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Kurzfassung

X153CrMoV12 ist ein maBinderungsarmer, ledeburitischer 12 %iger Chromstahl, der gute
Zahigkeit aufweist und besonders fiir Lufthirtung geeignet ist. Verwendung findet er in
Hochleistungsschneidwerkzeugen, Holzbearbeitungswerkzeugen, Werkzeugen der
Stanzereitechnik, etc. X153CrMoV12 wird in Drahtform mit 0,5 mm Durchmesser mittels
schneller Ohm’scher Pulsheizung bis weit in die fliissige Phase erhitzt. Dies wird mittels eines
Strompulses von bis zu 3900 A bewerkstelligt. Dabei werden Heizraten von 4-10" K/s
erreicht. Es wird der Strom durch die Probe, der Spannungsabfall an der Probe, die
Temperatur sowie die Expansion gemessen. Weiters wird auch eine DSC-Messung
(dynamische Wérmestromdifferenzkalorimetrie) durchgefiihrt. Aus der Kombination der
Pulsheiz- und DSC-Messwerte konnen folgende thermophysikalische Groflen in Abhingigkeit
von der Temperatur im Bereich von 473 K bis 2200 K berechnet werden: Die Dichte, die
spezifische Enthalpie, der spezifische elektrische Widerstand, die Warmeleitfahigkeit und die
Temperaturleitfahigkeit. Weiters wurde ein Umbau an der CCD-Kamera durchgefiihrt, um
den Bildabstand von 5 pus auf 2,8 us zu verkiirzen.

Abstract

X153CrMoV12 is a dimensionally stable, high carbon 12 % high-chromium steel, which has
good toughness and is particulary suitable for air harding. It’s applications are high-duty
cutting tools, woodworking tools, blanking and punching tools, etc. Using a fast ohmic pulse-
heating system wire shaped samples with 0.5 mm diameter of X153CrMoV 12 are heated up
into the liquid phase by passage of large currents (up to 3900 A) yielding heating rates of
about 4-10" K/s. During this heating process the current through the sample, the voltage drop
across the sample, the temperature as well as the expansion are measured. Additionally,
separate DSC measurements are performed. By combining the results from pulse-heating and
the DSC measurements, the following thermophysical quantities can be determined as a
function of temperature in the range from 473 K to 2200 K: density, specific enthalpy,
electrical resistivity, thermal conductivity and thermal diffusivity. Further, the used CCD-
camera was modified to take pictures of the expanding sample at intervals of 2.8 ps.
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1 Einleitung

Diese Diplomarbeit entstand im Zuge eines Kooperationsprojekts der TU Graz mit der Béhler
Edelstahl GmbH & Co KG und wurde von der Osterreichischen Forschungsforderungs-
gesellschaft (Projekt: 812972) gefordert.

Die Bohler Edelstahl GmbH & Co KG ist im Bereich der Hochleistungswerkstoffe titig. Sie
produziert Materialien die z. B. in der Luftfahrt- oder Energietechnik verwendet werden, wo
ein hoher Anspruch an Qualitit gefordert wird. Das Ziel des Projekts sind die Bestimmung
thermophysikalischer Daten mehrerer hochlegierter Stidhle, die als Eingangsdaten zur
numerischen Simulation von Umform- und Umschmelzprozessen Verwendung finden, die
letztendlich zur Prozessoptimierung dienen.

Da die thermophysikalischen Daten in Abhédngigkeit von der Temperatur von Interesse sind,
wurden die Daten mittels schnellem Ohm’schen Pulsheizen und differentieller
Wiirmestromkalorimetrie (DSC') erhoben, um eine Darstellung von 473 K bis 2200 K zu
ermoglichen.

Die ermittelten thermophysikalischen Daten sind:
= Spezifische Enthalpie
= Schmelzwérme
= Spezifische Warmekapazitit
= Dichtednderung
= Spezifischer elektrischer Widerstand
=  Wairmeleitfdhigkeit
=  Temperaturleitfahigkeit

Ziel dieser Diplomarbeit war die Bestimmung der thermophysikalischen Daten des
hochlegierten Stahls X153CrMoV12 (eines der Projektmaterialien®), sowie der Umbau der
zur Dichtemessung verwendeten CCD-Kamera zur Verringerung des Zeitabstandes der
Bildzeitpunkte.

Tabelle 1.1: Chemische Zusammensetzung” der Legierungselemente des Stahls

X153CrMoV12
Chemische Zusammensetzung (in % °)
C Si Mn Cr Mo \4
1,55 0,30 0,30 11,30 0,75 0,75
Tabelle 1.2: Charakteristische Materialdaten’ des Stahls X153CrMoV12
Dichte bei 293 K 7677 kg/m’
Solidustemperatur 1525 K
Liquidustemperatur 1728 K

! Differential Scanning Calorimeter

? Material, chemische Zusammensetzung und charakteristische Materialdaten wurden von der Béhler Edelstahl
GmbH & Co KG zur Verfligung gestellt.

’ Die Konzentrationsangaben in dieser Diplomarbeit sind Massenprozent. Sollte eine Angabe in Atomprozent
erfolgen, wird dies explizit erwéhnt.
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2 Stahl

Dieser Abschnitt wurde mittels folgender Literatur ausgearbeitet: [1 - 6]

2.1 Definition von Stahl

Als Stahl werden Werkstoffe bezeichnet, die eine Eisen-Kohlenstoff-Legierung mit einem
Kohlenstoffgehalt von 0,01 %bis hochstens 2 % haben (mit Ausnahme einiger chromreicher
Legierungen) und deren Eisengehalt (mittlerer Gewichtsanteil) hoher als der jedes
Legierungselements ist. Eisen-Kohlenstoff-Legierungen mit mehr als 2 % werden als
Gusseisen bezeichnet.

2.2 Einteilung nach DIN EN 10020"

Nach dieser Norm werden Stéhle in Stahlgruppen nach ihrer chemischen Zusammensetzung
und des Weiteren nach Hauptgiiteklassen aufgrund ihrer Haupteigenschaftsmerkmale und
Anwendungen unterteilt (siche Tabelle 2.1).

Bei unlegierten Stidhlen bleiben die in Tabelle 2.2 angegeben Elemente unter den dazu
angegeben Grenzwerten.

Bei legierten Stdhlen erreicht oder iiberschreitet zumindest ein Element den in Tabelle 2.2
angegebenen Grenzwert.

Tabelle 2.1: Einteilung der Stihle nach ihrer chemischen Zusammensetzung und

Hauptgiiteklassen
Unlegierte Stihle Legierte Stihle
» Grundstihle
» Qualititsstihle » Qualititsstihle
P Edelstihle » Edelstihle

Grundstihle sind unlegierte Stahlsorten, deren Giiteanforderungen innerhalb bestimmter
Grenzwerte liegen. Sie sind nicht fiir eine Warmebehandlung bestimmt. Thre Herstellung
erfordert keine besonderen Maflnahmen.

Qualitdtsstihle sind unlegierte bzw. legierte Stahlsorten, die im allgemeinen kein
gleichméBiges Ansprechen auf eine Wairmebehandlung fordern. Die Anforderungen
hinsichtlich ihrer Gebrauchseigenschaften (u. a. Oberflaichenbeschaffenheit, Schweilleignung,
Sprodbruchunempfindlichkeit) machen eine besondere Sorgfalt bei der Herstellung
erforderlich.

Edelstihle® sind unlegierte bzw. legierte Stahlsorten, die im allgemeinen fiir eine besondere
Wirmebehandlung bestimmt sind, auf die sie gleichméBig ansprechen miissen. Wegen ihrer
besonderen Herstellungsbedingungen weisen sie einen hoheren Reinheitsgrad (genauere
Einstellung der chemischen Zusammensetzung) als Qualitétsstidhle auf. So diirfen Phosphor
und Schwefel einen Hochstgehalt von je 0,035 % in der Schmelze haben.

* Europiische Norm mit dem Status einer Deutschen Industrie Norm
> Edelstahl ist nicht zwangsliufig nichtrostend.
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Legierte Stidhle werden weiter in niedrig- und hochlegierte Stihle eingeteilt. Enthélt ein Stahl

mehr als 5 % eines Legierungselements, gilt er als hochlegiert.

Tabelle 2.2: Grenzgehalte fiir Einteilung in unlegierten bzw. legierten Stahl

Element Massengehalt (in %) | Element Massengehalt (in %)
Aluminium 0,10 Nickel ® 0,30
Bor 0,0008 Blei 0,40
Wismut 0,10 Selen 0,10
Kobalt 0,10 Silizium 0,50
Chrom®* 0,30 Tellur 0,10
Kupfer 0,40 Titan * 0,05
Lanthanide 0,05 Vanadium ® 0,10
Mangan 1,65 Wolfram 0,10
Molybdin * 0,08 Zirkon *° 0,05
Niob 0,06 Sonstige’ jeweils 0,05

2.3 Kurznamen von Stahlen

Die grof3e Zahl an Stahlsorten - zur Zeit gibt es weltweit rund 3500 - mit ihrer Vielfalt an
Eigenschaften machen es lohnenswert, sich ihre systematische Bezeichnung durch
Kurznamen anzusehen®.
Die in der Technik haufig verwendeten Bezeichnungen von Stéhlen ergeben sich:

= Aufgrund der Verwendung und Eigenschaften

= Aufgrund der chemischen Eigenschaften

=  Durch Werkstoffnummern

2.3.1 Bezeichnung aufgrund der Verwendung und Eigenschaften

Der Kurzname besteht je nach Stahlgruppe aus einer Kennziffer (siche Tabelle 2.3) gefolgt
von einer Zahl, die mechanischen oder physikalischen Eigenschaften entspricht; wie
Mindeststreckgrenzwert, Streckgrenze, Mindestzugfestigkeit (jeweils in MPa) usw.

Bsp.: E295 bedeutet Maschinenbaustahl mit Mindeststreckgrenze von 295 MPa

5 bzw. % Hat ein Stahl mehrere Elemente mit der gleichen FuBnote, so ist zusitzlich ein Grenzgehalt von 70 %
der Summe der Grenzgehalte zu beriicksichtigen.

7 Ausnahmen: Kohlenstoff, Phosphor, Schwefel, Stickstoff

¥ Bei der Bildung der Kurznamen werden Kennbuchstaben und -zahlen ohne Leerzeichen aneinandergereiht.
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Tabelle 2.3: Kennziffern der Stahlgruppen

Kennziffer Anwendungsbereich

Stihle fiir allgemeinen Stahlbau

Stahle fir Druckbehélterbau

Stahle fiir Rohrleitungsbau

Maschinenbaustahle

Betonstihle

Spannstdhle

Schienenstihle

Kaltgewalzte Flacherzeugnisse in hoherfesten Ziehgiiten

Flacherzeugnisse aus weichen Stihlen zum Kaltumformen

Feinst- und Weiflblech und -band

Z|H|g|m|m| =< |w | mde e v

FElektroblech und -band

2.3.2 Bezeichnung aufgrund der chemischen Zusammensetzung

Der Kurzname setzt sich jeweils aus Kennbuchstaben und -zahlen zusammen. Die
Bezeichnung der Stdhle aufgrund der chemischen Zusammensetzung erfolgt je nach

Legierungsgehalt unterschiedlich:

1. Unlegierte Stihle (ausgenommen Automatenstihle) mit einem mittleren
Mangangehalt unter 1 %:

Kennbuchstabe C und eine Zahl, die den hundertfachen mittleren Kohlenstoffgehalt in

% angibt.
Bsp.: C44 bedeutet Stahl mit C-Gehalt von 0,44 %

2. Unlegierte Stihle mit einem mittleren Mangangehalt {iber 1 %, legierte
Automatenstihle sowie niedrig legierte Stihle (auler Schnellarbeitsstahl):

Kennzahl, die den hundertfachen mittleren Kohlenstoffgehalt in % angibt, chemische

Symbole der Legierungselemente nach abnehmenden Gehalten, die fiir den Stahl

kennzeichnend sind, gefolgt von verschliisselten Zahlen, durch Bindestriche getrennt,

die entsprechend der Reihenfolge der Legierungselemente deren mittleren Gehalt
wiedergeben. Die Verschliisselung geschieht mittels der in Tabelle 2.4 fiir die

jeweiligen Legierungselemente gegebenen Faktoren, indem man den mittleren Gehalt

des Legierungselements mit dem dazugehorigen Faktor multipliziert.

Tabelle 2.4: Faktoren zur Ermittlung der Kennzahlen

Legierungselement Faktor
Cr, Co, Mn, Ni, Si, W 4
Al, Be, Cu, Mo, Nb, Pb, Ta, T1, V, Zr 10
C,Ce,N,P, S 100
B 1000




Bsp.1: 13CrMo4-4 bedeutet Gehallt von: 0,13 % C, 1 % Cr und 0,4 % Mo
Bsp.2: 32CrMoV5-3 bedeutet Gehalt von: 0,32 % C, 1,25 % Cr, 0,3 % Mo und etwas
Vanadium

3. Legierte Stihle (auBler Schnellarbeitsstahl):

Kennbuchstabe X, der hochlegiert kennzeichnet, dem hundertfachen mittleren
Kohlenstoffgehalt in %, Symbole der Legierungselemente nach abnehmenden
Gehalten, die fiir den Stahl kennzeichnend sind, gefolgt von Zahlen der Reihenfolge
der Legierungselemente entsprechend, die den Gehalt, auf ganze Zahlen gerundet, der
Legierungselemente angeben und durch Bindestriche getrennt sind.

Bsp.: X153CrMoV 12 bedeutet Gehalt von: 1,53 % C, 12 % Cr und jeweils etwas Mo
und V

4. Schnellarbeitsstdihle
Kennbuchstaben HS, gefolgt von Zahlen welche die Gehalte der Elemente in
folgender Reihenfolge angeben: Wolfram, Molybdén, Vanadium, Kobalt. Die Zahlen

werden auf die ndchste ganze Zahl gerundet und durch Bindestriche getrennt.

Bsp.: HS2-9-2-8 bedeutet Gehalt von: 2 % W, 9 % Mo, 2 % V und 8 % Co

2.3.3 Bezeichnung durch Werkstoffnrummern

Mit Werkstoffnummern (nach DIN EN 10027-2) sind alle Werkstoffe bezeichenbar. Fiir Stahl
sehen sie folgend aus: 1.SSZZ(ZZ). Die 1 ist die Werkstofthauptgruppennummer (1 = Stahl).
SS gibt die Stahlgruppennummer an. ZZ(ZZ) sind die Zéhlnummern, wobei die in Klammer
geschriebenen Stellen fiir zukiinftigen Bedarf vorgesehen sind.

