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Kurzfassung

Die Mikrostruktur von niedriglegierten Stdhlen mit dem so genannten TRIP-Effekt,
kurz fiir ,, Transformation Induced Plasticity “, besteht aus Ferrit, Bainit, sowie me-
tastabilem Restaustenit. Dieser Austenit wandelt bei plastischer Verformung in Mar-
tensit um, was durch den Volumensprung zu einer Erhhung der Verfestigungsrate im
Vergleich zu Stdhlen ohne TRIP-Effekt fithrt. Die Aufgabe der Diplomarbeit bestand
darin, die Vorgénge bei der Phasenumwandlung auf mikrostruktureller Ebene zu beob-
achten und zu charakterisieren, was wegen der Feinheit des Gefiiges sehr schwierig ist.
Dazu wurden moderne experimentelle Methoden eingesetzt, wie lokale Verformungs-
messung mittels digitaler Bildkorrelation und . Electron Backscatter Diffraction® zur

Bestimmung der Kristallstruktur.

Zugversuche wurden sowohl ex-situ als auch in-situ im einem hochauflésenden Ras-
terelektronenmikroskop durchgefiihrt, um bei unterschiedlichen Verformungsschritten
Bilder der Mikrostruktur bei hohen Vergréflerungen abzuspeichern. Mittels digitaler
Verarbeitung dieser Bilder war es moglich, die Entwicklung der lokalen Dehnungsver-
teilung wihrend des Zugversuches zu untersuchen. Die Versuchsdurchfithrung wurde
soweit verbessert, dass es moglich war, das Verhalten weniger Korner wéhrend der
Verformung zu studieren. So gelang es erstmals, die verformungsinduzierte Phasenum-
wandlung von einzelnen Austenitkérnern direkt sichtbar zu machen. Transformierte,
ehemalige Austenitkorner zeigten dabei charakteristische, neue Oberflichenstrukturen.
Weiters konnten erstmals die lokalen Dehnungen der Phasenumwandlung direkt quan-

tifiziert werden.
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Die Notwendigkeit der Gewichtsreduktion bei gleichzeitig steigenden Sicherheitsanfor-
derungen in der Automobilbranche forderte die Entwicklung so genannter ,advanced
high-strength steels“. Diese mikrolegierten Stahlsorten weisen durch das Multiphasen-
gefiige exzellente Umformbarkeit bei gleichzeitig hohen Festigkeiten auf. Ein besonderer
Typus dieser Stédhle sind TRIP-Stdhle, wobei TRIP fiir “transformation-induced pla-
sticity “ steht.

Die positive Wirkung eines Multiphasengefiiges ist auf die unterschiedlichen Festigkei-
ten der einzelnen Bestandteile zuriickzufithren. Feste Einschliisse, beispielsweise Mar-
tensit, welche von einer weicheren ferritischen Matrix umschlossen sind, zwingen den
Ferrit bei Verformung zu hoheren Dehnungen und zur Erzeugung von so genannten
»geometrisch notwendigen Versetzungen® [1]. Dies resultiert in hoheren Verfestigungs-
raten, gleichbedeutend mit hoheren Gleichmafidehnungen, im Vergleich zu homogenen
Materialien.

Die Mikrostruktur von Stdhlen mit dem so genannten TRIP-Effekt besteht aus Ferrit,
Bainit sowie metastabilem Restaustenit. Dieser Austenit wandelt bei plastischer Ver-
formung in Martensit um und erzeugt durch den Volumensprung (Austenit ist dichter
gepackt als Martensit) zusatzliche Versetzungen. Aufgrund dieser zusatzlichen Plasti-
fizierung und der hoheren Festigkeit des Martensits im Vergleich zum Austenit ist die
Verfestigungsrate im Vergleich zu Stahlen ohne TRIP-Effekt nochmals erhéht.
Diesem TRIP-Effekt ist das Hauptaugenmerk der durchgefithrten Diplomarbeit ge-
widmet. Motivation und Ziel der Diplomarbeit ist es, die Vorgidnge bei der Phasen-
umwandlung auf mikrostruktureller Ebene zu charakterisieren, wobei vor allem die am
Erich-Schmid-Institut in den letzten Jahren entwickelte Methode der digitalen Bildkor-
relation zur Anwendung kommen wird. Damit soll ein weiterer Beitrag zum Verstéindnis
des Effektes der verformungsinduzierten Phasenumwandlung, welcher auch in anderen
Werkstoffen vorhanden sein kann, geschaffen werden.

Um die Wirkungsweise dieser Phasenumwandlung zu verstehen, wurden ex-situ Zug-
versuche durchgefiihrt, wobei zwischen den einzelnen Verformungsschritten im Raster-
elektronenmikroskop Bilder der Mikrostruktur in hohen Vergroflerungen aufgenommen
wurden. Mithilfe der digitalen Bildkorrelation ist es moglich, die auf der mikrostruk-
turellen Ebene inhomogen verteilten Dehnungen in Form von Dehnungskarten darzu-
stellen. Die Dehnungsverteilungen entlang der Austenitkorngrenzen kénnen dann auf
Hinweise einer Phasenumwandlung untersucht werden.

Um umgewandelte Kérner mithilfe ihre Kristallstruktur verldsslich identifizieren zu

kénnen, wurde auf ,,electron backscatter diffraction®, kurz EBSD, zuriick gegriffen.
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2.1. Metallurgie der niedriglegierten TRIP-Stahle

2.1.1. Legierungselemente

Um den TRIP-Effekt nutzen zu konnen, muss bei Raumtemperatur metastabiler Rest-
austenit (RA) vorliegen. Wihrend bei den hochlegierten TRIP-Stéhlen klassische Aus-
tenitstabilisatoren wie Nickel zum FEinsatz kommen, erfolgt die RA-Stabilisierung in
einem niedriglegierten TRIP-Stahl hauptséchlich durch Kohlenstoff und Mangan [2].
Typische Legierungen weisen Kohlenstoffgehalte von 0,1 - 0,2 Massenprozenten (m%)

sowie jeweils 0 - 2 m% an Aluminium, Silizium und Mangan auf.

