV Ubergang von >’Fe betrigt die Wahrscheinlichkeit fiir
riickstoBfreie Uberginge bei Raumtemperatur immerhin 80% [1MO].

Diese hdngt vom Debye-Waller Faktor

1 2 2
Igzlg(O)-eXp(—§-<u )-G j (2c.4.1)
ab. 1, (0) ist die Wahrscheinlichkeit fiir einen theoretisch starr gebundenen Kern, <u2> ist das

mittlere Auslenkungsquadrat der Schwingungsamplitude der Atome um die Ruhelage und G
ist ein reziproker Gittervektor.

Um das Profil der transmittierten y-Linie messen zu konnen, ist es notwendig, die Energie der
Quelle leicht variieren zu konnen, was durch Hin- und Herbewegung der Strahlungsquelle,
etwa mit einem elektromechanischen Antrieb nach dem Prinzip eines Lautsprechers,

geschieht.
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Die Energieverschiebung der Quelle ergibt sich nach dem Doppler-Effekt als AE =E -X,
c

wobei vV die Geschwindigkeit des Antriebs und ¢ die Lichtgeschwindigkeit ist. Die Detektion
der Gammastrahlung erfolgt mittels eines Proportionalzdhlrohres.

Verwendet man dieses Verfahren nur zur Bestimmung des Anteils der Martensitphase
(magnetisch) in der Probe, so niitzt man die Tatsache aus, daf jene *'Fe-Kerne, die sich in
einer martensitischen Gitterkoordination befinden ein Magnetfeld am Kernort sehen, das auf

ihr magnetisches Dipolmoment wirkt. Die Wechselwirkungsenergie zwischen u

(Permeabilitit) und H (magnetische Feldstirke) betrigt E :,uH_.m’ wobei m die
J

magnetische Quantenzahl ist, die 2j+1 Werte — j,—j+1,....,j annchmen kann. Fiir *'Fe

kennt man die Drehimpulsquantenzahlen | fiir den Grund- und den angeregten Zustand aus
kernspektroskopischen Untersuchungen als :% und j, :g. Da der entsprechende Yy -

Ubergang ein magnetischer Dipoliibergang ist, bei dem sich die magnetische Quantenzahl m

<1, wodurch fiir ’Fe nur mehr 6 Uberginge

um hochstens 1 dndern darf, gilt ‘mg -m,

moglich sind.

Diese haben die Frequenzen:
Hm m
a)(ma,mg):(Ea—m}— E,—t 0 g | £ e | (2c.4.2)
Ja Jg Ja Jg
Das zugehorige Spektrum sieht schematisch wie folgt aus:

- I I L L 1 I

Zdhirate

I [ T I T I
-6 -4 -2 0 2 4 6

Geschwindigkeit in mm/sec -

Abb. 2¢.2: MoBbauerspektrum der *’Fe Strahlung eines metallischen Fe-Absorbers nach Wegener [1MO]

Aus der detaillierten Form dieser sechs charakteristischen Linien (vgl. Abb. 2c.1) 148t sich

errechnen, welcher Prozentsatz der °’Fe-Kerne magnetische Hyperfeinstrukturaufspaltung
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(Aufspaltung der Frequenzen gemill Gleichung 2c.4.2) zeigt und sich demnach in der
Gitterkoordination der magnetischen Phase (Martensit) befindet [IMO].

2¢.5 Rontgenbeugung

Rontgenbeugung [1R, 2R, 4R] 146t sich besser zu quantitativen Phasenanalyse verwenden als
Elektronenbeugung, bei der Mehrfachstreuprozesse stirker beriicksichtigt werden miissen und
bietet durch die Eindringtiefe der Rontgenstrahlung im pm-Bereich die Mdglichkeit, durch
(elektro-)chemisches Diinnen von Drahtproben Querschnittsprofile der
Phasenzusammensetzung zu erstellen [1R]. Zudem wird bei der Rontgenbeugung ein groferer
Probenbereich erfalit als bei TEM, weshalb die Ergebnisse besser statistisch abgesichert sind.
Treffen Rontgenstrahlen auf einen kristallinen Festkorper, so werden sie geméill der
Bragg’schen Gleichung

n-A=2-d-sin®;n=1,2,3,..; A =Wellenldnge der Rontgenstrahlung; d =Netzebenenabstand
des Kristallgitters; ©®=Winkel zwischen ein- bzw. ausfallendem Strahl und der
Netzebenenschar (2c.5.1)
gebeugt und bilden, abhiangig von der Wellenldnge der Strahlung, eine fiir die Phase typische
Intensitétsverteilung als Funktion von © fiir die Reflexe mit den Miller’schen Indizes hkl aus,
wobei im kubischen Kristallgitter gilt:

— a0

Fiir das kubisch raumzentrierte Gitter mufl noch beriicksichtigt werden, dafl h+k+I1=2n gilt;

dia , 8o = Gitterkonstante (2¢.5.2)

fiir das kubisch flichenzentrierte Gitter gilt h, k, | gerade oder h, Kk, | ungerade. Besteht der
Werkstoff aus zwei Phasen z.B. Austenit (A) und Martensit (M) dann ergibt sich die integrale

Intensitit einer Linie eines Reflexes (hkl) der Martensitphase als

CV,,m,,LP(®,, )F2e &2
2

I = [2R] (2¢.5.3)
VM

und die der Austenitphase als

I = CVAmthLP(®2A)FA2e_BA/2dA (2c.5.4).

VA
Die Konstante C enthédlt Einfliisse des Rontgendiffraktometers, der Strahlintensitit und der
Abschwichung in der Probe, mpy sind die Multiplizitétsfaktoren, vy und va die Volumina der
Elementarzellen, dy und da die Netzebenenabstinde, Fy und Fa die Strukturfaktoren, By und
Ba die Debye-Waller Faktoren und LP(®,,) und LP(®,) die Lorentz- Polarisationsfaktoren

des Martensits und des Austenits. Fa3t man die aus der Literatur bekannten Kennwerte zu
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einem Faktor K bzw. K}zusammen, dann vereinfachen sich die beiden Gleichungen

2¢.5.3,4 zu

! =Cm,V,, K (2¢.5.5)
bzw.

I =Cm, V,K¥ (2¢.5.6).

Aus diesem Gleichungssystem 146t sich dann unter Verwendung von Va=1-Vy der
Volumenanteil an Martensit unter Verwendung je einer beliebigen Martensit- und
Austenitlinie berechnen, wenn die Kristallite statistisch verteilt sind, also keine

Vorzugsorientierung besitzen.

2¢.6 Rontgenographische Ermittlung des Elastizitatsmoduls

Will man bei polykristallinen, texturierten Proben den Elastizitdtsmodul in einer bestimmten
Probenrichtung [Y] berechnen, so muB3 man die Ausrichtung eines jeden Kristalliten gemif
seiner Orientierung § in die entsprechende Kristallrichtung [hkl] transformieren [4EL]:
[hkl]=g-[V] (2¢.6.1)
Der Elastizititsmodul in dieser Richtung E(Y)ergibt sich dann als Integral iiber die

Haufigkeit des Vorkommens der Orientierung §, f(§) als:
E(Y)= j E(hkl)- f(§)dg (2¢.6.2).

Die Lage jedes Kristalliten im Raum 146t sich durch drei Winkel afy beschreiben, wobei die

rontgenographisch gemessenen Polfiguren Ppq einer zweidimensionalen Projektion der

dreidimensionalen Orientierungsverteilungsfunktion f(afy) entsprechen:
1
Pua(a) =~ [ f(apy)dy (2¢.6.3)
Sowohl die Verteilungsfunktion f(g) als auch die Polfiguren Ppyq lassen sich in Reihen
L |
entwickeln: Py, (af) =Y. > F"(hkhk['(ap) (2¢.6.4)
1=0 n=0
a L | |
f(§)=>>>C™"T™(@G) (2¢.6.5).
1=0 m=0 n=0

Die k sind hier die Kugelfunktionen und die T die verallgemeinerten Kugelfunktionen. Setzt

man diese beiden Ausdriicke in die urspriingliche Gleichung (2¢.6.3) fiir die Py ein, so erhélt
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man ein Gleichungssystem fiir die gesuchten Koeffizienten C:

n 4H I mniy, mn
F (hkl)=ﬁZC. k™ (ki) (2¢.6.6)
m=0

Selbstverstandlich kann man auch E(hkl) wie (2¢.6.5) in eine Reihe entwickeln:

p I I
E(hkl) = E(G,9)=>.> > e™(NT™(9) (2¢.6.7)
1=0 m=0 n=0

Setzt man nun die Gleichungen (2¢.6.7) und (2¢.6.5) in den Ausdruck (2¢.6.2) fiir E(Y) ein,

so erhilt man:

- p 1 1 mn /o mn
Evy =2y e e (2¢.6.8).

omono 21 +1
Somit kann man den Elastizititsmodul, einen Tensor vierter Stufe (p=4) durch ecine

Summation relativ weniger Glieder aus den gemessenen Polfiguren Ppy(af) errechnen [4EL].

2c¢.7 Rontgentexturanalyse

Aus den gemessenen Polfiguren 148t sich auch die Textur direkt ermitteln.

Die Textur eines polykristallinen Materials ist durch die Orientierungsverteilung f(g)

bestimmt, die sich wie folgt ergibt:

av, /v
dg

= 1(9) = f(od0,), (2¢.7.1)

wobei dV, /V der Volumenanteil von Kristallen mit Orientierung § im Orientierungselement

dg ist und die @1, ¢, @, die Eulerwinkel sind.

Oft ist es empfehlenswert, die Schirfe der Textur durch einen Zahlenwert zu charakterisieren,

wobei eine Mdoglichkeit hierzu der Texturindex J ist:
J=§[f(§dg 1< <w (2¢.7.2)
f(g) hingt, wie im vorigen Kapitel besprochen, mit den gemessenen Polfiguren

P(hkl)(y) gemal

- 1 .
P(hkl)(y) = ﬁ _[ f(g)dy (2¢.7.3)
hly
zusammen und 1aBt sich aus diesen beispielsweise wie dort (siche oben) beschrieben durch

Reihenentwicklung ermitteln [SR].
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2c¢.8 Linienprofilanalyse mit Synchrotron- Réntgenstrahlen

Die Linienprofilanalyse bietet die Moglichkeit, aus der Verbreiterung der Bragg-Reflexe die
Dominengroflen (Subkorngréflen), Mikrodehnungen und Defektwahrscheinlichkeiten zu
bestimmen [1-8S, 7MYV, 5R]. Sie stellt besonders bei hohen Verformungen, wo viele
Gefiigedetails so eng neben- und iibereinander liegen, daf3 sie nicht mehr gut aufgeldst werden
konnen, eine wertvolle Ergénzung zu den TEM-Ergebnissen dar.

Es bietet sich also neben der Phasen- und Texturanalyse auch die Moglichkeit, aus der Form
der Rontgenlinien Aussagen iiber das Gefilige zu machen.

Ein unendlich ausgedehnter perfekter Einkristall zeigt unter optimalen Mef3bedingungen sehr

scharfe Rontgenlinien, da die Bragg’sche Gleichung n-4A=2.d,, -sin®,, (n=1,2,3,.;
A=Wellenldnge der Rontgenstrahlung; d,,, =Netzebenenabstand der Ebene hkl; ®,,,=Winkel

zwischen ein- bzw. ausfallendem Strahl und der Netzebenenschar) nur fiir ganz bestimmte
Winkel © erfiillt ist.

Bei Verzerrungen des Gitters durch Mikrospannungen oder bei entsprechend kleinen
Kristalliten gilt diese Gleichung nicht mehr exakt, was zu einer Verbreiterung der Linien
fiihrt.

Die Verbreiterung der Linien kann symmetrische Anteile haben, die auf die Teilchengrof3e
(Cauchyanteil), die Mikrodehnung (GauBanteil) [6S] und Stapelfehler (fcc, bee) schlieBen
lassen. Asymmetrische Anteile kommen von Zwillingen (bcc) oder tetragonaler Verzerrung,
wahrend Verschiebungen der Linienlagen auf Eigenspannungen I. und II. Art und Stapelfehler
(fce) zuriickgefiihrt werden konnen.

Der Grundgedanke der Linienprofilanalyse ist es, die Linienverbreiterung in ihren Gauf3- und
Cauchyanteil zu zerlegen, da die Mikrodehnungen mit ersterem und die Teilchengrofen mit
letzterem korreliert sind [1S, 2S].

Hat man die Mdoglichkeit, die Profilanalyse am Synchrotron durchzufiihren, so kann man
unter optimalen Bedingungen arbeiten, da der Strahl mit hoher Intensitdt mit einer sehr genau
definierten Wellenldnge nahezu ideal parallel einféllt und sich dadurch eine sehr geringe
gerdtebedingte Linienverbreiterung ergibt. Auflerdem entfillt die bei Rontgenrdhren

notwendige Korrektur fiir k,, .

Fir die Auswertung der Messungen wurde nach ausgiebiger Erprobung verschiedener
Verfahren das im Internet frei zugéngliche Programm MAUD [1SO, 38, 48S, 58S, 6S, 8S]
gewdhlt.
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Es handelt sich hierbei um eine Rietveld Methode [1S, 2S, 7S], die mit einer Fourier-Analyse
gekoppelt ist, wobei, abgesehen von quantitativer Phasenanalyse, die KristallitgréBen und die
Mikroeigenspannungen unter Einbeziehung der Anisotropie mit Hilfe der Methode von N.C.
Popa [38S, 4S, 5S] angepalit werden.

Durch Umkehr des Warren-Averbach Verfahrens fiir die einzelne Linie werden hierbei die
Parameter fiir die Pseudo-Voigt Funktionen ermittelt, die an die experimentellen Daten
angepal3t werden [3S].

Im folgenden mochte ich die Methode kurz nach [SR] skizzieren.

Die Halbwertsbreite (full width at half maximum) FWHM eines Beugungsreflexes 14t sich
als Funktion des Winkels 2® zwischen einfallendem und gebeugtem Rontgenstrahl mit Hilfe
von drei anzupassenden Parametern U, V, W beschreiben:

FWHM? = U tan?@ +V tan® + W [Caglioti et al. 1958] (2¢.8.1),
wobei der Beugungsreflex selbst durch eine pseudo-Voigt (pV) Funktion angendhert werden
kann. Der Lorenz-Anteil 7 ist eine Funktion von 2@
n=C+D-(20) (2c.8.2)
(Luterotti et al. 1990), wobei die Konstanten C und D ebenfalls anzupassen sind.

Die analytische Funktion, die das Profil modelliert Y(2@), kann somit wie folgt dargestellt
werden:

Y(20)=[F * (1 *A)J2O) (2c.8.3),
wobei *eine Faltung bedeutet, F der wahre Beitrag zur Linienverbreiterung ist (also jener der
vom Gefiige und nicht von der MeBapparatur verursacht wird), | dem symmetrischen Anteil
der instrumentellen Auflosungsfunktion und A der Profil-Asymmetrie entspricht.

Die Fourierkoeffizienten A von F (wahrer Beitrag zur Linienverbreiterung) lassen sich als

Produkt von kristallitgroBenabhiingigen Beitrigen A° und solchen die von den
Gitterverzerrungen abhiingig sind A”(h,) berechnen:

A=A’ -A°(h,) (Warren et Averbach 1950) (2c.8.4).
Hierbei ist hy die Ordnung der Beugung und L =n-d,, (n ist die Zahl der Harmonischen und

dhi der Gitterebenenabstand). Fiir L — 0 gilt:

L

A = A’ =e M (Nandi et al. 1984) (2¢.8.5),

wobei M die mittlere KristallitgroBe ist, welche sich einfach aus der Anfangssteigung dieser
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Kurve A =1- é (2¢.8.6)
M

berechnen laft.

Der Verzerrungsterm A” ergibt sich ndherungsweise als

AP = e 2 (Warren 1969) (2¢.8.7),
wobei <gf> die mittlere quadratische Dehnung oder Mikrodehnung ist.
Fiir die Berechnung der Mikrodehnung wird iiblicherweise L :% gewdhlt (Nandi et al.
1984), womit dann aus (2c¢.8.5) folgt:
1 I1*- = )M
A=A Ar = expl—| o+ < M2/2> (2¢.8.8),
2 2d,,

was bedeutet, dafl der Koeffizient F (wahrer Beitrag zur Linienverbreiterung, sieche 2c¢.8.3) als

Funktion von M (mittlere KristallitgroBe) und <gf> (Mikrodehnung) dargestellt werden kann.

Durch die Einfilhrung eines iterativen Anpassungsalgorithmus folgt dann fiir die

Fouriertransformierte der pseudo-Voigt (pV) Funktion:

1
M

_ m-(ex )-M
(23) und T, (L=M/2)=exp 1 < Mf> (2¢.8.9)
P 2 2d2,

Die analytische Form von (2¢.8.9) wird wie folgt eingefiihrt:

Ty (L) o [(1 —p)(I1/In2)"? e ™ L g T e—z“f’L] (2¢.8.10),
. 2| . o, .
wobei o = z[sm((BB +E) — sm(@B)} (2¢.8.11),

®; dem Maximum des Reflexes, A der Wellenldnge und 2@ der Halbwertsbreite FWHM

entspricht.

Somit kénnen aus den letzten drei Gleichungen (2¢.8.9, 10, 11) die Parameter @ und 7 der

pseudo-Voigt Funktion durch die Gefiigeeigenschaften M und<g,fW /2> dargestellt werden.

Dadurch ist es moglich, nachdem die instrumentelle Auflésungsfunktion mit einer
Standardprobe gemessen wurde, F (wahrer Beitrag zur Linienverbreiterung) durch zwei
Fitparameter, die in direktem Zusammenhang mit dem Gefiige stehen, zu beschreiben.

Anisotropen DoménengroB3en oder Mikrodehnungen kann durch die Einfiihrung von Tensoren

zweiter Stufe Rechnung getragen werden:

34



(2¢.8.12)

(2¢.8.13)

wobei gilt: J; =0 fiir M =0 (2c.8.12) bzw< M/2> =0 (2¢.8.13), §; =1 fur alle anderen

Fille.
Dabei ergibt sich nach [3S (12)] fiir die Domédnengrole M im kubischen Fall die folgende

Reihenentwicklung:
(My) =My +MKi(X,0)+.... (2c.8.14)
M, wird vom Programm MAUD angepallt und ist als erstes Glied der Reihe der Durchmesser
der in erster Ndherung sphirisch angenommenen Doméne, M, wird ebenso angepalt und gibt
die Abweichung vom isotropen Fall an, wobei sich Kj(X,9) im kubischen Fall durch
K, (X, @) = 0,3046972P, (X) + 0,3641828P,! (x) cos(4¢) (2c.8.15)
ergibt [4S, 35].

303 15%° 35x'. _,  +8l3

PP(X)=——=(+>-—-"),P}=——(1-2x> +x* normierte
V)= P = ) (
Legendrefunktionen)

X=cos® = | _ | , @ = arctan(k / h)

Die Mikrodehnungen werden wie folgt angegeben, wobei die E, und E, anzupassende
Parameter sind [3S (13)]:

(e0)El = E((h* + K +1) 4 2E,(0* + K> +17) (2¢.8.16)
Die vom Programm in der derzeitigen Form verwendeten Parameter sind allerdings
e, = +/E, -sign(E,) bezichungsweise €, = +/E, -sign(E,), E,, =a,H =vh> +k*+1° .

Nach Warren [6R] tragen drei Arten von planaren Defekten zur Verschiebung, anisotropen
Verbreiterung und der Asymmetrie der Reflexe bei, ndmlich intrinsische-, extrinsische
Stapelfehler und Zwillinge.

Deren Wabhrscheinlichkeiten werden als «'(intrinsische Stapelfehlerwahrscheinlichkeit),

a" (extrinsische  Stapelfehlerwahrscheinlichkeit) und g (Zwillingswahrscheinlichkeit)
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bezeichnet. Das heifit z.B.a" ist die Wahrscheinlichkeit einen intrinsischen Stapelfehler
zwischen zwei Gitterebenen zu finden bzw. 1/«a" ist die durchschnittliche Anzahl ungestorter
Gitterebenen zwischen zwei intrinsischen Stapelfehlern.

"

Diese planaren Defektwahrscheinlichkeiten «', a" und £ sind mit der Verschiebung

A(20), der anisotropen Verbreiterung L und der Asymmetrie Y, — Y, der Defekte durch
eff

die folgenden vier Gleichungen verbunden [3S], die in [6R] abgeleitet werden:

90\/5(05' —a")tan

ACO) =" b Zb:(iLo) (2¢.8.17)
L1 [L5(a'+a")+ f]
D, D ah(u+b) Zb:|"0| (2¢.8.18)

J_y 2AbASET gy L1
PO Bu+b) L ex,

(2¢.8.19)

c, =1+¢ : A . (2¢.8.20)
411D [sin(H, + X, ) —sin G,

14

Die Parameter o', &" und S werden vom Programm MAUD angepalit und die

Gesamtdefektwahrscheinlichkeit ergibt sich nach [8S] als 1,5 -(a'+a") + .

2¢.9 Temperaturabhangige Messung des elektrischen Widerstands

Zur Charakterisierung des Gefiiges sind auch elektrische Widerstandsmessungen bei
unterschiedlicher Temperatur sinnvoll, da der Restwiderstand nahe 0 K hauptsdchlich von
Zwischengitteratomen, Versetzungen und Korngrenzen bestimmt ist, wihrend der
temperaturabhingige phononische Anteil von den Volumenanteilen der jeweiligen Phasen
und von inneren Spannungen bestimmt wird [1E], wodurch sich diese Beitrige dann
unterscheiden lassen.

Ziel dieser Untersuchungen war es, Strukturunterschiede der Gitterdefekte zu detektieren, um
Aussagen iiber die Phasenzusammensetzung oder die Spannungszustinde machen zu kdnnen.
Zum elektrischen Widerstand von Metallen tragen unterschiedliche Streumechanismen mit
verschiedener Temperaturabhédngigkeit bei.

Bei tiefen Temperaturen (4,2 K, fliissiges Helium) sind StoBe der Elektronen mit
Fremdatomen (substitutionelle oder interstitielle Legierungselemente) und mechanischen

Gitterbaufehlern (Defekte, Korngrenzen) dominant. Bei Zimmertemperatur sind hingegen die
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Wechselwirkungen der Elektronen mit Gitterphononen vorherrschend, die von der
Kristallstruktur und von den Bindungskréften abhéngen.

Idealisiert 146t sich der elektrische Widerstand als die Summe eines temperaturabhingigen
phononischen Anteils (m(T)) und eines, der durch Streuung an statischen Defekten zustande
kommt (i), annehmen [3-5F]:

Mathiesen-Regel: p(T) = p,(T) + p, [5F]

Da bei sehr tiefen Temperaturen der Beitrag der Gitterschwingungen vernachléssigbar wird,
entspricht der bei 4,2 K gemessene Widerstandswert im wesentlichen p;, p(T) 148t sich als
Differenz zu p(T) berechnen.

Bei der Messung des elektrischen Widerstandes von 4,2 K bis 292 K 146t sich die
Verianderung des phononischen Anteils (hauptsdchlich durch eventuelle Phasenumwandlung
und die Verdnderung der inneren Spannungen) mit der des Gitterdefektanteils (Fremdatome,

Versetzungen, Korngrenzen) vergleichen.

2¢.10 Thermospannung

Auch die Thermospannung (TEP), also die Spannungsdifferenz, die sich zwischen den
Kontaktstellen zweier Metalle ausbildet, wenn diese auf unterschiedlichen Temperaturen
gehalten werden, ist ein Kennwert, der sehr sensibel auf Gefiigeverdnderungen reagiert [4D,
6D, 1E].

Es bildet sich also ein elektrisches Feld E in Gegenwart eines Temperaturgradienten VT
unter der Voraussetzung eines verschwindenden Nettostromes j=0, wobei der
Proportionalitdtsfaktor S, ein Tensor 2. Stufe, als Seebeck-Koeffizient bezeichnet wird [2E]:
E=SVT

Fiir eine mikroskopische Theorie des Seebeck—Effekts [3E] kann man von einer lokalen
Elektronendichte-Verteilungsfunktion

f,(¢) =1 +exp[B(e— )] (2¢.10.1)
mit B =(k,T)'und T =T(F) ausgehen, wobei T(F) die ortsabhiingige Temperatur ist und
g(IZ) das Energieband, in dem sich die Elektronen bewegen ( k = Wellenvektor).

Fiir den Nichtgleichgewichtszustand kann man den folgenden storungstheoretischen Ansatz

machen: (k)= f,(g)+®(k)(~df,/de) (2¢.10.2)
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Die Funktion q)(IZ) kann durch Lésen der Bolzman-Transportgleichung ermittelt werden. Bei

der Relaxationszeit-Ndherung geht man davon aus, daf3 der Kollisionsoperator C durch seine

Eigenfunktion angenédhert werden kann:
Cd(k) = (~df, /de)d(K)/z(k,T) (2¢.10.3),

wobei T(E,T)die Relaxationszeit ist, also die Zeit, die das System benétigt, um ins
thermodynamische Gleichgewicht zu kommen.
Um die Elektronendiffusion zu beschreiben, die durch den Temperaturgradienten

herbeigefiihrt wird, kann man die Funktion
W (&) =W, [ dS,v’ /\?g\ (2¢.10.4)

einfilhren, wobei iiber eine Oberfliche konstanter Energie integriert wird und V die
Elektronengeschwindigkeit ist.