Bedeutung der Stahlgruppennummern:

Grund und Qualitdtsstdihle
0 00: Grundstédhle

0 O01...07: unlegierte Qualititsstihle
0 08...09: legierte Qualititsstihle
0 90: Grundstdhle
0 91...97: unlegierte Qualititsstihle
0 98...99: legierte Qualititsstihle
Unlegierte Edelstdihle
0 10: Stahle mit besonderen physikalischen Eigenschaften
0 11...13: Bau-, Maschinenbau- und Behilterstihle
o0 15...18: Werkzeugstihle
o]
Legierte Edelstdihle
0 20...28: Werkzeugstihle
0 32...33: Schnellarbeitsstdhle




35: Wilzlagerstihle

36...39: Werkstoffe mit besonderen physikalischen Eigenschaften
40...45: Nichtrostende Stihle

46: chemisch bestindige Stéhle

47...48: Hitzebestindige Stdhle

49: Hochwarmfeste Werkstoffe

50...84: Bau-, Maschinenbau- und Behilterstihle

85: Nitritstdhle

88...89: hochfeste schweillgeeignete Stihle

OO0OO0OO0OO0OO0OO0O0OO0O

2.4 Geflge

2.4.1 Grundsatzliches

Eisen liegt in der festen Phase in unterschiedlichen Phasen vor: a-Eisen bei Raumtemperatur
bis 911°C, y-Eisen von 911°C bis 1392°C und 3-Eisen von 1392°C bis zum Schmelzpunkt bei
1536°C. a- und 0-Eisen haben ein kubisch-raumzentriertes (krz) Gitter, y-Eisen hat ein
kubisch-flachenzentriertes (kfz) Gitter (siche Abb. 2.1).

Reines Eisen ist, wie die meisten reinen Metalle, relativ weich und daher im Allgemeinen als
Konstruktionswerkstoff ungeeignet. Grund dafiir ist die geringe kritische Schubspannung.
Aus materialphysikalischer Sicht (mikroskopisch) ldsst sich die Festigkeit durch Behindern
von Gleiten und Klettern der Versetzungen bewerkstelligen. Die Mischkristallhdrtung
(Legierungshértung) beeinflusst die Versetzungsbewegung zum Einen durch Verzerrung des
Wirtsgitters aufgrund der unterschiedlichen Groe der Fremdatome und zum Anderen durch
die Anderung des Schubmoduls in Abhingigkeit von der Konzentration der Fremdatome.
Zwischengitteratome fithren dabei zu einer hoheren Verfestigung als Substitutionsatome. Die
Versetzungshiartung wirkt durch das Spannungsfeld zusitzlicher Versetzungen. So sind
Versetzungen fiir andere Versetzungen ein Hindernis, da zur Bewegung einer Versetzung
durch das Spannungsfeld einer Anderen hdhere Spannungen bendtigt werden. Bei der
Korngrenzenhédrtung bilden die Korngrenzen ein uniiberwindliches Hindernis fiir
Versetzungen. Dabei stauen sich die Versetzungen an und fiihren zu hohen Spannungsfeldern.
Je feinkorniger das Gefiige, desto stirker die verfestigende Wirkung. Die
Ausscheidungshértung wird durch das Spannungsfeld der Ausscheidungen infolge der
Volumenabweichung gegeniiber der Matrix bewirkt. Unterschieden wird, ob dabei die
Ausscheidung in der Gleitebene der Versetzung geschnitten oder umgangen wird. Beim
Umgehen ist die Verfestigung groBer als beim Schneiden. Dabei gilt, dass die Verfestigung
am Groften ist, wenn bei gegebenem Volumenanteil der Ausscheidungen der Abstand am
Geringsten ist, solange die Teilchen so grof} sind, dass sie nicht geschnitten werden.
Betrachtet man diese Hartungsmechanismen, fiihrt die Zugabe von Legierungselementen
grundsétzlich zur Verfestigung des Eisens. Somit kann durch Legieren und Behandlung von
Stdhlen gezielt auf die geforderten Eigenschaften eingegangen werden, sei es ein hoherer
Streckgrenzwert in Hinblick auf Gewichtseinsparungen oder ausreichender Kaltumformbar-
keit bei hoher Festigkeit (siche dazu Abschnitt 2.4.3).

Legierungs- bzw. Begleitelemente konnen dabei als Losung oder Ausscheidung im Stahl
vorliegen. Bedeutung haben dabei der Gittertyp des Eisens und des Fremdelements, die Grof3e
des Fremdatoms im Verhiltnis zum Eisenatom, sowie die Temperatur. Wird das Fremdatom
vom Eisengitter aufgenommen, entsteht ein Mischkristall (MK). Unterschieden wird zwischen
Substitutions-MK und Interstitions-MK.
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Im Interstitions-MK werden Fremdatome in die Zwischengitterpldtze des Eisengitters
eingebettet (siche Abbildung 2.1 und 2.2). Dies ist nur bei Atomen mdglich, deren
Atomradius kleiner oder unwesendlich groBer als die Gitterliicke ist. Typische Vertreter sind
Kohlenstoff, Stickstoff und Wasserstoff. Kohlenstoff und Stickstoff fiihren aufgrund ihres
groBBen Atomradius zu Gitterverzerrungen. So lagert sich Kohlenstoff im krz-Gitter nicht in
der Tetraederliicke (wie in Abbildung 2.2 dargestellt) ab, sondern schiebt sich zwischen zwei
Eisenatome (in Abbildung 2.1 a.) dargestellt), da dort nur zwei statt vier Eisenatome aus dem
Gleichgewicht gebracht werden.

4

a.)

Abbildung 2.1: Elementarzelle des Eisens bei a.) krz-Punktgitter und b.) kfz-Punktgitter
mit Kohlenstoff in den Zwischengitterplitzen (entnommen und
verindert aus [1] S. 135-136)

Abbildung 2.2: Tetraederliicke des Eisens bei krz-Punktgitter mit einem
Interstitionsatom (entnommen und verindert aus [1] S. 135)

Das krz-Gitter weist mehr Gitterliicken als das kfz-Gitter auf, aber aufgrund der kleineren
Liicken kommt es zu stidrkeren Verzerrungen, womit die Loslichkeit sinkt. Dies ist schon zu
erkennen in der Verbindung Eisen-Kohlenstoff, siche Abbildung 2.3, wo die maximale
Loslichkeit von Kohlenstoff im a-Eisen 0,02 % und im y-Eisen 2,06 % betrigt.

Groflere Atome werden im Substitions-MK anstelle der Eisenatome in das Gitter eingebaut.
Stahl betreffende mogliche Vertreter dafiir sind: Al, Co, Cr, Cu, Mn, Mo, Nb, Ni, P, S, Si, Ti,
V, W.

Sauerstoff und Bor konnen sowohl substitutionell als auch interstitiell im Gitter eingebaut
werden.

Mit steigender Temperatur nimmt die Loslichkeit des Eisens flir Fremdatome zu, da die
Elementarzellen und somit auch die Liicken durch thermische Ausdehnung wachsen.
Uberschreitet die Konzentration an Fremdatomen die Loslichkeit des MK, wie es beim
Abkiihlen oder bei Phasenumwandlungen vorkommen kann, entstehen Ausscheidungen, in
denen die Legierungsatome angereichert sind, und bilden eine neue Phase. Dabei kommt es
eher selten zur Ausscheidung von Elementen, z. B. Kohlenstoff als Graphit, sondern zu einer
Verbindung des Uberschusselements mit Eisen oder einem anderen Element.

Fiir die Bezeichnung der Eisenmischkristalle haben sich folgende Namen eingebiirgert:
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— a-Mischkristall = Ferrit
— y-Mischkristall = Austenit
— O-Mischkristall = 8-Ferrit

2.4.2 Das Eisen-Eisenkarbid-System

Im Zuge der Eisengewinnung kommt Kohlenstoff als unvermeidbares Begleitelement im
Stahl vor. Kohlenstoff ist der wichtigste Legierungsbestandteil des Stahls. Schon geringe
Anteile an Kohlenstoff fithren zu erheblichen Verdanderungen der Eigenschaften des Eisens.
Abbildung 2.3 zeigt die vorliegenden Phasen im metastabilen Gleichgewicht des Eisenkarbids
Zementit FesC in Abhdngigkeit von der Temperatur und des Kohlenstoffgehalts bei sehr
langsamem Autheizen oder Abkiihlen. Dieses Schaubild ist nur bedingt fiir Stahl
heranzuziehen. Seine Aussagefdhigkeit sinkt mit schnellem Aufheizen oder Abkiihlen bzw.
mit steigendem Gehalt an anderen Legierungselementen (siche Abschnitt 2.4.3). Trotzdem
1aBt sich damit Grundsitzliches liber Kohlenstoffstdhle aussagen.
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Abbildung 2.3: Zustandsschaubild im metastabilen System Eisen-Eisenkarbid
(entnommen aus [2] S. 199)

Die Eckpunkte der einzelnen Phasen aus Abbildung 2.3 sind in Tabelle 2.5 bis zu einem
Kohlenstoffgehalt von 2,06 % (relevant fiir Stahl) angegeben.

Der Kohlenstoff im Eisen hat einige wesentliche Wirkungen: Mit steigendem
Kohlenstoffgehalt sinkt die Schmelztemperatur der Eisen-Kohlenstoff-Legierung.

Das Austenitgebiet erweitert sich, indem die y-a-Umwandlung zu niedrigerer und die 6-y-
Umwandlung zu héherer Temperatur verschoben wird.




Tabelle 2.5: Temperaturen und Konzentrationen der ausgezeichneten Punkte’ der

Abbildung 2.3
Punkt Massengehalt an C in % Temperatur in °C
A 0 1536
B 0,51 1493
E 2,06 1147
G 0 911
H 0,1 1493
I 0,16 1493
M 0 768
N 0 1392
0 0,47 768
P 0,02 723
S 0,8 723

Der Punkt S ist ein ecutektoider'® Punkt, dementsprechend werden Stihle mit
Kohlenstoffgehalten bis 0,8 % untereutektoid und die dariiber als iibereutektoid bezeichnet. Er
stellt den eutektischen Zerfall von Austenit in Ferrit und Zementit dar, da Ferrit seine
maximale Loslichkeit fiir Kohlenstoff mit 0,02 % bei 723°C erreicht hat. Im Gebiet GOSP in
Abbildung 2.3 wird kein Zementit gebildet, da der im Ferrit nicht mehr 16sliche Kohlenstoff
in den Austenit verschoben wird. Das beim Austenitzerfall entstehende Ferrit-Zementit-
Gefiige wird Perlit genannt. Wihrend der Perlitreaktion werden Eisen und Kohlenstoff {iber
Diffusion transportiert und setzen sich im Allgemeinen in wechselnder Reihenfolge als Ferrit-
Zementit Lamellen ab. Der Lamellenabstand des Perlits ist fiir die mechanischen
Eigenschaften mafBigebend. Ein feinlamellares Gefiige wirkt auf die mechanischen
Eigenschaften wie ein Feinkorngefiige. Der Lamellenabstand wird durch Temperatur
und/oder Legierungselemente beeinflufit. Dieser nimmt mit abnehmender Perlitbildungs-
temperatur und steigender Unterkiihlung ab.

Wie oben bereits erwdhnt nimmt die Giltigkeit des metastabilen Gleichgewichts Eisen-
Eisenkarbid mit schnellem Autheizen oder Abkiihlen ab. Aus Sicht der Thermodynamik wird
das Gleichgewichtsgefiige durch Diffusion erreicht und benétigt viel Zeit.

Bei geniigend grofer und schneller Unterkiihlung wird die Diffusion des Kohlenstoffs
unterbunden und es kommt zu einer Schiebungsumwandlung des Austenits (y-Phase) in
Martensit (a-Phase).

Die Martensitbildung beginnt schlagartig bei der Temperatur Mg (= martensit start) ein und
setzt sich bis zur Temperatur M¢ (= martensit finish) kaskadenformig, jeweils in kleinen
Volumsbereichen, fort. Die Atome wechseln dabei nicht einzeln, sondern gekoppelt als
Gruppe die Plitze. Die Kohlenstoffatome behalten ihre relativen Plitze, was zu einer
tetragonalen Verzerrung fiihrt. Dies ist der Grund fiir die hohe Hérte des Martensits. Erst bei
erreichen von My ist der Austenit vollstindig in Martensit umgewandelt. Liegt My unter der
Raumtemperatur, kann der Austenit nicht vollstindig in Martensit umgewandelt werden und
es bleibt ein Restaustenit zuriick. Durch entsprechendes Legieren kann Mg unter
Raumtemperatur gebracht werden, womit ein Austenitischer Stahl vorliegt. Im System Eisen-
Kohlenstoff verschieben sich Mg und M¢ mit steigendem Kohlenstoffanteil hin zu tieferen
Temperaturen. So liegt bis ca. 0,5 % C-Anteil M¢ oberhalb der Raumtemperatur, bei hoherem

? Die Linie PSK wird A;-Temperatur, die Linie GOS A;-Temperatur und die Linie NI A,-Temperatur
bezeichnet.
' Eine feste Phase geht beim Abkiihlen in zwei fein verteilte feste Phasen iiber.
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C-Anteil kann die Martensitumwandlung nicht vollstindig ablaufen. Wird beim Durchlaufen
des Temperturbereichs Mg - My die Abkiihlung unterbrochen und anschlieend fortgesetzt,
kann es durch thermische Stabilisierung zu einem Absinken von M¢ kommen.

Martensit liegt bei Kohlenstoffstdhlen bis ca. 0,5 % C als reiner Lanzettmartensit, iiber 1 % C
als reiner Plattenmartensit und dazwischen als Lanzett- und Plattenmartensit vor.

Liegt die Temperatur und Kiihlgeschwindigkeit zwischen der Perlit- und der Martensitum-
wandlung entsteht Bainit. Bainit vereint die Merkmale der Perlit- und Martensitstufe. Sein
Gefiige besteht aus bainitischem Ferrit, Karbiden und eventuell Martensit und Restaustenit.
Bainitischer Ferrit ist kohlenstoffarm, versetzungsreich und bildet sich platten- oder
nadelformig aus. Treten Martensit und Restaustenit auf, haben diese einen hoéheren
Kohlenstoffgehalt als der mittlere Kohlenstoffgehalt des Stahls.

Uber die Entstehung von Bainit kann nichts Genaueres gesagt werden, da iiber die Ablidufe
wie Karbidbildung und Ferritbildung in der Bainitstufe verschiedene Vorstellungen vor-
herrschen.