Im Folgenden soll kurz auf die Wirkungsweisen einzelner, ausgewahlter Legierungsele-

mente eingegangen werden.

e Kohlenstoff ist das wichtigste Legierungselement im TRIP-Stahl und bewirkt
eine chemische Austenitstabilisierung. Weiters hat der Kohlenstoffgehalt einen
groflen Einfluss auf die Festigkeit der Phasen, insbesondere im Austenit und Mar-

tensit.

e Silizium ist ein starker Mischkristallhérter und Ferritstabilisator. Wahrend der
Bainit-Haltestufe (vgl. Abb. 2.1) behindert Silizium die Ausscheidung von Kar-
biden und verbessert so die Kohlenstoffanreicherung im Austenit [3]. Hohe Sili-
ziumgehalte wirken sich jedoch negativ auf die Oberflichenqualitat, Galvanisier-

sowie Schweifibarkeit aus.

e Aluminium ist ein Ferritstabilisator und behindert Karbidausscheidungen. Ob-
wohl dieser Effekt im Vergleich zu Silizium schwicher ausgeprégt ist, wird Sili-
zium teilweise durch Aluminium ersetzt, um die Oberflichenqualitat zu verbes-
sern [4]. Da Aluminium im Gegensatz zu Silizum nicht mischkristallhértend wirkt,
besitzen rein-Al-legierte TRIP-Stihle niedrigere Zugfestigkeiten als Al-Si-legierte
TRIP-Stahle [5].

e Phosphor ist ein Ferritbildner, behindert Karbidausscheidungen, wirkt gleich-
zeitig als starker Mischkristallhéirter im Ferrit und wird deshalb oft in Verbin-
dung mit Aluminium hinzulegiert [4]. Weiters férdert Phosphor die Bildung von
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kleinen, sehr stabilen Restaustenitkornern [6]. Aufgrund der starken Seigerungs-

neigung werden nur geringe Mengen an Phosphor hinzulegiert.

e Mangan verlangsamt die Umwandlungsgeschwindigkeit in der Perlit- und Bai-
nitstufe und ermoglicht so eine geringere kritische Kiihlrate sowie die Austenit-

stabilisierung bei der Bainittemperatur [4].

2.1.2. Wiarmebehandlung

Der wichtigste Schritt bei der Produktion eines TRIP-Stahles ist die Kohlenstoffanrei-
cherung im Austenit durch eine geeignete Warmebehandlung (Abbildung 2.1, aus [7]).
Da die genaue Temperaturfiilhrung von der jeweiligen Legierungszusammensetzung

abhangig ist, wird diese nachfolgend nur schematisch beschrieben.

T
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Abbildung 2.1.: Schematische Beschreibung der Phasenumwandlungen wihrend einer typischen TRIP-

Wirmebehandlung. Unerwiinschte Phasenumwandlungen sind kursiv dargestellt [7].

In der ersten Stufe der Warmebehandlung wird das gewalzte Material bei einer in-
terkritischen Temperatur (Ti,serkritiscn) IM a-y-Zweiphasengebiet einige Minuten lang
geglitht. Dabei tritt Rekristallisation, Zementitauflosung, sowie Austenitbildung auf.
Abhéngig von der Glithtemperatur konnen die Mengen an Ferrit und Austenit, sowie
der Kohlenstoffgehalt im Austenit eingestellt werden, wobei zu geringe Temperaturen
oder Gliihzeiten zu einer unrekristallisierten Mikrostruktur mit unaufgeldstem Zemen-
tit fithren konnen [2].

Anschliefend wird auf eine Temperatur 7j,encn, abgekiihlt. Abhangig von der Kiihlrate

bildet sich voreutektoider Ferrit, was im Austenit zu einer Kohlenstoffanreicherung
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fithrt. Dieser Prozess ist bei geringen Kiihlraten im Temperaturbereich zwischen 700 °C
und 600 °C besonders effizient [2]. Die Ausscheidung von perlitischen Zementitlamellen
sollte dabei aber vermieden werden, um ausreichend Kohlenstoff fiir die Anreicherung
im Austenit zur Verfiigung stellen zu kénnen. Die Temperatur des Materials sollte
dementsprechend nicht zu lange im Bereich zwischen 700 °C und 550 °C liegen [7].
Von der Temperatur Tyyene, wird auf die Auslagerungstemperatur 7Toveraging abge-
schreckt. Beim Halten auf dieser Temperatur tritt im Austenit eine bainitische Um-
wandlung auf, wobei die Ausscheidung von Karbiden durch Legierungselemente (Si,
Al, P) unterdriickt wird. Der {iberschiissige Kohlenstoff eines zu so genanntem "bainiti-
schem Ferrit’ umgewandelten Austenitkorns reichert sich im verbliebenen Restaustenit
an. Dabei verbessert eine Temperaturerhohung zwar die Umwandlungskinetik, ernied-
rigt aber gleichzeitig die treibende Kraft zur Umwandlung - fiir optimale Bainitgehalte
miissen Temperatur und Zeit aufeinander abgestimmt werden. Bei zu hohen Auslage-
rungstemperaturen und -zeiten sind zusétzlich unerwiinschte Zementitausscheidungen
moglich [2].

Beim abschliefenden Abkiihlen auf Raumtemperatur konnen unzureichend stabilisier-

te, grofle Austenitkorner in Martensit umwandeln.