In der Relaxationszeit-Naherung ergibt sich dann unter Verwendung der Funktionen

K. (T)= ng(—dfo 1de)( - 1) 7(6, T W (&) (2¢.10.5),

wobei u das chemische Potential ist, fiir den Seebek-Koeffizienten S:

s =—L K@ (2¢.10.6),
eT K, (T)

mit der Elementarladung e.
In Metallen brauchen nur Elektronen, deren Energie dem chemischen Potential entspricht,

beriicksichtigt werden, was die Berechnung der Funktionen Ko und K; deutlich vereinfacht:

K (T) = e o(u,T) , K,(T) =HT(kBeI) (3—‘;) (26.10.7)

mit o(s,T) =e’r(&, T)W ()
Bis jetzt wurden noch keine Aussagen iiber g(IZ) gemacht; eine erste Ndherung hierzu ist die
hz

Annahme, daBl sich die Elektronen als freie Teilchen verhalten: g(IZ) :2—|22. Die
m

Zustandsdichte N(e) ist dann konstant oder parabolisch:
N(g) = N0|g/€F|H/2,(S =%,1j (2¢.10.8),

wobei N,eine Konstante ist. Die Energieabhdngigkeit von W(¢) ergibt sich dann aus der

Isotropie des Energiebandes mit
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W(e) = [(s +%)m] €[N (&) (2¢.10.9),

wobei man noch zur Vereinfachung der Schreibweise die Funktion

-1
n(g){(s%j }|5|N(5) (2¢.10.10)
einfihren kann.
Fur den Seebeck-Koeffizienten S erhalt man somit:
2
S=—H—(k—‘3jkBT L dnGe)) (1L de(eT) (2¢.10.11)
3 e n(e) de eu \T(ET) de -

S ist also die Summe aus einem Term der nur von den elektronischen Eigenschaften des
Materials abhingt (erster Term) und dem zweiten, der von der Streucharakteristik

(Relaxationszeit) bestimmt wird.

2c¢.11 Kalorimetrische Messungen

Kalorimetrische Messungen konnen Hinweise liefern wie (thermisch) stabil das Gefiige des
hochverformten Drahtes ist [4D, 6D, 1-3DS].

Die innere Energie eines Stoffes wird bei konstantem Druck als Enthalpie bezeichnet, wobei

sich die Enthalpiednderung zwischen zwei Zustinden als AH = .[ c,-dT ergibt; c,ist die

spezifische Wérmekapazitét und T die Temperatur [4DS]. Da die direkte Messung von ¢,

mittels eines Kalorimeters schwierig ist, wird iiblicherweise der Warmestrom Q also die

Wirmemenge pro Zeiteinheit gemessen. Sie ist mit €,und der Probenmasse m durch die

folgende Beziehung verkniipft: Q =V-c,, wobei der Proportionalititsfaktor v die Heizrate
m

des Kalorimeters ist.

Beim verwendeten Verfahren, das im Englischen differential scanning calorimetry (DSC)
heift und im Deutschen prizise als dynamische Wirmestrom Differenzkalorimetrie
bezeichnet wird, besteht die symmetrisch aufgebaute Mefzelle aus einem mit Schutzgas
gespiilten Ofen indem sich Probe und (leerer) Referenztiegel befinden.

Wihrend des Versuches wird der Ofen mit konstanter Heizrate geheizt, und die

Temperaturdifferenz zwischen Referenz und Probe gemessen, aus welcher durch vorherige
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Kalibration des Gerdtes die dazu proportionale Wéarmestromianderung A Q ermittelt werden

kann.

2¢.12 Dynamische mechanische Analyse (DMA)

Diese Methode bietet die Mdoglichkeit, den komplexen Elastizitditsmodul eines Werkstoffes
zu messen. Hierbei wird die Probe, etwa ein kurzes Stiick der Saite, ein- oder beidseitig als

Rundstab eingespannt und durch ein sinusféormiges Signal mit der Winkelgeschwindigkeit @
zu Schwingungen angeregt. Der dabei ermittelte komplexe Elastizititsmodul E° entspricht

betragsmdfig dem Quotienten aus der Amplitude der aufgebrachten Spannung o, und der
Amplitude der gemessenen Verformung ¢, [4DS]. Mit Hilfe des Phasenwinkels & zwischen
Spannung und Verformung ergibt sich fiir den Real- und den Imaginirteil, also fiir den

Speichermodul E'(@)=|E’|-cosdund fiir den Verlustmodul E'(a)=|E"|-sins, wobei

besonders der Verlustmodul als Materialkennwert fiir die Dampfung geeignet erscheint.
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3 Hypothese

Die Tatsache, daB es bis jetzt nur wenige Erfahrungswerte gibt, welche Faktoren fiir den
Klang einer Geigensaite entscheidend sind, legte eine fundierte wissenschaftliche
Untersuchung nahe.

Die Uberlegung dabei war, daB das aus dem Austenit durch die verformungsinduzierte
martensitische Umwandlung entstehende Gefiige bei der nicht umsponnenen Violin e-Saite
der entscheidende Faktor ist, der den Klang beeinfluflt, wobei Inhomogenititen in der
Phasenverteilung tiber den Querschnitt der Saite zu erwarten sind.

Als Erginzung zu den Gefiigeuntersuchungen schien eine Messung physikalischer Grofien,
die entweder fiir die akustischen Eigenschaften direkt entscheidend sind (Elastizitdtsmodul,..)
oder das Gefiige charakterisieren (elektrischer Widerstand, Thermospannung, Mikrodehnung,
DoménengroBe, Defektwahrscheinlichkeiten ...) und damit indirekt auf den Klang wirken,
sinnvoll.

Aullerdem war eine Messung der Klangeigenschaften der Saite ohne den EinfluBl von Geige
und Bogen unabhingig vom schwer fafbaren Klangempfinden der Musiker

erfolgversprechend.

Die Hypothese war, dall, durch Korrelation der Klangmessungen an den Saiten mit den
Aussagen der Musiker deren Klangempfinden zu quantifizieren sei und dann diese Ergebnisse
mit Unterschieden des Gefiiges und der physikalischen Eigenschaften in Beziehung gesetzt
werden konnten.

Dadurch sollten die entscheidenden Faktoren fiir den Klang erkennbar werden.

In dieser Hinsicht erschien der unerwartet hohe Martensitgehalt sowie der unerwartet niedrige
Elastizitditsmodul der Saiten aus Cr Ni-Stahl, letzterer auch im Hinblick auf die Textur,
besonders interessant.

Anderungen des Phasenverhiltnisses von Austenit zu Martensit, der Versetzungsdichte (z.B.
durch Erhohung) und im Magnetisierungszustand durch zusétzliche Magnetisierung
erschienen als mogliche Griinde fiir die klangliche Alterung der Saite (Verschlechterung des

Klanges nach langer Spieldauer).
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4 Versuchsdurchfuhrung

4a Material

Die untersuchten drei Arten von Saitendridhten bestehen aus nichtrostenden Cr-Ni Stdhlen
vom Typus 18/8 (X10CrNil8-8 nach EN 10088, genaue Zusammensetzung Tab.4a.1), welche
auch fiir Federn, Messer und Bleche verwendet werden [SWE]. Drdhte aus diesen

Legierungen finden aufler als Geigensaiten auch bei Zahnregulierungen Anwendung.

Tab.4a.1: chemische Zusammensetzung, 302HLS, 302A: Herstellerangaben, 1.4310: Analyse
der VA-Stahl Priiftechnik und Analytik, n.a. = nicht analysiert

Chemische Zusammensetzung der Chargen
Kurzname: 1.4310 302HLS 302A
Analyse: VA-Stahl Bekaert Bekaert
Element: (Massen-%)| (Massen-%) | (Massen-%)

Cr 17,320 16,84 18,43

Si 0,300 1,01 0,68

Mo 0,320 0,27 0,109

\Y n.a. 0,073 0,083

Al n.a. 0,002 0,003

Ti n.a. 0,005 0,004

w n.a. 0,037 0,037

Ni 8,230 7,71 8,26

Co n.a. 0,077 0,047

Mn 0,856 0,811 0,403

Cu n.a. 0,386 0,308

N 0,078 0,0238 0,0423

C 0,092 0,103 0,061

P n.a. 0,021 0,018

S n.a. 0,006 0,004

Nb n.a. 0,014 0,013
Maao (°C) 3,4 29,6 22,8
Stapelfehlerenergie (mJ/m2)| 25-30 25-30 25-30
Mazo (°C)=413-462[(C+N)]-9,2[Si]-8,1[Mn]-13,7[Cr]-9,5[Ni]-18,5[Mo]

Die unterschiedlichen Legierungszusammensetzungen beeinflussen die Austenitstabilitdt, was

sich nach T. Angel [SMV] durch die in der Tab.4a.l eingetragene Mgz Temperatur

ausdriicken 146t. Es handelt sich hierbei um eine nach einer empirischen Formel aus der
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chemischen Zusammensetzung berechenbare Temperatur in °C bei der eine wahre Dehnung
(true strain) von 0,3 (entspricht unter Vernachldssigung der Volumsdifferenz von 2-7 %
zwischen den beiden Phasen einem Umformgrad ¢ = 0,3; Definition des Umformgrades siche
Seite 45) 50 % verformungsinduzierten Martensit erzeugt. Eine tiefere Mgy3p Temperatur
bedeutet also, daB der Stahl gegeniiber verformungsinduzierter —martensitischer
Phasenumwandlung stabiler ist. 1.4310 ist dadurch resistenter gegeniiber der Bildung von
verformungsinduziertem Martensit als die anderen beiden Chargen. Dieser EinfluBl auf die
Phasenstabilitdt hidngt auch mit der Stapelfehlerenergie y dieser im unverformten Zustand
austenitischen Stdhle zusammen.

In der Literatur [4WE] wurden dafiir die folgenden empirischen Gleichungen (4a.1-4)

gefunden, wobei die Prozentsdtze der Legierungselemente in Gewichtsprozent zu verstehen

sind:

y =4+1,8(%Ni)—0,2(%Cr)+410(%C) (4a.1)
y =34+1,4(%Ni)—1L1(%Cr)—77(%N) (4a.2)
y =34+2,2(%Ni)—11(%Cr)—13(%Si) (4a.3)
y =32+2,4(%Ni)—1,2(%Cr)—1,2(%Mn) (4a.4)

Da keine Formel fiir alle Legierungselemente gemeinsam angegeben ist, betragen die
Stapelfehlerenergien fiir jede der drei Chargen im Mittel 25-30 mJ/m”.

Generell sei noch angemerkt, da3 keiner, der in der Literatur [1-5WE] flir das austenitische
Ausgangsmaterial angegebener Kennwerte (Elastizitdtsmodul, mechanische-, magnetische
Eigenschaften,..) den hochverformten, stark texturierten, hauptséchlich martensitischen Draht
beschreibt. Die verglichenen Drihte unterscheiden sich, von der Zusammensetzung

abgesehen, auch durch Hersteller und Ziehprozef3 (siche Abb.4a.2).
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Tab.4a.2: Durchmesser der Ziehstufen (mm) (Die grau
unterlegten Ziehstufen standen nicht zur Verfiigung)

Durchmesser der Ziehstufen (mm)
Ziehstufe: [1.4310 |302A | 302HLS

0 1.200 |1.100 | 0.800
1 1.090 | 1.049 | 0.748
2 1.010 | 0.964 | 0.687
3 0.936 | 0.886 0.631
4 0.862 | 0.814| 0.580
5 0.795 | 0.748 0.533
6 0.732 | 0.687 0.490
7 0.675 | 0.631| 0.450
8 0.610 | 0.580| 0.413
9 0.550 | 0.533| 0.379
10 0.500 | 0.490 0.348
11 0.450 | 0.450 0.320
12 0.415 | 0.413| 0.294
13 0.382 |0.379| 0.270
14 0.350 | 0.348

15 0.320 | 0.320

16 0.300 | 0.294

17 0.270 | 0.270

Der mit 1.4310 bezeichnete Draht stammt von Gebauer & Griller aus Linz und ist jener, aus
dem derzeit die Violinsaite ,,Gold e 0,270 von Thomastik-Infeld in Wien hergestellt wird.

Er ist als warmgezogenes und gegliihtes (1100°C) Vormaterial mit 1,2 mm Durchmesser und
in allen nachfolgenden Kaltziehstufen (Abb.4a.2) sowie als Endprodukt mit 0,27 mm
Durchmesser im aufgespulten Zustand verfiigbar. Aulerdem liegt vom Endprodukt noch die
vergoldete Violinsaite (G) sowie der nicht aufgespulte Zustand aus der Ziehmaschine
(,,Kopf“(K)) vor. 302HLS und 302A wurden zum Vergleich untersucht und stammen von
Bekaert aus dem Stammwerk Zwevegem in Belgien. Sie werden von 0,8 mm bzw. 1,1 mm
Vormaterial beginnend (was leider nicht zur Verfligung stand) bis auf ebenfalls 0,27 mm
Durchmesser kaltgezogen, wobei beide Endprodukte auch in einem gerichteten Zustand (R)
vorliegen, bei dem der Durchlauf durch Zickzack angeordnete Rollen die makroskopischen
inneren Spannungen verringert hat. Bei 302A gibt es auch wieder einen nicht aufgespulten
,»Kopf“-Zustand (K) direkt aus der Ziehmaschine mit 0,27 mm Durchmesser. Charge 302A ist
vernickelt, wobei die Schichtdicke etwa 1 um betragt.

In dieser Arbeit werden die Proben durchgidngig mit einem Symbol, welches aus zwei Grofen

zusammengesetzt ist, gekennzeichnet. Dieses bezieht sich auf die Charge z.B. 1.4310 und den
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Durchmesser der Ziehstufe in mm. 1.4310 0,732 mm ist also laut Tab.4a.2 die 6. Ziehstufe der
Charge 1.4310. Die im folgenden als ,,Umformgrad ¢* bezeichnete GroBe ergibt sich aus der
wahren Querschnittsdnderung als:

Vormaterialdurchmesser
Ziehstufendurchmesser

¢=2-In

Umformgrad Uber Drahtdurchmesser

3.0 |
] /4
1 |—6—1.4310 &
254 A 302A -h
1 302HLS OA
] A
S 2.0 ./}/ 1
8 oa
— _ S A
= ] . I\
L 1.0 * i
e ] /. A
- 1 /’ A
0.54 0 A
| ‘/ ‘ A
0.01 / A

12 11 10 09 08 07 06 05 04 0.3
Durchmesser (mm)

Abb.4a.1: Umformgrad als Funktion des Durchmessers fiir die drei Chargen von Proben

4b Experimentelle Methoden

4b.1 Mikroskopie

Lichtmikroskopie:

Lichtmikroskopische Untersuchungen (Zeiss Axioplan) reichen nur beim Ausgangsmaterial,
und den wenig verformten Ziehstufen bis zu etwa ¢ = 1 aus, um das Gefiige zu
charakterisieren. Dazu wurden die Drihte eingebettet, geschliffen, poliert und kurz (5s) mit

BII von Struers geétzt.
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Rasterelektronenmikroskopie:

An der TU- Berlin wurde eine EBSD Untersuchung im Rasterelektronenmikroskop an Probe
302A 0,748 mm durchgefiihrt, die fiir ein radiales Profil des Martensitgehaltes verwendet
wurde. Die Abbildungen im Rasterelektronenmikroskop mit riickgestreuten und sekundiren
Elektronen zeigten keine wesentliche Verbesserung im  Vergleich zu den

lichtmikroskopischen Bildern.

Transmissionselektronenmikroskopie:

Die feiner werdenden Gefiigestrukturen der hoher verformten Dréhte sowie der Wunsch, auch
den Beginn des Verformungsvorganges mit hoherer Auflosung zu untersuchen, legten den
Einsatz der Transmissions-Elektronenmikroskopie (TEM) nahe. Diese ermoglicht es, durch
die hohe Auflosung, sogar Netzebenen abzubilden und hat den Vorteil, im Beugungsbild

Information tiber Orientierungen und Phasen zu liefern.

Allerdings ist die Probenpriparation fiir TEM [3MD] verhiltnismidBig aufwendig, da die

zylinderformige Geometrie der bis zu 270 um diinnen Saiten ein elektrochemisches Polieren
erschwert. Deshalb wurden mehrere Drdhte langs nebeneinandergeklebt, bis zur Mitte
abgeschliffen und mit bis zu 0,5 um Diamantfolien poliert und dann mit einem 3 mm TEM-
Probenhaltering versehen. Nach dem Umdrehen wurde auch die zweite Seite abgetragen, bis
der Langsschliff durch den Draht etwa 20 um Dicke hatte und dann in der Ionenmiihle (Gatan
Duomill oder Gatan PIPS) bis auf Elektronentransparenz gediinnt werden konnte.

Auch die mit dem focus ion beam (FIB) Gerit praparierte Probe bestand aus einem etwa

40 pm dicken, beidseitig poliertem Léngsschliff. Als Halter fungierte ein kupferner
Probenhaltering, von dem ein Drittel abgeschnitten worden war, um ein sichelformiges
Ringsegment zu bekommen. Auf dieses wurde der Lingsschliff so aufgeklebt, daB3 er bis in
die Mitte des Ringes ragte, mit der schmalen Stirnfliche parallel zu einer Linie durch die
beiden ,,Sichelspitzen®. Die waagrechte Stirnflache der stehend eingeklemmten Probe kann
dann im FIB-Gerdt von oben mit dem Ionenstrahl bearbeitet werden, wobei an der
gewlinschten Stelle von beiden Seiten so lange Material abgetragen wird, bis nur mehr ein
diinner, durchstrahlbarer Steg stehen bleibt. Die FIB-Préparation wurde bei Siemens in
Miinchen in der Arbeitsgruppe von Herrn Dr. Cerva (1.4310 0,27 mm) und am ESI Leoben
(302A 0,27 mm) durchgefiihrt.

Fiir die Querschnittsprobe wurde ein Biindel von Drihten in einem Watt’schen Nickelbad

vernickelt und in Scheiben geschnitten, welche dann beidseitig geschliffen, poliert und
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ionengediinnt wurden. Da diese aus Nickel und Stahldrahtscheibchen bestehenden Proben
sehr instabil sind, wurde sie zwischen zwei Kupfernetzchen ins TEM eingeschleust.

Die verwendeten Elektronenmikroskope waren vom Typ JEOL JEM-200CX (200 kV), JEOL
JEM-100CX (100 kV) und grofteils ein Phillips FEI Technai F20 S-TWIN (200 kV), welche
sich alle bei USTEM an der TU- Wien befinden.

Die Indizierung der Beugungsbilder erfolgte mit Hilfe des Programms EMS On Line [2SO].

4b.2 Phasenanalyse mittels magnetischer Messungen

Da die Phasenanalyse im TEM-Beugungsbild nur eine ganz bestimmte kleine Probenstelle
charakterisiert und auBlerdem nicht leicht zu quantifizieren ist, schien eine Messung des
Gehaltes an Martensit auf magnetischem Weg sinnvoll.

Diese wurden bei der Voest-Alpine Mechatronics in Linz durch Herrn Dr. Angerer in einem
selbst gebauten Gerét, das die Sattigungspolarisation der Probe mif3t, durchgefiihrt.

Das MeBverfahren ist jenes der Momentspule nach Weberberger, wobei die Kalibrierung
durch MoBbauer-Effekt Untersuchungen, der jeweils am hdchsten verformten Probe jeder

Charge erfolgte.

4b.3 Phasenanalyse mittels MéRbauereffekt

Diese Messungen, die von Herrn Prof. Walter Steiner auf seiner Anlage am Institut fiir
Festkorperphysik der TU- Wien durchgefiihrt wurden, dienten dazu, das Magnetoskop (siche
voriger Absatz) kalibrieren zu konnen, da die untersuchten Werkstoffe iiblicherweise im
austenitischen Zustand vorliegen und es deshalb weder Literaturdaten, noch eine Probe gab,
von der man sicher sein konnte, daf} sie zu 100 % martensitisch sei.

Die Messung erfolgte in Transmission mit einer °'Co-Quelle in Rhodium und einem 512-
Kanal Analysator mit 0,02 mm/s Auflésung pro Kanal.

Probenpriparation

Als Proben dienten, dhnlich wie fiir das TEM beidseitig mechanisch diinngeschliffene Drihte,
um in Transmission messen zu konnen [3MD]. Hierbei wurden auf einer Flache von etwa 1,7
cm im Quadrat entsprechend viele Drahtstiickchen nebeneinander auf ein durchsichtiges
Kunststoffplittchen geklebt und mit Schleifpapier bis zur Hélfte abgetragen und mit Kérnung
4000 poliert. Nach dem Aufkleben eines zweiten Pléttchens auf die polierte Seite, dem
Abtragen von Pléttchen 1 und dem Diinnen der zweiten Seite wird auch diese poliert. So

entstehen die fiir die Messung in Transmission ndtigen etwa 20 um diinnen Plattchen.
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Bei dieser Priparationsmethode besteht prinzipiell die Gefahr durch das Schleifen
zusétzlichen Martensit zu erzeugen und durch die Verdanderung der Geometrie der Dréhte (aus
Zylindern werden diinne Latten) eine bei den Drédhten vorhandene martensitdrmere
Oberflachenschicht zu unterreprisentieren, was beides die Ergebnisse zu hdheren
Martensitgehalten verschieben wiirde. Ersteres erscheint durch die ausschlieBliche
Verwendung der am hdochsten verformten Drédhte, bei denen die zusétzliche Verformung
durch das Schleifen gegeniiber der durch das Drahtziehen gering ist, vernachlissigbar,
letzteres durch eine bei den Restaustenitanalysen mit Synchrotron- und Rontgenstrahlung
festgestellte geringe Dicke der Randschicht in der Groenordnung von unter 10 um nicht von
groflem EinfluB3. (Wie man sich leicht {iberzeugen kann, betrdgt der diesbeziigliche Fehler bei
einem 100 % martensitischen Draht mit 270 um Durchmesser, dessen Oberfldchenschicht von
10 pm Dicke 100 % austenitisch ist ca. 7 %; in der Praxis wird der Fehler etwa halb so grof3

sein und ist somit mit der MeBunsicherheit des Verfahrens vergleichbar.)

4b.4 Rontgenographische Phasenanalyse

Diese Messungen dienen zur Phasenanalyse an der Drahtoberfliche, um die
Phasenzusammensetzung in diesem Bereich zu messen, in dem iiblicherweise die hdchste
Wirme im Umformprozel3 generiert wird, welche die Martensitbildung hemmt, obwohl dort
die hochsten Schubspannungen herrschen. Die Experimente wurden im ,Labor fiir
Kristallographische Analytik Dr. Gobel” in Miinchen, grofiteils von Frau Dr. Ulrike
Hermeking-Gdobel durchgefiihrt, die folgende kurze Beschreibung des Versuchsaufbaus und
der Auswertemethode sind aus Threm Bericht iibernommen:

Die Rontgenbeugungsuntersuchungen erfolgten an einem Bragg-Brentano-Diffraktometer
(Abb.4b.4.1) mit einer fiir Stahlproben geeigneten Wellenldnge. Um storende Einfliisse durch
diffuse Fluoreszenzstrahlung zu vermeiden, wurde mit Cr-Ko-Strahlung (Wellenlédnge Acrxai
= 228970 A, Acrka2 = 2,29361 A) gearbeitet. Der divergente Strahlengang ist in Abb.1.
dargestellt.
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Planar

Abb.4b.4.1: Bragg-Brentano-Diffraktometer [www.goebelx-ray.de]

Auswertung

Bei der quantitativen Phasenanalyse werden die Integralintensititen der Phasen in Relation
gesetzt. Dabei spielen aber auch Textureinfliisse, die Auswirkungen auf die Intensititen
haben, eine grofe Rolle. Um auftretende Textureinfliisse zu minimieren, wurden die
Integralintensitdten mehrerer Reflexe (Austenit(111), Austenit(200), Austenit(220),
Ferrit(110), Ferrit(200)) summiert und phasenspezifisch in Relation gesetzt.

Fiir die quantitative Phasenanalyse wurden alle Integralintensititen mit dem Lorentz-
Polarisations-Faktor korrigiert und auf die Phasenzusammensetzung der MoRBbauer-Probe
1.4310 (bekannte Phasenzusammensetzung) bezogen.

Die analysierten Phasen waren Austenit (ICDD-Nr.: 23-0298) und Ferrit/ Martensit (ICDD-
Nr.:06-0696), wobei bei Charge 302A zusétzlich Nickel (Oberflichenschicht) (ICDD-Nr.: 04-
0850) gefunden wurde. Diese Nickelschicht wurde nicht in die quantitative Auswertung
einbezogen.

Die Nachweisgrenze des Bragg-Brentano-Diffraktometers liegt beica. 0,1 %. Durch die
Texturierung der Proben liegt der Fehler bei ca. 10 % im Verhéltnis zu den Ergebnissen der
MoBbauereffekt Messungen, die eine MeBgenauigkeit von + 3% haben.

Probenpriparation

Als Proben dienten einzelne Drihte, beziehungsweise einzelne Drihte, die elektrochemisch

gediinnt wurden, wobei der in [2D] beschriebene Versuchsaufbau als Vorbild diente.
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Dazu wurde der Draht (Anode) mit Hilfe einer in der Werkstitte des Instituts fiir
Festkorperphysik gebauten Halterung aus PVC axial in ein Rohr aus rostfreiem Stahl
(Durchmesser 6 cm, Lange 12 cm) eingespannt, das auch als Kathode diente.

Dieser Versuchsaufbau befand sich in einem mit einem Gemisch aus 60 % Phosphorsiure und
40 % Schwefelsdure (nach [3TE], Achtung! Schutzkleidung, Gesichtsschutz und Handschuhe
erforderlich!) gefiillten 800 ml-Becherglas, welches sich zur Badbewegung im
Ultraschallreiniger befand.