Die Entstehung des Gefliges und seiner Mengenanteile (Ferrit, Perlit, Bainit, Martensit) hangt
von der Verweildauer im entsprechenden Temperaturbereich wéhrend der Kiihlung ab.

Um die Mengenanteile ablesen zu konnen, bedient man sich kontinuierlicher Zeit-
Temperatur-Umwandlungs(ZTU)-Schaubilder''. Abbildung 2.4 zeigt das ZTU-Schaubild
eines Kohlenstoffstahls (0,38 % C, 1,14 % Mn, 1,05 % Si). Darin sind die Bereiche des
Austenits (A), des Ferrits (F), des Perlits (P), des Bainits (B), des Martensits (M) und die
Martensitbildungstemperatur (Ms) zu sehen. Kontinuierliche ZTU-Schaubilder beschreiben
entlang der Abkiihlbahnen (in Abbildung 2.5 I, II und III) den Umwandlungsablauf und die
bei Raumtemperatur vorliegenden Gefiigeanteile und Hartewerte.
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M I I TI
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Zeit vom Beginn der Abkihlung

Abbildung 2.4: Kontinuierliches ZTU-Schaubild (entnommen aus [3] S. 271)

'' Die MeBverfahren zur Erstellung von ZTU-Schaubildern sind in [2] und [4] beschrieben.
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2.4.3 Einfluss der Legierungselemente und der Eisenbegleiter

Legierungselemente und Eisenbegleiter beeinflussen im Stahl zum Einen das
Umwandlungsverhalten und die Gleichgewichtstemperaturen, zum Anderen die
mechanischen Eigenschaften wie die Hérte, Streckgrenze, Festigkeit und Zahigkeit.

Beeinflussung des Umwandlungsverhaltens

Kohlenstoffgehalte bis zum eutektoidischen Gehalt verzogern sowohl die Perlit- als auch die
Bainitumwandlung. Ubereutektoidische Kohlenstoffgehalte fiihren wiederum zu einer
frilheren Perlitumwandlung. Generell verzogern substitutionelle Legierungselemente die
Perlitumwandlung, mit Ausnahme von Kobalt, das den gegenteiligen Effekt hat. Mit
steigendem Legierungsanteil verschieben die Elemente Silizium, Wolfram, Chrom, Nickel
und Mangan den eutektoiden Punkt S, die Elemente Molybdédn, Wolfram und Chrom
verschieben den Punkt E (Abbildung 2.3) zu geringeren Kohlenstoffgehalten.
Legierungselemente erschweren generell die Bainitumwandlung und fithren mit steigendem
Legierungsanteil zu tieferen Umwandlungtemperaturen und langeren Umwandlungszeiten.
Wie in Abschnitt 2.4.2 bereits erwdhnt sinken mit zunehmendem Kohlenstoffgehalt Mg und
My, wobei My dabei schneller absinkt. Kohlenstoff beeinfluflit das Absinken der Temperaturen
der Martensitstufe stirker als andere Legierungselemente.

Die Elemente Chrom, Aluminium, Titan, Tantal, Silizium, Molybddin Vanadium und
Wolfram werden als Ferritbildner bezeichnet. Sie erhohen die Ajz- Temperatur und
erniedrigen die A4- Temperatur, wodurch der Bereich der y-Mischkristalle eingeengt wird und
der Ferrit unter bestimmten Legierungsgehalten bis zur Schmelztemperatur erhalten bleibt.
Die Elemente Nickel, Kohlenstoff, Kobalt, Mangan und Stickstoff werden als Austenitbildner
bezeichnet. Sie erniedrigen die Aj-Temperatur und erhdhen die A4- Temperatur, wodurch der
Austenitbereich erweitert wird. Unter bestimmten Legierungsgehalten haben Stihle auch bei
Raumtemperatur ein austenitisches Gefiige.

Beeinflussung der Eigenschaften von Stahl

Kohlenstoff regelt je nach Gehalt die kritische Abkiihlgeschwindigkeit (siehe oben). Somit
erhoht er die Festigkeit und ermoglicht Eisen durch Abschrecken zu hérten (Stichwort
Martensitumwandlung).

Mangan ist ein wirksames Desoxidationsmittel und ist daher in fast allen Stéhlen
herstellungsbedingt in geringen Mengen vorhanden. Ferrit kann bei Raumtemperatur etwa
10 % Mangan losen. Mangan bindet Schwefel zu MnS (schmilzt bei iiber 1600°C) oder einem
an Mangan reichen Sulfid. Dadurch wird die Bildung von niederschmelzenden Eisen-
Schwefel-Verbindungen verhindert, wodurch der Stahl warmverformbar wird. Stihle mit
hohem Mangangehalt sind bei einem Mn/S-Verhiltnis > 1,7 nicht mehr rotbruchempfindlich.
Mit steigendem Mangangehalt sinkt die kritische Abkiihlgeschwindigkeit, wodurch die
Einhdrtung erhoht wird, was im vergiiteten Zustand zu einer besseren Zugfestigkeit,
Streckgrenze und Kerbschlagzédhigkeit fiihrt.

Chrom zéhlt zu den wichtigsten Legierungselementen von Stahl, insbesondere der sdure- und
rostbestandigen Stdhle. Die karbidbildende Wirkung erhoht die Harte. Ab 12,2 %
Chromgehalt wird der Stahl korrosionsunempfindlich, da sich eine sauerstoffabsorbierende
Grenzschicht bildet. Chrom erhoht die Zugfestigkeit des Stahls bei geringfiigiger
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Verschlechterung der Dehnung. Weiters setzt es die kritische Abkiihlgeschwindigkeit herab,
wodurch die Einhédrtbarkeit gesteigert wird. Durch hohen Chromgehalt wird die
Warmfestigkeit und AnlaBbestindigkeit verbessert. In Kombination mit Silizium oder
Aluminium erhoht Chrom die Zunderbestdndigkeit. Es bildet Karbide, die auch bei erhdhten
Temperaturen bestindig sind, und verringert dadurch die Entkohlungsneigung.

Nickel begiinstigt die Erstarrung nach dem Eisen-Kohlenstoff-System. Es verbessert die
Durchhértung und Durchvergiitung durch Absenken der kritischen Abkiihlgeschwindigkeit,
was bei groflen Werkstiicken von Bedeutung ist. Bei etwa 36 % Nickelgehalt hat der Stahl
einen extrem niedrigen Ausdehungskoeffizienten.

Molybddn erhoht durch Karbidbildung die Verschleififestigkeit und Anlabestidndigkeit. Es
erhoht die Hartbarkeit und Warmfestigkeit und verringert die Anlaversprodung chrom- und
manganhéltiger Vergiitungsstihle. Auf die Durchhdrtung hat die Zulegierung von 1 %
Molybdén etwa den gleichen Einflu wie die Zugabe von 2 % Chrom. In austenitischen
Stdhlen verbessert es die Korrosions- und Warmfestigkeit. Bei hohen Temperaturen
verbessert es die Zunderbestindigkeit. Bei Zugabe von 2 % bis 5 % Molybdin wird die
LochfraBbestidndigkeit gegeniiber chloridhaltigen Medien erhoht.

Kupfer steigert die Streckgrenze, die Zugfestigkeit und die Hartbarkeit. Es fiihrt zur Erth6hung
der Witterungsbestindigkeit und des Rostwiderstandes durch Bildung von wetterfesten
Schutzschichten, insbesondere in Verbindung mit Phosphor und Chrom. Kupfergehalte von 1
% bis 2% erhohen die Bestdndigkeit gegen Salz- und Schwefelsdure.

Kobalt ist ein Austenitbildner. Es bewirkt eine erhohte Versetzungsdichte im Ni-Martensits
und verstérkt die Ausscheidungsbildung gewisser Elemente.

Wolfram ist ein Ferritbildner (engt das Austenitgebiet ein). Es ist ein starker Karbidbildner, so
dass sich die Verschleiflfestigkeit, die Warmfestigkeit und die Anlabestdndigkeit bis hin zur
Rotglut erhoht.

Niob, Titan und Vanadium weisen eine hohe Affinitdt zu Kohlenstoff und Stickstoff auf und
bilden Karbide und Nitride. Sie fiihren durch Feinkornhirtung, welche die Rekristallisation
und das Austenit-kornwachstum behindert, und Ausscheidungshirtung zu hoher Festigkeit bei
guter Zahigkeit. Vanadium weist eine geringere feinkornhdrtende Wirkung als Niob und Titan
aus.

Aluminium zdhlt zu den wichtigsten Desoxidationsmitteln. In Nitrierstdhlen erhdht es die
Hérte der Nitrierschicht und den VerschleiBwiderstand. Es erhoht die Warmfestigkeit durch
Ausscheidung von intermetallischen Phasen. In Verbindung mit hohen Chromgehalten erhoht
es die Zunderbestandigkeit.

Bor verzogert bereits in geringen Mengen die Austenitumwandlung in der Ferritstufe. In
Chrom-Nickel-Stihlen erhoht es durch Ausscheidungshirtung die Streckgrenze und Festigkeit
auch bei hoheren Temperaturen. In Einsatzstdhlen erhoht es die Schlagfestigkeit und
-zdhigkeit durch Bildung von Bornitriden. In Werkzeugstihlen verbessert es die Warm-
umformbarkeit.

Silizium zéhlt ebenfalls zu den wichtigsten Desoxidationsmitteln. Im a-Eisen konnen fast
14 % Silizium geldst werden, es vermindert aber die Loslichkeit fiir Kohlenstoff. Stihle sind
ab einem Siliziumgehalt von 3 % nicht mehr kalt- und ab 7 % nur noch schwer
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warmverformbar. Dies liegt an den harten und sproden Silicaten, welche sich beim Walzen
nicht verformen lassen. Allerdings verbessern geringe Siliziumgehalte die Gliihbarkeit und
die Kaltumformbarkeit. Durch Bildung von Siliziumoxidschichten werden das Korrosionsver-
halten und die Zunderbestdndigkeit verbessert. Weiters erhoht Silizium die Einhértbarkeit, die
Zugfestigkeit, die VerschleiBfestigkeit und die AnlaBbestandigkeit.

Phosphor bewirkt stark das Entstehen von Seigerungen'’, was auf die niedrige
Diffusionsgeschwindigkeit und den groBen Abstand zwischen Solidus- und Liquidus-
temperatur des Stahls zuriickzufiihren ist. Dadurch macht Phosphor den Stahl sprode. Obwohl
Phosphor die Hértbarkeit, die Durchvergiitung und in Verbindung mit Kupfer die Korrosions-
bestindigkeit steigert, iberwiegt der negative Einflul durch Versprodung, so dass im Zuge
der Stahlherstellung der Phosphorgehalt moglichst gering gehalten wird.

Schwefel seigert wie Phosphor sehr stark. Dies liegt in der geringen Loslichkeit, die im Ferrit
bei 910°C nur 0,02 % betrdgt, wodurch sich schon bei geringen Mengen an Schwefel
nichtmetallische Einschliisse in Form des Eisensulfids FeS bilden. Bei der Warmformgebung
verursacht FeS im Temperaturbereich von 800 °Cbis 1000°C Warm- und Rotbriiche und
oberhalb von 1200°C Heif3briiche. Durch Zulegieren von Mangan wird Schwefel aufgrund der
hoheren Affinitdit zu Mangansulfid MnS abgebunden, das, im Gegensatz zu anderen
Einschliissen, verformbar ist und sich bei der Warmformgebung in Walzrichtung streckt.
Automatenstihle enthalten bis zu 0,3 % Schwefel und einen hoheren Gehalt an Mangan, da
die geringe Festigkeit zu kurzbrechenden Spénen im Zuge der Automatenbearbeitung fiihrt.

Stickstoff ist im Eisen nur gering l6slich. Im Ferrit betrdgt seine maximale Loslichkeit 0,1 %
bei 594°C und bei Raumtemperatur ist er quasi unldslich, wodurch er bei schnellem Abkiihlen
zwangsgelost bleibt. Ungebundener Stickstoff erhoht die Hirte und Festigkeit. In
austenitischen Cr-Ni-Stihlen steigert er ebenfalls die Festigkeit und verbessert die
Korrosionsbestindigkeit. Bei kaltverformten Stihlen diffundiert Stickstoff mit der Zeit in die
Versetzungsbereiche und macht den Stahl sprode (Verformungsalterung). Durch Zulegieren
von Elementen, die eine hohere Affinitdt zum Stickstoff als Eisen haben, u.a. Aluminium,
Titan, Niob, wird der Stickstoff als Nitrit gebunden und der Stahl wird alterungsbesténdig.

Wasserstoff hat eine sehr hohe Diffusionsgeschwindigkeit, die bereits bei Raumtemperatur
grofler als die von Kohlenstoff knapp unter der Solidustemperatur ist. Da Wasserstoff nur in
atomarer im Form Stahl diffundieren kann, bleibt der molekulare Wasserstoff am Ort seiner
Entstehung unter hohem Druck eingeschlossen. Der wandernde Wasserstoff hat an den
Gitterfehlstellen aufgrund des Spannungsgradienten eine groBBere Aufenthaltsdauer und kann
dort chemiesorbiert werden, d. h. er ist am chemischem Prozel beteiligt. Damit nimmt die
ohnehin geringere Trennfestigkeit zu und es konnen Mikrorisse und damit in letzter
Konsequenz zeitlich versetzt Kaltrisse entstehen.

Sauerstoff 146t sich im Ferrit so gut wie nicht 16sen und fiihrt dhnlich wie Stickstoff und
Wasserstoff bereits in geringen Mengen zu starker Versprodung. In kohlenstoffarmen Stdhlen
bildet sich besonders oft das Eisenoxid FeO, welches dhnlich wie FeS den Stahl rotbriichig
macht. Daher wird im Zuge der Desoxidation der GroBteil des Sauerstoffs aus dem Stahl
entfernt.

2 Seigerungen sind Entmischungen, die beim Ubergang von der Schmelze in den festen Zustand entstehen.
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2.5 Stahlerzeugung

Das Ausgangsmaterial zur Herstellung von Stahl ist das in Hochofen gewonnene Roheisen,
sowie Schrott. Roheisen ist durch seine hohen Gehalte an Begleitelementen wie Kohlenstoff,
Schwefel, Phosphor, Silizium und Mangan als Konstruktionswerkstoff unbrauchbar, da es
hart und sprode ist. Die Begleitelemente im Roheisen stammen liberwiegend aus dem Erz und
dem Hochofenkoks. Schwefel wird bereits im Rahmen der Roheisenentschwefelung durch
Einblasen von CaO/Ca0,-Gemischen oder Magnesium abgetrennt und reichert sich in der
entstehenden Kalkschlacke an.