Abb. 2.2 verdeutlicht schematisch die beschriebenen Vorgiange innerhalb eines Aus-
tenitkorns (linkes Bild) wihrend der Warmebehandlung. Die Dichte der Punkte ist
dabei ein Maf fiir die lokale Kohlenstoftkonzentration, welche im Austenit aufgrund
der Ferritbildung (mittleres Bild) und der Bainitbildung (rechtes Bild) zunimmt.

Abbildung 2.2.: Schematische Darstellung der Phasenumwandlungen wihrend der TRIP-
Wirmebehandlung und der Kohlenstoffanreicherung im Restaustenit. Die Dichte der
Punkte ist ein Maf fiir die Kohlenstoffkonzentration. (o = Ferrit, v = Austenit,

TF = umgewandelter Ferrit, v = Restaustenit, B = Bainit) [6].
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2.2. Metallographie der niedriglegierten TRIP-Stahle

Das Gefiige eines unverformten, niedriglegierten TRIP-Stahles besteht aus den Phasen
Ferrit, Bainit, Martensit und metastabilem Austenit. Martensit entsteht bei der letzten
Abkiihlung vorwiegend in groflen Austenitkérnern, die aufgrund ihrer Gréfle und des zu
geringen Kohlenstoffanteils nicht ausreichend stabilisiert wurden. Besonders die Phasen
Austenit und Martensit, sowie Ferrit und Bainit kénnen aufgrund ihrer Ahnlichkeit oft

nicht zweifelsfrei voneinander unterschieden werden.

Fiir lichtmikroskopische Untersuchungen zéhlen die Farbétzungen nach LePera [8],
Klemm [9] und De et. al. [10] zu den am haufigsten angewendeten Methoden. Bei
diesen Farbétzungen bildet sich iiblicherweise ein Niederschlag auf den unedleren, an-
odischen Bestandteilen.

Nach Angeli und Kneissl [11] ist die unter dem Lichtmikroskop wahrgenommene Farbe
von der Schichtdicke abhéingig. Da kohlenstoffreiche Phasen edler sind, bleibt Austenit
weif}, wihrend die ferritischen Bestandteile, abhéngig von der Dicke des resultierenden
Niederschlags, eingefarbt werden.

Martensit weist in etwa den gleichen Kohlenstoffanteil wie Austenit auf. Durch Git-
terstorungen werden die atomaren Bindungen geschwéicht; deshalb sollte Martensit, bei
gleichem C-Anteil, etwas unedler als Austenit sein. Weiters kénnte der Martensit durch
die Atzung leicht angegriffen werden, wodurch das Licht diffus gestreut wird und der
Eindruck einer 'braun-Farbung’ entsteht [11]. Abbildung 2.3 ist ein Beispiel fiir eine
typische LePera-gedtzte TRIP-Mikrostruktur.
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Abbildung 2.3.: LePera-Atzung einer unverformten TRIP800-Probe (zur Verfiigung gestellt von der
voestalpine Stahl GmbH Linz).

Eine weitere Moglichkeit bietet beispielsweise das Heat Tinting, bei dem eine Probe fiir
2,5 h bei 260 °C an Luft erwdrmt wird. Dabei bildet sich eine von der jeweiligen Phase
unterschiedlich dicke Oxidschicht, die wiederum zu einer unterschiedlichen Farbwirkung
unter dem Lichtmikroskop fiihrt und eine Unterscheidung der Phasen erméglicht [12].
Ist im Rahmen der quantitativen Metallographie hochste Genauigkeit erwiinscht, bietet

sich die Interferenzschichten-Metallographie an [13].

2.2.1. Metallographische Untersuchung einer C(T)-Probe

In Abbildung 2.4 sind lichtmikroskopische Aufnahmen einer C(T)-Probe dargestellt, die
nach einem geringen Rissfortschritt poliert und einer Klemm-Farbédtzung unterzogen
wurde. Austenit wurde durch die Atzung nicht angegriffen und erscheint in diesen

Aufnahmen strahlend weif3.

Abb. 2.4 (a) zeigt eine Ubersichtsaufnahme der C(T)-Probe, wobei ein Bereich um den
fortgeschrittenen Riss markiert ist. Die Farbatzung in diesem Rissbereich wirkt dunk-
ler als die restliche Probenfliche. Abb. 2.4 (b) bis (d) zeigen 1000-fach vergroferte

Detailaufnahmen aus dem Bereich vor dem Riss mit zunchmenden Abstand zur Riss-



Kapitel 2. Grundlagen 9

spitze. In Abb. 2.4 (b) ist die Aufnahme aus der Prozesszone direkt vor der Rissspitze
dargestellt, in der nur ein sehr geringer Anteil an strahlend weiffem Austenit erkenn-
bar ist. Mit zunehmendem Abstand zur Rissspitze (Abb. 2.4 (¢) und (d)) steigt der

Austenitanteil.

Offensichtlich fiihrte die hohe mechanische Beanspruchung in der Prozesszone zu einer
Verringerung des lokalen Austenitgehalts. In der Tat wandelt metastabiler Austenit bei
ausreichender Belastung in Martensit um und liefert somit die Grundlage fiir den so
genannten TRIP-Effekt.

(c) (d)

Abbildung 2.4.: Klemm-Farb#tzung einer getesteten C(T)-Probe. (a) Ubersichtsaufnahme der Rissum-
gebung bei 50-facher Vergréflerung mit markierter Prozesszone, (b) bis (d) 1000-fach
vergroBerte Detailaufnahmen mit steigendem Abstand zum Riss. Wihrend der Anteil
an strahlend weiflem Austenit in der Prozesszone unmittelbar vor dem Riss in (b) sehr
gering ist, ist dieser prominent in (d) erkennbar. (A = Austenit, strahlend weif}; M =

Martensit, weifl bis beige; F' = Ferrit, blau bis braun)
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Fir diese Untersuchung wurde eine zweistufige Farbitzung angewendet. Zuerst wur-
den die Korngrenzen mit einer auf 60 °C erwiarmten V2A-Beize angeétzt, anschlieflend
erfolgte die Farbédtzung mit einer Klemm-L&sung. Die Zusammensetzungen der beiden

Losungen sind in Tabelle 2.1 aufgelistet [14].