Die besten Resultate wurden bei geringen Gleichstromen (30 mA) und einer Kiihlung des
Wasserbads im Ultraschallreiniger mit Eis erzielt, da dieses sonst durch den
Ultraschallreiniger zu stark erwérmt wird.

Bei konstanter Badtemperatur bleiben dann Strom und Spannung niherungsweise konstant
und somit kann die voraussichtliche Dauer bis zum gewiinschten Abtrag geschitzt und auf
einer Zeitschaltuhr, welche die Stromzufuhr zum Netzgerit unterbricht, eingestellt werden.
Durch Inhomogenititen im elektrischen Feldverlauf an den Enden des Stahlrohres entsteht nur

in der Mitte ein gleichméBig diinner Bereich von etwa 6 cm Lénge.

4b.5 Rontgenographische Texturanalyse

Diese Messungen wurden an der TU- Berlin durch Mitarbeiter von Herrn Prof. Dr. Walter
Reimers am Institut fiir Werkstoffwissenschaften und —technologie durchgefiihrt.

Die Messung erfolgte mit Co-K,-Strahlung (A=1,78897 A) mittels eines Huber-Vierkreis-
Diffraktometers und eines Position-Sensitive-Detectors von Mbraun mit Al-Filter.

Probenpréparation

Um Proben mit der nétigen Querschnittsfliche von einigen mm? herzustellen, wurden die
Drihte zu einem Durchmesser von 3-4 mm mit Hilfe von Kabelbindern aus Kunststoff
gebiindelt, in durchsichtiges und rontgenamorphes (sonst Rontgenlinien des Fiillstoffes)
Epoxydharz eingebettet und im Querschnitt metallographisch geschliffen und poliert.

Um die mechanische Beeinflussung der Oberfldche zu minimieren, wurden die Proben auch
noch kurz (20s) im Struers Lectupol mit dem Elektrolyt AIl (von Struers) elektropoliert,
nachdem durch Absdgen des Einbettmittels an der Riickseite der elektrische Kontakt mit Hilfe
von etwas Leitsilber hergestellt worden war (Einstellungen des Gerdtes wie von der
Automatik ermittelt; der Elektrolyt sollte Kiihlschranktemperatur haben.).

Die mit solcherart priparierten Proben bestimmte Textur entspricht einer Mittelung {iber den
ganzen Drahtquerschnitt und iiber viele Drihte, wobei sich eine geringfiigige Verkippung der

Einzeldrihte gegeneinander nicht immer ausschlie3en 1403t.
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4b.6 Linienprofilanalyse mit Synchrotron-Réntgenstrahlung

Versuchsdurchfithrung

Die Messungen wurden am HASYLAB in Hamburg an der Beamline G3 mit einer
Wellenlinge von 1,788 A und einer Schrittweite von 0,01°Q durchgefiihrt.

Probenpréparation

Die meisten Proben entsprachen jenen, die fiir die rontgenographische Texturanalyse
verwendet wurden; fiir die Tiefenprofile wurden Drihte verwendet, die wie in 4b.4
beschrieben elektrochemisch gediinnt worden waren. Diese sind dann mit der Zange in etwa 4
mm lange Stiicke gezwickt und mit doppelseitigem Klebeband auf ein durchsichtiges
Kunststoffpldttchen geklebt worden, um so eine quadratische Fliache von einigen mm? zu
bilden.

Einige Proben wurden unter Argon im Abschreckdilatometer (Bdhr Thermoanalyse DIL 805
A-V4) wirmebehandelt, um die (thermische) Stabilitit des metastabilen Gefiiges zu
untersuchen. Hierbei wurde unter Verwendung des Heizringes von Raumtemperatur weg mit
40 K/min geheizt, dann die Probe fiir 2 min. auf der angegebenen Temperatur gehalten und
schlieBlich mit 10 K/min abgekiihlt.

Auswertung

Fiir die Linienprofilanalyse wurde nach der ausgiebigen Erprobung verschiedener Verfahren
(u.a. Analyse der Einzelreflexe mit Hilfe des Programms PeakFit [3SO], ,,whole-profile
fitting™ mit dem Programm mwp [5SO]) das im Internet frei zugéngliche Programm MAUD
[1S0, 38, 48S, 58, 68, 8S] gewéhlt.

4b.7 Thermoelektrischer Effekt

Halt man die beiden Enden cines elektrischen Leiters, die mit einem anderen Metall in
Kontakt stehen auf unterschiedlicher Temperatur, so mifit man eine elektrische
Potentialdifferenz, die Thermospannung, welche sehr empfindlich gegeniiber Verdnderungen
des Gefiiges ist.

Die Messungen wurden von mir an der KU-Leuven, Fakultit fiir Maschinenbau, Institut fiir
Metallurgie und Werkstoffwissenschaften bei Herrn Prof. Dr. Ludo Froyen durchgefiihrt.
Wihrend der Messungen herrschte eine Raumtemperatur von 20°C, das kalte Ende (Pluspol)
hatte eine Temperatur von 14°C, das warme 24°C. Die Klemmen bestanden aus Messing und

wurden mit einem Drehmoment von 0,5 Nm angezogen.
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4bh.8 Elektrischer Widerstand

Die Messungen wurden von mir am Institut fiir Festkoperphysik bei Herrn A.o.Prof. Dr. Ernst
Bauer durchgefiihrt.

Als Proben dienten etwa 2,8 cm lange Drahtstiicke, an welche die 4 Drihte der
Briickenschaltung angeldtet wurden.

Da sich rostfreier Draht schlecht loten 14Bt, war nach dem Ausprobieren mehrerer
einschldgiger Produkte nur die Verwendung des FluBmittels ,,stay-clean* des Herstellers

J. W. Harris Co. Inc. (www.jwharris.com) aus den USA zielfiihrend.

Die MeBunsicherheit ergibt sich hauptsidchlich aus der endlichen Gréfe der Lotpunkte und der
damit verbundenen Unsicherheit in der Bestimmung der MeBldnge sowie in geringerem Maf3

aus moglichen Warmebehandlungseffekten durch das Loten.

4b.9 Differential scanning calorimery

Die Messungen wurden in Aluminiumtiegeln unter Argon bei einer Heizrate von 20 K/min
bei 2,5 mg Probengewicht auf einem Gerdt vom Typ TA Instruments DSC 2920 CE
durchgefiihrt.

4b.10 Zugversuche

Die Ermittlung der mechanischen Kennwerte erfolgten mit einer Zwick Z050
Universalpriifmaschine unter Verwendung des ,,Multisens* Langendnderungsaufnehmers.

Die Einspannldnge betrug beim Grof3teil der Messungen 14 cm bei 10 cm MeBlénge und die
Priifgeschwindigkeit 1,5 mm/min. Bei den spéter durchgefiihrten Messungen an den
Geigensaiten (Tab.5b10.1) standen lidngere Proben zur Verfligung, weshalb bei 25 cm
Einspannlidnge und 20 cm MeBlédnge mit 3 mm/min gemessen wurde, um eine vergleichbare
Verformungsgeschwindigkeit zu haben.

Bei der Messung von diinnen Drihten ergibt sich einerseits das Problem, da3 diese entweder
aus dem Spannzeug herausgezogen werden oder durch die Kerbwirkung der geriffelten
Spannbacken brechen. Ersteres konnte durch die Verwendung des 20 kN Spannzeuges mit
entsprechend hohen Spannkriften verhindert werden und letzteres dadurch, dafl die
Spannbacken mit selbstklebendem Gewebeband (,,tesa extra Power*) gepolstert wurden.

Die Messung des Elastizititsmoduls erfolgte in Hysterese (Abb.5.10.2) nach O-Norm EN
10002-1 [1Z].
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Dadurch 14Bt sich der Elastizititsmodul genauer als mit der Tangentenmethode bestimmen,
besonders dann, wenn die Drdhte der mittleren Verformungszustinde durch ihr
spiralfederartiges Aussehen und die dadurch bedingten Federkréifte keinen linearen
Anfangsbereich im Spannungs- Dehnungsdiagramm zeigen [1D]. Deshalb, und durch die
verwendete Vorkraft, wurde der Nullpunkt der Zugversuchskurve aus dem Schnittpunkt der
x-Achse (Dehnung) mit einer Tangente an die gemessene Kurve bestimmt, welche die aus der

Hystereseschleife ermittelte Steigung hat.

4b.11 Akustische Messungen mit dem Monocord

Die Charakterisierung der akustischen bzw. Dampfungseigenschaften war als Briickenschlag
zwischen den Geflige- bzw. physikalischen Eigenschaften und dem Klang geplant. Die ersten
Versuche mit dem am Institut vorhandenen dynamisch mechanischen Analysegerit DMA
2980 von TA-Instruments scheiterten zuerst am seitlichen Wegrollen der runden Dréhte in der
Einspannung fiir Biegeversuche und dann am Rutschen der Drdhte in der fiir Fasern
gedachten Einspannung, dem aber erfolgreich durch eine Eigenbaulosung aus der Werkstétte
des Instituts fiir Festkorperphysik abgeholfen werden konnte. Schlielich stellte sich aber
heraus, daf3 durch die geringen Krifte und die kurze Einspannlidnge die erzielbaren Wege im
Verhéltnis zur Auflosung des Wegaufnehmers zu gering waren. Auch die
Déampfungscharakterisierung mit Hilfe eines Torsionspendels scheiterte daran, dafl die
verfligbaren Geridte zur Messung von massiven Blechstreifen gedacht waren und sich nicht fiir
diinne Dridhte eigneten. Deshalb erschien die Entwicklung eines Priifstandes notwendig, bei
dem die Saite, wie in der Praxis transversal schwingen kann, da der longitudinale
Schwingungsmodus (DMA-Fasereinspannung) und der Rotationsmodus (Torsionspendel)
beim Geigenspiel nur in geringem Mal auftreten und moglichst unterdriickt werden, da sie
den Klang der Geige eher ungiinstig beeinflussen. Um die Saiten akustisch ohne den Einfluf3
des Instruments und unabhéngig vom menschlichen Ohr charakterisieren zu kdnnen wurde
von Herrn A.o.Prof. Dr. Johann Wassermann ein Priifstand (JW _IDEE GSV1) entwickelt,

dessen erste Version in Abb.4b11.1 zu sehen ist.
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Abb.4b.11.1: Saitenpriifstand JW_IDEE GSV1, Ausbaustufe |

Die e-Saite ist zwischen zwei Rollen im Abstand von 32,5 cm eingespannt, was der
freischwingenden Liange der Saite auf der Geige entspricht und wird mittels
Getriebeuntersetzung (im Vordergrund von Abb.4b.11) auf ihre Grundfrequenz von

669,3 Hz gestimmt, wobei die Einspannkraft gemessen wird.

Die Anregung erfolgt mit einem sinusformigen Signal in einer Einspannung (Ausbaustufe I),
die als diinnes Blech ausgefiihrt ist und quer zur Saite iiber die im Hintergrund sichtbare
Stange durch einen Elektromagneten (Erregerspule) bewegt wird, wobei gleichzeitig die
Erregerkraft gemessen wird.

Die Schwingung der Saite wird durch einen zweidimensionalen optischen Detektor gemessen,
der aus einer Kombination von je einem Laserdioden- und Photodiodenarray pro Richtung
besteht und ldngs der Saite zur Messung der unterschiedlichen Obertdne verschoben werden
kann.

Das System, zu dem auch noch die ndtige Analogelektronik (Spannungsversorgung,
MefBverstarker,...) gehort, wird durch einen PC unter Verwendung der Soundkarte und einer

MeBdatenerfassungskarte durch ein Programm in LabVIEW [4SO] gesteuert.
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Dadurch ergeben sich verschiedene Betriebsmdglichkeiten.

Eine davon ist, die Ubertragungsfunktion eines Teiltones zu messen, die das Verhiltnis von
Amplitude zu Erregerkraft in Abhéngigkeit von der Frequenz beschreibt.

Die Erregerfrequenz (Sinus) wird in Schritten von 0,1 Hz verdndert, wobei, um ein
Verstimmen des Systems durch zu hohe Amplituden zu vermeiden, diese auf + 10 % konstant
gehalten wird.

Die Ubertragungsfunktion kann dann z.B. durch ihre Halbwertsbreite charakterisiert werden
und liefert somit eine Aussage, wie stark der Teilton bei einer bestimmten Amplitude
gedampft wird.

Bedingt durch die Leistung des Elektromagneten und die, durch die Ortsauflosung der
Photodioden  notwendigen  Schwingungsamplituden, ist es nur mdglich die
Ubertragungsfunktion fiir die Grundharmonische und den ersten Oberton zu messen, was
allerdings keine reproduzierbaren Unterschiede zwischen den verschiedenen Saiten ergeben
hat. Bei diesem Versuchsaufbau gibt es auch keine Moglichkeit, gleichzeitig die
Amplitudenverhéltnisse der Obertone zueinander zu messen.

Aus diesem Grund wurde dann der Priifstand dahingehend modifiziert, da3 die Erregung mit
weillem Rauschen durch einen externen Rauschgenerator und einen externen Verstarker
erfolgte und die Getriebeuntersetzung zur Vorspannung motorisiert wurde (Abb.4b.11.2).

Die dadurch erzielbaren Schwingungsamplituden sind sehr klein, weshalb auf ein Laser
Doppler-Interferometer als Sensor zuriickgegriffen werden mufite, wobei die Positionierung
des Laserstrahles auf der 270 pm diinnen Saite so zu erfolgen hat, dal er in sich
zuriickreflektiert und auf den Empfinger fokussiert wird, was viel Geduld und eine ruhige

Hand des Experimentators erfordert.
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Abb.4b.11.2: Saitenpriifstand JW_IDEE GSV1, Ausbaustufe 11

Positioniert man den Laser in der Mitte der Saite, so kann man die Grundharmonische und die
geradzahligen Obertone detektieren, was den Vorteil hat, dal man Maxima miteinander
vergleicht und daf3 die Position leicht reproduzierbar einzustellen ist.

Wihlt man eine andere Position, so kann man meist alle Obertone untersuchen, ist aber bei
jeder Oberwelle unterschiedlich weit vom Schwingungsknoten entfernt, wodurch die
Intensititen der Obertone geringer und schlechter vergleichbar sind.

AuBerdem ist in der Ndhe eines Schwingungsknotens das Ergebnis stark von der Position des
Lasers abhingig, was dazu fiihrt, dal die Oberwellen, deren Knoten nahe des MeBpunktes

liegen, nicht reproduzierbar mef3bar sind.

4b.12 Dichtemessungen

Ziel der Messungen war es, einerseits fiir die Schwingungsexperimente die Werte fiir die
lineare Massendichte zu liefern, und andererseits die aus der Literatur bekannte [2W]
Volumszunahme in  Folge der Martensitbildung fiir den  Spezialfall der
verformungsinduzierten martensitischen Umwandlung beim Kaltziehen von Cr Ni-Stéhlen zu
untersuchen. Die Dichtebestimmung erfolgte nach dem archimedischen Prinzip unter
Verwendung von destilliertem Wasser, das mit einem Tropfen Spiilmittel zur Verringerung

der Oberflachenspannung versetzt war. Es wurde eine digitale Prazisionswaage vom Typ
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Sartorius BP211D und das entsprechende Zubehor verwendet. Als Proben dienten
Drahtbiindel mit einem Gewicht von etwa 4 g, und die Wassertemperatur wurde bei der

Messung berticksichtigt.
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5 Ergebnisse

5.1 Mikroskopie

Lichtmikroskopie

Die folgenden Abb.5.1.1-4 illustrieren das Gefiige des Vormaterials und der Drdhte nach
wenigen Ziehstufen. Die Versuchsdurchfiihrung wurde in Kapitel 4b.1 beschrieben

Da die drei verschiedenen Arten von Dréihten keine signifikanten Unterschiede der Gefiige
zeigten, wird hier exemplarisch das Gefiige von Probe 302HLS beschrieben.

Abb. 5.1.1 zeigt im Querschnitt die etwa 20 pm grofen Austenitkérner nach der ersten Stufe
des Kaltziehprozesses, in denen schwarz angedtzt [BII, Struers] schon Zwillinge und
Gleitlinien zu sehen sind. In Abb. 5.1.2 148t die zunehmende Kaltverformung neben den
Zwillingen und Gleitlinien schon deutlich mehr gekreuzte Gleitbander erkennen, also Gebiete
in denen verformungsinduzierter Martensit entstehen kann. Abb. 5.1.3 zeigt diesen dann noch
deutlicher, wobei auch schon die geringer werdenden KorngroBen ins Auge fallen.

In Abb. 5.1.4 sieht man wiederum gekreuzte Linien in groBBer Zahl, wobei die Verringerung

der Dimensionen schon allméhlich die Grenzen des Lichtmikroskops erreicht.

. lf S
dunkler Ring

Abb.5.1.1: 302HLS 0,748 mm beiy = 0,13 im

Lichtmikroskop Abb.5.1.2: 302HLS 0,687 mm bei y = 0,30 im
Lichtmikroskop
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Abb.5.1.3: 302HLS 0,631 mm beiy = 0,47 im Abb.5.1.4: 302HLS 0,580 mm bei y = 0,98 im
Lichtmikroskop Lichtmikroskop

Bei allen untersuchten Ziehstufen der drei Chargen war ein dunkler Ring bei etwa 'z bis '3 des
Radius zu sehen, der je nach Atzung mehr oder weniger gut zu sehen war (Abb.5.1.1, 2). Die
folgenden beiden Abb.5.1.5, 6 =zeigen dieses Phidnomen am Beispiel von zwei

Verformungszustinden von Probe 1.4310.

Abb.5.1.5: 1.4310 1,2 mm bei y = 0 im Lichtmikroskop Abb.5.1.6: 1.4310 0,862 mm bei y = 0,66 im
Lichtmikroskop

Auch in den von Liangsschliffen aufgenommenen Abb.5.1.7, 8, die ebenso wie Abb.5.1.5
1.4310 1,2 mm zeigen, sicht man einen deutlich unterschiedlich angeétzten Bereich, der etwa
den gleichen Durchmesser wie der schwarze Ring (Abb.5.1.5) hat. In diesen Bildern ist auch
die Streckung der Kdrner in Ziehrichtung gut zu erkennen.
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Abb.5.1.7: 1.4310 1,2 mm bei y = 0 l&ngs im Abb.5.1.8: 1.4310 1,2 mm bei y = 0 l&ngs im
Lichtmikroskop Lichtmikroskop

Rasterelektronenmikroskopie/ EBSD

Von der Arbeitsgruppe von Herrn Prof. Dr. Reimers an der TU- Berlin wurde auch eine
EBSD- Messung eines mittleren Verformungsgrades einer 302A Probe im
Rasterelektronenmikroskop beziiglich der radialen Verdnderung des Martensitgehalts

ausgewertet (Abb.5.1.9), wobei sich ein lokales Maximum etwa 125 um unter der Oberfldche

zeigte.
302A 0.748 mm: Martensitgehalt Tiefenprofil
50 ] N\
40 -
% 30 —

20 -
10 -

O I T T T I I I I

0 50 100 150 200 250 300 350
Rand Abstand von der Oberflache (um) Zentrum

Abb.5.1.9: 302A 0,748 mm (¢ = 0,77) Martensitgehalt radial
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Transmissionselektronenmikroskopie

Auf Grund des nicht unerheblichen Aufwandes fiir die Préparation und die Untersuchung am
TEM wurden nur ausgewdhlte Ziehstufen der Chargen 1.4310 und 302A untersucht. Im
Folgenden gelten kursive Beschriftungen fiir die Martensitphase.

Hellfeldbilder sind mit HF abgekiirzt, Dunkelfeldbilder mit DF, Beugungsbilder mit BB und
Hochauflosungsbilder mit HA.

Charge 1.4310

1.4310 1,2 mm (¢ = 0)

Da bei dieser Charge Warm- und Kaltziehprozefl nicht kontinuierlich aufeinander folgen,
steht hier das warmgezogene und dann bei ca. 1100°C weichgegliihte Vormaterial (1,2 mm)
zur Verfiigung. Abb.5.1.10, ein Hellfeldbild zeigt mehrere um grofle, relativ ungestorte
Bereiche, die durch Stapelfehler (SF, dunkel) getrennt sind. Die schriagen, dunkleren Streifen
in der Ubersichtsaufnahme sind dickere Probenstellen, die durch die Priparation in der
Ionenmiihle entstanden sind und die feinen dunklen Linien in den hellen Bereichen sind
Versetzungen, die hiufig auf {111} Ebenen liegen. Sehr haufig verlaufen
(Kleinwinkel)Korngrenzen ((K)KG) parallel zu {111} Ebenen, was man am Beispiel der
projizierenden (-1,1,1) Ebene in Abb.5.1.11, 12 sieht.

KKG 2224
K "

SF :

Abb.5.1.10: 1.4310 1,2 mm: HF, Ubersicht, mit BB indiziert
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Zwillingsgrenze

Korngrenze\
(normal zur
Bildebene)

Abb.5.1.12: 1.4310 1,2 mm: HF, Stapelfehler entlang einer {111} Abb.5.1.13: 1.4310 1,2 mm: BB zu
Ebene Abb.5.1.11, 12 [-1,3,2]

In der nebenstehenden
Abb.5.1.14 sieht man im
Dunkelfeldbild bei ,,weak beam*
Kontrast, dal eine Versetzung
aus mehreren Partialversetzungen
besteht (Aufspaltung des

Kontrastes in mehrere Linien).

Abb.5.1.14: 1.4310 1,2 mm: DF, Versetzungslinie aus mehreren
Partialversetzungen
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1.4310 1,09 mm (¢ = 0,19)

Nach der ersten Ziehstufe zeigt sich eine weitere Fragmentierung des Austenits (Abb.5.1.15,
16). Innerhalb der Korner findet schon eine starke Verzwillingung statt (dunkle Streifen
innerhalb der Korner in Abb.5.1.15), wobei bei geeigneter Orientierung der Probe zum
Elektronenstrahl zwei verschiedene Scharen von Zwillingen als regelméBiges Gitter sichtbar
werden (Abb.5.1.17). Die beiden Dunkelfeldbilder (Abb.5.1.19, 20) von der gleichen Stelle
wie das Hellfeldbild (Abb.5.1.17) zeigen die beiden unterschiedlichen Typen von Zwillingen

flexen.

und gehdren zu den im Beugungsbild (Abb.5.1.18) indizierten Re

LA ra.

S "' o . o R 4

w7 T
e W e -«

1le

#9 A=1,52 B8, 11

| =St

B Y. { AW < Shua

Abb.5.1.17: 1.4310 1,09 mm: HF, Zwillinge, Ebenen Abb.5.1.18: 1.4310 1,09 mm: BB zu Abb.5.1.17, 19,
beziiglich des [1,0,3] Pols indiziert 20 [1,0,-5], [1,0,3]

Abb.5.1.19: 1.4310 1,09 mm: DF 1, Zwillinge Abb.5.1.20: 1.4310 1,09 mm: DF 2, Zwillinge
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1.4310 1,01 mm (¢ = 0,34)

‘ In der zweiten Ziehstufe (1,01
¢ mm) laBt sich bei entsprechender
. Orientierung zum
Elektronenstrahl oft ein
regelméBiges Gitter von
Zwillingen in der Austenitmatrix
erkennen (Abb.5.1.21). In den
folgenden Bildern (Abb.5.1.22-

5
§
g

—Ag-Tral]

o

26) wird gezeigt, daB die
Zwillinge von {111} Ebenen

Abb.5.1.21: 1.4310 1.01 mm: HF, Ubersicht, regelmiBige Anordnung begrenzt sind. Abb.5.1.22 zeigt

von Austenit Zwillingen eine Stelle an der sich von oben

nach unten und schrig laufende Zwillinge kreuzen. Der Winkel zwischen den Zwillingen
betrdgt in der Projektion ca. 40°, wobei die Probe nur geringfiigig (2°) gegen den
Elektronenstrahl verkippt ist. Im zugehorigen Beugungsbild (Abb.5.1.23), lassen sich drei
Arten von Reflexen feststellen, die zur Matrix ([1,1,2] Pol) und zu den beiden Scharen von
Zwillingsreflexen Zwilling 1 und Zwilling2 (beides [1,0,3] Pol) gehoren, wobei der
Drehwinkel zwischen den Reflexen der beiden Scharen von Zwillingen 30° betrdgt. Da der
Elektronenstrahl praktisch senkrecht auf die Probe einfillt, sind die Probenoberflache und die
Ebene des Beugungsbilds parallel, wodurch sich der Winkel zwischen den beiden Scharen
von Zwillingen im Raum durch eine einfache Addition des Winkels in der Projektion (40°)
mit dem Winkel zwischen den zugehdrigen Reflexen im Beugungsbild (30°) mit 70° ergibt.
Das entspricht im Rahmen der hier moglichen Genauigkeit dem Winkel zwischen zwei {111}

Ebenen von 70,53° [6 TE].
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L .. I-.a‘.;';"ﬁ :ﬁ\ :‘ll i o g i R - 3 .
Abb.5.1.22: 1.4310 1.01 mm: HF, Indizierung beziiglich ~ Abb.5.1.23: 1.4310 1.01 mm: BB zu Abb.5.1.22, 24,

des [1,1,2] Pols (Matrix) 25,26, [1,0,3], [1.0.3], [1,1,2]

A"

Abb.5.1.24: 1.4310 1.01 mm: DF 1, Zwilling 1 Abb.5.1.25: 1.4310 1.01 mm: DF 2, Zwilling 2

Abb.5.1.26: 1.4310 1.01 mm: DF 3, Matrix
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Abb.5.1.27 zeigt die Verzwillingung im Austenit auf atomarer Ebene. Durch die inkohérente
Zwillingsgrenze (dicke, weille Linie) sind die beiden Zwillinge getrennt, welche die (-1,-1,-1)

Ebene gemeinsam haben.

inkoharente

Zwillingsgrenze. s

a i aY

Abb.5.1.27: 1.4310 1.01 mm: HR, Zwillinge

Die folgenden Abb.5.1.28-30 zeigen, dall an den Kreuzungspunkten von Austenit Zwillingen
Martensit entstehen kann. Im Hellfeldbild (Abb.5.1.28) lassen sich gekreuzte Zwillinge als
dunklere, diagonal verlaufende, Linien erkennen. Im Dunkelfeldbild der gleichen Probenstelle
(Abb.5.1.30) leuchten die zum Martensit 112 Reflex gehorigen Stellen an den
Kreuzungspunkten der Zwillinge auf.
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ADbb.5.1.29: 1.4310 1.01 mm: DF, Martensit 112

Abb.5.1.31-36 zeigen dieselbe Stelle wie
Abb.5.1.28, 29 bei hoherer Vergroerung,
wobei in den Dunkelfeldbildern (Abb.5.1.33-
36) Martensit (Abb.5.1.33), die Dbeiden
Scharen von Austenitzwillingen (Abb.5.1.34,
35) und die Matrix  (Abb.5.1.36)

6Ot —
—@9-84 ABESI1RH

66 1 81 BB daxu alpha

112

Abb.5.1.30: 1.4310 1.01 mm: BB zu Abb.5.1.27, 28,
Martensit 112

T e

Abb.5.1.31: 1.4310 1.01 mm: HF Abb.5.1.32: 1.4310 1.01 mm: BB zu Abb.5.1.31, 33-36
Martensit [-1,-7,3], [1,0,3]
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66 1 81 DFf alpha 112

rechis oben

66 1 81 Df alpha 112
links oben

I

97 B 27-89-84 APES44RH
86 1 81 Df gamma 113

rechis

Abb.5.1.35: 1.4310 1.01 mm: DF 3, Zwilling 2 (0,2,0) Abb.5.1.36: 1.4310 1.01 mm: DF 4, Matrix (-3,1,1)

1.4310 0,936 mm (¢ = 0,50)
Bei diesem Verformungszustand zeigen sich neben den im allgemeinen kleinrdumigeren
Strukturen (Abb5.1.37) bereits groBere martensitische Gebiete (siche Abb.5.1.39, 42), die

nicht mehr den Kreuzungspunkten von Zwillingen zugeordnet werden kdnnen.