2.5.1 Schmelzen

Bei der Raffination zu Stahl miissen die versprodend wirkenden Eisenbegleiter des Roheisens
entfernt werden. Dies geschieht durch Abbrennen der Begleitelemente. Dieser Vorgang wird
Frischen genannt. Gefrischt wird mit festen (z. B.: Fe,O3) und gasformigen (z. B. Luft)
Sauerstofftragern, in Konvertern (birnenformig) oder Herden (flach, wannenformig).
Kohlenstoff verbrennt mit Sauerstoff zu CO, das aus der Schmelze entweicht, wahrend
Phosphor, Mangan und Silizium Oxide bilden, die von einer kalkhaltigen Stahlwerksschlacke
aufgenommen werden. Die Verringerung des Kohlenstoffs in der Schmelze muss mit einer
Temperaturerhohung auf ca. 1600°C einhergehen, um ein Erstarren der Schmelze zu
verhindern (siehe Abbildung 2.3).

Das Legieren wird durch Zugabe von Ferrolegierungen oder Elementen bzw. durch Zugabe
von entsprechendem Schrott gesteuert.

Sauerstoff-Blas-Verfahren

Reiner Sauerstoff wird durch eine wassergekiihlte Lanze auf das Roheisenbad in einem
Konverter geblasen. Die Verwendung reinen Sauerstoffs fithrt zu sehr niedrigem
Stickstoffgehalt. Die benétigte Temperatursteigerung bei der Entfernung des Kohlenstoffs
stellt sich autotherm durch die Verbrennungswédrme des Kohlenstoffs her. Die iiberschiissige
Verbrennungswirme wird durch Zugabe von Eisenschrott ausgeglichen.

Intensives Mischen von Stahl und Schlacke beschleunigt die Reaktionsabldufe erheblich.

Elektrostahl-Verfahren

Die Energie fiir die Schmelzwiarme wird auf elektrischem Weg (Lichtbogen, Induktion)
zugefiihrt, wobei Temperaturen von bis zu 2000°C erreicht werden. Es entstehen keine
Verunreinigungen durch Flammgase (Schwefel). Da die Sauerstoffaktivitdt sehr gering ist
(geringer Legierungsabbrand) und hohe Temperaturen erreicht werden, eignen sich
Elektrostahl-Verfahren sehr gut fiir hochlegierte Stihle. Ein weiterer Vorteil dieser Verfahren
1st, dass auch reiner Schrott verwendet werden kann. Gefrischt wird mit Sauerstoff oder Erz.

Der Lichtbogen-Elektroofen" nach HEROULT ist der am hdufigsten verwendete Elektroofen.
Geheizt wird indem zwischen drei Graphitelektroden und dem Einsatz ein Lichtbogen
geziindet wird. Durch Regelung des Stromes 148t sich die Badtemperatur genau einstellen.
Mittels Lichtbogen-Elektrodfen wird aus hochwertigem Roheisen und ausgewdhltem Schrott
Edelstahl (wenig Verunreinigungen und definierte Eigenschaften) hergestellt. Der Gasgehalt

' Die Béhler Edelstahl GmbH & Co KG verwendet diesen Ofentyp
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muB} bei hochlegierten Stdhlen aus Qualititsgriinden besonders niedrig sein, wobei sich hier
Sauerstoff relativ einfach, Wasserstoff und Stickstoff schwerer entfernen lassen.

Beim Lichtbogen-Abschmelzelektroden-Verfahren wird ein kontinuierlich zugefiihrtes
Stahlband als selbst verzehrende Elektrode im Lichtbogen an Luft, inertem Gas oder Vakuum
abgeschmolzen. Unter Schutzgas oder Vakuum konnen die gasformigen oder fliissigen
Reaktionsprodukte den fliissigen Stahl leichter verlassen.

Beim Induktionsofen sind um das tiegelformige Gefdl Primirspulen gewickelt. Die
Sekundérspule ist das Stahlbad, welches durch die entstehenden Wirbelstrome bis auf 1900°C
erwarmt wird. Die Legierungselemente werden zuverldssig durch die aufgrund des
Skineffekts entstehende Badbewegung geldst. Der Induktionsofen wird praktisch nur zum
Umschmelzen und Aufbauen legierter Stihle verwendet, da z B. die Tiegelwand durch
Ansetzen von Schlacke starker wird.

Erwéhnt seien der Vollstindigkeit halber das THOMAS- und das SIEMENS-MARTIN-
Verfahren, die heute an Bedeutung verloren haben. Ersteres ergibt aufgrund Luftfrischung
sproden Stahl und fiihrt wegen der Verbrennungsgase zu starken Umweltbelastungen und das
Zweitere ist aufgrund der langen Frischzeiten unwirtschaftlich.

2.5.2 VergielR3en von Stahl

Der geschmolzene Stahl wird nach dem Stranggiefverfahren, dem BlockgieBverfahren, dem
Formguss oder als Stahlpulver in eine feste Form gebracht. Der GroBteil des produzierten
Stahls wird nach dem Stranggussverfahren und der iiberwiegende Rest nach dem
BlockgieBverfahren vergossen.

Strangguss

Die Schmelze wird iiber ein Tauchrohr vertikal in eine wassergekiihlte Kupferkokille
gegossen und als Endlosstrang abgezogen. Die Kokille fiihrt dabei leicht oszillierende
Bewegungen aus, um ein Haftenbleiben der sich bildenden Stahlschale zu vermeiden. Durch
Wahl des Kokillenquerschnitts lassen sich optimale Formen herstellen, was die Umformarbeit
bei der Warmumformung erheblich verringert.

Der austretende Strang wird iiber Rollen im Bogen in die Horizontale gefiihrt und mittels
Spriihkithlung (Wasser) gekiihlt. Die hohe Abkiihlgeschwindigkeit fiihrt zu homogenem,
seigerungsfreien Stahl.

Rissempfindliche Stdhle konnen nicht mittels Spriihkiihlung gekiihlt werden. Hier wird die
Wiérme tiber innengekiihlte Rollen abgefiihrt.

Blockguss

Blockguss wird in Oberguss (fallend) und Unterguss (steigend) eingeteilt. Bei ersterem wird
die Schmelze von oben eingegossen, was aufgrund von Spritzern zu einer schlechten
Oberfldche fiihrt. Bei zweiterem wird die Schmelze vom Boden her eingefiillt, was bei
groBBerem Gussgewicht Einschliisse aus dem feuerfest ausgekleideten Zulauf ablosen kann.

Im Vergleich zum Strangguss werden nur kleine Mengen hergestellt, die sich auf
rissempfindliche Stihle und grof3e Dicken beschrinken.
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2.5.3 Warmebehandlung

Die Wairmebehandlung stellt das Ende der eigentlichen Stahlherstellung seitens des
Stahlwerks dar.
Wirmebehandlung ist die absichtlich herbeigefiihrte Temperatur-Zeit-Folge eines Werkstiicks
oder eines Bereiches (Oberfliche) des Stahls in fester Phase zur Erlangung gewiinschter
Eigenschaften und bestimmten Gefiige. Dabei kann das Werkstiick zusitzlich physikalischen
und chemischen Einwirkungen ausgesetzt werden.
Die Verfahren lassen sich dabei in die zwei Hauptgruppen Glithen und Hérten einteilen:
Gliihbehandlungen zielen auf einen gleichgewichtsndheren Zustand des Gefliges zur
Verbesserung der Verarbeitungseigenschaften ab, somit wird auch langsam abgekiihlt. Harten
zielt auf die Optimierung der Gebrauchseigenschaften ab und fiihrt den Austenit durch
schnelles Abkiihlen in das Ungleichgewichtsgefiige Martensit iiber.
Jede Wiarmebehandlung besteht aus drei Einzelschritten:

—  Erwdrmen'* auf Solltemperatur

— Halten = Aufrechterhalten der Solltemperatur {iber den ganzen Querschnitt

—  Abkiihlen
Bei manchen Bauteilen muf3 die Oberfliche Eigenschaften wie z. B. VerschleiBfestigkeit
aufweisen, wihrend der Kernwerkstoff z.B. seine Zéhigkeit beibehalten soll. Die
Oberflachenhédrtung 148t sich dabei in thermische- und thermochemische Verfahren
unterteilen. Thermische Verfahren verandern das Gefiige der Randschicht ohne die chemische
Zusammensetzung zu verdndern. Thermochemische Verfahren &ndern gleichzeitig die
chemische Zusammensetzung der Randschicht durch Diffusionsbehandlungen mit
Fremdatomen wie Kohlenstoff, Stickstoff oder Bor.

Glithbehandlungen

Diffusionsgliihen dient der Beseitigung von Unterschieden in der chemischen
Zusammensetzung (Kristallseigerungen), die in der Primérkristallisation entstanden sind. Der
Konzentrationsausgleich erfolgt durch Diffusion bei sehr hohen Glithtemperaturen (1100 bis
1300°C) und sehr langen Haltezeiten (ca. 50 Stunden). Bei stark verunreinigten Werkstoffen
werden die mechanischen Eigenschaften verbessert, da die stark versprodenden, 16slichen
Verunreinigungen von den Korngrenzen ins Korninnere diffundieren. Das Diffusionsgliihen
kann nur Kristallseigerungen und Konzentrationsunterschiede direkt benachbarter Kristalle
beseitigen. Meist fiihrt es auch wegen der hohen Temperatur zu einem grobkdrnigen Gefiige.

Grobkorngliihen wird zur Einstellung zerspanungstechnisch giinstiger Gefligestruktur
eingesetzt, da grobkorniges Geflige im Allgemeinen eine schlechte Zahigkeit hat. Die
Gliihtemperaturen liegen zwischen 950°C und 1100°C, bei einer Haltedauer von ein bis vier
Stunden. Dabei entsteht ein grobes Austenitkorn, das bei anschlieBender, schneller Abkiihlung
zu einem groben, ferritisch-perlitischen Gefiige mit schlechter Zihigkeit fiihrt. Nach der
spanabhebenden Bearbeitung kann das Gefiige durch entsprechende Nachbehandlung, z.B.
Normalglithen, wieder feinkorniger gemacht werden.

Spannungsarmgliihen baut die inneren Spannungen, die im Zuge der Herstellung innerhalb
des Werkstiicks entstanden sind, ab, ohne das Gefiige zu &dndern. Die Gliihtemperatur wird
dabei moglichst hoch gewdhlt, da je hoher die Temperatur ist, desto rascher entspannt wird,

'* Erwérmen setzt sich zusammen aus Anwirmen, Zeit bis Rand des Werkstiicks auf Solltemperatur ist, plus
Durchwiérmen, Restzeit bis auch Kern auf Solltemperatur ist.
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muss aber unterhalb der Umwandlungstemperatur A; liegen. Die Abkiihlung erfolg langsam
und gleichméBig, damit keine neuen Spannungen eingebracht werden.

Rekristallisationsgliihen dient, nach und zwischen der Kaltverformung, zur Erlangung der
urspriinglichen Werkstoffeigenschaften. Beim Kaltverformen wird das Kristallgitter stark
gestort, indem alle plastisch verformbaren Gefiigebestandteile in Verformrichtung gestreckt
werden, was zum Aufbau innerer Gegenspannungen durch Versetzungsmultiplikation fiihrt.
Die Versetzungen und die Wirmezufuhr liefern die Energie zur Neubildung des
Kristallgitters, wodurch der Werkstoff seine Verformbarkeit wiedererlangt. Die
Rekristallisationstemperatur hdngt vom vorangegangenen Verformungsgrad und dem
Legierungsgehalt ab, und liegt bei unlegierten Stdhlen zwischen 450°C und 600°C und bei
mittel- und hochlegierten Stidhlen zwischen 600°C und 800°C. Fiir hochlegierte ferritische
und austenitische Stdhle stellt das Rekristallisationsglithen die einzige Moglichkeit dar, um
die Korngréfe zu dndern.

Weichgliihen bezeichnet das Gliihen dicht unterhalb, oberhalb oder Pendeln um die
Umwandlungstemperatur A;, mit Haltezeiten um 100 Stunden, und anschlieBend langsamem
Abkiihlen, um einen moglichst weichen Zustand des Stahls zu erreichen. Dabei wird
lamellares ferritisch-perlitisches Gefiige in korniges iibergefiihrt.

Normalgliithen bezeichnet die Erzeugung von moglichst gleichmiBigem, feinkdrnigem
Geflige, dem sogenannten ,,Normalgefiige®. Die Bezeichnung ,,Normalgefiige* kommt durch
die Eigenschaft des Normalgliihens zustande, immer das gleiche feinkornige Gefiige zu
erhalten, unabhéngig von der vorangegangenen Behandlung (Kaltverformen, Gieflen, Walzen
oder Schweillen) des Werkstoffs. Untereutektoide Stahle werden auf 30°C bis 50°C iiber die
As-Temperatur und iibereutektoide Stihle auf 30°C bis 50°C iiber die A -Temperatur erhitzt
und anschliefend an ruhender Luft oder mit Pressluft gekiihlt. Dabei wandelt sich das meist
grobkornige Gefiige durch zweimalige Umwandlung (a—vy, y—a) in gleichmalBiges,
feinkornig ferritisch-perlitisches bzw. perlitisches Geflige um.

Hirten

Hérten beruht auf der Martensitbildung bei Abschrecken des Austenits. Dazu wird
untereutektoider Stahl iiber die Asz-Temperatur und ilibereutektoider Stahl {iber die A;-Tem-
peratur erwérmt und gehalten, um Austenit zu bilden und im Anschluss schnell abgekiihlt. Die
Abkiihlung muss dabei so schnell erfolgen, dass auch im Kern die Umwandlungslinie vor der
Perlit- und Zwischenstufe vorbeilduft. Bei iibereutektoiden Stdhlen sinkt die MgTemperatur
unter die Raumtemperatur, wodurch sich kein vollstindiges Martensitgefiige einstellen kann.
Dort besteht das Hartegefiige aus feinnadeligem Martensit und eingelagerten, nicht
aufgeldsten Karbiden. Die Hirte bleibt aber mit steigendem Kohlenstoffgehalt konstant, da
die Hirte durch Karbide in etwa der von Martensit entspricht.