Tabelle 2.1.: Zusammensetzungen der Atzlosungen fiir die Farbitzung nach Klemm.

V2A-Beize Klemm-Losung

100 ml H2O dest. 100 ml geséttigte Natriumthiosulfatlosung
100 ml HC1 2,5 g Kaliummetabisulfit
10 ml HNO3

0,6 ml Vogel-Sparbeize
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2.3. Eigenschaften der niedriglegierten TRIP-Stadhle

2.3.1. Phanomenologische Beschreibung des TRIP-Effektes

Die guten Verformungseigenschaften der TRIP-Stdhle ergeben sich prinzipiell aus der
erhthten Verfestigung durch den Effekt der verformungsinduzierten Martensitbildung.
Eine anschauliche, phanomenologische Darstellung dieses Effektes liefert Abb. 2.5. Sie
zeigt eine Zugprobe unter Belastung (1). Aufgrund der Phasenumwandlung in einem
Bereich mit hoher Dehnungskonzentration (2) wird dieser, zusatzlich zu den durch die
Verformung erzeugten Versetzungen, verfestigt, wodurch benachbarte Bereiche solan-
ge die Verformung aufnehmen miissen, bis auch dort eine Phasenumwandlung auftritt
(3) [15]. Durch die erhohte Verfestigungsrate gegeniiber reiner Verfestigung durch Ver-

setzungsbildung verbessert sich somit die Gleichmafidehnung und damit die Umform-

barkeit.
(1) &
00000 ,
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Abbildung 2.5.: Schematische Einschniirverzogerung einer Zugprobe durch den TRIP-Effekt [15]
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2.3.2. Aligemeines

Seit der Entdeckung der verformungsinduzierten v — o’-Umwandlung durch Zackay
et. al. [16] war der TRIP-Effekt Gegenstand einer Vielzahl an Studien. Die Komple-
xitét der Mikrostruktur (insbesondere die Variation von Grofle, Zusammensetzung und
Morphologie der Austenitkorner) erschwert dabei jedoch die Untersuchungen iiber die
Zusammenhinge zwischen Prozessparametern, chemischer Zusammensetzung, der Mi-
krostruktur und den mechanischen Eigenschaften von TRIP-Stiahlen [17]. Prinzipiell ist
das hervorragende Festigkeits- zu Duktilitdtsverhéltnis der TRIP-Stahle auf folgende

drei Eigenschaften zuriickzufiihren:

e Multiphasen-Gefiige im TRIP-Stahl

Die tiberlegenen Eigenschaften der Multiphasenstéhle (AHSS - ..advanced high-
strength steels“) gegeniiber den konventionellen Stidhlen sind schon seit langerem
bekannt. Ashby [1] fithrte dies auf den Unterschied in den Festigkeiten der ein-
zelnen Bestandteile zuriick. Wird ein Gefiige mit unterschiedlich festen Bestand-
teilen deformiert, so wird sich die festere Phase im Vergleich zur weicheren Phase
nur wenig bis gar nicht verformen, wodurch Verformungsgradienten entstehen.
Um die Kompabilitdt zwischen den Phasen weiterhin zu gewéhrleisten, miissen
so genannte ‘geometrisch notwendigen Versetzungen’ erzeugt werden. Diese Ver-
setzungen entstehen zusitzlich zu den ’statistisch verteilten’ Versetzungen und

verbessern so die Verfestigungsrate.

Mithilfe von Nanohértemessungen sowie Neutronendiffraktometrie konnten Jac-
ques et. al. [18] die Festigkeiten der einzelnen Phasen bestimmen, Abb. 2.6. Ob-
wohl diese von der Legierungszusammensetzung beeinflusst werden (zB Silizium),

kénnen folgende generelle Schliisse gezogen werden:

— Ferrit bildet die weichste Phase, gefolgt von Bainit. Die hohere Festigkeit von
Bainit wurde auch von [19] gemessen und als Folge der verschiebungsgesteu-
erten Phasenumwandlung und der damit einhergehenden hoheren Verset-
zungsdichte interpretiert. Weiters ist der Kohlenstoffanteil im Bainit hoher

als im Ferrit, was die Festigkeit weiter positiv beeinflusst [20].

— Kubisch flichenzentrierte Kristalle besitzen im Vergleich zu raumzentrier-
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ten Strukturen iiblicherweise geringere Streckgrenzen. Austenit weist aber
iiberraschenderweise eine hohere Nanohérte als Bainit auf. Diese resultiert
aus dem hohen Kohlenstoffgehalt, konnte aber auch von Indentationsef-
fekten (starke Verfestigung oder Martensitumwandlung) beeinflusst worden

sein [21]. Die wiirde auch den Unterschied zu der mittels Neutronendiffrak-

tometrie gemessenen Fliefigrenze erklaren [18].

— Martensit bildet die hérteste Phase in der TRIP-Mikrostruktur. Da die Wer-
te fiir Martensit in Abb. 2.6 in einem Dualphasen-Stahl ermittelt wurden,
ist die Festigkeit des kohlenstofthiltigeren TRIP-Martensits vermutlich noch
hoher [18]. Ein etwaiges Anlassen (vgl. Kapitel 4.1.2) reduziert die Festigkeit

des Martensits [19].