K

-

Abb.5.1.37: 1.4310 0,936 mm:

Abb.5.1.38: 1.4310 0,936 mm: BB zu Abb.5.1.36, 38
Martensit [1,0,2]
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Abb.5.1.41: 1.4310 0,936 mm: BB zu Abb.5.1.40, 42 Abb.5.1.42: 1.4310 0,936 mm: DF, neue Stelle
Martensit 002

1.4310 0,862 mm (¢ = 0,66)

Die Ausdehnung der vorwiegend martensitischen Bereiche nimmt weiter zu (Abb.5.1.43).

Abb.5.1.43: 1.4310 0,862 mm: DF, Martensit 0-20 Abb.5.1.44: 1.4310 0,862 mm: BB zu Abb.5.1.43
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1.4310 0,61 mm (¢ = 1,35)

Hier beginnt sich bereits das fiir kaltgezogene Dréhte typische Gefilige auszubilden, das aus
diinnen, nadelférmigen Kornern besteht (Abb.5.1.45). Das zugehorige Beugungsbild
(Abb.5.1.46) zeigt durch die geringen KorngroBen bedingt Ringe, wobei eine deutliche

Dominanz der Martensitphase (weile Pfeile) festzustellen ist.

ik PR oL TR . R
Abb.5.1.45: 1.4310 0,61 mm: HF Abb.5.1.46: 1.4310 0,61 mm: BB zu Abb.5.1.45, weille
Pfeile Martensit, graue Austenit

1.4310 0,415 mm (¢ =2,12)
Die Nadeln richten sich noch besser parallel in Drahtziehrichtung aus (Abb.5.1.47) und im
Beugungsbild dominiert der Martensit (weille Pfeile) (Abb. 5.1.48).

- A < 'y
.«i f?

Abb.5.1.48:1.4310 0,415 mm:
BB zu Abb.5.1.47, weille Pfeile
Martensit, schwarze Austenit

Abb.5.1.47: 1.4310 0,415 mm: HF, nadelformiges Geflige

1.4310 0,27 mm (¢ = 2,98)

Hier ist das fiir kaltgezogene Drihte typische, Gefiige voll ausgebildet (Abb.5.1.49).
Innerhalb der etwa 50-100 nm breiten und mehrere pm langen Latten 146t sich eine sehr hohe
Versetzungsdichte feststellen. Dabei ist zu beachten, daBl sich in den durchstrahlbaren

Bereichen im allgemeinen mehrere Korner beziehungsweise SubkoOrner iiberlagern. Das

70



Gefiige besteht zum iiberwiegenden Teil aus Martensit, wobei sich aber im TEM Bild die
austenitischen und martensitischen Bereiche nicht trennen lassen. Das Beugungsbild

(Abb.5.1.50) zeigt, bedingt durch die sehr geringe Korngréfe, Ringe, wobei die des

Martensits (weille Pfeile) deutlicher ausgeprégt sind.

o Al . g ]
Abb.5.1.49: 1.4310 0,27 mm: HF, typisches Gefiige eines Abb.5.1.50: 1.4310 0,27 mm: BB zu

kaltgezogenen Stahldrahtes Abb.5.1.49, weiBe Pfeile Martensit,
schwarze Austenit

An dieser Probe wurde auch eine Préparation mit einem focus ion beam Gerit (FIB)
durchgefiihrt, um auch Probenstellen aus der Oberfldchenschicht des Drahtes priparieren zu
konnen. Das Gefiige am Rand (Abb.5.1.51) und in der Mitte der Probe (Abb.5.1.53) zeigt
hierbei im Bild keine signifikanten Unterschiede. Im Beugungsbild zeigt sich aber eine
Dominanz der Austenitphase am Rand der Probe (Abb.5.1.52) im Gegensatz zum Bereich
weiter innen, ca. 25 um unter der Oberfliche (Abb.5.1.54), wo bereits der Martensit (weille

Pfeile) dominiert.

-
-

v 13270 g
Lar= o
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o N
A02%, ‘&(i

Abb.5.1.51: 1.4310 0,27 mm: HF, Ziehgefiige an der Abb.5.1.52: 1.4310 0,27 mm: BB zu Abb.5.1.51,
Drahtoberflache vorwiegend austenitisch, weille Pfeile Martensit,
graue Austenit
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Abb.5.1.53: 1.4310 0,27 mm: HF, Ziehgeflige etwa 25 Abb.5.1.54: 1.4310 0,27 mm: BB zu Abb.5.1.53,
pum unter der Drahtoberflache vorwiegend martensitisch (weille Pfeile)

Von 1.4310 0,27 mm wurde auch eine Probe quer prépariert (Abb.5.1.56). Hierbei sieht man,
daB die Korner des Ziehgefiiges zwar unterschiedliche, aber in erster Ndherung kreisformige
Querschnittsformen haben, diese aber eher auf nadelformige, als auf lattenformige Korner
schlieBen lassen. Auch hier sind im Beugungsbild (Abb.5.1.56) die Martensitreflexe

dominant.

Abb.5.1.55: 1.4310 0,27 mm quer: HF, Ubersicht Abb.5.1.56: 1.4310 0,27 mm quer:
BB zu Abb.5.1.55, weille Pfeile
Martensit, schwarze Austenit
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Charge 302A
1,049 mm (¢ = 0,09)

Bei Charge 302A stand das Vormaterial nicht zur Verfiigung, da der Kaltziehproze3 gleich

kontinuierlich an die letzte Warmziehstufe von 1,1 mm Durchmesser anschlief3t.

Abb.5.1.57: 302A 1,049 mm: HF, Ubersicht

Abb.5.1.59: 302A 1,049 mm: BB zu Abb.5.1.58 [112]

Abb.5.1.58: 302A 1,049 mm: HF, Versetzungen,
Zwillingsgrenzen

Trotzdem zeigt die erste Ziehstufe, nur eine
geringfiigig hohere Versetzungsdichte als
das Vormaterial von 1.4310 (Abb.5.1.10-
14). Die Korner mit Zwillingen und geringer
Versetzungsdichte sind mehrere pum (heller
Bereich in Abb.5.1.57) groB3. In Abb.5.1.58
sind sehr gut einzelne Versetzungslinien zu
sehen, die grofteils auf (-1,-1,1) Ebenen
liegen,; die anndhernd senkrecht
verlaufenden Zwillingsgrenzen liegen auf

(-1,1-1) Ebenen.
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302A 0,964 mm (¢ = 0,26)

Bei dieser Probe bilden sich schon durch die hohere Verformung Stapelfehler und Zwillinge
in grofer Zahl (Abb.5.1.60, dunkle Streifen im hellen Korn rechts oben). Abb.5.1.62, zeigt die
Zwillinge im rechts von Abb.5.1.60 angrenzenden Nachbarkorn, wobei sich im zugehdrigen

Beugungsbild (Abb.5.1.61) die Reflexe von der Matrix und den Zwillingen (fett) trennen

lassen.

Abb.5.1.60: 302A 0,964 mm: HF, Korngrenze

Abb.5.1.61: 302A 0,964 mm: BB zu Abb.5.1.60 [0,0,1],
dunkles Korn links unten

IF 17%-stellad
1 P

Abb.5.1.62: 302A 0,964 mm: DF 200

Abb.5.1.63: 302A 0,964 mm: BB zu Abb.5.1.62,
[0,0,1], [0,1,1]
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302A 0,886 mm (¢ =0,43)

Auch bei dieser Probe lassen sich dhnlich wie bei 1.4310 1,01 mm zwei Systeme von
Zwillingen und die Matrix identifizieren. Das ist am Beispiel der Abb.5.1.64-68, die alle die
gleiche Probenstelle zeigen, illustriert. Auch hier liegen die Zwillinge auf Ebenen, die einen
Winkel von ca. 39°+32°=71° einschlieBen, was dem Winkel zwischen {111} Ebenen (70,53°)

entspricht.

L

Abb.5.1.64: 302A 0,886 mm: HF Abb.5.1.65: 302A 0,886 mm: BB zu Abb.5.1.64, 66-68
[1,0,1], [1,0,3], [5.4.5]

:
;
1
i

Abb.5.1.66: 302A 0,886 mm: DF 1, Zwilling 1 Abb.5.1.67: 302A 0,886 mm: DF 2, Zwilling 2

75



302A 0,814 mm (¢ = 0,60)
Auch diese Probe zeigt dhnlich wie 302A 0,886 mm ein regelméfBiges Muster von Zwillingen
mit zahlreichen Stufen durch sich kreuzende Stapelfehler (Abb.5.1.69), wobei sich in diesen
Gebieten nur geringe Martensitanteile in den Beugungsbildern finden lassen.
"r “’\!_‘ ; {‘ y In den folgenden Abb. 5.1.70-72, die den
_ &J‘ _ "ﬁ \ \E{{ Kreuzungspunkt zweier Zwillinge zeigen,
$

| lassen sich wiederum die Zwillinge und die

]
% Matrix in den Dunkelfeldbildern

. S\ - |

Abb.5.1.69: 302A 0,814 mm: HF, gekreuzte
Austenitzwillinge

5 n.
AL
5]
2| ;
4.
L

Abb.5.1.70: 302A 0,814 mm: HF Abb.5.1.71: 302A 0,814 mm: BB zu Abb.5.1.70, 72-
73[1,0,2], [1.2.3]

Abb.5.1.72: 302A 0,814 mm: DF 1, Zwilling 1 Abb.5.1.73: 302A 0,814 mm: DF 2, Zwilling 2
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Die in der gleichen Probe an anderer Stelle
gefundenen Martensitgebiete (Abb.5.1.76,
77, 79) sind allerdings schon verhéltnismiBig
grof3. Teilweise  durchdringen  sich
nanoskopische, austenitische (Abb.5.1.78)
und martensitische Gebiete (Abb.5.1.76, 77,

79) innerhalb eines Korns.

Abb.5.1.75: 302A 0,814 mm: BB zu Abb.5.1.76-79 Abb.5.1.76: 302A 0,814 mm: DF 1, Martensit 002

Abb.5.1.79: 302A 0,814 mm: DF 4, Martensit 002
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An anderen Stellen (Abb.5.1.80-83) erscheint es, als ob es unterschiedliche Bereiche

vorwiegend austenitisch oder martensitisch sind, was aber durch die Wahl der Reflexe

bedingt sein diirfte.
R A T

B

e oy ..

Abb.5.1.80: 302A 0,814 mm: HF Abb.5.1.81: 302A 0,814 mm: BB zu Abb.5.1.80, 82, 83

— St S

Abb.5.1.82: 302A 0,814 mm: DF 1, Austenit 002 Abb.5.1.83: 302A 0,814 mm: DF 2, Martensit 002
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302A 0,27 mm (¢ = 2,81)
Hier zeigt sich, dhnlich wie bei 1.4310 0.27 das fiir kaltgezogene Dréhte typische Gefiige aus

Latten mit 50-100 nm Durchmesser und Lingen im Bereich von um (Abb.5.1.84). Im
Gegensatz zu 1.4310 (Abb.5.1.49) zeigen sich im Beugungsbild (Abb.5.1.85) ausschlielich

Martensitreflexe.

- w

Abb.5.1.84: 304A 0,27 mm: HF, Ubersichtsbild Abb.5.1.85: 302A 0,27 mm: BB zu
Abb.5.1.84

Auch hier wurde eine Probe mit dem FIB Gerit pripariert, um das Gefiige am Rand sichtbar
zu machen. Das Hellfeldbild (Abb.5.1.86) sieht dhnlich wie im Inneren des Drahtes
(Abb.5.1.84) aus, im zugehorigen Beugungsbild (Abb.5.1.87) sieht man neben den

Martensitreflexen (weil3) auch deutlich Austenitreflexe (schwarz).

Abb.5.1.86: 304A 0,27 mm: HF, Ziehgefiige an der Drahtoberflache Abb.5.1.87: 302A 0,27 mm: BB zu
Abb.5.1.86, weille Pfeile Martensit,
schwarze Austenit
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Charge 302HLS

302HLS 0,27 mm (¢ = 2,17)
Bei dieser Charge wurde nur das Endprodukt mit TEM untersucht. Auch hier zeigte sich wie

bei den beiden anderen Chargen das typische Ziehgefiige (Abb.5.1.88, 89) und wie bei 302A

(Abb.5.1.85) ist im Beugungsbild (Abb.5.1.88) nur Martensit zu sehen.
L A T T,
" ERNTIT

&
i"_"

Abb.5.1.88: 302HLS 0,27 mm: HF, Ubersichtsbild Abb.5.1.89: 302HLS 0,27 mm: HF, nadelférmiges
Geflige

Abb.5.1.90: 302HLS 0,27 mm: BB zu Abb.5.1.86, 87,
ausschlieBlich Martensit

5.2 Phasenanalyse mittels magnetischer Messungen

Die folgende Abb. 5.2.1 zeigt die Ergebnisse der Messung des Martensitgehalts mit dem
Magnetoskop an den Ziehstufen aller drei Dréhte, wobei die MoBbauer Effekt MeBwerte der
jeweils am hochsten verformten Probe zur Kalibrierung dienten.

Mit R sind die durch den Richter gelaufenen Proben gekennzeichnet und mit K der direkt aus
der Ziehmaschine stammende 0,27 mm Draht. Bei allen drei Legierungen zeigen die Kurven
einen S-formigen verlaufenden Anstieg mit zunehmendem Umformgrad.

Der Martensitgehalt ist bei gleichem Umformgrad bei 302HLS am grofiten und bei 1.4310 am

geringsten. Die absolute MefBgenauigkeit schwankt durch die Kalibration mittels der
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MoBbauereffekt-Messungen um ca. 3 %, der relative Fehler innerhalb einer Charge ist

geringer als die Grof3e der Symbole in der Grafik.

Martensitgehalt
100 < R

1 A k—f <R

80 - K

%

=—1.4310
302A [
== 302HLS

0 0.5 1 1.5 2 2.5 3
Umformgrad ¢

Abb.5.2.1: Martensitgehalt magnetisch gemessen iiber Umformgrad (Endzustand: R= gerichtet, K= Kopf
(0,27 mm Draht direkt aus der Ziehmaschine))

5.3 Phasenanalyse mittels M6Rbauereffekt

Diese Messungen dienten zur Kalibrierung des Magnetoskops und wurden, um auch die
Einfliisse der chemischen Zusammensetzung zu beriicksichtigen, an allen drei Typen von
Drihten mit 0,27 mm Durchmesser durchgefiihrt.

Abb.5.3.1. zeigt die gemessenen Absorptionslinien als Punkte, wobei auf der x-Achse die
Geschwindigkeit als Energieskala dient, da die Energieverschiebung durch den Dopplereffekt
zustande kommt, und auf der y-Achse ist die relative Transmission in % aufgetragen.

Die Linien sind die aus mathematischen Uberlegungen verwendeten Subspektren, aus denen
sich die Approximationskurve an die MeBBpunkte zusammensetzt.

Aus dem Anteil der *’Fe-Kerne, die eine magnetische Hyperfeinstrukturaufspaltung erfahren,
ergaben sich folgende Martensitgehalte:

1.4310 0,27 mm ¢ =2,98: 78 %; 302A R 0,27 mm ¢ = 2,81: 97 %;
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302HLS R 0,27 mm ¢ =2,17: 91 %, sowie aus einer fritheren Messung Violinsaite ,,Gold e?

0,27 mm* von Thomastik-Infeld: 64 %, mit einem Fehler von jeweils + 3 %.

MoRRbauer Spektren

100 +

98 |-

96 |-

04 | ' 302HR 027 mm

100

98 |-

96 |-

94 |

100

relative Transmission

99

98

97

ol ' 14310027 mm
-6 -4 -2 0 2 4 6

Geschwindigkeit (mm/s)

Abb.5.3.1: MoBbauerspektren: MeBpunkte, Approximationskurve plus ihrer sechs aus mathematischen
Uberlegungen eingefiihrten Subspektren

5.4 Réntgenographische Phasenanalyse

Diese Messungen, die an der Oberfliche von einzelnen Driahten durchgefiihrt wurden, zeigen
deutlich geringere Martensitgehalte als in der gesamten Probe (Messungen mit dem
Magnetoskop), wobei allerdings auch wiederum 302HLS den hochsten Martensitgehalt bei
gleichem Umformgrad zeigt (Abb.5.4.1).
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Rontgenmessungen an der Oberflache

100 -
| |=—=1.4310
g0 | |=A—302A
1 302HLS
60 I b1
1

Raumzentrierter Anteil (%)

40 N
L '|'<_ R
20 -
0 T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 05 1 15 2 25 3

Umformgrad ¢

Abb.5.4.1: Phasenzusammensetzung der Drahtoberflache iiber Umformgrad (Endzustand: R = gerichtet)

Von Charge 1.4310 wurden auBlerdem noch rontgenographische Phasenanalysen an Proben
durchgefiihrt, von deren Durchmesser auf elektrochemischem Wege 10 % bzw. 20 %
abgetragen worden waren. Abb.5.4.2 zeigt die Rohdaten von Probe 1.4310 0,27 mm, wobei
die obere Kurve das MeBergebnis 10 % unter der Oberflidche zeigt und die untere Kurve jenes
20 % darunter. Sehr deutlich kann man die Abnahme der Intensitdt der Austenitreflexe (y) mit
zunehmender Tiefe erkennen.

Abb.5.4.3 zeigt diese Ergebnisse zusammen mit denen von der Oberfliche und dem, mit dem
Magnetoskop ermittelten, durchschnittlichen, {iber die ganze Probe gemittelten
Martensitgehalt, wobei eine starke Abnahme von innen nach auflen festzustellen ist. Bei allen
drei Chargen wurden an den Endprodukten mit 0,27 mm Durchmesser auch Messungen an

auf 1/3 und 2/3 des Durchmessers gediinnten Proben durchgefiihrt, die alle nahezu 100 %
Martensitgehalt ergaben.
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Abb.5.4.2: 1.4310 0,27 mm: Rontgenspektrum zur Phasenanalyse 10 % und 20 % unter der Drahtoberfliche

1.4310 Tiefenprofil des Martensitgehalts

, Oberflache
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Abb.5.4.3: 1.4310: Martensitgehalt in verschiedenem Abstand von der Drahtachse unter der Oberflache iiber

Umformgrad
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5.5a Rontgenographische Texturanalyse

Die folgenden Abb.5.5a.1 zeigt gemessene Austenit Polfiguren von Probe 1.4310 1.2 mm
(o= 0), wobei sich hier eindeutig die <111> Fasertextur zeigt (Abb.5.5a.1, links unten,
Maximum = 11,80).

i 142 I 311

Abb.5.5a.1: Austenit Polfiguren von 1.4310 1,2 mm, ¢ =0

&5



Der hochverformten Draht (1.4310 0,27 mm, ¢ = 2,98) zeigt deutlich unterschiedliche
Polfiguren im Restaustenit (Abb5.5a.2), wobei die <111> Fasertextur noch vorherrscht aber

deutlich weniger ausgeprigt ist (Abb5.5a.2, links unten, Maximum = 3,05).

3.00

Abb.5.5a.2: Austenit Polfiguren von 1.4310 0,27 mm, ¢ = 2,98

Die bei Probe 1.4310 0,27 mm vorherrschende Martensit Phase zeigt eine <110> Fasertextur
(Abb.5.5a.2, links unten, Maximum = 3,83).
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100 211

i b (0

Abb.5.5a.3: Martensit Polfiguren von 1.4310 0,27 mm, ¢ = 2,98

Die Abbildungen 5.5a.4 und 5.5a.5 zeigen die aus den gemessenen Polfiguren berechneten
Texturindices (siche 2c) als Funktion des Umformgrades bei ausgewdéhlten Ziehstufen der
Proben 1.4310 und 302A.

Im Austenit herrscht bei beiden Proben eine <111> Fasertextur vor, die schon im Vormaterial
vorhanden ist. Mit beginnender Kaltverformung (erste bzw. zweite Ziehstufe) steigt die

Texturschérfe weiter an und féllt beim hochverformten Endprodukt wieder ab.
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Im Martensit herrscht bei mittleren Umformgrad eine <210> Fasertextur vor, die dann in
einen <110> Typ mit hoherem Texturindex iibergeht. Bei den Texturindizes fiir Martensit der
wenig verformten Proben ist zu beriicksichtigen, da3 der Martensitgehalt noch sehr niedrig ist
und deswegen nur ein geringer EinfluB} auf die mechanischen Eigenschaften des Drahtes zu
erwarten ist. Interessant ist auch die vergleichbare Hohe des Texturindexes fiir die beiden
Chargen 1.4310 und 302A, die ja von unterschiedlichen Herstellern stammen, aber eine sehr

dhnliche Zusammensetzung haben.

1.4310 Texturindex 302A Texturindex
YA :
10{== B Austenit 10 ®<Il> B Austenit
Vo' A ® Martensit » ® Martensit
x 8! — % 81
o AV c m<l11>
g &= | < 6%
5 4V <l11> X 4lan <11g>
> d § & ==
g 2 ° <110> 179 <210> <111>
0 <210> e ® L] [
00 05 1.0 15 20 25 30 00 05 10 15 20 25 30
Umformgrad ¢ Umformgrad ¢
Abb.5.5a.4: 1.4310: Texturindex iiber Umformgrad Abb.5.5a.5: 302A: Texturindex iber Umformgrad

5.5b Berechnung des Einflusses der Textur auf den Elastizitatsmodul

Da die Verdnderungen der Elastizitditsmoduli in Abhédngigkeit vom Umformgrad unerwartet
hoch waren, wurden bei Herrn Prof. Dr. Reimers an der TU Berlin aus den Polfiguren der
Rontgenmessungen Elastizitdtsmoduli errechnet (Abb.5.5b.1). Die mit der Bezeichnung
,langs® versehenen Werte entsprechen der Richtung der Achse des Drahtes, also der
Richtung, in welcher auch beim Zugversuch gemessen wird, die Richtung ,,quer* ist normal
dazu.

Hierbei zeigt sich bei den ,,ldngs“-Werten ein deutliches Minimum bei ¢ = 0,5 bis ¢ =1. In
diesem Bereich ist der Elastizititsmodul um etwa 5 % geringer als im Ausgangszustand und

bei den hochverformten Drihten.
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EinfluRR der Textur auf den Elastizitatsmodul

209 +
207 - )
] -
205 K —
T 203
9 |
w 201
199 ‘ ~ ——1.4310 langs —
1971 \ 1.4310 quer | |
] \ 302A langs
1951 e 302A quer
193 T T T T I T T T T I T T T T I T T T T I T T T T I T T T
0 0.5 1 15 2 2.5 3

Umformgrad ¢

Abb.5.5b.1: Elastizitdtsmodul, berechnet aus der Textur, iiber Umformgrad

5.6 Linienprofilanalyse mit Synchrotron-Réntgenstrahlung

Die Messungen des Linienprofils von verschiedenen stark verformten Drdhten von Charge
302A sind in Abb.5.6.1a-d dargestellt, wobei mit zunehmendem Umformgrad eine
Verbreiterung der Reflexe sowie eine Abnahme des y-Phasenanteils (Austenit) und eine
Zunahme des Anteils der a-Phase (Martensit) erfolgt und auch Verschiebungen der Reflexe
zu beobachten sind.