Anlassen ist das Erwdrmen bis (unter) die A;-Temperatur, Halten und entsprechendes
Abkiihlen, um durch Diffusionsvorgénge ein stabileres, wenig sproderes Gefiige zu erhalten.
Dabei kommt es in verschiedenen Anlasstemperaturbereichen zu charakteristischen
Anderungen: Ausscheidung von instabilen Karbiden (von 100°C bis 200°C), Umwandlung
des Restaustenits zu Bainit oder Martensit (von 200°C bis 325°C), Verschwinden instabiler
Karbide unter Bildung von Zementit (von 325°C bis 400°C), Erholung und Rekristallisation
des martensitischen Gefiiges (iiber 400°C), Bildung von Sonderkarbiden bei hochlegierten
Stihlen (iiber 450°C). Im Allgemeinen fiihrt das Anlassen zur Verbesserung der Zahigkeit
und Verminderung der Festigkeit.
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Vergiiten ist die kombinierte Warmebehandlung durch Hérten und nachfolgendem Anlassen.
Ziel des Vergiitens ist die optimale Kombination von Festigkeit und Zihigkeit den
Anspriichen des Bauteils anzupassen.

Thermische Verfahren der Oberflichenhéirtung

Flammbhdrten" eignet sich nur fiir gut zugéngliche Oberflichenpartien und hat eine Hirtetiefe
von 2 mm bis 10 mm. Das intensive Autheizen erfolgt {iber Gasbrenner, die als Brenngas
zumeist Leuchtgas oder Acetylen haben. Dabei ist das Energieangebot an der Oberfldche
grofer als durch Warmeleitung in das Werkstiickinnere dringen kann. Dieser Warmestau wird
zur Randschichthirtung ausgenutzt. Bevor sich die Wiarme auf das Werkstiick ausbreitet, wird
mit einer dem Werkstiick angepaliten Brause abgeschreckt.

Induktionshdrten wird durch elektroinduziertes Erwérmen bewerkstelligt. Das zu hirtende
Werkstiick wird durch eine mit hochfrequentem Wechselstrom durchflossene Spule
umschlossen, die den Wechselstrom im Werkstiick induziert. Der Skineffekt ermoglicht die
oberflichliche Hértung. In einem von Wechselstrom durchflossenen Leiter nimmt die
Stromdichte von AuBen nach Innen in Abhingigkeit der Hirtetiefe'® exponential ab. In der
Randschicht (d. h. bis zur Hértetiefe) flieBen 63 % des Stromes, was 86 % der erzeugten
Wiérmemenge entspricht. Weiters ist die Hartetiefe indirekt proportional zur Wurzel der
Wechselstromfrequenz, wodurch sich das Verfahren gut steuern 1a6t. Die Hartetiefe geht von
0,1 mm bis ca. lcm.

Tauchhdirten eignet sich besonders fiir Werkstiicke mit vorspringenden Teilen oder
komplizierten Formen als Alternative zum Flamm- oder Induktionshirten. Die Oberfldache des
Werkstiicks wird durch eine Fliissigkeit hoher Temperatur im Bad erhitzt. Um den
erforderlichen Wiarmestau in der Oberfliche zu erreichen, werden Metallschmelzbédder, wie
z. B. Zinnbronzebéder, verwendet.

Thermochemische Verfahren der Oberflichenhirtung

Einsatzhdrten ist das Anreichern der Randschicht des Werkstiicks von auflen durch Diffusion
mit Kohlenstoff (Aufkohlen) und anschlieendes Harten. Dazu eignen sich im Allgemeinen
kohlenstoffarme Stidhle. Der Werkstoff wird {iber die As-Temperatur gebracht um Kohlenstoff
bis zu 0,7 % zu 16sen und die Bildung des sproden Zementits zu vermeiden. Aufgekohlt wird
mit festen (z. B. Granulat aus Holzkohle), fliissigen (z. B. Zyansalze) und gasférmigen
Mitteln (z. B. unvollstindig verbrannte Abgase). Dabei wird der Kohlenstoff in atomarer
Form in die Randschicht eingebracht. Das abschlieBende Hirten der Randschicht beruht im
Wesentlichen auf der Martensitbildung durch schnelles Abkiihlen.

Nitrieren ist die Hartesteigerung der Randschicht eines Werkstiicks durch Anreicherung mit
Stickstoff. Das Nitrieren erfolgt im Ferritbereich, d. h. unterhalb der A;-Temperatur, iiblich
bei 500°C bis 550°C mit einer Eindringtiefe von 0,2 mm bis 0,5 mm. Der in atomarer Form
eindiffundierte Stickstoff kann dabei im Ferrit gelost werden (lagert sich auf
Zwischengitterpldtzen ein), mit Eisen oder geeigneten Legierungselementen (besonders Al,
Cr, Mo und Ti) Nitride bilden oder durch Anlagerung an bereits vorhandene Karbide

'’ Flammhirten und Induktionshirten werden allgemein auch Randschichthérten genannt.
' Hirtetiefe ist jene Tiefe, bei der die Stromdichte auf den 1/e-ten Teil abgenommen hat.
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Karbonitride bilden. Die entstandene Nitritschicht weist hohe Oberflichenhérte sowie
verbesserten VerschleiBwiderstand und Korrosionsbestandigkeit auf.

Verwendet man beim Nitrieren Mittel, die das Werkstiick mit Stickstoff und Kohlenstoff
anreichern, so spricht man von Nitrocarburieren.

Borieren bezeichnet das Anreichern der Oberflachenschicht eines Werkstiicks mit Bor zur
Erlangung einer besseren VerschleiBfestigkeit und Korrosionsbestdndigkeit. Boriert wird mit
Pasten und Pulvern in einem Temperaturbereich von 850°C bis 1000°C. Dabei entstehen
durch Diffusion kompakte harte Randschichten aus FeB, Fe,B oder beidem (FeB auflen und
Fe,B innen) mit bis zu 1 mm Dicke.
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3 Messaufbau

Die experimentelle Bestimmung von Messwerten zur Erlangung der interessierenden
thermophysikalischen Daten des Stahls X153CrMoV12 wurde mittels zweier Verfahren
durchgefiihrt. Das wesentliche Verfahren war das schnelle Ohm’sche Pulsheizen, auch
einfach als Pulsheizen bezeichnet, um auch im fliissigen Temperaturbereich messen zu
konnen. Mit dem dabei verwendeten Pyrometer kann nur das Temperaturintervall von 1100 K
bis 2500 K erfat werden. Als zweites Verfahren diente die Messung mittels DSC im
Temperaturintervall von 473 K bis 1473 K, um den Temperaturbereich zu erweitern.

3.1 Pulsheizexperiment

3.1.1 Prinzipieller Aufbau

RCROW
o o—e—1 1 —1
HVPS 0..10kV
— C
~N
PG ] > J
P e A N
1
i p{ n n D Trigger
]
1

Abbildung 3.1: Schaltplan des Pulsheizexperiments (entnommen aus [7] S. 30)

S: Schalter; Rcrow: Kurzschlusswiderstand; 1G,,: Start-,
Loschignitron; Ry: Vorschaltwiderstand; Ry, L; ohmscher, induktiver
Lastwiderstand; PP: Strommesssonde (Pearson-Probe); HG:
Hochspannungsgenerator; C: Kondensatorbank; PY: Pyrometer;
IF: Interferenzfilter; L: Linse; Ry34: Spannungsteilerwiderstiinde;

Rp, Lp: ohmscher, induktiver Widerstand der Probe;
PG: Pulsgenerator; A: Verstirker; F: Lichtwellenleiter; D: Detektor;
I: Strom; Unort, UcoLp: Spannungsabfall an der Probe;

J: Pyrometersignal

Eine metallische Drahtprobe wird in einigen pus von Raumtemperatur bis weit in die fliissige
Phase erhitzt. Die Einbringung der Energie fiir den Autheizvorgang erfolgt dabei direkt unter
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Nutzung des elektrischen'” Widerstands der Probe, indem ein sehr hoher elektrischer Strom
durch die Probe geleitet wird. Um einen Strom in der erforderlichen Stéirke zu erhalten, wird
vor Beginn des Experiments eine Kondensatorbank (siche Abbildung 3.3) mit einer
Gesamtkapazitdt von 500 uF iiber einen Hochspannungsgenerator (siche Abbildung 3.4)
geladen'®. Die Ladespannung variiert dabei probenbedingt von mindestens 3 kV bis hochstens
10 kV (nach [8] S. 4). Am Probendraht werden weiters Spannungsschneiden (siche Abbildung
3.5) zur Bestimmung des Spannungsabfalls entlang der Probe angebracht.

Zum in Abbildung 3.1 dargestellten Aufbau des Stromkreises des Pulsheizexperiments ist
zusitzlich eine CCD-Kamera angebracht. Diese nimmt ab einem eingestellten Zeitpunkt des
Experiments alle 2,8 us Bilder (,,Scha‘ttenbilder“)19 des Drahtes auf. Dabei ,,schauen das
Pyrometer und die CCD-Kamera im rechten Winkel zueinander auf den Probedraht (siche
Abbildung 3.2).

i
—

e |-

— . s

Fresnellinse.

Mg o

F'l;' Pyrometer

Abbildung 3.2: Messtisch des Pulsheizexperiments

Das Experiment wird durch Betdtigung des Startknopfes am TTL-Pulsgenerator (siche
Abbildung 3.4) ausgelost, welcher zeitlich getrennte Pulse sendet, die mit einer Genauigkeit
von 1 ps einstellbar sind.

Der erste Puls startet den Blitz und die Datenaufzeichnung von Strom, Spannungen und
Pyrometersignal.

Die Strommessung erfolgt iiber eine Strommesssonde®’, welche nach dem Induktionsprinzip
eine dem Strom proportionale Spannung als Ausgangssignal liefert.

7 Wird auch Ohm’scher Widerstand bezeichnet. Daher die Bezeichnung schnelle Ohm’sche Pulsheizung.

' Die benétigte Stromstirke kann nicht direkt aus dem Stromnetz entnommen werden.

' Der Draht wird im Hintergrund durch einen Blitz beleuchtet, wodurch der Blitz samt Schatten an der
Multichannelplate der CCD-Kamera abgebildet wird.

* Wird auch Pearson-Probe genannt, da die herstellende Firma Pearson Electronics Inc. heift.
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Die gemessenen Spannungen sind die an zwei Stellen der Probe gegen Erde gemessenen
Spannungen (siehe Abschnitt 3.1.2).

Der zweite Puls startet nach 230 ps das Krytron®'. Dieses schaltet iiber einen zur galvanischen
Trennung verwendeten Triggertransformator das Startignitron. ,.Dieser spezielle Schalter
(Krytron, Ingitron) garantiert eine exakte Zeitsteuerung™ [9]

Die Verzdgerung von 230 us vom ersten zum zweiten Puls des TTL-Generators liegt an der
Eigenschaft des verwendeten Blitzes. In der Diplomarbeit von Reschab [7] zeigte sich, dass
der Blitz nach 230 ps ein konstantes Strahlungsniveau fiir die Wellenlédnge 1570 nm aufweist.
Dies ermdglicht erst die gleichzeitige Messung von Temperatur und Durchmesser der Probe.
Der geschlossene Stromkreis (siehe Abbildung 3.1) erhitzt mit dem aus der Kondensatorbank
kommenden Strom die Probe bis in den fliissigen Bereich. Der Vorwiderstand, der sich auf
0,25 Q oder 0,5 Q einstellen 14Bt, dimpft sehr stark das Schwingen des Entladekreises.
Weiters 148t sich iiber den Vorwiderstand die Heizrate dndern. In dieser Diplomarbeit wurde
der Vorwiderstand mit 0,5 Q gewéhlt, wodurch sich die Heizrate verringert und mehr Bilder
in der fliissigen Phase aufgenommen werden konnen.

Abbildung 3.3: Stromversorgungseinheit des Pulsheizexperiments

Der dritte Puls aktiviert die CCD-Kamera. Der Startzeitpunkt wird abwechselnd von einem
zum nichsten Experiment von 1 bis 5 ps nach dem zweiten Puls eingestellt. Damit soll eine
,kontinuierlichere* Darstellung der Durchmesserzunahme ermoglicht werden.

Der letzte Impuls schaltet auf gleiche Weise, wie das Startignitron gestartet wird, das
Loschignitron, womit die Kondensatorbank nur mehr tiber den Kurzschlusswiderstand
entladen wird. Dies ist ein aus seriell und parallel angeordneten Graphitstiben geschalteter
Widerstand zur Vernichtung der im Kondensator verbleibenden Restenergie. Der Zeitpunkt
des letzten Pulses hdngt vom Probenmaterial und der Heizrate ab. Er ist so gewdhlt, dass ein
Erhitzen der Probe bis in die Gasphase verhindert wird, da es sonst zu Plasmaentladungen

*! Ein schneller Schalter der einen auf 3 kV aufgeladenen 0,25 uF Kondensator entliddt und somit einen
Hochspannungspuls generiert.
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kommen kann, was in weiterer Folge eine Beschiddigung der Probenkammer nach sich ziehen
konnte.

Schalttafel mit:
TTL-Pulsgenerator

| \“' "!\

Abbildung 3.4: Stromlade- und Steuereinheit des Pulsheizexperiments

Der sich im Experiment schnell dndernde hohe Strom fithrt zur Entstehung
elektromagnetischer Felder. Um die Messwerte durch Induktion in den Messleitungen nicht
zu verfdlschen, werden die Messleitungen von der Pearson-Probe bzw. der Probenkammer in
Kupferrohren bis in den Faradayraum gefiihrt, wo sich der Messrechner befindet.

3.1.2 Praktische Durchfihrung

Die verwendete Stahlprobe? wird mit Schleifpapier der Kérnung 1200 abgezogen und mit
Aceton gereinigt, um definierte experimentelle Bedingung herzustellen. Der minimale und
maximale Durchmesser des Probendrahts wird an drei verschiedenen Stellen mittels
Lasermikrometer gemessen”. Der Probendraht wird in die Probenhalterung eingespannt,
gespannt und mit Aceton entfettet. Am eingespannten Probendraht werden jeweils in ca. 1 cm
Entfernung zum Probenhalter Spannungsschneiden, das sind Molybdénstreifen, angebracht
(siche Abbildung 3.5). An Diesen wird wihrend des Experiments die Spannung gegen Erde
gemessen, um aus der Differenz den Spannungsabfall entlang der Probe zu bestimmen. Zur
Unterscheidbarkeit wird die obere Spannungsschneide als kalte und die untere als heille
Spannungsschneide bezeichnet. AnschlieBend wird der Abstand der Spannungsschneiden mit
einem Messkathetometer, dessen Skalierung 2/100 mm betrigt, bestimmt.