Nano Hardness
(GPa)

20 +

) + g
i Bainite

Ferrite

]

Abbildung 2.6.: Vergleich der Nanohirte (grau) der einzelnen Phasen eines TRIP-Stahles mit den

jeweiligen, durch Neutronendiffraktometrie ermittelten FlieBgrenzen (schwarz) [18]

Austenite

Martensite

e TRIP-Mikrostruktur als Kompositwerkstoff

Die Festigkeit eines faserverstarkten Kompositwerkstoffes kann mithilfe von Mi-
schungsregeln aus den Festigkeiten von Matrix und Fasern abgeschétzt werden.
Dabei werden zwei theoretische Extremfille unterschieden, in denen in allen Be-

standteilen eine konstante Dehnung (Abb. 2.7 (a)) bzw. eine konstante Spannung

(Abb. 2.7 (b)) vorherrschen.

Neutron Yield
Strength (MPa)
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1 1500
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Abbildung 2.7.: Theoretische Extremfille der Mischungsregel am Beispiel eines zweidimensionalen
Kompositwerkstoffes. (a) Gleiche Dehnung in Matrix und Faser, (b) gleiche Spannung

in Matrix und Faser (m = Matrix, f = Faser, k = Komposit)

Diese beiden Fille sind jedoch unrealistisch und besonders bei einer kompli-
zierten Mikrostruktur nicht anwendbar. Fiir Dualphasenstiahle (d.h. Stahle mit
einem Ferrit-Martensit-Gefiige) wurde eine mittlere Mischungsregel, welche so-
wohl Spannung als auch Dehnung iiber die jeweiligen Volumsanteile auf die
Gefiigebestandteile aufteilt, numerisch und experimentell fiir besser befunden
122

oc = Vi xom+ Vo x oo (2.1)

€0 = Vi % €+ Vi * €0 (2.2)

In den Gleichungen 2.1 und 2.2 stehen die Indizes ¢ fiir den Kompositwerkstoff,
m fiir Matrix und o fiir Martensit, V' beschreibt den Volumsanteil der jeweiligen
Phase. Die TRIP-Mikrostruktur enthélt jedoch im Vergleich zum Dualphasen-
stahl zusétzlich die Phasen Bainit und Austenit, welche in Formel 2.1 vor ihrer
Anwendung inkludiert werden miissten. Trotzdem kann aus Formel 2.1 geschlos-
sen werden, dass eine Erhchung des Volumsanteils von Martensit die Festigkeit

des Komposits erhoht.

Wie Bhadeshia in [23] argumentiert, konnte die kompositartige Verformung ei-

nes TRIP-Stahles hauptverantwortlich fiir die hohe erzielbare Gleichmafidehnung
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sein, wahrend der verformungsinduzierten Umwandlung von Restaustenit nur ei-
ne untergeordnete Rolle zukommt. So niitzt auch ein Dualphasenstahl sowohl die
hohe Festigkeit und Verfestigungsrate der harten Phase (Martensit) als auch die
hohe Duktilitat der weichen Phase (Ferrit) aus. Dass sich die plastische Verfor-
mung zuerst in der weichen Phase konzentriert ist insofern vorteilhaft, da die
(geringe) Duktilitat der harten Phase erst bei hohen Gesamtdehnungen benétigt

wird.

Im Vergleich zu einem Dualphasenstahl gleicher Zugfestigkeit weist ein TRIP-
Stahl sowohl héhere Gleichmaf3- und Bruchdehnungen, als auch hohere Verfesti-

gungsraten bei hohen Dehnungen auf [2].

e Verformungsinduzierte Phasenumwandlung: TRIP-Effekt

Die v — «’-Transformation wéhrend der Verformung verfestigt den Werkstoff
aufgrund zweier Effekte. Einerseits werden verhéltnisméflig 'weichere’ Auste-
nitkoérner durch hérteren Martensit ersetzt, was aufgrund der zuvor erwihnten
Mischungsregel zu einer hoheren Werkstofffestigkeit fithrt. Andererseits wird die
umgebende ferritische Matrix aufgrund der Volumsvergrofierung bei der Um-
wandlung plastifiziert und verfestigt, wie z.B. in Abb. 2.8 zu erkennen ist. In
dieser TEM-Aufnahme sind in der ferritischen Matrix einige Versetzungen sicht-
bar, die durch die Bildung einer Martensitnadel erzeugt wurden. Dieser Akkomo-

dationsprozess ist als 'Greenwood-Johnson-Effekt’ [24] bekannt.

(a) (b)

Abbildung 2.8.: (a) Hellfeld sowie (b) Dunkelfeld-TEM-Aufnahme eines teilweise umgewandelten Mar-
tensitkorns nach einer Verformung von 2%. Pfeile in (a) markieren die Versetzungen

an der Spitze der in (b) sichtbaren Martensitvariante. [18].
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2.3.3. Stabilitit des Restaustenits

Die Stabilitdt des Restaustenits gegen dehnungsinduzierte Martensitumwandlung ist
ein bestimmender Faktor fiir die Plastizitdt des Materials. So wandeln ungentigend sta-
bilisierte Austenitkorner zu frith um und tragen zu keiner Verbesserung der Gleichmaf3-
dehnung bei, wihrend sehr stabile Korner unter Umstéanden tiberhaupt nicht umwan-
deln [12]. In der Literatur findet man somit eine Vielzahl an Modellen zur Beschreibung
der Anderung des Restaustenitgehalts in Abhingigkeit von der Dehnung [25]. Folgende

Faktoren beeinflussen die Stabilitiat eines einzelnen Korns:

e Die mechanische Stabilisierung (’Constraining’-Effekt) erfolgt durch die
hydrostatischen Spannungen durch die Bainitbildung, sowie durch die kleine
Korngrofe [26].

e Die Kohlenstoftkonzentration ist hauptverantwortlich fiir die chemische Sta-
bilisierung und bestimmt die Starttemperatur A, fiir die martensitische Um-
wandlung bei Abkiihlung. Dies wird von der Legierungszusammensetzung und
der Warmebehandlung gesteuert, wobei die Stabilitdt steigt, je hoher die Para-
meter Glithtemperatur und Gliihzeit gewahlt werden [17]. Die Kohlenstoffkonzen-
tration kann innerhalb eines Austenitkorns schwanken, wie [27] zeigte. So ist es
thermodynamisch méglich, dass durch Diffusion kohlenstoffverarmte, instabilere
Regionen in der Nahe von Versetzungen oder Korngrenzen (beides sind "Fallen’
fiir Kohlenstofl') auftreten.