Auf der x-Achse ist der Beugungswinkel 20 aufgetragen, auf der z-Achse die Zihlrate

(Rohdaten), wobei die unterschiedlichen Skalierungen zu beachten sind.
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Abb.5.6.1a: 302A : Linienprofil y111, 110
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Abb.5.6.1b: 302A : Linienprofil y200
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Abb.5.6.1c: 302A : Linienprofil y222
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Abb.5.6.1d: 302A : Linienprofil o220
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In den folgenden beiden Abbildungen 5.6.2 und 5.6.3 sind die Halbwertsbreiten (FWHM) der
untersuchten Austenit- und Martensitreflexe iiber dem Umformgrad aufgetragen, wobei bei
fehlenden Punkten im Diagramm die Intensitét der zugehdrigen Reflexe fiir eine sinnvolle
Auswertung zu schwach war. Im Austenit (Abb.5.6.2) zeigt sich eine Zunahme der
Halbwertsbreiten mit steigender Kaltverformung, wobei dieser Effekt bei den Reflexen
hoherer Ordnung (311,220) deutlicher feststellbar ist. Beim Martensit (Abb.5.6.3), der bei
dieser Probe erst bei einem Umformgrad von etwa ¢ = 0,6 in solchen Mengen vorkommt, daf}
die Halbwertsbreite der Reflexe bestimmt werden kann, bleibt die Halbwertsbreite im

wesentlichen gleich.

302A FWHM Austenit 302A FWHM Martensit
o g mn |
v v [ ]
S 4 Qe g . .
£ O..-' . ) = = T B m gunwE
| |
% " m 111 %
= 01! ¢ 200 = 01
o 311 0 m 110
v 222 B 220
00 05 10 15 20 25 30 00 05 1.0 15 20 25 30
Umformgrad ¢ Umformgrad o

Abb.5.6.2: 302A: FWHM Austenit {iber Umformgrad Abb.5.6.3: 302A: FWHM Martensit iiber Umformgrad

Die Auswertung der Linienprofile mittels des Programms MAUD [3S-6S,8S] ergab bei der
am ausfiihrlichsten untersuchten Charge 302A die folgenden Ergebnisse fiir die
Dominengrofle (Abb.5.6.4), wobei die Werte fiir beide Phasen fiir jeweils drei
kristallographische Netzebenen Richtungen ((100), (110), (111)) dargestellt sind.

Im Gegensatz zu der starken Abnahme der Dominengréfe um drei GroBenordnungen
zwischen @ = 1 und ¢ = 0,8 beim Austenit, nimmt die Doménengrofe fiir Martensit bis zu ¢ =
1,5 etwa um einen Faktor zwei zu und bleibt dann gleich.

Sowohl beim Austenit als auch beim Martensit sind im gesamten Verformungsbereich die

Dominen meist in (100)-Richtung doppelt so ausgedehnt wie in (111)-Richtung.
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302A DomanengrolRe
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Abb.5.6.4: 302A: Dominengrofie
Bei Probe 302HLS (Abb. 5.6.5) ist die Abnahme der Doménengrofe nicht so ausgeprégt wie

bei 302A (Abb.5.6.4), wobei die unterschiedlichen Maf3stibe der Achsen zu beachten sind
und zu beriicksichtigen ist, da3 die erste Ziehstufe dieser Charge schon stirker verformt ist,

als jene der anderen beiden.

302HLS Domanengroéi3e 1.4310 Domanengrolle
—@— Austenit (100) 4 —@— Austenit (100)
1000 Austenit (110) = AlOOO\‘ Austenit (110) =
E Austenit (111) = € | Austenit (111) [
£ @ Martensit (100) [ £ \ @ Martensit (100) |~
2 B Martensit (110) 3 \\ B Martensit (110) -
0 ALY Martensit (111) — ) Martensit (111) |~
o o \ 4
c c \ Y
Q Q T
& 100{— & 100{ M
o o I\
a] = (a)
00 05 1.0 15 20 25 3.0 00 05 1.0 1.5 20 25 3.0
Umformgrad ¢ Umformgrad ¢
Abb.5.6.5: 302HLS: Doménengrofle Abb.5.6.6: 1.4310: Doménengrofie
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Um die drei Chargen besser mit einander vergleichen zu konnen, werden in den Abb.5.6.7, 8
die Mikrodehnungen fiir Austenit (Abb.5.6.7) und Martensit (Abb.5.6.8) aufgetragen, wobei
der Ubersichtlichkeit halber nur die mittlere DominengroBe M, dargestellt ist. Hierbei sind

keine signifikanten Unterschiede zwischen den Chargen feststellbar.

Vergleich der mittleren Domanengrof3en M im Austenit
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Umformgrad ¢

Abb.5.6.7: 302HLS: Vergleich der mittleren Domédnengroen im Austenit

Vergleich der mittleren Domanengrof3en M im Martensit
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Abb.5.6.8: 302HLS: Vergleich der mittleren Doméanengréfen im Martensit
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Bei der Mikrodehnung zeigt die am ausfiihrlichsten untersuchte Charge 302A (Abb.5.6.9)
einen deutlichen Anstieg im Austenit und ndherungsweise konstante Werte im Martensit. Im
Austenit féllt noch auf, daB3 die Mikrodehnung in (111)-Richtung deutlich geringer als in
(100)-Richtung ist.

302A Mikrodehnungen

7.0E-03
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6003 | - ARl .
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S 3.0E-03 | =
x 3
S 2.0E-03 w ‘ PS
1.0E-03 - _A—
0.0E+00 + ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0

Umformgrad ¢

Abb. 5.6.9: 302A: Mikrodehnung
Die Messungen an 302HLS (Abb.5.6.10) und 1.4310 (Abb.5.6.11) zeigen qualitativ und

quantitativ dhnliches Verhalten. Auch hier ist im Austenit die (111)-Richtung jene mit der

geringsten Mikrodehnung.
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Abb.5.6.10: 302HLS: Mikrodehnung ADb. 5.6.11: 1.4310: Mikrodehnung
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Auch hier folgen zum Vergleich aller drei Phasen nochmals die Mikrodehnungen im Austenit
(100 und 111, ADbb.5.6.12) und im Martensit (5.6.13), wobei bei letzterem der
Ubersichtlichkeit halber der Mittelwert aus den Mikrodehnungen in die kristallographischen
Richtungen 100, 110 und 111 dargestellt wurde. Wieder zeigen sich ein sehr dhnlicher

qualitativer Verlauf und sehr dhnliche quantitative Werte fiir alle drei Chargen:

Vergleich der Mikrodehnungen im Austenit
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Abb.5.6.12: Vergleich der Mikrodehnungen im Austenit
Vergleich der mittleren Mikrodehnungen im Martensit
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Abb.5.6.13: Vergleich der mittleren Mikrodehnungen im Martensit
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Aus den Linienprofilen lassen sich auch die Stapelfehler- und
Zwillingshéufigkeitswahrscheinlichkeiten berechnen. Bei Probe 302A fillt der deutliche
Anstieg der Zwillingswahrscheinlichkeit £ im Austenit zu Beginn der Kaltverformung auf
(Abb.5.6.14). Die Gesamtdefektwahrscheinlichkeit (1,5 (' + ") + ) ist im Austenit hoher
als im Martensit. Im Austenit ist der Anteil der intrinsischen Stapelfehler ' deutlich hoher
als jener der extrinsischen ” und aufler beim Maximum der Zwillingswahrscheinlichkeit zu

Beginn der Kaltverformung der dominante Beitrag zur Gesamtdefektwahrscheinlichkeit

(Abb.5.6.15).
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Abb.5.6.14: 302A: Defekthaufigkeitswahrscheinlichkeiten fiir zweidimensionale Gitterfehler
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302A Defektwahrscheinlichkeiten im Austenit
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Abb.5.6.15: 302A: Defekthaufigkeitswahrscheinlichkeiten fiir zweidimensionale Gitterfehler im Austenit

Bei den anderen beiden Chargen (Abb.5.6.16-19) ergibt sich ein dhnliches Bild; auch hier ist

die Gesamtdefektwahrscheinlichkeit im Austenit hoher als im Martensit, allerdings 148t sich

die deutliche Zunahme der Zwillingswahrscheinlichkeit mit beginnender Kaltverformung bei

302HLS (Abb.5.6.16, 17) nicht feststellen, wobei man aber wiederum beachten muf3, da3 hier

die erste Ziehstufe bereits einen Umformgrad ¢ = 0,13 hat und dadurch offenbar schon eine

hohe Zwillingswahrscheinlichkeit aufweist.

302HLS
Defektwahrscheinlichkeiten
1.E+00 1
31502 {g80e0———@
=< ]
o
=1.E-04 o
£
(]
e
O 1.E-06
4
< .
gl.E-OS Aust. Zwill. |
E —@— Aust. ges.
® Mart. ges.
1.E_1o7\\\\\““\‘“‘\““\“\\l\\\\

0 05 1 15 2 25 3
Umformgrad ¢

Abb.5.6.16: 302HLS:
Defekthaufigkeitswahrscheinlichkeiten
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Abb.5.6.17: 302HLS:
Defekthaufigkeitswahrscheinlichkeiten im Austenit
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Abb.5.6.18: 1.4310:
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Abb.5.6.19: 1.4310:
Defekthaufigkeitswahrscheinlichkeiten im Austenit

Die folgenden Abb.5.6.20, 21 vergleichen die Gesamtdefekthdufigkeitswahrscheinlichkeiten
der drei Chargen fiir Austenit (Abb.5.6.20) und Martensit (Abb.5.6.21).

Wahrscheinlichkeit

Vergleich der Gesamtdefektwahrscheinlichkeiten im

1.E-01
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| »
m
B 302A
302HLS
1.4310
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0

Umformgrad ¢

Abb.5.6.20: 1.4310: Vergleich der Gesamtdefekthdufigkeitswahrscheinlichkeiten im Austenit
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Vergleich der Gesamtdefektwahrscheinlichkeiten im

Martensit

1.E-01
L i1E02 -
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= ¢ 302HLS

1.4310
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0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 25 3.0

Umformgrad ¢

Abb.5.6.21: 1.4310: Vergleich der Gesamtdefekthdufigkeitswahrscheinlichkeiten im Martensit

An Charge 1.4310 wurden zusitzlich Messungen an wirmebehandelten Proben des
Endprodukts 1.4310 0,27 mm durchgefiihrt.

Da es von diesen Proben keine Magnetoskop-MeBwerte gibt, wurden diese Ergebnisse auch
zur quantitativen Phasenanalyse herangezogen (Abb.5.6.22). Hierbei zeigt sich eine

Riickumwandlung des Ferrits zu Austenit zwischen 400°C und 600°C.

In Abb.5.6.23 nehmen zunichst die Austenit-DominengréBen ab, zwischen 300°C und 400°C

sind sie etwa konstant und ab 500°C steigen sie dann endgiiltig an.
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1.4310 Martensitgehalt Gber Temperatur

Martensitgehalt (%)
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Abb.5.6.22: 1.4310 0,27 mm: Verdnderung des Martensitgehaltes mit steigender Temperatur

1.4310 0.27 mm Domaénengrolie
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Abb.5.6.23: 1.4310 0,27 mm: Domédnengrofe, temperaturabhéngig
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Abb.5.6.24 zeigt eine beginnende Abnahme der Mikrodehnungen beider Phasen ab etwa

500°C, bei jener Temperatur, bei der auch die Doménengréfle zu steigen beginnt (siche

Abb.5.6.23).
1.4310 0.27 mm Mikrodehnungen
6.0E-03 -
5.0E-03 |
(@) 1
S 4.0E-03 -
C 4
% ]
g 3.0E-03 .
o ] —o— Austenit (100)
x 2.0E-03 - Austenit (110) [— —
= 1 Austenit (111)
: =—&— Martensit (100)
1.0E-03 1~ —m—Martensit (110)
= Martensit (111)
0-0E+00 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T !
0 100 200 300 400 500 600 700

Temperatur (°C)

Abb.5.6.24: 1.4310 0,27 mm: Mikrodehnung, temperaturabhingig

In Abhdngigkeit von der Temperatur nimmt die gesamte Defektwahrscheinlichkeit sowohl im

Martensit, als auch im Austenit ab (Abb.5.6.25, 26), wobei sie in letzterem bei 557°C ein

lokales Maximum zeigt.

Wahrscheinlichkeit

1.4310 0.27 mm: Defektwahrscheinlichkeiten

2.0E-02 -

1@ Aust. Zwill.

1 ® Aust.ges.
1.5E-02 i ® Mart. ges. []
1.0E-02 - ®
5.0E-03 1 ® @

1@ ° °
0.0E+00 — ‘ ‘ | e © o8 ©

0 100 200 300 400 500 600 700

Temperatur (°C)
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Abb.5.6.25: 1.4310 0,27 mm: Defekthiufigkeitswahrscheinlichkeiten, temperaturabhéngig

1.4310 0.27 mm: Defektwahrscheinlichkeiten im Austenit
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Abb.5.6.26: 1.4310 0,27 mm: Defekthiufigkeitswahrscheinlichkeiten im Austenit, temperaturabhingig

Die Auswertung der Tiefenprofile (die Messungen an den elektrochemisch gediinnten
Drihten) von Probe 1.4310.0,27 mm ergaben von der Oberfliche weg einen Anstieg der
Dominengrofle im Martensit um etwa einen Faktor Zwei innerhalb der ersten 20 um
(Abb.5.6.27). Die Mikrodehnungen im Martensit sinken innerhalb der ersten 10 um von der
Oberflache weg, wihrend sie im Austenit bei etwa gleichem Mittelwert deutlich weniger

isotrop werden (Abb.5.6.28).
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1.4310 0.27 mm: DoméanengroRe, Tiefenprofil
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Abb.5.6.27: 1.4310 0,27 mm: Doménengrofe im Tiefenprofil

1.4310 0.27 mm: Mikrodehnungen, Tiefenprofil
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Abb.5.6.28: 1.4310 0,27 mm: Mikrodehnung im Tiefenprofil

Die Defektwahrscheinlichkeiten steigen sowohl im Martensit (am stirksten innerhalb der

ersten 10 um) als auch im Austenit (ab ca. 20 um und in geringerem Maf}) vom Rand her an

(Abb.5.6.29).
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Wahrscheinlichkeit

Wahrscheinlichkeit

1.4310 0.27 mm: Defektwahrscheinlichkeiten,
Tiefenprofil
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Abb.5.6.29: 1.4310 0,27 mm: Defektwahrscheinlichkeiten im Tiefenprofil

1.4310 0.27 mm: Defektwahrscheinlichkeiten im
Austenit, Tiefenprofil
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Abb.5.6.30: 1.4310 0,27 mm: Defektwahrscheinlichkeiten im Austenit, Tiefenprofil
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Diese Ergebnisse und Messungen an den elektrochemisch abgetragenen Proben der anderen
beiden Chargen wurden auch zur quantitativen Phasenanalyse (Abb.5.6.32) herangezogen. An
der Oberfldache von Probe 302A 0,27 mm zeigten sich sehr deutliche Nickel-Reflexe in Folge
der Beschichtung (Abb.5.6.31, rot), die bereits 7,5 um darunter nicht mehr feststellbar waren.
Diese wurden auch bei der rontgenographischen Phasenanalyse der Drahtoberfliche von
302A (Kapitel 4) festgestellt. Eine Untersuchung der ersten Ziehstufe 302A 1,049 mm im
Rasterelektronenmikroskop mittels EDX konnte eine Ni-Schicht an der Oberflache mit einer

Dicke von ca. 1 um feststellen.

302A 0,27 mm Tiefenprofil

o
1 — ——-20 ym
—
12007 o —— 7.5 um
15 o — Oberflach
1000 - o
Y
e 1 9
= 800 <
7))
S |
L 600+
E ]
400 - }”
byt |
200 -
01—

Abb.5.6.31: 302A 0,27 mm: Tiefenprofil
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0,27 mm: Martensitgehalt, Tiefenprofil
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Abb.5.6.32: 0,27 mm: Martensitgehalt im Tiefenprofil

Bei einigen Proben von Charge 302A, konnte bei hoheren Verformungszustinden ein
schwacher 002-Reflex von e-Martensit (Abb.5.6.33) nachgewiesen werden, wobei der
maximale Effekt bei Probe 0,413 mm festzustellen war, wihrend die am hochsten verformte
Probe mit 0,27 mm Durchmesser keine e-Phase mehr zeigte.
Bei den anderen beiden Chargen war das Probenmaterial nicht in ausreichender Menge
vorhanden, um Proben fiir Synchrotronuntersuchungen mit vergleichbaren mittleren
Verformungsgraden zu préiparieren; bei der Probe 1.4310 0,270 mm zeigte sich jedoch auch
etwas e-Martensit im hochverformten Zustand (Abb.5.6.34).
Die Linienprofile zeigten bei allen drei Chargen auch bei genauerer Betrachtung keine
Asymmetrie der krz-Martensit-Linien, welche auf eine tetragonale Verzerrung des Gitters
schlieBen 146t (C-Gehalt maximal 0,1 %). Als Beispiel hierfiir ist der & 200 Reflex der Probe
302HLS dargestellt (Abb.5.6.35), welche elektrochemisch auf 2,07 mm abgetragen worden
war, um die martensitarme Randschicht zu entfernen und ldngs (also nicht im Querschnitt)
gemessen wurde. Dieser Reflex sollte bei einem tetragonalen Gitter in zwei Reflexe mit
einem Intensitdtsverhiltnis 2:1 aufspalten, da aus der kubischen Elementarzelle mit 12 gleich
langen Kanten eine mit 8 kiirzeren und 4 lidngeren Tetraederkanten wird und somit die
kristallographischen <100> Richtungen nicht mehr gleichwertig sind.
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Obwohl Charge 302HLS den hochsten Kohlenstoffgehalt (0,103 %) aufweist, 146t sich in

Abb.5.6.35 keine Asymmetrie des Peaks feststellen, die auf dessen Aufspaltung hinweisen

wiirde.
302A e-Martensit 002 1.4310 0.27mm, ¢ = 2,98: e-Martensit 002
» 0,58mm ¢=1,28
4504 0,49 mm ¢=1,62 450
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Q.27 mm (=2
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Abb.5.6.33: 302A: e-Martensit Reflexe Abb.5.6.34: 1.4310: e-Martensit Reflex
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350~
300

250+
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Abb.5.6.35: 302HLS 0,207 langs, «200

5.7 Thermoelektrischer Effekt

Die Messung der Thermospannung als Funktion des Umformgrades ergab die folgenden
Ergebnisse (Abb.5.7.1), wobei sich ein S-formig verlaufender Anstieg der Thermospannung
mit zunehmender Kaltverformung zeigt.

Die Werte wurden, innerhalb der MeBwerte jeder einzelnen Charge, auf die am wenigsten
verformte Probe normiert, um die drei Chargen besser vergleichen zu konnen; die

Fehlerbalken sind meist kleiner als die Symbole in der Zeichnung. Die Absolutwerte der am
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wenigsten verformten Proben betrugen —3,08 + 0,04 pV/K fiir 1.4310, -3,42 + 0,03 pV/K fiir
302A und -3,20 £ 0,02 pV/K fiir 302 HLS. Bei letzterer steigt die Thermospannung um
etwa Ap = 0,3 friiher, als bei den anderen Chargen. Zwischen ¢ = 1,3 und ¢ = 1,8 steigt die

Thermospannung fiir 1.4310 weniger als fiir die anderen Chargen.

Thermospannung
5 T Ra
n
] «—
, G
~ 3 N
¥ i
> ,
3
< i
2 -
1 - =—1.4310 | |
1 302A
: == 302HLS
0 ‘ T T T T
0.0 0.5 1.0 15 2.0 2.5 3.0

Umformgrad ¢

Abb.5.7.1: Thermospannung iiber Umformgrad (Endzustand: R = gerichtet, K = Kopf (0,27 mm Draht direkt aus
der Ziehmaschine), G = vergoldete Geigensaite, Goldschicht wurde vor der Messung entfernt)

5.8 Elektrischer Widerstand

Die folgende Abb. 5.8.1 zeigt den relativen phononischen Anteil des elektrischen Widerstands
(phononischer Anteil des Widerstands/ Widerstand bei Raumtemperatur) als Funktion der
Temperatur am Beispiel der Probe 1.4310. Nach einer Anfangsphase mit geringer Steigung
stellt sich dann nach einem Ubergangsbereich ein linearer Verlauf mit hdherer Steigung ein.
Die am wenigsten verformten Drédhte zeigen sogar einen fallenden Anfangsbereich (siehe
auch Abb. 5.8.2) und eine groBere Steigung bei hoheren Temperaturen.

Bei den hochverformten Proben ist von Anfang an eine Zunahme des Widerstands zu
beobachten, wihrend der Kurvenverlauf bei hoheren Temperaturen dann durch die Division

durch das mit hoherer Kaltverformung ansteigende p,oox flacher ist.
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Abb.5.8.1: 1.4310 relativer phononischer Anteil des elektrischen Widerstands iiber Temperatur

Bei den am wenigsten verformten Drihten aller drei Chargen zeigt sich das Minimum des
Widerstandes erst deutlich iiber 4,2 K (Abb.5.8.2), wobei der Effekt bei der Probe 1.4310
1,2 mm mit einem Minimum bei ca. 40 K am stirksten ist, welche als einzige das Vormaterial

vor dem ersten Kaltziehschritt darstellt.

(p-p4,2K)/p292K

0.000

ZK)/pZQZK

-0.002 H

(p-p,

—@—1.4310 1,2 mm, ¢=0
-0.004 4 302A 1,049 mm, ¢=0,09
A~ 302HLS 0,749 mm, ¢=0,13

9 10 20 30 40 50
T (K)

Abb.5.8.2: Minimum des relativen phononischen Anteils des elektrischen Widerstands iiber Temperatur der am
wenigsten verformten Proben (Detail zu Abb.5.8.1)
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Die Abhingigkeit des Restwiderstands und des phononischen Widerstandsanteils vom
Ziehgrad sind in den Abb.5.8.3, 4 dargestellt, wobei sich die Fehlerbalken durch die
Unsicherheit bei der Langenmessung der kleinen Proben ergeben.

Es wurde jede zweite Ziehstufe gemessen, die durchgezogenen Trendlinien wurden ohne
Einbeziehung der Zustinde R bzw. G berechnet und sollen verdeutlichen, welche MeB3werte
zusammen gehoren.

Der Restwiderstand (Einflull der Mischkristallatome, Versetzungen, Korngrenzen; Abb.5.8.3)
zeigt eine Zunahme mit steigendem Umformgrad, im Gegensatz zum abnehmenden
phononischen Anteil (EinfluB der Phasenumwandlung und der inneren Spannungen;
Abb.5.8.4), bei dem sich allerdings ein deutlicher EinfluB des Richtens zeigt, das diesen

Anteil wieder erhoht.

p 42K
9.0x10°
€ 1.4310
s 302HLS R

4.0x10° +—mm——F————
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0

Umformgrad ¢

Abb.5.8.3: Restwiderstand iiber Umformgrad (R = gerichtet, K = Kopf (0,27 mm Draht direkt aus der
Ziehmaschine), G = Geigensaite vergoldet)
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Abb.5.8.4: phononischer Anteil des elektrischen Widerstands iiber Umformgrad (R = gerichtet, K = Kopf (0,27
mm Draht direkt aus der Ziehmaschine), G = Geigensaite vergoldet)

5.9 Differential scanning calorimetry

Bei den Messungen von Charge 1.4310 (Abb.5.9.1) wurde zuerst das austenitische
Vormaterial (1.4310 1,2 mm, ¢ = 0, schwarze Linie) gemessen, was keinen signifikanten
MeBeffekt zeigte und somit als Referenz dienen konnte.

Die hochverformten Proben (0,27 mm und Saite Gold 0,27 mm, ¢ = 2,98) zeigten iiber den
ganzen untersuchten Temperaturbereich exothermes Verhalten (negative Werte in dieser
Darstellung), das sich auch noch bei einer zweiten Messung an der gleichen Probe (II) zeigt.
Im Gegensatz dazu zeigt sich bei der ersten Messung zwischen 450°C und 570°C eine
Verringerung des exothermen Verhaltens und um 580°C ein scharfes exothermes Maximum.
Bei den beiden anderen Chargen (Abb.5.9.2, 3) zeigt sich prinzipiell recht &hnliches

Verhalten, wobei das exotherme Maximum bei leicht unterschiedlichen Temperaturen auftritt.
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Abb.5.9.2: 302A, DSC
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DSC 302HLS 0,27 mm, ¢ = 2,17
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Abb.5.9.3: 302 HLS, DSC

5.10 Zugversuche

Die Spannungs-Dehnungsdiagramme der Drdhte mit vorheriger unterschiedlicher
Kaltverformung zeigen deutliche Unterschiede in den Kurvenverldufen. Abb. 5.10.1 zeigt die
Kurve des Vormaterials von Charge 1.4310, wobei vor allem die groBBe gesamte Dehnung

beim Bruch von 58 % auffallt.
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Zugversuch 1.43101,2 mm, ¢ =0
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Abb.5.10.1: Zugversuch 1.4310 1,2 mm, ¢ =0

In der folgenden Abb.5.10.2 (andere Skalierung) sieht man die analoge Kurve fiir den
hochverformten 1.4310 0,27 mm Draht, wobei die Spannung der Saite auf der Geige mit

1450 N/mm? eingezeichnet ist.

Neben der deutlich geringeren Dehnung und deutlich hoheren Festigkeit, kann man in dieser
Darstellung auch sehr gut die Hystereseschleife erkennen, also das Entlasten und
anschlieende Belasten der Probe zur Ermittlung des Elastizitdtsmoduls. Durch das Minimum
dieser Schleife und deren oberen Kreuzungspunkt wird eine Gerade gelegt, deren Steigung
dem Elastizitdtsmodul entspricht.