2 Vom Projektpartner Bohler Edelstahl GmbH & Co KG als Draht mit 0,5 mm Durchmesser gezogen und zur
Verfligung gestellt.
> Der Mittelwert dieser Messungen wird in der Auswertung als Durchmesser gewihlt.
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Abbildung 3.5: Probenhalter mit bereits eingespanntem Stahldraht

Der Probenhalter wird vorsichtig (vermeiden von Stofen um eventuelles Verschieben der
Spannungsschneiden zu vermeiden) in die Probenkammer (siche Abbildung 3.2) eingefiihrt,
mit vier Schrauben festgezogen und die Leitungen zur Spannungsmessung angeschlossen.

Die Probenkammer wird mit Stickstoff bei einem Uberdruck von 1,3 bar gefiillt. Der
Stickstoff verhindert einerseits die Oxidation bzw. Verbrennung des Probendrahtes wéhrend
des Experiments und beugt andererseits Entladungen abseits des Probendrahtes vor
(Oberflachenentladungen konnten die Temperaturmessung verfalschen).

Das Pyrometer wird durch das Fenster der Probenkammer auf den Draht scharf gestellt. Dies
geschieht durch Umklappen eines Justierspiegels im Inneren des Pyrometers®* und Blick
durch das Messmikroskop an der Oberseite. Ein Neutraldichtefilter der Starke 1 (1a8t 10 %
der auftreffenden Lichtintensitdt durch) wird an das Fenster vor dem Pyrometer zur
Abschwichung der Strahlungsintensitit angebracht.

** Eine genauere Beschreibung ist in [10] S. 21 - 26 zu finden.
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Bei abgedunkeltem Labor wird das Schattenbild des Drahtes auf der CCD-Kamera scharf
eingestellt und ein ,Kaltbild“ (kein Autheizen des Drahtes wie im Experiment)
aufgenommen. Das Blitzlicht wird durch eine Fresnellinse vor dem Fenster der
Probenkammer parallel gestellt, um einen scharfen Drahtschatten zu erhalten, der wiederum
mittels einer Linse (f=60 cm) auf den CCD-Chip der Kamera abgebildet wird. Eine
Beschreibung der Kamera ist in [9] S. 28 -34 zu finden.

Am TTL-Generator werden Verzdgerungen der aufeinanderfolgenden Pulse in folgender
Reihe eingestellt: 230 ps, die nie gedndert werden (siehe Abschnitt 3.1.1); 1-5 ps, von einem
zum ndchsten Experiment dndern und 55 ps. Die MeBeinrichtungen werden aufnahmebereit
gemacht und die Kondensatorbank wird auf 4,1 kV geladen.

Das Experiment wird durch Betétigung eines Startknopfes an der Schalttafel des TTL-
Generators durchgefiihrt und dabei die elektrischen Signale und ein Heif3bild aufgenommen.
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Abbildung 3.6: Aufgenommene elektrische Signale im Experiment

In Abbildung 3.6 ist der Verlauf” der gemessenen elektrischen Signale zu sehen, die tiber die
Zeit aufgetragen werden, die zur Temperaturzuordnung der Drahtexpansion bendtigt wird. In
diesem Experiment wird eine Heizrate von 4-10” K/s und eine maximale Stromstirke von
3900 A erreicht.

 Der in Abbildung 3.6 abgebildete Verlauf der elektrischen Signale entspricht nicht dem tatsichlich zu
sehendem Verlauf am MeBrechner. Zwecks Ubersicht wurden die Signale in ihrer Hohe veréndert.
Insbesondere das Pyrometersignal wurde angehoben.
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3.1.3 Verdnderungen am Aufbau

Im Zuge dieser Diplomarbeit wurde die CCD-Kamera umgebaut. Wurden bisher die ersten 16
Zeilen des 576 x 384 Pixel groBen CCD-Chips belichtet, so werden nunmehr die ersten 8
Zeilen belichtet. Die restlichen Zeilen des Chips werden wie bisher als Speicher verwendet.
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Abbildung 3.7: Profilvergleich im 16 Zeilen Betrieb
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Abbildung 3.8: Profilvergleich im 8 Zeilen Betrieb

Beim Vergleich der aufgenommenen Profile der alten mit der neuen Konfiguration zeigt die
neue Einstellung wie erwartet eine Abnahme der Intensitit und etwas flachere Flanken. Das
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erhaltene Profil im 8 Zeilen Betrieb ist insgesamt zur Expansionsbestimmung qualitativ
geeignet und die Kamera wurde somit in der neuen Konfiguration belassen. Durch diese
MafBnahme wurde der Zeitabstand zwischen den Bildern von 5 us auf 2,8 us verkiirzt, was im
Vergleich zur alten Einstellung fast doppelt so viele Bilder pro Experiment ergibt.

3.2 DSC - Differential Scanning Calorimeter

Wie eingangs erwidhnt, 148t sich die Temperatur im Pulsheizexperiment mit dem dabei
verwendeten Pyrometer (1570 nm) erst ab ca. 1100 K bestimmen. Die Strom- und
Spannungsmessung beim Pulheizexperiment liefert Werte ab Raumtemperatur. Um auch
thermophysikalische Daten im Temperaturbereich unter 1100 K zu erhalten, wird mittels DSC
die spezifische Warmekapazitit im Temperaturbereich von 473 K bis 1473 K bestimmt (siche
Abbildung 3.10). Im Zuge der Auswertung kann dann iiber den Vergleich der Enthalpien den
Pulsheizdaten eine Temperatur ab 473 K zugeordnet werden.

Die verwendete Hochtemperatur DSC der Firma Netzsch, DSC-404 (siche Abbildung 3.9),
wurde von Wilthan im Zuge seiner Diplomarbeit [11] am Institut fiir Experimentalphysik der
TU Graz aufgebaut. Eine genauere Beschreibung dieser Apparatur findet sich in [11].

Abbildung 3.9: Hochtemperatur DSC am Institut fiir Experimentalphysik der TU Graz

Die tablettenférmige Probe (140 mg schwer, ca. 2 mm hoch mit 5 mm Durchmesser) wird
einem Temperaturzyklus von drei Aufheiz- und drei Abkiihlvorgingen unterworfen®®. Die

*% Die Notwendigkeit ergibt sich aus dem unterschiedlichen Verlauf zwischen dem ersten zu den
darauffolgenden Aufheizvorgingen bei wiarmebehandelten Legierungen.
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Heizrate betrdgt dabei 20 K/min. Auf gleiche Weise werden eine Referenzmessung mit einem
Standardmaterial, in diesen Fall ein Saphir und eine Leermessung mit jeweils einem Autheiz-
und einem Abkiihlvorgang durchgefiihrt. Die Leermessung dient zur Festlegung der Nullinie,
um Abweichungen die z. B. durch den Probentiegel verursacht werden, zu beriicksichtigen.
Die bekannte Wérmekapazitit des Standardmaterials ermdglicht erst mit (GL. 3.1) die
Bestimmung der spezifischen Warmekapazitét der Probe in Abhingigkeit der Temperatur.

_ ms‘(DP_q)l_

C C (GL. 3.1)
»r mp (Ds _CDI P

cpp, Cps: Wirmekapazitit der Probe bzw. des Standards

mp, ms: Masse der Probe bzw. des Standards

@p, s, @) Signal der Probe, des Standards bzw. leer

Fir X153CrMoV12 ergab sich der in Abbildung 3.10 gezeigte Verlauf. Die im
Temperaturbereich von 1000 K bis 1100 K auftretenden Peaks sind auf diverse
Umwandlungen zuriickzufiihren, welche bei der Umwandlung Energie freigeben bzw.
bendtigen.

Temperatur (°C)

200 400 600 800 1000 1200
T T T T T T T T T T T

10 [ 3

¢, 3g K

p
o
oy
T
1

06 F ]

05 F ]

0.4 A 1 A 1 A 1 A 1 A 1 7

400 600 800 1000 1200 1400
Temperatur (K)

Abbildung 3.10: Wirmekapazitit aus DSC-Messung
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4 Messdatenauswertung

Dieser Abschnitt erldutert die Berechnung der thermophysikalischen Daten aus den
experimentell gemessenen GroBlen. In Abbildung 4.1 ist der Zusammenhang der Messgrof3en
und der daraus abgeleiteten thermophysikalischen Daten dargestellt.

()

Dichte vs. Temperatur korrigierter, elektrischer Wirmeleitfihigkeit
Widerstand vs. Temperatur vs, Temperatur

Kamera

Dichteinderung

Tiirkis hinterlegte Kistchen oder Kreise: Gemessene GroBen

WeiBe Kreise: Aus den gemessenen GroBen abgeleitete GroBen

Enthalpie vs. Temperatur

Temperatur vs. Enthalpie unkorrigierter elekirischer

Widerstand vs. Temperatur

Abbildung 4.1: Rechenfluss der Messdaten?’

4.1 Spezifische Enthalpie und Warmekapazitat

Im Pulsheizexperiment ist der Umgebungsdruck anndhernd gleichbleibend, weshalb er als
isobar angenommen wird. Daraus ergibt sich unter Beriicksichtigung des 1. Hauptsatzes der
Thermodynamik, dass die Anderung der Enthalpie H gleich der zugefiihrten Wirmeenergie O
ist. Im Experiment wird die Probe beim Durchflieen des Stromes aufgrund des elektrischen
Widerstandes erhitzt. Somit 148t sich die zugefiihrte Warme mit dem Strom durch die Probe
1(t) und dem Spannungsabfall an der Probe U(t) als Integral der Zeit t darstellen:

on =] (:U(t') I@)ar' (Gl. 4.1)

27 Zwecks Ubersichtlichkeit wurden die gemessenen GroBen Probengewicht, Drahtlinge und -durchmesser,
Dichte und Spannungsschneidenabstand in dieser Grafik nicht mit einbezogen.
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Unter Beriicksichtigung der Probenmasse m, die sich einfach mittels Dichte des Materials,
Abstand der Spannungsschneiden und Drahtdurchmesser berechnen 146t, kann die spezifische
Enthalpie wie folgt dargestellt werden:

H@)=H,+0(1) (Gl. 4.3)
mit Hy gleich der Enthalpie bei Raumtemperatur.

Die spezifische Wiarmekapazitit bei konstantem Druck c, ist die partielle Ableitung der
spezifischen Enthalpie nach der Temperatur:

_(OH
¢y =0, (GL. 4.4)

Unter Nutzung des Zusammenhangs von Enhalpie und Wairmekapazitit wird den
Messswerten des Pulsheizexperiments unter 1100 K durch die Wérmekapazitit der DSC-
Messung eine Temperatur zugeordnet. Da der erste Messpunkt der DSC erst bei 473 K liegt,
wird die spezifische Wirmekapazitit von 293 K bis 473 K als konstanter Wert c,473
angenommen. Damit ergibt sich fiir die spezifische Enthalpie aus der DSC-Messung folgende
Integraldarstellung:

H(T)=¢, s 180+ [ c,(T)dT" (Gl 4.5)

Durch direkten Vergleich der zeitabhidngigen Enthalpiewerten des Pulsheizexperiments mit
den temperaturabhingigen Enthalpiewerten der DSC wird den Pulsheizwerten unter 1100 K
eine Temperatur zugeordnet.

4.2 Schmelzwarme

Die Schmelzwidrme entspricht aufgrund des isobaren Experimentierablaufs der
Schmelzenthalpie AHs. Diese ist wiederum die Differenz der Enthalpien bei Solidus- und
Liquidustemperatur.

4.3 Elektrischer Widerstand

Aus dem Spannungsabfall U an und dem Strom 7/ durch die Probe wird der elektrische
Widerstand R der Probe nach dem Ohm’schen Gesetz bestimmt:

R==— Gl. 4.6
7 ( )

Um den spezifischen elektrischen Widerstand p zu bestimmen, muss die Geometrie der Probe
miteinbezogen werden. Im vorliegenden Fall liegt die Probe als Zylinder vor, wodurch sich
der elektrische Widerstand R als Produkt von spezifischem elektrischen Widerstand p und
dem Spannungsschneidenabstand /, geteilt durch den Probenquerschnitt 4 = (d/2)* =, ergibt. d
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ist der Probendurchmesser. Umgeformt ergibt sich somit fiir den spezifischen elektrischen
Widerstand:

U (d\ =«
- .|Z2| .2 Gl. 4.7
P=7 (2) ; ( )

Wiéhrend dem Experiment dndert sich das Volumen der Probe in Abhingigkeit von der
Temperatur. Wird die Volumsénderung nicht beriicksichtigt, ergibt das den unkorrigierten,
spezifischen elektrischen Widerstand pe, o(T). Es wird dabei der Durchmesser dy bei Raum-
temperatur verwendet:

_U@) (dy) =
Pao) = T [2] z (Gl. 4.8)

Wird die temperaturbedingte Querschnittsflichenédnderung des Probendrahtes beriicksichtigt,
ergibt das den kompensierten, spezifischen elektrischen Widerstand pei, kom(T):

i) = pyo (T)- (dff )j (Gl 4.9)

4.4 Temperatur

Zur Temperaturbestimmung beimPulsheizexperiment wird das Planck’sche Strahlungsgesetz
fiir schwarze Korper (GI. 4.10) herangezogen, da sich im vorliegenden Versuchsaufbau nur
die optische Pyrometrie eignet. Dabei wird ein Pyrometer mit einer Beobachtungswellenlédnge
von 4o = (1569,5 + 83,6) nm verwendet.