e Bestimmte kristallographische Orientierungen tendieren bei gegebener Belas-

tungsrichtung zu schnellerer Umwandlung [28].

e Restaustenitkorner mit groflem Kornvolumen sind im Vergleich zu kleineren
Koérnern weniger stabil, da die Kohlenstoftkonzentration mit steigender Korn-
grofle abnimmt [29]. In groflen Restaustenitkornern treten aulerdem oft Zwillin-
ge auf, welche die Stabilitat des Korns herabsetzen [30]. Ein weiterer Grund fiir
die hohere Stabilitiat kleinerer Austenitkdrner ist die geringere Anzahl an poten-
tiellen Keimstellen und die damit verbundene hohere notwendige Triebkraft fiir
die martensitische Umwandlung. Dies duflert sich in einer starken Reduktion der

Martensit-Start-Temperatur [31].
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e Der Einfluss der Morphologie eines Korns auf seine Stabilitat steht im Zusam-
menhang mit dem Kohlenstoffgehalt und der mechanischen Stabilisierung durch
die umgebenden Phasen. So weisen kleine, nadelférmige Austenitkorner aufgrund
des hohen Kohlenstoffgehalts und des umgebenden Bainits eine sehr hohe Stabi-
litat auf, wihrend die grofleren, globularen, von Ferrit umgebenen Koérner schon

bei geringen Dehnungen umwandeln [32].

e Abhingig von der Position eines Austenitkorns wurden in der Literatur unter-
schiedliche Verhalten beobachtet. So tendieren in Ferrit eingebettete RA-Korner
zur Reduktion des Schmid-Faktors durch Rotation, was zu einer spaten Umwand-
lung fithrt [30]. Der 'Constraining’-Effekt durch die umgebenden Phasen ist bei
'freien” Austenitkérnern an der Oberfliche nur schwach ausgeprigt, was zu einer
geringeren Stabilitat solcher v-Kérner fithrt [30]. An Tripelpunkten herrschen
aufgrund der unterschiedlichen Kornorientierungen und -verformungen triaxiale

Spannungszustéinde; hier positionierte y-Korner wandeln sehr leicht um [33].
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2.4. Theorie der martensitischen Umwandlung

Eine spontane Phasenumwandlung ohne Konzentrationsdnderung wird allgemein als
"martensitische Umwandlung’ bezeichnet. Ist eine spontane Anderung der Kristallstruk-
tur mit einer Volumen- oder Gestaltsinderung verbunden, so findet die Umwandlung
durch sukzessives Umklappen meist nadel- oder plattenférmiger Bereiche in die neue
Kristallstruktur statt. Spéter entstehende Platten werden dabei durch bereits vorhan-
dene Platten in ihrer Ausbreitung beschrankt [34].

Die Theorie von Bain gibt eine anschauliche Erkldarung fiir die kristallographischen
Zusammenhénge bei der Martensitumwandlung. Die Umwandlung besteht in einer
Anderung der Gitterstruktur von kfz zu krz, wobei die krz-Zelle durch Anwesenheit
des Kohlenstoffs tetragonal verzerrt wird. Wie Abb. 2.9 zeigt, enthalten zwei benach-
barte Finheitszellen mit kubisch flichenzentrierter Kristallstruktur in der Mitte eine
tetragonale Einheitszelle. Um diese in eine kubisch raumzentrierte Struktur zu dndern,
muss das Gitter noch in c-Richtung gestaucht und in beide a-Richtungen gedehnt wer-
den. Dabei dndert sich das Volumen um 3 bis 5 % [34].

Diese Anpassung des Kristallgitters erfolgt durch Scherverformung, welche in der Um-
gebung des umwandelnden Bereiches zu Deformationen fithrt. Dies kann tiber Anpas-
sungsverformungen durch Gleitung und Zwillingsbildung (Abb. 2.10) innerhalb der
Martensitplatten reduziert werden. Die Gesamtverformung entspricht einer Scherung
parallel zu einer deshalb unverzerrt bleibenden Ebene, der so genannten Habitusebe-
ne [34].

Kristallographisch kann sich Martensit als eine von 24 moglichen Varianten mit jeweils
unterschiedlichen Orientierungen innerhalb eines Austenitkornes bilden [35]. Kontinu-
umsmechanisch kann die Bildung einer Martensitvariante mit einem Umwandlungsten-
sor €f; dargestellt werden, wobei v (Werte bis zu 0,2) die Umwandlungsscherung und
0 (Werte bis zu 0,04) die Volumsénderung beschreibt [36]:

(0 0 ~/2)

0 0 O

47
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Welche Martensitvarianten gebildet werden, bestimmt die Hohe und Richtung der Um-
wandlungsdehnung. Die Martensitvariantenselektion bei der verformungsinduzierten
Phasenumwandlung in einem TRIP-Stahl ist als "Magee-Effekt’ bekannt [37]. Wihrend
die zuerst gebildeten Varianten optimal zur dufleren Belastung orientiert sind, be-
stimmen die lokalen Spannungszustidnde die spéter gebildeten Martensitorientierun-
gen [36].

Auch Jacques et. al. [18] wiesen darauf hin, dass die Umwandlung eines y-Korns diskret
ablauft, indem pro Korn nach und nach ca. 3 bis 10 verschiedene Martensitvarianten ak-
tiviert werden. Die Angabe eines Richtwertes fiir die umwandlungsinduzierten Dehnung
c;; ist aufgrund der Anzahl an gebildeten Martensitvarianten und deren Akkomodation
(vgl. Abb. 2.10) sehr schwierig.