Diese in [1Z] empfohlene Vorgangsweise war notwendig, da besonders die Proben mit
mittlerem Umformgrad durch ihr spiralfederartiges Aussehen und die daraus resultierenden
Zusatzkréfte keinen linearen Bereich im Spannungs- Dehnungsdiagramm zeigen, der zur

Bestimmung des Elastizitdtsmodul herangezogen werden kann.
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Zugversuch 1.4310 0,27 mm, ¢ = 2,98

1500_: 1450 N/mm?

Spannung (N/mm?)

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5
Dehnung (%)

Abb.5.10.2: Zugversuch 1.4310 0,27 mm, ¢ = 2,98

Die folgenden Diagramme préisentieren die aus mehreren Zugversuchskurven gewonnenen
Kennwerte, wobei die Standardabweichung der Messungen (Fehlerbalken) in den meisten
Féllen geringer als die Grof3e der MeBpunke in der Darstellung ist.

Abb.5.10.3 zeigt den Anstieg der Zugfestigkeit mit steigendem Umformgrad und in
Abb.5.10.4 sieht man die Zunahme der 0,2 % Dehngrenze.
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Vergleich der Zugfestigkeiten
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Abb.5.10.3: Zugfestigkeiten {iber dem Umformgrad der Drahte vor dem Versuch (R = gerichtet)

Vergleich der 0,2 % Dehngrenzen
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Abb.5.10.4: 0,2 % Dehngrenzen iiber dem Umformgrad der Dréhte vor dem Versuch (R = gerichtet)

Die Erhohung der Festigkeit geht mit einer deutlichen Verringerung der Dehnung einher

(Abb.5.10.5, Abb.5.10.6).

117



Vergleich der gesamten Dehnungen bei Hochstkraft
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Abb.5.10.5: gesamte Dehnung bei Hochstkraft iiber dem Umformgrad der Drahte vor dem Versuch (R = Richter)

Vergleich der nichtproportionalen Dehnungen bei

Hochstkraft
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Abb.5.10.6: nichtproportionale Dehnung bei Hochstkraft (vormals GleichmaB3dehnung) tiber dem Umformgrad
der Dréhte vor dem Versuch (R = Richter)

Fiir die akustischen Eigenschaften ist die Verdnderung des Elastizititsmoduls von Bedeutung
(Abb.5.10.7, bzw. Gleichung 2a.11). Alle drei Chargen zeigen hier einen starken Abfall bei
beginnender Kaltverformung, ein Minimum im Bereich von ¢ = 0,5 bis ¢ = 1 und einen

geringfligigen linearen Anstieg bei weiterer Umformung. Um zu iiberpriifen, ob dieser Effekt
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nur im Zugversuch vorkommt, wurden mit den Proben 1.4310 1,2 mm und 1.4310 0,936 mm,
die den grofiten Unterschied im Elastizititsmodul zeigen, Vergleichsmessungen durchgefiihrt
bei denen diese als einseitig eingespannter Biegebalken (Ladnge 17,3 mm) in ein dynamisch
mechanisches Analysegerit (TA Instruments DMA 2980) eingespannt und mit 1 Hz bei 50
um Auslenkung sinusférmig angeregt wurden. Der Realteil des dabei gemessenen komplexen

Elastizitdtsmoduls zeigte auch hier einen deutlichen Abfall um etwa 19 %.

Vergleich der Elastizitatsmoduli
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302HLS
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Abb.5.10.7: Elastizitdtsmodul iiber dem Umformgrad der Driahte vor dem Versuch

Nachdem fiir die akustischen Messungen zum Vergleich Saiten aus C-Stahl herangezogen
wurden, lag es nahe, auch diese beziiglich ihrer mechanischen Kennwerte zu charakterisieren
(Tab.5.10.1 oben). Hierbei zeigte sich (Abb.5.10.8), daBB an den Saiten aus C-Stahl (rosa
markiert) Elastizitdtsmoduli > 200 GPa gemessen wurden, wie sie auch fiir den unverformten
Stahl typisch sind, wihrend die Cr Ni-Stidhle (blau) mit MeBBwerten von <184 GPa deutlich
unter denen des unverformten Zustandes lagen. Die gesamte Dehnung bei Hochstkraft Ag und
die nichtproportionale Dehnung bei Hochstkraft A, der Saiten aus C-Stahl lagen unter den
Werten der Cr Ni-Stahl Saiten (Tab.5.10.1), die 0,2 % Dehngrenze Ry, liegt etwas héher und
die Zugfestigkeit R, etwa auf gleichem Niveau wie bei den Driahten aus C-Stahl.

Von den drei untersuchten Saiten mit einem Durchmesser mit 0,265 mm (,,INFELD rot®,
»INFELD blau* und ,,orange blau*) weisen ,,INFELD rot* und ,, INFELD blau* den stdrksten
Unterschied (29 GPa) auf. AuBlerdem wurden zur Kontrolle nochmals die Drihte der drei

Chargen mit 0,27 mm Durchmesser gemessen und mit den beiden vorhandene ,,Kopf-
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Proben®, also der letzten Ziehstufe, die direkt aus der Ziehmaschine entnommen worden war,
verglichen (Tab.5.10.1 unten). Hierbei zeigte sich ein geringer, aber doch signifikanter
Unterschied in den Kennwerten zwischen ,,1.4310 0,27 mm* und ,,1.4310 Kopf*, also bei
jenen beiden Proben, die auch bei der TEP-Messung und der Messung im Magnetoskop leicht

unterschiedlich waren.

Elastizitatsmoduli der Saitendrahte

210+
205+
S 200
€ 195/
5 1901
o
£ 1851
2
T 180
= 175
)
S 170
Ll
165+
160
INFELD Gold INFELD orange Silver 1.4310 1.4310 302A  302A
rot blau blau blue Kopf Kopf
Abb.5.10.8: Elastizitdtsmoduli der Saitendrahte
Tab.5.10.1: Mechanische Kennwerte der verschiedenen Geigensaiten
Bezeichnung: INFELD rot Gold INFELD blau orange blau Silver blue
[Material: Cr Ni-Stahl,| Cr Ni-Stahl, | C-Stahl, [|C-Stahl, unternickelt, C-Stahl
vergoldet vergoldet |feuerverzinnt vermessingt,
elektrolytisch verzinnt
Durchmesser (mm): 0.265 0.27 0.265 0.265 0.27
E (GPa): 1771 169 + 2 206 £ 2 202+1 200+0
Rm (N/mm?2): 2627 + 8 2600 + 13 2719+9 2714 +9 2569 + 15
Rpo.2 (N/mm?2): 2562 +10 | 2375+48 2670+5 2861 + 18 X
Agt (%): 1.94+0.02] 2.18+0 1.62 +0.02 1.90+01 1.43+£0.02
Ag (%): 0.46 +0.02] 0.65+01 | 0.30+0.01 044 +0 0.14 £ 0.01
Bezeichnung: 1.4310 ]1.4310 Kopf 302A 302A Kopf 302HLS
[Material: Cr Ni-Stahl] Cr Ni-Stahl | Cr Ni-Stahl Cr Ni-Stahl Cr Ni-Stahl
Durchmesser (mm): 0.27 0.27 0.27 0.27 0.27
E (GPa): 163+1 168+ 0 184+0 184+1 179+ 2
Rm (N/mm?): 2533 + 46 2600 + 3 2715+ 3 2734 +1 2591 +2
Rpo.2 (N/mm?2): 2247 + 42 23521 2483 + 2 2483 + 13 2499 + 20
Agt (%): 2.38+0.08] 2310 2.25+0.02 2.19+0.04 1.95+0.05
Ay (%): 0.83+0.09] 0.76%0 0.78 +0.03 0.71+0.04 0.51+0.04
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5.11 Akustische Messungen mit dem Monocord

Nachdem bei Thomastik-Infeld aus den Endprodukten aller drei Chargen Saiten gefertigt
worden waren, stellte sich heraus, dall diese von den Musikern als klanglich sehr &hnlich
beurteilt wurden. Deshalb wurden fiir die ersten Tests am Saitenpriifstand die beiden am
starksten unterschiedlichen e-Saiten von Thomastik-Infeld mit einem Durchmesser von

0,265 mm verwendet, die auch fiir jemanden, der nicht Geige spielt, beim Probehéren
klanglich sehr unterschiedlich erscheinen. ,,INFELD rot“ ist aus Cr Ni- Stahl und vergoldet,
und entspricht damit, abgesehen vom etwas geringeren Durchmesser ,, Gold e* 0,27, der
PVD- vergoldeten Version des Endproduktes von Charge 1.4310. Der Klang wird vom
Hersteller als ,,warm® und ,,reich® beschrieben. ,INFELD blau‘“ unterscheidet sich auch vom
Material her deutlich und besteht aus C-Stahl, der feuerverzinkt ist, wobei der Klang als
Lorillant und ,,fokussiert™ bezeichnet wird. Obwohl es am Anfang der Versuche in der
Aufbaustufe I des Priifstandes erschien, als ob mehrere Messungen (je fiinf) reproduzierbar
Unterschiede in den Halbwertsbreiten der Ubertragungsfunktion der Grundharmonischen
zeigen, so lieBen sich diese Ergebnisse (ermittelt mit ,,PeakFit™ [3SO]) einige Wochen spéter
nicht mehr wiederholen. Abb.5.11.1 zeigt beispielsweise ein MeBergebnis von ,INFELD
blau“, wobei die Ubertragungsfunktion der Auslenkung, dividiert durch die Erregerkraft

entspricht, und die Auslenkung, vom PC gesteuert auf + 10 % konstant gehalten wurde.

"INFELD blau" Grundharmonische

Ubertragungsfunktion

668.5 669.0 669.5 670.0
Frequenz (Hz)

Abb.5.11.1: ,INFELD blau* (brillant), Ubertragungsfunktion der Grundharmonischen
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Da diese Untersuchungen keine reproduzierbaren Unterschiede brachten, erschien es
angebracht durch die gleichzeitige Messung des Grundtones und einer Vielzahl von
Obertonen Unterschiede in der Harmonizitit (Abweichung von den fiir die unendlich diinne
Saite geltenden ganzzahligen Frequenzverhiltnissen der Obertone) und in den relativen
Amplitudenverhéltnissen der Obertone zum Grundton zu suchen, welche ja die Klangfarbe
bestimmen. Fiir die geradzahligen Obertone (also jene, die keinen Schwingungsknoten in der
Mitte der Saite haben) ergibt sich dabei das folgende Bild (Abb.5.11.2), wobei die lineare
Darstellung {iibersichtlicher erscheint. An dieser Stelle sei nur kurz angemerkt, da3 die
menschliche Wahrnehmung sowohl fiir die Tonhéhe (Frequenz) als auch fiir die Lautstirke
logarithmisch ist.

Diese Messung in der Mitte der Saite bietet den Vorteil, jeweils das Maximum jedes zweiten
Obertones messen zu konnen. Auch hier wurde eigentlich eine Ubertragungsfunktion
gemessen, da auch hier das Signal durch das Erregerkraft Spektrum durchdividiert wurde, um
die nicht perfekt lineare Charakteristik des Anregungsmechanismus herauszurechnen. Da dies
aber nur eine relativ geringe Korrektur darstellt, wird im folgenden der anschaulichere Begriff

der relativen Amplitude verwendet.

a5 "INFELD blau”™ geradzahliae Oberténe

——blau
— rot

4.0

3.5

3.0

Amplitude

2.5

Amplitude

2.0

4604 4695 4698 4700 4702
/ Frequenz [Hz]

1.5 3

1.0—;

0.5

1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 SO00 10000
Frequenz (Hz)

Abb.5.11.2: ,INFELD blau®, Spektrum der geradzahligen Obertone (Insert: Vergleich mit ,, INFELD rot®)

Tab.5.11.1 zeigt die Auswertung dieser Messungen, wobei die Kennwerte die folgende
Bedeutung haben. Eine Harmonizitdt von 2 %o beim 6. Oberton bedeutet, da3 dieser nicht die

7-fache Frequenz des Grundtones hat sondern um 2 %o hoéher liegt, und die Amplituden der
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Obertone sind auf jene des Grundtones (= 1) normiert. Hierbei zeigt sich eine Verschiebung
der Frequenz des 6. Obertones um etwa 0,3 %o nach oben bei ,,INFELD rot* im Vergleich zu
,blau“ (Abb.5b11.2), welche auch bei der Kontrollmessung an einer anderen Charge (Charge
IT) beobachtet werden konnte. Abb. 5.11.3 faBit die Ergebnisse fiir den 6. Oberton zusammen,
die detaillierten Gesamtergebnisse folgen in Tab5.11.1-3. Bei den grau hinterlegten Werten
handelt es sich um jene Ergebnisse, die trotz der hohen Anzahl von Messungen an
verschiedenen Proben (die zwischendurch auch wieder ein- und ausgespannt und
nachgestimmt wurden) Unterschiede zeigen, die wesentlich iiber die oft sehr geringen
Standardabweichungen hinausgehen. Die Messungen zeichnen sich also durch eine hohe

Reproduzierbarkeit aus, welche die Unterschiede statistisch absichern.

Frequenzverschiebung 6.0berton

Harmonizitat (%o)

INFELD rot INFELD rot INFELD rot INFELD blau INFELD blau
Charge | Charge Il Charge Il Charge | Charge Il
warmebehandelt
600°C

Abb.5.11.3: Frequenzverschiebung beim 6. Oberton
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Tab.5.11.1: Kennwerte der geradzahligen Obertone (unterlegt: signifikante Unterschiede)

Kennwerte der geradzahligen Obertone

Oberton: 2 4 6 8 10 12 14
INFELD rot, Position Mitte Charge 1,18 Messungen an 4 Proben
Harmonizitat (%o): 1.86 1.98 2.77 3.45 450 5.69 7.12
+ 0.08 0.16 0.11 021 029 0.29 0.29
Amplitude relativ: 0.61 0.39 0.30 0.26 0.24 0.18 0.24
+ 0.04 0.02 0.04 0.01 0.01 0.06 0.04
INFELD rot, Position Mitte Charge II, 3 Messungen an 1 Probe
Harmonizitat (%o): 1.71 1.88 2.68 3.30 4.36 5.54 6.98
+ 0.03 0.03 0.07 0.06 0.01 0.02 0.04
Amplitude relativ: 0.62 0.42 0.28 0.25 0.23 0.20 0.26
+ 0.01 0.01 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
INFELD blau, Position Mitte Charge |, 18 Messungen an 4 Proben|
Harmonizitat (%o): 1.79 1.88 k) 3.45 454 584 7.43
+ 0.09 0.10 0.15 0.08 0.09 0.13 0.12
Amplitude relativ: 0.62 0.43 0.27 0.25 0.23 0.08 0.26
+ 0.04 0.03 0.02 0.02 0.01 0.02 0.02
INFELD blau, Position Mitte Charge Il, 3 Messungen an 1 Probe
Harmonizitat (%o): 1.70 1.89 3.41 454 5.89 10.68
+ 0.08 0.08 0.09 0.08 0.14 0.08 13.94
Amplitude relativ: 0.64 0.43 0.28 0.26 0.23 0.20 0.25
+ 0.02 0.02 0.01 0.01 0.01 0.01 0.02

Betrachtet man die anderen Obertone, so ergibt sich ein dhnliches Bild, namlich da3 auch die
Frequenzen des 5. 7.und 8. Obertones leicht unterschiedlich sind (Tab.5.11.2).

Hier zeigen sich auflerdem unterschiedliche Amplituden bei 1. und 11. Oberton.

Tab.5.11.2: Kennwerte der ungeradzahligen Obertone (unterlegt: signifikante Unterschiede)

Kennwerte der ungeradzahligen Obertdne
Oberton: 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

INFELD rot, Position Mitte Charge |, 12 Messungen an 2 Proben
Harmonizitat (%0): 0.24 1.74 1.66 1.80 2.12 2.61 2.79 3.23 4.00 4.84 5.58

+ 0.01 0.04 0.01 0.02 0.01 0.10 0.03 0.01 0.40 0.85 1.13
Amplitude relativ: 10.38 0.63 0.40 0.40 0.30 0.27 0.30 0.24 0.22 0.17 0.23
+ 0.00 0.01 0.01 0.01 0.01 0.01 0.01 0.00 0.01 0.09 0.01

INFELD blau, Position Mitte Charge |, 12 Messungen an 2 Proben
Harmonizitat (%o): 0.25 1.75 1.70 1.87/2.20 2.26 2.95 3.44 3.94 4.09 5.16

+ 0.09 0.07 0.05 0.08 0.02 0.25 0.00 0.02 0.00 0.68 0.09
Amplitude relativ: 10.35 0.62 0.39 0.42 0.30 0.26 0.30 0.23 0.22 0.22 0.17
+ 0.01 0.02 0.01 0.01 0.01 0.01 0.01 0.01 0.01 0.02 0.04
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Messungen an einer bei 600°C im Schutzgasofen unter Argon wirmebehandelten Saite
»INFELD rot* brachten wieder geringfligige Verschiebungen der Frequenz des 6. Obertones
(Tab.5.11.3). Versuche an einem Draht 302A 0,27 mm in unterschiedlichen
Magnetisierungszustinden  zeigten  keine  Unterschiede. = Ebensowenig  hatten
Ermiidungsversuche an  Drdhten 1.4310 meBbare  Auswirkungen auf das
Eigenfrequenzspektrum. Hierbei sollte das Nachstimmen der Geige simuliert werden, indem
mit der Zugpriifmaschine 100 Hystereseschleifen von + 10 N um die iibliche Einspannkraft

auf der Geige von 83 N gefahren wurden.

Tab.5.11.3: ,,INFELD rot* wiarmebehandelt bei 600°C, Kennwerte der ungeradzahligen Obertdne (unterlegt:
signifikanter Unterschied zur unbehandelten Probe)

Kennwerte "INFELD rot", bei 600°C warmebehandelt
Oberton: 2 4 6 8 10 12 14
INFELD rot 600°C, Position Mitte Charge I, 6 Messungen an 2 Proben
Harmonizitat (%o) 1.73 184 251 337 437 568 7.14
+ 015 0415 0.14 016 017 016 0.16
Amplitude relativ 064 043 0.27 024 0.22 0.20 0.25
+ 0.03 002 001 001 001 0.01 0.01

5.12 Dichtemessungen

Die Messungen (Tab.5.12.1) zeigen durchwegs eine Zunahme des Volumens durch die
Martensitbildung, und zwar umsomehr, je hoher der Martensitgehalt ist, wobei der
Zusammenhang zwar ndherungsweise linear ist, die Trendlinie aber nicht annidhernd durch
den Ursprung geht (Abb.5.12.1). Jedenfalls bewegen sich die Werte im Rahmen der in der
Literatur [7R] angegebenen + 2 % bis + 7 %.

Tab.5.12.1: Dichteverdnderung durch den Ziehprozef3

Dichte

1.431] + |302HLS] + |]302A] +
p (g/cm3) Vormaterial bzw. 1. Ziehstufe (*)[7.80 ]0.01J7.88* [0.00]7.76*0.00

p (g/cm3) Endprodukt 0.27 mm (R) 7.68 0.00[7.46  0.02]7.17 |0.01]
\Volumenzunahme (% absolut) 1.6 Jo.1] 5.3 Jo.3] 7.5]0.1
Zunahme an Martensit (% relativ) 78 84 91
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Volumenzunahme bei verformungsinduzierter Martensitbildung
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Abb.5.12.1: Volumszunahme durch den Ziehprozef3
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6 Diskussion

6a Verformungsinduzierte martensitische Umwandlung

6a.1 Martensitgehalt

Das quantitative Ausmal} der Martensitbildung als Funktion der Kaltverformung 148t sich an
Hand der Magnetoskop- Messungen (Abb.5.2.1) verfolgen, wobei die Abhdngigkeit von der
chemischen Zusammensetzung [SMV,IMD] gut mit der relativen Lage der Kurven zu
einander iibereinstimmt. Abb.6a.1.1 illustriert diesen Zusammenhang nochmals, wobei die
einzelnen Quader im Diagramm jeweils A¢ = 0,2 repridsentieren und die Kanten

gleichfarbiger Quader gleichen Umformgrad darstellt.

Martensitgehalte bei gleicher Verformung

100 302A 302HLS

. 801

S

8 601

S ]
=2

C 40

2 i

r;c :

20-

0

3.4 22.8 29.6
Mgso (°C)

Abb.6a.1: Martensitgehalt bei gleichem Umformgrad in Schritten von Ap = 0,2 Abhéngigkeit von Mgs

Die Tatsache, da3 der Martensitgehalt bei gleichem Umformgrad von 1.4310 (Mgso: 3,4°C)
am geringsten ist, dann 302A (Mg3o: 22,8°C) folgt und der von 302HLS (Mg30: 29,6°C) fast
durchwegs am groBten ist, 148t sich durch die in Tab.4a.1 [bzw.5MV] angefiihrten My3o Werte
erkldren. Eine niedrige Mgyso Temperatur bedeutet, dal die Austenitstabilitit hoher ist, wobei

vorausgesetzt werden mufl, dal wéhrend der Ziehprozesse in den Drihten der
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unterschiedlichen Chargen anndhernd die gleichen Temperaturen (Verformungs- und
Reibungswirme, Kiihlung durch Schmiermittel) geherrscht haben.

Der S-formige Verlauf der Kurven (Abb.5.2.1), der auch aus der Literatur [IMV,17MV]
bekannt ist, kann durch die Untersuchungen des Gefliges erkliart werden, da zuerst geniigend
Zwillinge vorhanden sein miissen (z.B.Abb.5.1.21, Abb.5.1.66), an deren Kreuzungspunkten
die Martensitkeime entstehen kénnen (Abb.5.1.28, Abb.5.1.32) und so die Martensitbildung
erst ab der 2. Ziehstufe in Gang kommt: je hoher Mgz, um so stirker steigt der
Martensitgehalt. Dann folgt ein linearer Zusammenhang zwischen Umformgrad und
Martensitbildung und ein Séttigungseffekt gegen das Ende zu, wenn die hohe
Versetzungsdichte in der kleinrdumigen Struktur (Abb.5.1.46-53; Abb.5.1.81-85) eine weitere
Umwandlung blockiert. Ab ca. @ = 1,2 steigt der Martensitgehalt bei allen Chargen weniger
als bei den vorhergehenden Ziehstufen.

Die Kombination von MdBbauereffekt (standardfrei und nicht durch Textureffekte beeinfluf3t
aber aufwendige Probenpriparation und lange MeBzeit) und Messungen mit dem
Magnetoskop (schnell und einfach zu messen aber nur relative Ergebnisse) zur Bestimmung
des Anteiles einer magnetischen Phase stellt, nach meinem Wissensstand, eine Neuheit
gegeniiber dem Stand der Technik dar und bietet sich besonders dann an, wenn vom
untersuchten Material keine Literaturdaten filir die Sattigungsmagnetisierung vorliegen, und

viele Proben gleicher chemischer Zusammensetzung zu messen sind.

Auch die Messungen mit Hilfe des Seebeck-Effekts (Abb.5.7.1) liefern trotz einer génzlich
unterschiedlichen =~ MeBmethode ein  nahezu  {bereinstimmendes  Bild  zur
Magnetisierungsmessung.

Da der thermoelektrische Effekt von der Form der Fermifldache abhédngig ist [1E, 4F], liegt der
SchluB nahe, daB die Verinderungen der Fermiflichen durch den Ubergang vom kubisch-
flichenzentrierten zum kubisch-raumzentrierten Kristallgitter der entscheidende Beitrag zur
Thermospannung sind und diese Messungen somit auch die unterschiedlichen
Martensitgehalte widerspiegeln.

Die Proportionalitdt von Thermospannung und Martensitgehalt wurde noch nicht publiziert.

Die rontgenographische Phasenanalyse an der Oberfliche der Dridhte (Abb.5.4.1) zeigt
hingegen besonders fiir 1.4310, iibereinstimmend mit TEM-Untersuchungen (Abb.5.1.51),
einen deutlich geringeren Martensitgehalt. Dieses Phdnomen ist aus der Literatur bekannt

[IR] und kann durch die stirkere Erwdrmung der Randzone [2D, 5D] erklart werden, die
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beim Drahtziehen in direktem Kontakt mit den Ziehsteinen steht. Dort wird durch plastische
Deformation und zuséitzliche Reibung die meiste Warme erzeugt und offenbar schneller durch
das Ziehol wieder weggekiihlt, als sie in das Innere des Drahtes geleitet werden kann.
Abb.5.4.3 zeigt, besonders fiir 1.4310 tendenziell eine Zunahme des Martensitgehaltes von
aulen nach innen, was auch durch die Auswertung der im Synchrotron gemessenen
Linienprofile bestitigt werden konnte (Abb.5.6.32), wobei genauere Untersuchungen (Abb.
5.1.9) zeigen, daB3 es zumindest bei mittlerem Umformgrad (¢ = 0,77) ein lokales Maximum
des Martensitgehaltes bei etwa !5 des Radius gibt. Hierfiir sind offenbar die beiden
gegeneinander wirkenden, aus der Literatur bekannten [2D] Effekte verantwortlich, ndmlich
die vom Rand nach innen abnehmende Verformung, welche die Bildung von
Verformungsmartensit ermoglicht und die ebenfalls von auBen nach innen abnehmende
Temperaturerhohung, welche die Martensitbildung hemmt.