C
Lz,s (LT) = 1

/15

i -1
-[e” —1} (Gl. 4.10)

L;s(A,T): Spektrale Strahldichte eines schwarzen Korpers mit Temperatur T bei der
Wellenlédnge 4; ¢, c,: erste und zweite Planck’sche Konstante

Da (GL.4.10) nur fiir schwarze Strahler giiltig ist, strahlt die Probenoberfliche bei gegebener
Wellenldnge eine geringere Strahldichte ab. Daher muss (GIl. 4.10) um den spektralen
Emissionskoeffizienten g(A, T) erweitert werden:

L, (A,T)=&A,T)-L, {(A,T) (GL 4.11)

L; p(2,T): Spektrale Strahldichte der Probe

Die Strahlleistung pro Flacheneinheit der Probe ergibt sich, wenn die Strahldichte iiber alle
Wellenldngen und den gesamten Raumwinkel integriert wird. Allerdings gelangt Strahlung
von der Probenoberfliche nur tiber einen kleinen Raumwinkel zum Detektor, wodurch ein
Geometriefaktor G beriicksichtigt werden muss. Weiters wird durch den Interferenzfilter des
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Pyrometers die Wellenldnge in einem schmalen Bereich A4 um 4y empfangen. Nimmt man fiir
diesen Bereich einen rechteckigen Verlauf an, ergibt sich fiir die detektierte Intensitét:

[,(T)=G-£(1,T)-L, s(A,T)- Ty - S(A,) - Ad (Gl. 4.12)

Ip(T): Pyrometersignal; G: Geometriefaktor; Ts: Transmissionskoeffizient des Pyrometers;
S(49): spektrale Empfindlichkeit des Detektors bei Wellenldnge Ag; 4A: durchldssiger Bereich
des Interferenzfilters

Die Zusammenfassung aller bei Temperaturdnderungen anndhernd konstant bleibender
GrofBen fiihrt zur Pyrometerkonstante K:

K:G-TS-S(AO)-AJ,-/PC—‘ (Gl. 4.13)

0T
Durch das Einsetzen von (Gl. 4.10) in (Gl. 4.12) kann nach der Temperatur aufgeldst werden:

G,

z.h{WﬂJ

P

T(A) = (Gl. 4.14)

»Dazu ist aber die Kenntnis der Pyrometerkonstante K noétig, die entweder durch Kalibration
des Pyrometers am Schwarzkorper, oder, wie im vorliegenden Fall, durch indirekte
Kalibration am Schmelzplateau® bestimmt werden kann.<[7] S.46

Mit dem Programm HOTWIRE wird die indirekte Kalibration am Schmelzplateau und die
Bestimmung der Temperatur durchgefiihrt.

Das Programm HOTWIRE wurde im Zuge der Diplomarbeit von Sachsenhofer [12]
geschrieben.

4.5 Dichte

Die Dichtebestimmung wird mittels der von der CCD-Kamera vor und wéhrend des
Experiments aufgenommenen Schattenbilder bewerkstelligt. Abbildung 4.2 zeigt ein solches
Schattenbild wihrend der Expansion.

Die aufgenommenen Bilder werden im Programm WinSiS dargestellt, gegebenenfalls der
Kontrast verbessert, und als JPEG und ASCII-File gespeichert. Das Gesamtbild besteht aus
8x384 Pixel groflen Einzelbildern, die im Abstand von 2,8 us aufgenommen wurden.

Die Einzelbilder werden mit dem Programm WIREDIA ausgewertet. Dazu werden die 8
ibereinanderliegenden Zeilen der Einzelbilder summiert, wodurch sich Intensitétsprofile, wie
in Abbildung 3.8 dargestellt, ergeben und im Programm WIREDIA angezeigt werden. Hier
werden manuell die Minima und Maxima markiert, wonach die Breite des Profils auf halber
Hohe der Markierungen bestimmt wird. Da jeweils Kalt- und Heifbilder aufgenommen
werden, wird die relative Durchmesserzunahme der geheizten Probe bestimmt. Die
Temperaturzuordnung der Einzelbilder lauft dabei {iber die Zeit.

Durch die Annahme, dass der Probendraht aufgrund seiner Trédgheit in der kurzen
Experimentdauer radial, aber keinesfalls axial expandiert, wird die Dichtednderung iiber die

*® Ein solches Schmelzplateau ist in Abbildung 3.6 im Verlauf des abgebildeten Pyrometersignals zu sehen.
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Abbildung 4.2: Gesamtbild der Drahtexpansion

nur radial stattfindende Volumsédnderung dargestellt:

d, Y
p(T) = p, {d(T ) (GL.4.15)

p(T): Dichte bei Temperatur T; py: Dichte bei Raumtemperatur; dy: Probendurchmesser bei
Raumtemperatur; d(7): Probendurchmesser bei Temperatur T;

Zur Auswertung konnen meistens nur bestimmte Einzelbilder verwendet werden. Bei den
ersten Bildern kann keine Temperatur zugewiesen werden (noch unter 1100 K), und bei den
spiteren Bildern wiederum wird das Schattenprofil durch einsetzende Emission von Licht
nicht auswertbar.

4.6 Warmeleitfahigkeit

Das WIEDEMANN-FRANZ Gesetz setzt den elektronischen Anteil der Warmeleitfahigkeit
mit der elektrischen Leitfdahigkeit A in ein Verhéltnis. Dabei wird bei gut leitenden Metallen
davon ausgegangen, dafl die Wérmeleitung hauptsdchlich iiber den elektronischen Anteil
ablauft.

Lo LT

p el ,kom

(Gl. 4.16)
L: Lorenz-Zahl, hat nach [13] S. 324 den theoretischen Wert 2,45x 10 VK2,
Pel, kom: kompensierter, spezifischer elektrische Widerstand;

Allerdings kann bei Legierungen ein erheblicher Phononenbeitrag zur Wiarmeleitfahigkeit
vorhanden sein.
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4.7 Temperaturleitfahigkeit

Die Temperaturleitfahigkeit a ist definiert als:

A
c -d

p

A: Wirmeleitfahigkeit; c,: spezifische Warmekapazitit; d: Dichte

(GL. 4.17)

a=

Ist die Wirmeleitfahigkeit aus Abschnitt 4.6 bekannt und wird sie in (Gl.4.17) eingesetzt,
ergibt sich ein von der Volumszunahme unabhéngiger Ausdruck der Temperaturleitfahigkeit:

4 L-T
pel,o(T)'cp(T)'do

(GL. 4.18)

pet.o(T): nicht kompensierter spezifischer elektrischer Widerstand; dp: Dichte bei Raum-
temperatur
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5 Messergebnisse und Diskussion

5.1 Dichte

Temperatur (°C)
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Abbildung 5.1: Quadratische Durchmesserinderung in Abhéingigkeit von der Temperatur
Schwarze Kreise...Mef3werte
Rot...Fitkurven
Senkrecht schwarz strichliert...Schmelzanfang und -ende

In Abbildung 5.1 ist die berechnete quadratische Durchmesserdnderung, die laut Annahme
zugleich die Volumsinderung ist, dargestellt. Die Kreise stellen Werte der Einzelmessungen
dar. Die Ausgleichskurven sind im Festen durch einen Polynomfit 2. Grades um im Fliissigen
durch einen Linearfit berechnet worden. Die zwei senkrecht gestrichelten Linien stellen (auch
in weiteren Abbildungen) den Schmelzanfang und das Schmelzende dar.

Hierbei ergab sich von Raumtemperatur bis zum Schmelzanfang eine Zunahme der
quadratischen Durchmesserdnderung von 16 %. Am Institut fiir Experimentalphysik wurden
schon mehrere Stihle mit gleichem Versuchsaufbau gemessen. Im Vergleich zeigt sich, dass
die Volumszunahme bis zum Schmelzpunkt von 16 % zu grof} ist. Erfahrungsgemif3 liegt
diese fiir Stihle bei 4 % bis 9 %.

Es konnten weder systematische Fehler gefunden werden, noch ging die Volumsausdehnung
bis zum Schmelzpunkt bei wiederholter Messung und Auswertung zuriick.

Die Suche nach der moglicher Ursache und weitere Messungen werdenim Abschnitt 5.6
behandelt.

35



Im Zuge des Projekts, in dem diese Diplomarbeit verfasst wurde, wurde auch eine
Dilatometermessung von X153CrMoV12 am ARC-Seibersdorf in Auftrag gegeben Dabei
wurde bis zur Temperatur von 1873 K gemessen.

Temperatur (°C)
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Abbildung 5.2: Dilatometermessung des X153CrMoV12 von ARC
Blau...MeBlwert ARC
Rot...Fitkurven
Senkrecht schwarz strichliert...Schmelzanfang und -ende

Die Volumszunahme in Abhédngigkeit von der Temperatur ist in Abbildung 5.2 als blaue Linie
dargestellt. Zu erkennen ist dabei der Ubergang vom kubisch-raumzentrierten zum kubisch-
flichenzentrierten Gitter bei einer Temperatur von ca. 1100 K. Im Festen wurde der krz-
Bereich der Dilatometermessung linear gefittet und bis zum Schmelzanfang extrapoliert, da
davon ausgegangen wurde, da3 das krz-Gitter durch die schnelle Aufheizung im Experiment
nicht genug Zeit zur Umwandlung in ein kfz-Gitter hat. Im Fliissigen wurde die
Dilatometermessung ebenfalls linear gefittet und bis zu einer Temperatur von 2250 K
extrapoliert. Die linearen Fits sind die roten Geraden in Abbildung 5.2.

Die angenommenen temperaturabhéngigen Querschnittsinderungen lassen sich somit mit
(GI. 5.1) fiir die feste und mit (GI. 5.2) fiir die fliissige Phase angeben.

2
(1) =098 + 4,007-10°-T (273 <Tin K < 1525) (GL. 5.1)

0

d2
2
0

(T) = 0,982 +8,015-10°-T (1728 < T in K < 2200) (Gl. 5.2)
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Durch Einsetzen dieser zwei Gleichungen in (Gl. 4.15), wird die Dichte in Abhéngigkeit von
der Temperatur berechnet (siche Abbildung 5.3 blauer Graph). Durch quadratisches Fitten im
Festen und Fliissigen (in Abbildung 5.3 als rote Graphen zu sehen), ldsst sich die Dichte
temperaturabhénig in der festen Phase durch (Gl. 5.3) und in der fliissigen Phase durch
(GI. 5.4) angeben.
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Abbildung 5.3: Dichte in Abhéingigkeit der Temperatur
Blau...Dichte
Rot...Fitkurven
Senkrecht schwarz strichliert...Schmelzanfang und -ende

p(T)=17769,1 — 0,313-T+1,09-10°-7° (273 <TinK <1525, pinkg/m®)  (GL 5.3)

p(T)=17797,4 — 0,605 T+3,34-10>7° (1728 <T in K <2200, p inkg/m®) (Gl 5.4)
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5.2 Spezifische Enthalpie H(T) und spezifische
Warmekapazitat c,(T)

Temperatur (°C)
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Abbildung 5.4: Spezifische Enthalpie H(T) aus dem Pulsheizexperiment
Blau...Meflwert
Rot...Fitkurven

Senkrecht schwarz strichliert...Schmelzanfang und -ende

In Abbildung 5.4 ist der temperaturabhingige Verlauf der spezifischen Enthalpie Hg(T)
dargestellt. Die roten Linien sind die linear gefitteten Verldufe in der festen (Gl. 5.3) und
flissigen (GI. 5.4) Phase.

H(T)=-446,27 + 0,939-T (1200 < T in K < 1525, H in kJ’kg™) (GL. 5.5)
H(T)=21,81+0,814-T (1728 < T in K <2200, H in kJ’kg™) (GL. 5.6)
Das Einsetzen von (GIl. 5.5) und (Gl. 5.6) in (Gl. 4.4) ergibt jeweils die spezifischen

Wirmekapazitéten ¢, in der festen und fliissigen Phase mit 939 J kg"K" und 814 Jkg' K.
Die Schmelzenthalpie AH betrigt 442 kI'kg™.

Die spezifische Warmekapazitidt der DSC-Messung ist in Abbildung 3.10 dargestellt, die in
(Gl. 4.5) eingesetzt die spezifische Enthalpie in Abhédngigkeit der Temperatur ergibt und in
Abbildung 5.5 samt dem quadratischen Fit (Gl. 5.7) dargestellt wird.

H(T)=4513+0,39-T+ 129104  (473<TinK <1473, Hinklkg") (GL 5.7)
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Abbildung 5.5: Temperaturabhingige spezifische Enthalpie aus DSC-Messung
Schwarze...MeBBwert
Rot...Fitkurve
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5.3 Spezifischer elektrischer Widerstand p(T)
Temperatur (°C)
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Abbildung 5.6: Unkompensierter spezifischer elektrischer Widerstand in Abhiingigkeit
von der Temperatur
Blau...Meflwert
Rot...Fitkurven
Senkrecht schwarz strichliert...Schmelzanfang und -ende

In Abbildung 5.6 ist der temperaturabhdngige Verlauf des unkompensierten spezifischen
elektrischen Widerstands pe o(T) dargestellt. Die roten Graphen sind die quadratisch
gefitteten Verldufe in der festen (GI. 5.8) und fliissigen (GI. 5.9).

pet.o(T) = 0,636 + 8,83-10*T—2,8-107-72 (1200 < T in K < 1525, pet.o in pQm)  (Gl. 5.8)
pe.o(T)=1319+6,7-10°T+ 1,43-10”- T2 (1728 < T in K < 2200, pet.o in pQm)  (Gl. 5.9)
Die Multiplikation, bei eingesetzten Temperaturen aus dem jeweiligen Definitionsbereich,
von (GL. 5.8) mit (GI. 5.1) bzw. (Gl. 5.9) mit (G1.5.2) ergibt nach (Gl. 4.9) den kompensierten
spezifischen elektrischen Widerstand pe| kom(T), und ist in Abbildung 5.7 als blauer Graph
dargestellt. Auch hier lassen sich die Verldufe in fester und fliissiger Phase quadratisch fitten.
Die gefitteten Polynome in (Gl. 5.10), fest, und (GI. 5.11), fliissig, sind als rote Graphen in
Abbildung 5.7 dargestellt.