Berechnungen zufolge sind selbst bei optimaler Martensitvariantenauswahl jedoch nur
etwa zwei Prozentpunkte der Gleichmafidehnung eines TRIP-Stahles der umwandlungs-

induzierten Dehnung zuzurechnen [23].

aglf2

{111}, {110}, <110>,
<111>y,

Abbildung 2.9.: Bain-Modell der Martensitbildung im System Fe-C und entsprechende Orientierungs-

korrelation von Austenit und Martensit nach Kurdjumov-Sachs [34].

(a)

Abbildung 2.10.: Die Gestalt eines Kristalls (a) wird durch Martensitbildung infolge Scherung geéndert
(b). Diese Gestaltsinderung kann durch Gleitung (c¢) oder Zwillingshildung (d) im

Martensit weitgehend kompensiert werden [34].
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2.5. Verformungsexperimente und digitale

Bildkorrelation

Die Methode der digitalen Bildkorrelation erfreut sich im Rahmen der experimentellen
Mechanik zur quantitativen Bestimmung von planaren Dehnungen grofler Beliebtheit.
Um das lokale Verformungsverhalten von Materialien studieren zu koénnen, werden
Verformungsversuche (zB in-situ im REM) durchgefiihrt, wobei bei unterschiedlichen
Verformungsgraden Bilder aufgenommen und mit der Methode der digitalen Bildkor-

relation ausgewertet werden.

Zur Anwendung kénnen dabei verschiedenste Messsysteme in einem breiten Vergrofier-
ungs- und Auflosungsbereich kommen, wie beispielsweise das Lichtmikroskop, Ras-
terelektronenmikroskop, Rasterkraftmikroskop oder Rastertunnelmikroskop. In ihrem
ausfiihrlichen Review beschreiben Pan et. al. [38] die geschichtlichen und theoretischen
Hintergriinde der zweidimensionalen Bildkorrelation und liefern eine Diskussion der
wichtigsten Fehlerquellen. Neben der Vorstellung eines eigenen Verfahrens geben auch
Tatschl und Kolednik in [39] einen theoretischen Einblick in die digitale Bildkorre-
lation. Das von ihnen in Zusammenarbeit mit dem Institut fiir Computergrafik und
Visualisierung der Technischen Universitit Graz entwickelte Verfahren wurde auch im
Rahmen dieser Diplomarbeit angewendet. Die wichtigsten Erlduterungen sind nach-
folgend zusammengestellt, fiir weiterfithrende Details wird auf die beiden genannten

Veroffentlichungen verwiesen.

Im Prinzip ermoglicht der Vergleich von zwei Bildern unterschiedlicher Verformungs-
grade, die lokal inhomogenen Dehnungen zu ermitteln und darzustellen. Dies geschieht
iiber das Finden von so genannten ’homologen Punkten’ in den beiden Bildern, wobei
die Bezeichnung 'homolog’ jene Punkte in den Bildern beschreibt, welche exakt den-
selben (physikalischen) Punkt auf der Probe zeigen. Die Grauwertverteilung um einen
homologen Punkt wirkt fiir den Suchalgorithmus wie ein Fingerabdruck, den es im
zweiten Bild wiederzufinden gilt. Dieser Suchprozess wird mit dem englischen Begriff
'matching’ bezeichnet. Voraussetzung fiir eine hohe Matching-Genauigkeit ist somit
das Vorhandensein einer strukturierten Oberfliche, was auf mikrostruktureller Ebene

durch Atzmethoden erreicht werden kann.

Das vorlaufige Ergebnis der Bildkorrelation ist ein Verschiebungsfeld mit, je nach Bild-
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auflosung und gewéhlter Dichte der homologen Punkte, etwa 10.000 bis 300.000 Vekto-
ren. Im néchsten Schritt wird mit den Verschiebungsdaten eine so genannte Delaunay-
Triangulation mit linearer Interpolation durchgefiihrt, um die Verschiebungen an ein-
zelnen, regelméfig verteilten Gitterpunkten zu berechnen. Um das Rauschen in den so

ermittelten Verschiebungen auszugleichen, kann eine Gléattung der Daten vorgenommen
werden [39)].

Durch einfache mathematische Ableitung der Verschiebungsvektoren kénnen anschlie-

Bend die lokalen Dehnungen berechnet werden [39]:

carlry) = Y 23)
eyy (2, Y) %;’y) (2.4)
Ery(,) = 0, B(M@’g’y) + 5%6(;,@,)) (2.5)

Die axiale Dehnung wird hierbei mit ¢,,, die transversale Dehnung mit ¢,, und die Sche-
rung mit e, bezeichnet. Fiir eine bessere Vergleichbarkeit bei unterschiedlich grofien
Verformungsschritten kénnen diese Dehnungen durch den Bezug auf die durchschnitt-
liche Dehnung €, 4., normiert werden. Die Berechnung dieser durchschnittlichen Deh-
nung erfolgt iiber die Mittelung aller lokalen Dehnungswerte in den n Zeilen und m

Spalten, die das Gitter der homologen Punkte bilden:

k22 Try

1 .
Coxavg — Z 611(]; k) (26)

nm
7=1 k=1

Jeder Dehnungswert wird nun auf diese mittlere Dehnung bezogen.

1) = 28 (27
Fyy(J, k) - cesld,F) (2.8)

Cax,avg
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Die normierten Dehnungen k,, und k,, stellen somit ein Maf fiir die lokale Dehnungs-

konzentration dar.