Die Tatsache, daf an der Oberfldche von 1.4310 der wenigste Martensit gebildet wird und an
der Oberfliche von 302HLS der meiste, stimmt auch hier wieder mit Angels Modell [SMV]

uberein.

Die Interpretation der Messungen des elektrischen Widerstandes ist etwas subtiler, da dieser
von verschiedenen Einfliissen abhingt.

Obwohl der kaltgezogene Draht ein kompliziertes zweiphasiges System mit hoher
Versetzungsdichte und inneren Spannungen ist, 148t sich die Temperaturabhingigkeit des
relativen phononischen Anteils (Abb.5.8.1) ndherungsweise mit dem einfachen Modell nach
[6F] erkléren.

Bei einfachen Metallen zeigt der phononische Anteil das Verhalten nach Griineisen mit einem
Anstieg etwa proportional T° bei tiefen Temperaturen, der dann in einen niherungsweise
linearen Zusammenhang iibergeht.

Bei den am wenigsten verformten Proben ist ein Minimum des elektrischen Widerstandes
oberhalb von 4,2 K erkennbar (Abb.5.8.2). Dies 148t sich durch den sogenannten Kondo-
Effekt erkldren, der bei den am wenigsten verformten Proben durch die Nickel Ionen im
Mischkristall des Austenitgitters auftritt. In verdiinnten, festen Losungen magnetischer Ionen
(z.B. Nickel) in nichtmagnetischen metallischen Kristallen (z.B. Austenit), kann es durch die
Austauschwechselwirkung zwischen dem Ion und den Leitungselektronen des Kristalls einen
zusitzlichen Beitrag zum Widerstand bei tiefen Temperaturen geben, was sich durch ein
lokales Minimum des Gesamtwiderstandes bemerkbar macht. Die Tatsache, dal} dieses

Verhalten bei Probe 1.4310 1,2 mm am ausgeprégtesten ist, mag dadurch bedingt sein, daf3
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bei dieser Probe der erste Kaltverformungsschritt noch nicht stattgefunden hat und sie deshalb
zu 100 % austenitisch ist.

Die Messergebnisse beschreiben die Abhédngigkeit des Restwiderstands (Abb.5.8.3) und des
phononischen Widerstandsanteils (Abb.5.8.4) vom Ziehgrad.

Die Tatsache, da im wenig verformten Zustand der Restwiderstand von 302HLS am
hochsten ist, dann 1.4310 folgt und 302A den niedrigsten Wert zeigt, 148t sich durch den
hoheren  Kohlenstoffgehalt (Tab.4a.1) erkliren, da die C-Atome auf den
Zwischengitterpldtzen als zusdtzliche Streuzentren wirken.

Der generelle Anstieg der Kurven spiegelt die Zunahme an Defekten und Korngrenzen wider.
Demnach erhoht im Laufe der Kaltverformung der Summeneffekt von Phasenumwandlung
und Zunahme an inneren Spannungen die Debyetemperatur, wobei hingegen der
Spannungsabbau durch das Richten diese wieder absenkt.

In Abb.5.8.4 wird der normierte temperaturabhdngige Widerstand verglichen.

Dieser héngt von der thermischen Anregung der Phononen ab, ist proportional zum mittleren
Quadrat der Schwingungsamplitude des betreffenden Phonons und fallt somit mit steigender
Debyetemperatur. Fiir 1.4310 ist dieser Abfall geringer als fiir die beiden anderen Chargen,
die mehr Verformungsmartensit bilden, wobei das Richten den normierten

temperaturabhéngigen Widerstand wieder deutlich erhoht.

Auch ein Zugversuch bei Zimmertemperatur am Vormaterial (Abb.5.10.1) 146t nach dem
Versuch durch einen einfachen Test mit einem Magneten den gebildeten Martensit an den
gebrochenen Drahtstiicken erkennen.

Die in Abb.5.10.2 erkennbare deutlich hohere Festigkeit und geringere Dehnung des
hochverformten Drahtes ist prinzipiell ein Charakteristikum jeder Kaltverformung, da die
Zunahme an Versetzungen das fiir duktiles Verhalten notwendige Abgleiten von
Versetzungen erschwert.

Dieser Effekt wird aber durch die Bildung des Martensits verstirkt, da die kubisch
raumzentrierte Struktur keine Gleitebenen hat, die als dichteste Kugelpackung wie im
Austenit vorliegen. Die Duktilitdt ist aulerdem wegen der geringeren Anzahl von
Gleitsystemen und der relativ unbeweglichen Versetzungsstrukturen wesentlich geringer.

Die Gitterfehlpassung zwischen Martensit und Restaustenit und auch die Volumszunahme bei
der Martensitbildung fiihren zu hohen inneren Spannungen und hoher Versetzungsdichte, was

beides die Festigkeit erhoht und die Verformbarkeit verringert.
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Die Verdnderung des Elastizititsmoduls mit der Kaltverformung (Abb.5.10.7) ist besonders
bemerkenswert, da sich hier bei allen drei Chargen ein deutliches Minimum im Bereich von
¢ = 0,5 bis ¢ = 1 zeigt und die Verringerung des Elastizitdtsmoduls doch bis zu 30 % betragt.
Bei Vergleichsmessungen im DMA-Gerit, bei denen die Probe als einseitiger Biegebalken
eingespannt war, lag der maximale Unterschied mit 19 % in dhnlicher GréBenordnung.
Obwohl die deutliche Verdnderung des Elastizititsmoduls als Funktion der Kaltverformung
nicht allgemein bekannt ist, finden sich in der Literatur dhnliche Ergebnisse mit
unterschiedlichen MeBverfahren:

J. Nunes et al. [2MD] hat bei kaltgezogenem 18-8 Cr-Ni Stahldraht mit einer akustischen
MefBmethode einen Abfall des Elastizititsmoduls um bis zu 22 % gemessen, wobei auch hier
das bei 1065°C geglilhte Vormaterial einen mit 220 GPa vergleichsweise hohen
Elastizititsmodul aufwies (vgl. Abb.5.10.7. 14310 0,27 mm: 228 GPa).
Vergleichsmessungen an Proben mit unterschiedlichen Glithtemperaturen (982°C, 871°C)
zeigten eine Verringerung des Effekts mit geringerer Glithtemperatur und ein anderes
Verhalten (kein Minimum des Elastizitditsmoduls bei mittlerer Verformung) bei 760°C
Glithtemperatur (Die zur Riickumwandlung von Martensit in Austenit notwendige Temperatur
wurde von den Autoren deutlich unter 760°C angenommen.).

X. Wang et al. [4DA] verwendete zur Untersuchung von korrosionsbestidndigem Stahl (AISI
304) einen elektrostatisch angeregten Biegebalken (30mm*3mm*0,4mm) und untersuchte den
EinfluBl der Kaltverformung durch Kugelstrahlen mit unterschiedlicher Dauer, wobei auch
hier der Elastizitdtsmodul von anfanglich 192 GPa um 27 % auf 151 GPa abfiel und dann
wieder auf 172 GPa anstieg. Da hier kein gezogener Draht vorlag, sondern die
Kaltverformung durch Kugelstrahlen eingebracht wurde, kann man davon ausgehen, daf3

Textureffekte hierbei keine grof3e Rolle spielten.

Auch  die  Berechnung des  Elastizitdtsmoduls aus  rontgenographischen
Spannungsmessungen in Léngsrichtung (Abb.5.5b.1) zeigen eine Abhéngigkeit vom
Umformgrad, die in die gleiche Richtung geht, wobei allerdings der gemessene Effekt mit
etwa 5 % deutlich geringer ausfillt.

Ein moglicher Grund fiir die deutlich geringere Auspridgung bei der Rontgenmethode ist, dafl
hierbei einzig und allein der Einflu der Textur beriicksichtigt wird, wihrend die anderen
Methoden die Summe aller Verdnderungen des Gefliges beriicksichtigen.

In Ubereinstimmung mit der Literatur [3EL] zeigte sich also, daB die Textur nur zu einem

geringen Teil die Verdnderung des Elastizitdtsmoduls bei Kaltverformung beeinflufit. Der
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Einflufl der Phasenzusammensetzung ist auch vernachlissigbar, da die Elastizitdtsmoduli von
Martensit und Austenit praktisch gleich sind [1EL] und in dem Bereich, in dem sich der
Elastizitditsmodul am stirksten dndert (¢ < 0,5) der Martensitgehalt von Probe 1.4310 noch
unter 10 % liegt.

Aus der Literatur [2M, Teil III] ist auBBerdem bekannt, daB3 bei der Martensitbildung durch
Abschrecken die linear elastischen Konstanten im metastabilen Austenit bei Anndherung an
die Temperatur M, bei der die ersten Martensitkeime entstehen, abnehmen. Dieser Effekt
wurde auch an Einkristallen von Ti-Ni Formgedéchtnislegierungen untersucht [6M], wobei
knapp vor dem Unterschreiten von M; die elastische Konstante c44 eine Verringerung um fast
die Hélfte zeigte.

Dieser Mechanismus tritt  offensichtlich auch bei der verformungsinduzierten
Martensitbildung auf und fiihrt dort zu einer deutlichen Abnahme des Elastizititsmoduls zu
Beginn der Kaltverformung, bevor die Martensitkeime in groferer Zahl entstehen. Auf
mikroskopischer Ebene ist dieser Effekt wahrscheinlich dadurch bedingt, daB3 die Atome die
in Kapitel 2b beschriebenen, weniger stabilen Zwischenpositionen (Aufspaltung der as./6
<112> Shockley-Partialversetzung) einnehmen, die weder exakt der fcc, noch der bcc
Gitterkoordination entsprechen.

Man kann also zusammenfassend feststellen, da3 die Verdnderung des Elastizitdtsmoduls mit
der Kaltverformung bei metastabilen, austenitischen Cr-Ni Stdhlen unabhingig von der
MeBmethode beobachtet werden kann und die Textur zwar einen Beitrag dazu leistet, dieser
aber nur von untergeordneter Bedeutung ist.

Die vergleichsweise durchgefiihrten Zugversuche an den (hochverformten) Geigenseiten aus
perlitischem C-Stahl zeigen Werte fiir den Elastizititsmodul, wie sie auch flir den
unverformten Zustand typisch sind (200-206 GPa, Tab.5.10.1). Allerdings standen hier weder
das Vormaterial, noch Zwischenstufen aus dem Ziehprozel zur Verfiigung und auch der
Umformgrad war unbekannt, weshalb hier keine Aussagen {iiber das Verhalten des

Elastizititsmoduls bei mittleren Umformgraden getroffen werden konnten.

6a.2 Veranderungen im Gefiige

Die wenig verformten Zustidnde sind der Untersuchung durch bildgebende Verfahren besser
zuginglich, wihrend im hochverformten Zustand die Vielzahl der Versetzungskontraste und
die Kleinrdumigkeit der Strukturen die Untersuchungen erschweren. Hier sind Ergebnisse der
Synchrotron Linienprofilanalyse im Hinblick auf die Domédnengrofle besonders wertvoll

und genauer, als beim wenig gestorten Kristallgitter.
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Die Entstehung des verformungsinduzierten Martensits zeigt die aus der Literatur [1-18MV]
bekannte Abfolge von Schritten bei der sich zuerst Stapelfehler auf (111) Ebenen bilden
(Abb.5.1.12) aus denen dann Zwillinge (z.B. Abb.5.1.64-68) entstchen an deren
Kreuzungspunkten sich die ersten Martensitkeime bilden (Abb.5.1.29, Abb.5.1.33).

Die untersuchten Legierungen haben Stapelfehlerenergien in der Gréenordnung von

25-30 mJ/m?, was nahelegt, daBl die direkte Umwandlung vom Austenit in kubischen
Martensit, ohne die Entstehung von hexagonalem e-Martensit als Zwischenprodukt, der fiir
die Phasenumwandlung bedeutende Mechanismus ist, da selbst fiir Stdhle mit nur 17 mJ/m?
Stapelfehlerenergie die Phasenumwandlung ohne die Entstehung von hexagonalem Martensit
experimentell mit Rontgenmethoden (Rontgenrdhre, keine Synchrotronstrahlung) beobachtet
wurde [13MV, IMD].

Trotzdem konnten bei der sorgféltigen Analyse der im Synchrotron aufgenommenen
Linienprofile Spuren von g-Martensit nachgewiesen werden (Abb.5.6.33, 34). Bei Probe
302A (Abb.5.6.33) waren die ersten Spuren von e-Martensit bei einem Umformgrad ¢ = 1,28
festzustellen, bei dem der Gehalt an kubischem Martensit bereits 69 % betrdgt. Das Maximum
an hexagonalem Martensitist ist bei @ = 1,96 feststellbar, wo 94 % kubischer Martensit
vorhanden ist. Das Endprodukt (¢ = 2,81) zeigt keinen e-Martensit mehr. Allerdings 146t sich
im Endprodukt 1.4310 (¢ = 2,98, Abb.5.6.34) noch hexagonaler Martensit finden, wobei es
hier auch noch, bedingt durch die chemische Zusammensetzung, relativ viel Restaustenit (22
%) gibt.

Das Ergebnis fiir 302A paBt prinzipiell zur Theorie der Martensitbildung fiir Legierungen mit
niedriger Stapelfehlerenergie, bei der e-Martensit als Zwischenprodukt auftritt [3MV], das bei
entsprechend hoher Verformung wieder verschwindet. Nach [13MV, 1MD] iiberwiegt jedoch
bei den untersuchten Legierungen die direkte Bildung von kubischem Martensit, ohne e-Phase
als Zwischenprodukt, bei weitem. Der e-Martensit im Endprodukt von 1.4310 kommt daher,
daB bei dieser Charge die Umwandlung in kubischen Martensit nicht vollstindig stattfindet
(22 % Restaustenit), weshalb auch die, in viel geringerem Mal stattfindende
Phasenumwandlung mit e-Martensit als Zwischenprodukt nicht vollstindig ablauft und dieser

teilweise erhalten bleibt.

Beide beziiglich ihrer Textur untersuchten Chargen 1.4310 (Abb.5.5a.4) und 302A
(Abb.5.5a.5) zeigen eine deutliche <111>, Austenit Fasertextur (rotationssymmetrische
Textur in Faser- bzw. Drahtrichtung) im Vormaterial und in den ersten Ziehstufen, die vom

Warmziehprozel3 herriihrt und typisch fiir das Ziehen von kubisch flachenzentrierten Metallen
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(Austenit) ist. Die Textur ist im Martensit bei geringer Kaltverformung deutlich schwicher
ausgeprigt als im Austenit und wechselt von einer <210>, auf eine <110>, Fasertextur
(Ausnahme 1.4310 1.09 mm <111>,). Nach N. Inakazu et al. [4MD] ist die <210>
Fasertextur zu Beginn der Martensitbildung ein Resultat der starken <111>, Fasertextur im
Austenit, was bedeutet, daf3 die [111], Richtung parallel zur Ziehrichtung (ZR in Abb.6a.2.1)
liegt und somit die darauf normale (111),—Ebene keine Gleitebene sein kann.

Deswegen wird die Martensitbildung auf der

Austenit ZR <111>, ZR <10 21 2>,
zweiten aktiven Gleitebene (siehe (Oktaeder) nahe <120>,

Abb.6a.2.1) induziert, was zur rechts oben \ }

gezeichneten Orientierung des Martensits (111),

fiihrt, bei der die <10 21 2>, Richtung in '

Ziehrichtung (ZR) liegt, was im Rahmen der
erzielbaren MeBgenauigkeit einer \

<120>, Fasertextur entspricht. Bei hdherer i /
Verformung bildet sich dann durch Rotation ZR <110>, Martensit

zweite aktive
{111}, Gleitebne

der <210>, Achse die <110> , Fasertertextur
aus (Abb.6a.2.1, links unten), bei der dann
die Texturrichtungen der beiden Phasen die Py

Kurdjumov-Sachs  Orientierungsbeziehung

Martensit

erfillen (<111>,// <110> vgl. Kapitel 2b). Abb.6a.2: Verschiedene Texturachsen in kubischen
Kristallen unter Beriicksichtigung der Kurdjumov-
Sachs Orientierungsbeziehung, nach [4MD]

Diese Rotation der Texturachse im Martensit ist wahrscheinlich auch der Hauptgrund dafiir,
daB3 die Texturindizes fiir Restaustenit und Martensit in den Endprodukten (1.4310 0,27 mm,
302A 0,27 mm) deutlich geringer sind als im Austenit des Vormaterials oder der ersten
Ziehstufen.

Die Ergebnisse der Texturmessungen fielen fiir beide Chargen &hnlich aus, was sicherlich mit

den praktisch gleichen Stapelfehlerenergien der Legierungen zu tun hat.

Im Anschlul werden die ermittelten Gefiigeverdnderungen fiir die einzelnen Phasen

zusammengefalit:

Das nur im Falle der Charge 1.4310 vorhandene Vormaterial (1.4310 1,2 mm) ist zu 100 %
austenitisch (Abb.5.2.1) und weist schon durch das Warmziehen bedingt eine recht starke (rel.

Texturindex 8,5) Austenit Fasertextur in <111>-Richtung auf (Abb.5.5a.1).

134



Die KorngroBen in Querrichtung kénnen iibereinstimmend sowohl im Lichtmikroskop als
auch im TEM (Abb.5.1.10) mit etwa 10 pm angegeben werden, wobei sich nur wenige
Versetzungen im TEM zeigen (Abb.5.1.10). Die Synchrotron Untersuchungen liefern fiir die
Dominengrofle Werte um 1600 nm = 1,6 um (Abb.5.6.6), was nahe an diesen Ergebnissen
liegt. Die Mikrodehnungen liegen im Bereich zwischen 3,7E-4 (001) und 1,6E-4 (111)
(Abb.5.6.11), bedingt durch die sehr geringe Versetzungsdichte. Die Tatsache, dal3 die
Mikrodehnung im Austenit immer in (111)-Richtung am geringsten ist, hingt damit
zusammen, daB} diese die steifsten Richtungen des anisotropen Gitters darstellen.

Die Zwillingswahrscheinlichkeit im Austenit ist mit 6,3E-9 noch sehr gering (Abb.5.6.18, 19).
Bereits nach der ersten Ziehstufe (1.4310 1.09 mm) verdndert sich das Austenitgefiige
signifikant (Abb.5.1.15), was auch offensichtlich deutliche Auswirkungen auf den
Elastizitatsmodul hat (Abb.5.10.7).

Die GroBle der Korner (weitgehend versetzungsfreie Gebiete) sinkt um 1-2 Grofenordnungen
auf einige 100 nm (Synchrotron Ergebnis: 140 nm) und die Mikrodehnung im Austenit steigt
um eine GréBenordnung auf 2,0E-3 (001) bis 8,6E-4 (111), wiahrend der Austenit Texturindex
mit 8,7 <I11> (Abb.5.5a.1) praktisch gleich bleibt. Die Austenit- Zwillingswahrscheinlichkeit
ist bereits um drei GroBenordnungen auf 6,0E-6 angestiegen, wodurch auch im TEM
Zwillinge in grofBer Zahl zu sehen sind (Abb.5.1.17-20), die auf {111} Ebenen liegen.

Bei der zweiten Ziehstufe ( 1.4310 1.01 mm) ist das Gefiige weiterhin von Austenitzwillingen
dominiert (Abb.5.1.21-36), wobei sich bereits die ersten Martensitgebiete an den
Kreuzungspunkten von Austenitzwillingen im TEM zeigen (Abb.5.1.29, 33), obwohl der
gesamte Martensitgehalt erst etwa 5 % betrigt (Abb.5.2.1).

Die Dominengrofle bleibt mit etwa 130 nm praktisch gleich (Abb.5.6.6) und der
Elastizitdtsmodul sinkt nochmals recht deutlich um etwa 15 GPa (Abb.5.10.7).

Die Mikrodehnungen steigen nochmals um die Hilfte auf 3,2E-3 (001) bis 1,1E-3 (111)
(Abb.5.6.11), und die Austenit Zwillingswahrscheinlichkeit steigt weiter auf 1,2E-5
(Abb.5.6.18, 19) an.

Ziehstufe 1.4310 0,936 mm zeigt ein deutliches Kleinerwerden der Strukturen (Abb.5.1.36)
und eine Zunahme der martensitischen Gebiete (Abb.5.1.39, 42). Die Dominengrofe sinkt
weiter auf 70 nm ab (Abb.5.6.6). Der longitudinale Elastizitdtsmodul erreicht sein Minimum
von ca. 150 GPa (Abb.5.7.10), die Mikrodehnung steigt leicht auf 3,8E-3 (001) bis 1,0E-3
(111) (Abb.5.6.11) und die Zwillingswahrscheinlichkeit steigt nochmals deutlich auf 2,2E-4
(Abb.5.5.18, 19) an.
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Die weiteren Ziehstufen sind auf mikroskopischer Ebene durch ein weiteres Kleinerwerden
der Strukturen gekennzeichnet, wobei sich allmdhlich das typische Gefiige -eines
kaltgezogenen Drahtes ausbildet, das aus einige pm langen, nadelférmigen Kornern mit etwa
50-100 nm Durchmesser besteht, die parallel zur Drahtachse ausgerichtet sind (Abb.5.1.49).
Der Martensitgehalt steigt bis zum Séattigungswert weitgehend linear, wobei die Ortliche
Unterscheidung auf mikroskopischer Ebene von martensitischen und austenitischen Gebieten
dabei immer schwieriger wird und beim Endprodukt nicht mehr moglich ist.

Die Charakteristika des Gefiiges zeigen nur mehr geringe Verdnderung bei weiterer
Verformung. So sinkt der rel. Texturindex im Restaustenit von 5,0 <I11> (1.4310 0,862 mm)
auf 3,4 <111>(1.4310 0,27 mm) wahrend er im Martensit von 1,9 <210> auf 3,0 <110> steigt
(Abb.5.5a.1). Die Dominengrofie steigt im Restaustenit geringfiigig von 170 nm (001) bis 90
nm (111) (1.4310 0,862 mm) auf 200 (100) bis 160 (111) (1.4310 0,27 mm) an, und die
Grofle der Doménen im Martensit liegt beim Endprodukt 1.4310 0,27 mm mit 100 nm (001)
bis 40 nm (111) unter der im Austenit. Die Zwillingswahrscheinlichkeit im Austenit sinkt nur
leicht von 7,56E-5 (1.4310 0,862 mm) auf 6,7E-5 (1.4310 0,27 mm), wéhrend die
Mikrodehnungen noch geringfiigig von 3,7E-3 (001) bis 1,3E-3 (111) (1.4310 0,862) auf
5,7E-3 (001) bis 1,6E-3 (111) (1,4310 0,27 mm) steigen.

Die Mikrodehnungen fiir Martensit im Endprodukt 1.4310 0,27 liegen mit 3,6E-3 (001) bis
3,4E-3 (111) auf vergleichbarem Niveau (Abb.5.6.11). Die Untersuchungen an den gediinnten
Dréhten zeigen, dafl die Doméinengréfen im Martensit an der Drahtoberfliche um etwa einen
Faktor zwei kleiner sind (Abb.5.6.27) und die Mikrodehnungen im Martensit (Abb.5.6.28)
etwa doppelt so grof sind. Die Defekthiufigkeit im Martensit (Abb.5.6.29) betrdgt an der
Oberflache etwa nur ein Siebentel des Werts im Inneren.

Bei 1.4310 0,27 mm 148t sich wegen des relativ geringen durchschnittlichen Martensitgehalts
von 78 % (Abb.5.2.1) auch noch im Inneren der Probe deutlich Restaustenit im TEM-
Beugungsbild (Abb.5.1.50) erkennen. Das Gefiige am Rand der Probe (Abb.5.1.51) sieht aber
trotz des geringen Martensitgehalts von 12 % im TEM sehr dhnlich wie das vorwiegend

martensitische weiter innen (Abb.5.1.49) aus.

Charge 302A zeigt prinzipiell ein dhnliches Verhalten wie 1.4310, allerdings stand hier das
Vormaterial nicht zur Verfiigung, weshalb alle Verdnderungen auf die erste Ziehstufe
(¢ = 0,09) bezogen werden miissen und deshalb manche Effekte wie z.B. die Verdnderung des
Elastizitdtsmoduls mit zunehmender Kaltverformung (Abb.5.10.7) nicht deutlich erkennbar

werden. Durch die unterschiedliche chemische Zusammensetzung und die daraus
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resultierende hohere M3 Temperatur (Tab.4a.1) bildet 302A bei gleichem Umformgrad mehr
Martensit als 1.4310 und wandelt fast vollstindig in Martensit um (Abb.5.2.1). Das Gefiige
dieser Charge zeigt in der ersten Ziehstufe 302A 1,049 mm Versetzungen, die oft, genau wie
die Zwillingsgrenzen auf {111} Ebenen liegen (Abb.5.1.58).

Die zweite Ziehstufe 302A 0,964 mm zeigt dann bereits Zwillinge in groBer Zahl
(Abb.5.1.60) die dann bei 302A 0,886 mm regelméaBige, auf {111} Ebenen liegende Muster
bilden (Abb.5.1.64-68). Bei 302A 0,814 mm zeigen sich dann neben den von
Austenitzwillingen dominierten Gebieten (Abb.5.1.69) auch solche, die schon recht grof3e
martensitische Bereiche haben und nicht mehr die typische Zwillingsstruktur zeigen
(Abb.5.1.75-83). Das Endprodukt 302A 0,27 mm zeigt das typische nadelformige Gefiige
eines kaltgezogenen Drahtes (Abb.5.1.84), wobei sich kein Restaustenit mehr im
Beugungsbild (Abb.5.1.85) finden 146t, da dieser nur mehr an der Drahtoberfliche vorkommt,
wo das Gefiige, abgesehen vom geringeren Martensitgehalt (Abb.5.1.87) dhnlich wie im
Inneren aussieht (Abb.5.1.86).