Petkom(T) = 0,6 +9,61-10°*T — 2,88-107-T2(1200 < T in K < 1525, ey, om in pQm) (Gl. 5.10)

Pet. kom(T) = 1,3 + 1,1-10°*T + 2,84:10°-T2 (1728 < T in K < 2200, ey, om in pQm) (Gl. 5.11)
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Abbildung 5.7: Kompensierter spezifischer elektrischer Widerstand in Abhéangigkeit
der Temperatur
Blau...MeBwert
Rot...Fitkurven
Senkrecht schwarz strichliert...Schmelzanfang und -ende

Wie in Abschnitt 4.1 bereits erwdhnt, wurden den Messwerten des Pulsheizexperiments iiber
einen Enthalpievergleich von Pulsheizung und DSC auch Temperaturen unter 1100 K
zugeordnet. Daraus konnten ebenfalls die spezifischen elektrischen Widerstinde in
unkompensierter und kompensierter Form ermittelt werden. Alle ermittelten spezifischen
elektrischen Widerstinde aus der Pulsheiz- und DSC-Messung sind in Abbildung 5.8
zusammengefalit, wobei der blaue Verlauf die unkompensierten und der rote Verlauf die
kompensierten Werte darstellt. Zu erkennen ist dabei, dass der spezifische elektrische
Widerstand bis in den Temperaturbereich von etwa 950 K sehr stark zunimmt und
anschlieBend etwas flacher, mit einem Sprung im Ubergangsbereich fest-fliissig, weitergeht.
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Abbildung 5.8: Spezifische elektrische Widerstinde in Abhiingigkeit der Temperatur

aus Pulsheiz- und DSC-Messung; untere Kurven unkompensiert, obere
Kurven kompensiert

Rot...DSC-Messung

Blau...Pulsheiz-Messung

Senkrecht schwarz strichliert...Schmelzanfang und -ende
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5.4 Warmeleitfahigkeit A(T)

Die Wiarmeleitfahigkeit wurde nach (Gl. 4.16) mittels DSC- und Pulsheiz-Daten berechnet
und ist in Abbildung 5.9 als griiner bzw. blauer Graph dargestellt. Durch den starken Anstieg
des spezifischen Widerstands bis etwa 950 K ergibt sich fiir die Warmeleitfahigkeit der
ungewdhnliche Verlauf, dass sie zunédchst bis etwa 900 K sinkt und dann wieder steigt.
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Abbildung 5.9: Wirmeleitfihigkeit in Abhiingigkeit von der Temperatur aus Pulsheiz-
und DSC-Messung
Griin...DSC
Blau...Pulsheizung
Rot...Fitkurven der Pulsheizung
Senkrecht schwarz strichliert...Schmelzanfang und -ende

Die Wirmeleitfahigkeit kann im Bereich der Pulsheizmessung im Festen und Fliissigen als
Gerade dargestellt werden, (Gl. 5.12) und (Gl. 5.13), beide sind rot in Abbildung 5.9
eingezeichnet. Durch den ungewOhnlichen Verlauf der Warmeleitfahigkeit aus der DSC-
Messung konnte kein geeignetes zusammenhéngendes Polynom gefunden werden. Es wurden
daher zwei Bereiche, einer bis 988 K und der andere ab 988 K, gewihlt und quadratisch
gefittet. (GL.5.12), (GL.5.13), (GL.5.14) und (GL.5.15) haben die Dimension [W-K'm™].

MT) =423+ 1,473-10%T (1200 < T in K < 1525, 1 in W-K''m™)(Gl. 5.12)
MT)=4,89 +1,357-10%T (1728 < T in K <2200, 1 in W-K''m™)(Gl. 5.13)

MT)=46,65 - 5,66:10%T+2,932:107-7 (473 <TinK <998, Lin W-K'm") (Gl 5.14)
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MT)=17,57-6,04-107-T+ 7,958-10° 7% (998 <Tin K < 1473, Lin W-K'm™) (GI. 5.15)

5.5 Temperaturleitfahigkeit a(T)

Die Temperaturleitfahigkeit wurde nach (Gl. 4.18) aus den DSC- und Pulsheizdaten berechnet
und in Abbildung 5.10, mit schwarzem und blauem Graphen, dargestellt. Hier konnte der aus
den Pulsheizdaten berechnete Anteil in fester und fliissiger Phase durch Geraden, (Gl. 5.16)
und (GL. 5.17) gefittet werden.
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Abbildung 5.10: Temperaturleitfihigkeit aus DSC- und Pulsheizmessung in
Abhingigkeit von der Temperatur
Griin...DSC
Blau...Pulsheizung
Rot...Fitkurven der Pulsheizung
Senkrecht schwarz strichliert...Schmelzanfang und -ende

a(T) = 0,434 +0,002:T (1200 < T in K < 1525,ain 10%m>s™") (Gl. 5.16)
a(T) = 0,102 + 0,003 T (1728 < T in K <2200, a in 10®m2s™") (Gl. 5.17)
In Abbildung 5.10 ist zu erkennen, dass die aus der DSC bzw. aus der Pulsheizung
bestimmten Temperaturleitfadhigkeiten im Festen nicht iibereinstimmen. Dies ist nicht weiter

verwunderlich, da im Zuge des Pulsheizens Strom und Spannungsabfall durch die Probe
gemessen werden und somit der Phononenanteil der Temperaturleitung nicht wiedergegeben
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werden kann. Im Fliissigen allerdings lduft die Temperaturleitung nur mehr iiber die
Elektronen womit dort die Temperaturleitfdhigkeit richtig wiedergegeben werden kann.

Der Verlauf der Temperaturleitfahigkeit die mittels DSC-Daten berechnet wurde ist nur
teilweise korrekt. Dies liegt an den wie im Abschnitt 3.2 bereits erwdhnten Umwandlungen
die in der Warmekapazitit zu sehen sind und sich letztlich durch Anwendung von (Gl. 4.18)
in der Temperaturleitfahigkeit wiederfinden.

5.6 Zu grosse Expansionsmessung - Evaluierung

Es wurden mehrere Proben gemessen, wobei sich keine Anderung der Expansion ergab, und
systematische Fehler ausgeschlossen werden konnten. In den HeiBbildern, eines ist in
Abbildung 4.2 zu sehen, wurden Schlieren gesehen. Dabei wurden an der Probenoberfldche
verbliebene Korrosionen vermutet, die wiahrend dem Pulsheizen weggesprengt werden und zu
einem grofler gemessenen Drahtdurchmesser filhren. Um ein Auftreten dieser Korrosionen,
die sich durch Verwendung von Schleifpapier nicht vollstindig entfernen lassen konnen, als
mogliche Ursache der zu groBen Expansion auszuschliessen, wurden vom Projektpartner
Bohler Edelstahl GmbH & Co KG noch verbliebene Probendrihte mit 0,5 mm und 0,7 mm
Durchmesser des gleichen Stiicks gebeizt. Nach dem Beizen wiesen die Dréhte statt der
vormals 0,5 mm bzw. 0,7 mm nun einen Durchmesser von 0,45 mm bzw. 0,65 mm auf.
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Abbildung 5.11: Volumsinderung in Abhingigkeit von der Temperatur bei unter-
schiedlichen Durchmessern
Schwarz...0,5S mm ungebeizt
Rot...0,5 mm gebeizt
Blau...0,7 mm gebeizt
Griin...ARC-Seibersdorf
Senkrecht schwarz strichliert...Schmelzanfang und -ende
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Das Resultat der neuen Expansionsmessungen ist mit den urspriinglichen Messergebnissen
des ungebeizten Probendrahts und der Dilatometermessung in Abbildung 5.11dargestellt.

In den Heiflbildern der gebeizten Proben wurden in der Tat keine Schlieren mehr gesehen.
Allerdings wurde noch immer eine zu grole Expansion bis zum Schmelzpunkt beobachtet.
Die Zunahme der Expansion mit kleiner werdendem Durchmesser lieB wiederum die Idee
eines systematischen Fehlers aufkommen, der im Abbildungssystem der CCD-Kamera liegen
konnte. Diese ,,Vermutung® musste allerdings wieder fallen gelassen werden, nachdem die
Verhiltnisse von mittels Kaltbild zu mit Lasermikrometer bestimmten Durchmessern, fiir
unterschiedliche Drahtdurchmesser, keinen wesentlichen Unterschied ergaben.

Letztlich dringte sich die Annahme auf, dass es durch das Drahtziehen selbst zu einer
Anderung im Gefiige der Stahlprobe gekommen sein kénnte. Dadurch kénnte sich u. U. eine
Gefiigeanordnung ergeben die eine hohere Stromleitung durch Gefiigeteile mit einem anderen
Ausdehnungskoeffizienten ergibt. Dies wiirde bedeuten, dass diese Gefiigeteile durch den
hoheren Stromfluss auch mehr Wiarmeenergie abbekommen wiirden, und dadurch ein
unterschiedliches ~ Ausdehnungsverhalten  gegeniiber  der  vorher  vorliegenden
Gefiigeanordnung des Stahls zeigen konnte.

Vom Projektpartner Bohler Edelstahl GmbH & Co KG wurden Schliffbilder der ungebeizten
Probendridhte mit 0,5 und 0,7 mm Durchmesser erstellt (siche Abbildung 5.12 und 5.13) und
auf Karbidverteilungen untersucht. Dabei ergab sich fiir beide Probendrihte eine sehr
dhnliche Verteilung an Karbidkorndurchmessern und Karbidhéufigkeit pro Flidche. Somit
wurde auch diese mogliche Erkldrung verworfen.

r

60pm
Abbildung 5.12: Schliffbild des Drahtes mit 0,5 mm Durchmesser
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r 1

60pm
Abbildung 5.13: Schliffbild des Drahtes mit 0,7 mm Durchmesser

Zum Zeitpunkt der Fertigstellung dieser Diplomarbeit konnte keine Erklarung der zu hohen
Expansion gegeben werden.
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6 Unsicherheitsanalyse

Die Unsicherheitsanalyse der Messapparatur basiert auf der Dissertation von Wilthan [8].
Wilthan ging dabei nach der GUM*-Norm aus [14] vor, welche auch in dieser Diplomarbeit
Verwendung fand. Die Unsicherheiten wurden jeweils mit Erweiterungsfaktor k = 2 berechnet
und gelten jeweils fiir einzelne Messwerte. Da jeweils Mittelwerte als Messwerte verwendet
wurden, kann es zu einer Verringerung der Unsicherheit kommen.

Da in Wilthans Dissertation [8] die temperaturabhéngige Dichtednderung nicht betrachtet
wurde, wurde die Unsicherheit der Dichtednderung nach [15] und die Unsicherheit der davon
abhédngigen GroBen nach GUM bestimmt.

6.1 Dichte

Die Unsicherheit der quadratischen Querschnittsinderung wurde aus der Standardabweichung
der Messdaten nach [15] berechnet. Es ergab sich eine Unsicherheit von maximal 3,5 % in der
festen Phase und maximal 2,5 % in der fliissigen Phase mit einem Erweiterungsfaktor k =2. In
Tabelle 6.1 ist die bezogene erweiterte Unsicherheit angegeben.

Tabelle 6.1: Bezogene erweiterte Unsicherheit fiir die Messdaten

Gemessene Werte Unsicherheit (k=2)/ %
p(293 K) + 0,1
p(T) in der festen Phase beim Pulsheizen +4
p(T) in der fliissigen Phase beim Pulsheizen +2.9
6.2 Enthalpie

Die Unsicherheit der aus der DSC-Messung erhaltenen spezifischen Warmekapazitit wurde
bereits in Wilthans Diplomarbeit [11] bestimmt und hat den Wert von 3%. Die bezogene
erweiterte Unsicherheit der spezifischen Enthalpie ergibt beim Pulsheizen 5,5 % in der festen
Phase und 4 % in der fliissigen Phase. Werte fiir die bezogene erweiterte Unsicherheit, die
sich aus der Enthalpie ergeben oder aus der DSC- Messung stammen, sind in Tabelle 6.2
angegeben.

Tabelle 6.2: Bezogene erweiterte Unsicherheit fiir die Messdaten

Gemessene Werte Unsicherheit (k=2)/ %
cp(T) in der festen Phase beim Pulsheizen +7,8

¢p(T) in der fliissigen Phase beim +5,3
Pulsheizen

AH +21

** Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement
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6.3 Widerstand

Die bezogene erweiterte Unsicherheit des unkompensierten spezifischen Widerstands beim
Pulsheizen ergibt sich zu 2,1 % in der festen und zu 2 % in der fliissigen Phase. Die
Unsicherheit fiir den kompensierten elektrischen Widerstand ist in Tabelle 6.3 angegeben.

Tabelle 6.3: Bezogene erweiterte Unsicherheit fiir die Messdaten

Gemessene Werte

Unsicherheit (k=2)/ %

Prom(T) in der festen Phase

+4,7

prom(T) 1n der fliissigen Phase

+3,7

6.4 Warmeleitfahigkeit

Die bezogene erweiterte Messunsicherheit der Warmeleitfahigkeit ist in Tabelle 6.4 gegeben.

Tabelle 6.4: Bezogene erweiterte Unsicherheit fiir die Messdaten

Gemessene Werte

Unsicherheit (k=2)/ %

A(T) in der festen Phase

+54

A(T) in der fliissigen Phase

+4,3

6.5 Temperaturleitfahigkeit

Die erweitere Messunsicherheit der Temperaturleitfahigkeit ist in Tabelle 6.5 gegeben.

Tabelle 6.5: Bezogene erweiterte Unsicherheit fiir die Messdaten

Gemessene Werte

Unsicherheit (k=2)/ %

a(T) in der festen Phase +9.3
a(T) in der fliissigen Phase +6,5
a(T) aus DSC-Messung + 5,0
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7 Zusammenfassung

7.1 Experiment

Die im Zuge dieser Diplomarbeit aus Messungen bestimmten thermophysikalischen Daten
des Stahls X153CrMoV12 sind in Abschnitt 7.2 nochmals iibersichtlich zusammengefasst.
Das Auftreten einer zu groflen Expansion des Materials beim Pulsheizen konnte bis dato nicht
erklart werden.

Der an der CCD-Kamera durchgefiihrte Umbau in den 8 Zeilen Betrieb zur Verkiirzung der
Zeitabstinde zwischen den Bildern liefert ein zur Expansionsbestimmung qualitativ
geeignetes Profil.

7.2 Thermophysikalische Daten

Dichte:
dZ
?(T) =0,988 + 4,007'10'5'T (273 <Tin K < 1525)
0
2

d
?(T) =0,982+8,015-10°-T (1728 < T in K <2200)

0

Spezifische Enthalpie:

Aus Pulsheizung:
H(T) =- 446,27+ 0,939-T (1200 < T in K < 1525, H in kJ'kg ™)
H(T)=21,81+0,814T (1728 < T in K <2200, H in kJ kg ™)

Aus DSC:
H(T)=45,13+0,39°T + 1,29-10*T> (473 <TinK <1473, Hin kJ’kg")

Schmelzwdrme:
AH = 443 kJ kg

Spezifischer volumskompensierter elektrischer Widerstand.:
petkom(T) = 0,6 +9,61-10*T — 2,88-107-T? (1200 < T in K < 1525, pel, kom in pnQ-m)
Pl kom(T) = 1,3+ 1,1-10*T + 2,84:10°-T2 (1728 < T in K < 2200, pei, kom in pn€2-m)

Wiérmeleitfihigkeit:
Aus Pulsheizmessung:
AT)=4,23+1,473:10%T (1200 < T in K < 1525, L in WK "'m™)
AT)=4,89+1,357-10*T (1728 < T in K <2200, A in W-K"*m™)
Aus DSC:

MT) =46,65-5,66:10>T +2,932:107-T> (473 <TinK <998, A in W-K''m™)
MT)=17,57 - 6,0410>-T + 7,958-10%T2 (998 < T in K < 1473, L in W-K"'m™)

Temperaturleitfihigkeit:
a(T) = 0,434 +0,002-T (1200 < T in K < 1525, a in 10%m?s™)
a(T)=0,102 + 0,003-T (1728 < T in K <2200, a in 10°m2s™)
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