Bei 302A konnte die Synchrotron Linienprofilanalyse bei einer hoheren Anzahl von Proben
durchgefiihrt werden, was die Ergebnisse aussagekraftiger macht.

Die Doménengrdfien fallen im Austenit von 1690 nm (001) bis 1640 nm (111) (302A

1,049 mm) auf 61 nm (001) bis 63 nm (111) (302A 0,748 mm) und steigen dann wieder leicht
auf 116 nm (001) bis 121 nm (111) (302A 0,27 mm) an. Im Martensit steigen diese Werte von
51 nm (001) bis 29 nm (111) (302A 0,814 mm) geringfiigig auf 101 nm (001) bis 51 nm (111)
(302A 0,27 mm) an und bewegen sich damit knapp unter denen fiir Austenit bei gleichem
Umformgrad (Abb.5.6.4).

Die Mikrodehnungen steigen im Austenit parabolisch von 5,4E-4 (001) bis 2,0E-4 (111)
(302A 1,049 mm) bis 6,0E-3 (001) bis 1,5E-3 (111) (30,2A 0,32 mm) an, wobei sie entlang
der {111}-Ebenen, der bevorzugten Stapelfehler- und Gleitebenen, am geringsten sind. Sie
bewegen sich im Martensit bei ca. 3E-3 auf gleichem Niveau wie fiir den Austenit im
Grenzwert (Abb.5.6.9).

Die Zwillingswahrscheinlichkeit im Austenit steigt von §,8E-10 (302A 1,049 mm) auf ein
deutliches Maximum von §,1E-3 bei 302A 0,964 mm und pendelt sich dann auf Werte
zwischen 1E-4 und 1E-5 ein (Abb.5.6.14, 15).

Bei den Texturmessungen (Abb.5.5a.2) fillt auf, daB3 der maximale rel. Texturindex von 10,5
<111> im Austenit erst bei der zweiten Ziehstufe 302A 0,964 erreicht wird. Bei 302A

0,27 mm ist er dann fiir den Restaustenit auf 2,0 <111> abgefallen. Im Martensit steigt der

Texturindex von 1,5 <110> (302A 1,049 mm) auf 3,8 <110> (302A 0,27 mm) an.
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Von Charge 302HLS liegen nur TEM- Bilder von 302HLS 0,27 mm vor (Abb.5.1.88, 89), die
keine signifikanten Unterschiede zu 302A 0,27 mm (Abb.5.1.84) zeigen und auch wie diese
nur Martensitreflexe im Beugungsbild (Abb.5.1.90) aufweisen. Auch die Ergebnisse der
Synchrotron Linienprofilanalyse sind dhnlich wie die der anderen beiden Proben, wobei auch
hier besonders zu berilicksichtigen ist, dal3 die erste, verfiigbare Ziehstufe bereits einen

Umformgrad von ¢ = 0,13 aufweist, wodurch die Anderung der Kennwerte geringer ist.

6a.3 Stabilitat des Gefliges

Da auch Geigensaiten aus Stahl nur eine begrenzte Lebensdauer haben und deren Klang sich
in der Praxis mit der Zeit verschlechtert und andererseits der verformungsinduzierte Martensit
bei Raumtemperatur nur eine metastabile Phase ist, stellt sich die Frage wovon die Stabilitit
des Gefliges vor allem abhéingt.

DSC Messungen zeigten bei den hochverformten Proben aller drei Chargen (Abb.5.9.1, 2, 3)
exothermes Verhalten iiber den gesamten untersuchten Temperaturbereich (50- 625°C), wobei
das unverformte, bei 1100°C austenitisierte Vormaterial (Abb.5.9.1, schwarze Kurve)
erwartungsgemil keinen Effekt zeigt und somit als Referenz dienen kann.

Prinzipiell wire fiir das exotherme Verhalten der Abbau von inneren Spannungen eine
mogliche Erkldrung, wobei allerdings bemerkenswert ist, daf3 dieser Effekt auch beim zweiten
Aufheizen wieder auftritt.

Die irreversible Verringerung der Exothermie zwischen 450°C und 570°C fallt mit der
Riickumwandlung des Martensits zu Austenit zusammen (Abb.5.6.11). Das exotherme
Minimum um 590°C kann nach [1DS] der moglichen Bildung von (Cr, Fe),3Cs-Karbiden im
hochverformten Gefiige zugeschrieben werden, welche im Vormaterial, wegen der geringeren
Beweglichkeit des substitutionellen Elements Cr erst bei hoheren Temperaturen gebildet
werden konnen.

Bei den warmebehandelten Proben von Charge 1.4310 148t sich bei der Synchrotron
Linienprofilanalyse auch feststellen, da3 dieser Riicktransformation eine Abnahme der
Mikrodehnungen beider Phasen ab 500°C vorausgeht (Abb.5.6.13). Die Doménengrof3en
(Abb.5.6.12) und Gesamtdefektwahrscheinlichkeiten (Abb.5.6.14) im Austenit haben bei etwa
560°C ein lokales Maximum, wobei die Domidnengréfle im Austenit nach einem lokalen
Minimum bei 600°C nochmals deutlich zu steigen beginnt. Dieses Maximum von planaren
Gitterdefekten bei 560°C und das Minimum der Doménengréflen im Austenit bei 600°C

kommen mit hoher Wahrscheinlichkeit von zwei konkurrierenden Prozessen, nidmlich
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einerseits von der Abnahme von Korngrenzen, Defekten und Mikrodehnungen mit steigender
Temperatur durch das Relaxieren von Gitterstorungen und andererseits von den Storungen,

die durch die Bildung der Chromkarbide ab etwa 570°C verursacht werden.

6b Akustische Messungen an den Saiten

Der Grundgedanke hinter dem Bau des Saitenpriifstandes war, den Klang der Saite unter
definierten, reproduzierbaren Bedingungen ohne die dominanten Einflulfaktoren Bogen,
Geige und Musiker zu messen, jedoch die anderen Parameter wie FEinspannlinge,
Einspannkraft und somit die Grundfrequenz (669,3 Hz) gleich wie bei der Geige zu halten.
Fiir die Anregung der Saite wurde von Herrn A.o.Prof. Dr. Wassermann ein Ende der Saite
gewihlt, da dadurch die Saite ohne zu starke Kopplung an den Erreger in Schwingungen
versetzt werden kann. Ein Streichmechanismus erschien zu wenig reproduzierbar und eine
elektromagnetische Anregung verdndert den Magnetisierungszustand der Saite und 146t keine
Vergleichsmessungen an Kunststoffsaiten zu. Da die Schallabstrahlung der Saite ohne Geige
minimal ist, kam eine Schallmessung nicht in Frage, weshalb eine beriihrungslose, optische
Abtastung durch eine Laserdioden- Photodiodenkombination, bzw. in Ausbaustufe II ein
Laser Doppler-Interferometer geeignet erschien.

Mit diesem Versuchsaufbau lieBen sich sehr deutlich die geringen positiven
Frequenzverschiebungen der Oberténe messen, die von der zusétzlichen riicktreibenden Kraft
der biegesteifen Saite herrithren. Diese steigen mit zunehmendem Index des Obertones, da die
Wellenldnge der Mode (auch im Verhéltnis zum Saitendurchmesser) kleiner wird. Woher die
geringe Frequenzverschiebung des 6. Obertones zwischen den beiden getesteten Saiten
herriihrt, konnte im Rahmen dieser Arbeit nicht gekldrt werden. Die Saiten zeigen zwar auch
im Zugversuch einen deutlichen Unterschied im Elastizitdtsmodul, was aber die Frequenzen
aller Obertone beeinflussen sollte (vgl. Gleichung 2a.11) und dariiber hinaus im umgekehrten
Mall wirkt, da ein hoherer Elastizititsmodul bei gleicher Geometrie eine stirkere
Frequenzverschiebung bewirkt. Allerdings zeigen auch die Messungen zur Harmonizitit der
Obertone von N. Pickering [2SE] Ergebnisse (z.B. negative Harmonizitdt des dritten
Obertons) die sich nicht durch das Modell der biegesteifen Saite erkldren lassen, die
durchwegs hohere Eigenfrequenzen als die ideale Saite zeigt (vgl. Gleichung 2a.11).
AuBerdem ist noch bemerkenswert, daB auch bei N. Pickering [2SE] sich die beiden
untersuchten e-Saiten aus einem Einzeldraht (Supersens. 0,264 mm, Supersens. 0,249 mm),
am stirksten in der Harmonizitdt des 6. Obertones (die Obertone 2-8 wurden untersucht)

unterscheiden.

139



Auch eine Wirmebehandlung bei 600°C wirkt sich geringfiigig auf die Frequenz dieses
Obertons aus. Unterschiedliche Magnetisierungszustinde oder mit der Zugpriifmaschine
ermiidete Saiten zeigten keine mef3baren Unterschiede.

Jedenfalls ist es wissenschaftliches Neuland, iiberhaupt Unterschiede zwischen Stahlsaiten
gleichen Durchmessers und gleichen Aufbaus zu messen. M. Hancock [3SE, 4SE] verglich
zwei vollig unterschiedliche Stahl Klaviersaiten aus einem Einzeldraht und eine D-Cellosaite
mit Verbundaufbau. N. Pickering [2S] betrachtete Unterschiede zwischen Violin e-Saiten, die
sich sowohl deutlich im Durchmesser (0,249 mm bis 0,307 mm) als im Aufbau
(Einzelstahldraht, Stahldraht umwickelt, Perlon Kerndraht, mit Silber umwickelt, Synthetik
Kerndraht) unterschieden.

Der Saitenpriifstand ist eine Eigenentwicklung von Herrn A.o.Prof. Dr. Wassermann und
weist viele Neuheiten, wie z.B. den in Ausbaustufe I verwendeten, eigens angefertigten
zweidimensionalen Schattendetektor auf. In diesem Detektor bewegt sich die Saite in einem
Vorhang aus Licht von Laserdioden und ihr Schatten wird von einem zweidimensionalen
Photodiodenarray  verfolgt, was durchaus ein grofles Anwendungspotential als

beriihrungsloser Sensor fiir schwingungsdynamische Problemstellungen hat.

6¢ Bewertung der experimentellen Methoden

Die Vielfalt der verwendeten Methoden legt es nahe, nochmals deren Eignung im einzelnen
zu besprechen, wobei man generell sagen mul, daB3 die geringe Ausdehnung der Proben
(minimal 270 pm Drahtdurchmesser) fast alle Verfahren deutlich erschwert. Die TEM-
Untersuchungen sind sicher zur Charakterisierung des Mechanismus der Phasenumwandlung
sehr wertvoll; die Geometrie der Dréhte verhindert aber eine einfache Probenpréiparation
durch Elektropolieren. Auflerdem ist es nur schwer moglich, an einer Probe durchstrahlbare
Bereiche iiber den ganzen Radius und im besonderen auch am dufersten Rand zu erzeugen,
um alle unterschiedlichen Gebiete dieser Probe zu charakterisieren, die durch den Gradienten
der Temperatur und der Verformung beeinflult sind, da der fiir die Ziehstufe angegebene
Umformgrad (aus der Durchmesserreduktion) nur einen Mittelwert darstellt. Auch die
Probenpréparation mittels FIB (focused ion beam) bietet hier nur bedingt Abhilfe, da die mit
diesem Zielpriparationsverfahren hergestellten Proben in der Praxis nicht diinn genug waren.

Die Phasenanalyse mit dem Magnetoskop ermoglicht sehr schnell genaue quantitative
Ergebnisse, die allerdings kalibriert werden miissen, wofiir sich trotz des erheblichen
Préparationsaufwandes der MoORbauereffekt bewihrt, da hierfiir keine Standards oder

magnetische Kennwerte notwendig sind.
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Die rontgenographische Phasenanalyse ermdglicht die Bestimmung der Phasenanteile lokal
an der Drahtoberfliche und ist dadurch ein Bindeglied zwischen den globalen Ergebnissen
des Magnetoskops und den nur semiquantitativen punktuellen aus dem TEM, wobei auch hier
die kleinen Probenabmessungen die MefBzeiten deutlich verlingern.

Bei den ROntgen-Texturmessungen war es aus diesem Grund notwendig, trotz langer
Mefzeiten (1 Woche) iiber die Querschnitte vieler Proben zu messen, weshalb die Ergebnisse
nur Mittelwerte widerspiegeln.

Die Synchrotron Linienprofilanalyse bietet eine wertvolle Ergdnzung zu den TEM-
Untersuchungen, besonders bei hohen Verformungen. Das Problem ist hier natiirlich die
beschrinkte Verfiigbarkeit von Synchrotron- MefBzeit, da trotz der hohen Intensitit des
Rontgenstrahles die kleinen Proben relativ lange MeBzeiten zur Erreichung einer guten
Ziahlstatistik erfordern, obwohl auch hier zur Vergrof3erung der Flache viele Drahtquerschnitte
gleichzeitig gemessen wurden.

TEP-Messungen lassen sich sehr schnell durchfiihren und sind sehr empfindlich, um geringe
Gefligeverdnderungen festzustellen und ergaben die gleiche Verformungsabhédngigkeit wie
die Magnetisierung.

Die temperaturabhéangigen elektrischen Widerstandsmessungen sind durch die
Verwendung von fliissigem Stickstoff und fliissigem Helium ebenfalls aufwendig und durch
die gleichzeitige Verdnderung aller Gefiigeparameter beim Drahtziehen auch nicht wesentlich
einfacher interpretierbar als die TEP-Messungen, zeigen aber kleine Chargenunterschiede.
DSC-Messungen sind schnell durchfiihrbar und geben Anhaltspunkte fiir die thermische
Stabilitit des Gefiiges, wobei zur Interpretation auch die Ergebnisse anderer Methoden
notwendig sind.

Selbst der Zugversuch, iiblicherweise ein recht einfaches Verfahren zur Ermittlung
mechanischer Kennwerte, ist bei Drihten mit zusdtzlichem Aufwand verbunden, da man
Sorge tragen muf}, dal der Draht nicht in der Einspannung bricht. Durch die Notwendigkeit,
eine Vorkraft anzulegen, und den Elastizititsmodul in Hysterese zu messen, steigt der
Aufwand bei der Versuchsauswertung, weil diese Optionen von der Software der
Priifmaschine nicht ausgewertet werden.

Die Messungen mit dem Monochord kann man prinzipiell nicht mit den anderen Methoden
vergleichen, da es sich um einen speziellen Versuchsaufbau im Prototypenstadium handelt
und kein am Markt erhéltliches Gerdt. Die diesbeziiglichen Verbesserungsvorschlidge folgen

im Kapitel 7b.
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Die folgende Tab.6c.1 soll eine Ubersicht iiber die Methoden geben, wobei die Bewertung

von ++ (sehr hoch) iiber +, /, -, bis zu -- (sehr gering) geht. Ist das Feld Vor- oder Nachteile

leer, so ist mir kein alternatives Verfahren bekannt, das vergleichbare Ergebnisse liefert.

Tab.6c.1: Ubersicht iiber die experimentellen Methoden

Ubersicht tiber die experimentellen Methoden

[Methode: TEM Magnetoskop MoRbauer Effekt Phasen Textur Réntgen
Rontgen
Aufwand: ++ - + ++ ++
!nterpretlerbarkelt — - - + -+
\Vorteile: Auflésung schnell, genau standardfrei quantitativ, lokal quantitativ
Nachteile: Aufwand, Kalibrierung Probenpraparation Aufwand Aufvv_and,
lokal gemittelt
- ) elektrischer
| .
Methode: Linienprofil TEP Widerstand DSC Zugversuch
Aufwand: ++ -- ++ - /
Interpretation: + - / / ++
- o schnell,

Vorteile: quantitativ empfindlich schnell
Nachteile: Synchrotron Interpretation Interpretation Interpretation
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7 Schluf3folgerungen

7a Geflgeantworten der 18-8 Geigensaiten

Kaltgezogene Stahldrdhte aus 18-8 Cr-Ni Stdhlen bilden ein nanostrukturiertes Gefiige aus
50-100 nm diinnen, mehrere um langen Nadeln, in denen sich der dominante
verformungsinduzierte Martensit im Falle von noch vorhandenem Restaustenit (1.4310

0,27 mm) nicht getrennt von diesem lokalisieren 1403t.

Der Martensitgehalt als Funktion des Umformgrades, beschreibt eine S-formige Kurve, die
dadurch bedingt ist, da die Phasenumwandlung durch die vorhergehende Bildung von
Stapelfehlern und Zwillingen im Austenit erst verzogert in Gang kommt, dann einen linearen
Wachstumsbereich zeigt und schlielich eine vollstaindige Phasenumwandlung erreicht wird.
Hiervon ausgenommen ist der vorwiegend austenitische, oberflichennahe Bereich, der durch
lokale Erwérmung erhalten bleibt und bei 1.4310 am deutlichsten ausgepragt ist.

Der Zusammenhang zwischen chemischer Zusammensetzung, Kaltverformung und
Temperatur kann mit der Formel von T. Angel [SMV] beschrieben werden, mit der auch der
geringere Gehalt an Martensit an der Drahtoberfldche durch die dort herrschenden héheren
Temperaturen erkldrt werden kann, die von der Reibung mit den Ziehsteinen und der
Umformarbeit herriihren.

Im Transmissionselektronenmikroskop 148t sich feststellen, dal der Phasenumwandlung die
Bildung von Stapelfehlern und Zwillingen im Austenit, bevorzugt auf {111}-Ebenen,
vorangeht und die ersten Martensitkeime an Kreuzungspunkten von Zwillingen entstehen.
Synchrotronstrahlungs-Linienprofilanalyse zeigt parallel dazu, dal im Austenit wahrend der
Zwillingsbildung die Mikroeigenspannungen stark zunehmen, am wenigsten entlang der
{111}-Ebenen, welche die Stapelfehler- und Gleitebenen sind. Im Martensit, der hier nicht
tetragonal verzerrt, sondern kubisch ist, nehmen die Mikrodehnungen mit steigender
Kaltverformung nur geringfiigig zu.

Von den mechanischen Eigenschaften éndert sich der Elastizitdtsmodul sehr deutlich wéhrend
des Ziehprozesses. Einem steilen Abfall zu Beginn um bis zu 30 % folgt ein leichter Anstieg
um etwa 10 %, wobei der Abfall wahrscheinlich dadurch bedingt ist, dal die Atome, bevor
der Martensit entsteht, im Austenit weniger stabile Zwischenpositionen einnehmen, die weder
exakt der fcc, noch der bee Gitterkoordination entsprechen und deswegen einen schwicheren

Bindungszustand darstellen.

143



Durch Rontgenmessungen wurde festgestellt, daBl Textureffekte zwar tendenziell in die
gleiche Richtung gehen, aber quantitativ von untergeordneter Bedeutung sind.

Die mittels eines eigens konstruierten Priifstands gemessenen Unterschiede im
Eigenfrequenzspektrum von unterschiedlich klingenden Saiten fielen geringer als erwartet aus
und betrafen im wesentlichen reproduzierbar mef3bare Verschiebungen der Frequenz des 6.
Obertones in der GroBenordnung von 0,3 %o bei denjenigen Saiten, die auch deutliche
Unterschiede im Elastizititsmodul zeigten. Einfliisse des Ermiidungszustandes und der

Magnetisierung auf das Spektrum konnten nicht gemessen werden.

7b Vorschlage fur weitere Untersuchungen

Trotz oder gerade wegen der Vielzahl an unterschiedlichen Untersuchungen, die im Rahmen
dieser Arbeit durchgefiihrt wurden, lieBen sich die Forschungen in viele Richtungen
ausdehnen. TEM Untersuchungen an einer groBBeren Zahl von Proben an unterschiedlichen
Stellen in ausfiihrlicherem Mall wiren zur genaueren Charakterisierung der
verformungsinduzierten = martensitischen =~ Umwandlung  beim  Drahtziechen = von
korrosionsbestidndigen Cr-Ni Stdhlen sicherlich lohnend, unter Umstdnden auch unter
Verwendung vom Zielpraparationstechniken wie z. B. FIB (focused ion beam), wobei die
bisherigen Ergebnisse noch nicht optimal waren.

Rontgenographische Eigenspannungsanalysen an den Endprodukten, moglichst im
Tiefenprofil, erscheinen sinnvoll, da diese, nach der Meinung von Herrn Dipl.-Ing. Klanner
von Thomastik-Infeld, den Klang entscheidend beeinflussen. Die Interpretierbarkeit der DSC
Messungen liele sich durch weitere Untersuchungen, etwa an warmebehandelten Proben,
verbessern, da man so iiberpriifen konnte, ob das exotherme Verhalten nach ldnger dauernden
Warmebehandlungen bei verschiedenen Temperaturen (400°C, 570°C, 625°C) immer noch
auftritt. AuBBerdem konnte man mit einer wiarmebehandelten Probe als Referenz (statt des
leeren Tiegels) messen und durch die Verwendung von Cu- Tiegeln Temperaturen von bis zu

725°C erreichen.

Da der Saitenpriifstand trotz eines erheblichen Einsatzes von Zeit und Material nur relativ
geringe Unterschiede zeigte, werden im Folgenden noch etwas detaillierter diesbeziigliche
Verbesserungsmoglichkeiten erldutert. FuBBend auf unzdhligen praktischen Versuchen und
einem recht ausfiihrlichen Literaturstudium ergeben sich aus meiner Sicht finf

Verbesserungsmoglichkeiten, wobei die ersten vier am sinnvollsten zusammen realisiert
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werden sollten, wihrend die fiinfte () eventuell zusitzlich als eigener Versuchsaufbau, oder

als speziell gefertigte Einspannung zu einem DMA-Gerit verwirklicht werden miif3te:

a)

b)

d)

Abgreifen des Signals, wie bei der Geige, liber einen Steg: Dadurch kdnnen gleichzeitig
samtlich Obertdne gemessen werden, wobei bei Anregung nahe des Stegs durch Streichen
die Obertone verstirkt auftreten. Eine Moglichkeit hierzu wiére, einen Steg an den
diinnsten Stellen der FiiBe durchzusidgen und mit Piezosensoren zu versehen [1SI]. Man
muB allerdings beriicksichtigen, daB nun die Ubertragungscharakteristik des Stegs
mitgemessen wird und man sich iiberlegen mufl, wo die tiiblicherweise am Rand
befindliche e-Saite ohne die drei anderen Saiten am Steg zu plazieren ist.

Erregung der Saite durch Streichen: Wie in der Literatur beschrieben wurde [8SI],
erzeugt erst die Erregung der Saite durch Streichen nahe des Steges den Streicherklang,
der von allen Klangfarben den dominantesten Anteil an Obertonen hat. Eine Mdglichkeit
hierzu wire die Anregung mittels eines mit Kolophonium eingeriebenen Kunststoffrades,
das einen Streichvorgang ohne Bogenwechsel simuliert, welche die MeBzeit zu stark
verkiirzen. Man konnte das Streichen auch (ohne die dabei entstehenden
Torsionsschwingungsanteile) elektromagnetisch simulieren, indem man am Ort des
Bogens den Polschuh eines starken Elektromagneten plaziert, dessen Breite die der
Bogenhaare nicht iiberschreitet. LBt man dann durch den Saitendraht einen gepulsten
Gleichstrom mit der Eigenfrequenz der Saite flieBen, so wird diese dhnlich wie vom
Geigenbogen angeregt [1SE].

Messung bis in einen hoheren Frequenzbereich (mindestens bis 20-25 kHz), um das
Klangspektrum der Obertdne vollstindiger zu erfassen.

Einbau einer Wegldngenmessung beim Vorspannmechanismus [1SE]: Durch den Einbau
einer Mikrometerschraube in den Spannmechanismus 148t sich die Weglidngeninderung,

. : : 1 :
die dem Verstimmen um z.B. einen Halbton nach unten (Frequenz-—=) entspricht

X2

ermitteln, welche sich relativ zur Gesamtlange als Dehnung darstellen 143t. Durch Losen
der Schwingungsgleichung fiir die ideale Saite (Gleichung 2a.5) kommt man auf eine
Verringerung der Spannung auf 89,09 % [1SE]. Somit 148t sich ohne zusdtzlichen
Zugversuch der Elastizititsmodul im Bereich der Vorspannkraft der Saite berechnen.

Verkiirzen der Einspannldnge: In die einfache Schwingungsgleichung der unendlich
diinnen Saite geht als einziges ,,Materialcharakteristikum® die lineare Dichte (Masse/
Liange) der Saite ein. Bei einer Geometrie, welche der auf einer Geige eingespannten e-

Saite entspricht, ergibt sich ein Verhiltnis von Lange zu Durchmesser von 1204 : 1, was
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niherungsweise eher der unendlich diinnen Saite als dem Biegebalken entspricht. Geht
man davon aus, dafl Materialkennwerte und nicht etwa die Oberflichenbeschaffenheit fiir
den Klang der Saite von entscheidender Bedeutung sind, so lieBen sich diese bei kiirzeren
Dréhten deutlich besser messen, was nach dem Bau einer geeigneten Einspannung,
beziehungsweise der Adaptierung der vorhandenen (single cantilever) fiir diesen Zweck,
in einem gadngigen dynamisch mechanischen Analyse Gerit (DMA; z.B. TA Instruments
DMA 2980) erfolgen konnte.

Der EinfluB3 des identifizierten radial gradierten Gefiiges konnte durch den Vergleich

einer Biegebalkenanordnung mit einer Torsionsanregung untersucht werden.
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