Die Genauigkeit der ermittelten lokalen Dehnungen wird allgemein von mehreren Punk-

ten beeinflusst:

Genauigkeit des Matching-Algorithmus

Auflosung und Qualitiat der REM-Bilder

— Nachbearbeitung /Glattung der Verschiebungsfelder

— Dichte der homologen Punkte

— Auftreten von neuen Oberflachenmerkmalen

— Bildverzerrung und Drift

Wichtig ist zu beachten, dass durch eine hohe Dichte der homologen Punkte zwar
gute Auflosungen in den Dehnungskarten erzielt werden konnen, dabei jedoch auch der
relative Fehler aufgrund der geringeren Messlangen stark ansteigt [39]. Die wichtigsten

Einfliisse auf die gemessenen Dehnungen werden im Kapitel B diskutiert.
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2.6. Grundlagen der Elektronenmikroskopie

Die theoretischen Grundlagen der Bildentstehung und der Elektronen-Materie-Wechsel-
wirkung sind in der einschligigen Fachliteratur (beispielsweise [40-42]) sehr gut be-
schrieben. An dieser Stelle sollen nur jene Punkte kurz angesprochen werden, die fiir
die Diskussion der moglichen Finflussgroflen auf die digitale Bildkorrelation von Be-

deutung sind.
e Probenaufladung

Im Rasterelektronenmikroskop wird eine Probe mit einem fokussierten Elektro-
nenstrahl beschossen, wobei von der Probe riickgestreute oder emittierte Flek-
tronen von verschiedenen Detektoren eingefangen werden und der Bilderzeu-
gung dienen. Unterscheidet sich die Anzahl der einfallenden und der von der
Probe emittierten (Sekundar-)Elektronen, so fithrt die Differenz bei mangeln-
der elektrischer Leitfiahigkeit zu einer Aufladung der Probe. Durch die geeignete
Wahl der Strahlenergie, wie in Abbildung 2.11 verdeutlicht, kann diese Aufla-
dung jedoch minimiert werden. In dieser Darstellung ist auch der Abfall des
Sekundérelektronenstroms bei hohen Strahlenergien auffillig. Zwar steigt die An-
zahl der erzeugten Sekundirelektronen mit hoherer Strahlenergie, jedoch steigt
auch deren Entstehungstiefe - die dadurch starkeren Streueffekte verursachen den

in Abb. 2.11 skizzierten Abfall [42].

Electron Current
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Electron Current
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Abbildung 2.11.: Vergleich der Stromstéirken des einfallenden Elektronenstrahls, sowie der davon er-

zeugten Sekundirelektronen, in Abhiangigkeit von der Strahlenergie. Die unterschied-

lichen Strome fithren zu einer elektrostatischen Aufladung, die nur in den beiden

markierten Punkten verhindert wird [42].
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e Kontrastentstehung

Der Grauwert eines Bildpunktes in den REM-Aufnahmen ist (neben den Ein-
stellungen fiir Helligkeit und Kontrast) von der Anzahl der detektierten, von der
Probe emittierten Sekundérelektronen abhéngig. Folgende Faktoren beeinflussen
den erzielten Kontrast [42|, der einen groflen Einfluss auf die Genauigkeit der
digitalen Bildkorrelation hat:

— Austrittsarbeit

— Energie und Anzahl der einfallenden Elektronen

— Dichte des Materials

— Oberflachentopographie

Fir den verwendeten inlLens-Detektor besitzt die Oberflichentopographie die
grofite kontrastgebende Wirkung. In der Néhe einer abgerundeten Kante einer Fr-
hebung ist die Wahrscheinlichkeit des Austretens eines Sekundérelektrons grofler,
womit die Anzahl der detektierten Elektronen im Vergleich zu einer glatten Pro-
benoberflache steigt [42], Abb. 2.12. Aufgrund dieses Kanteneffekts erscheinen
Korngrenzen der erhabenen Austenitkorner in den Aufnahmen (z.B. Abb. 2.13)
sehr hell, wihrend die restliche Austenitkornfliche aufgrund der fehlenden To-
pographie homogen grau dargestellt wird. Ferrit wird im Gegensatz zum edleren
Austenit wihrend der Probenpriaparation lokal inhomogen abgetragen, was zu

einem Oberflachenrelief und damit lokal unterschiedlichen Grauwerten fiihrt.

Sample

Abbildung 2.12.. Oberflachenrauhigkeiten beeinflussen die Wahrscheinlichkeit, mit der ein Se-
kundirelektron aus der Probe entkommen kann. Ist die Entstehungstiefe r eines
Sekundérelektrons grofier als dessen mittlere freie Wegldnge Lg, kann das Elektron

nicht austreten [42].
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Abbildung 2.13.: (a) Beispiel fiir die Uberstrahlung einer Austenit-Korngrenze und (b) Grauwertver-
teilung entlang des Profils A-A

e Linsenfehler

Im REM kommen anstatt von optischen Linsen magnetische Linsen zum Einsatz,
welche wie alle Linsensysteme Fehler in Form von sphérischer und chromatischer
Aberration, sowie Astigmatismus aufweisen [43]. Die beiden FErsteren begren-
zen durch die unterschiedliche Ablenkung von Elektronenstrahlen die maximale
Auflésung. Deren Einfluss kann durch die Wahl von niedrigeren Strahlenergien,
kleineren Aperturblendendurchmessern sowie kiirzeren Arbeitsabstdnden mini-
miert werden. Astigmatismus fithrt durch die Verzerrung des ansonsten kreisrun-
den Elektronenstrahls (Abb. 2.14) zu Unschéarfen und Bildverzerrungen [41].

Astigmatismus kann nicht verhindert, wohl aber durch richtige Einstellung der
magnetischen Korrekturspulen korrigiert werden. Da Astigmatismus unter ande-
rem sehr sensitiv auf Anderungen der dielektrischen Eigenschaften (Aufladung)
der Probe als auch auf kleine Mengen an Kohlenstoftkontamination reagiert, ist
besonders bei dicken und magnetischen Materialien eine regelmiflige Anpassung

der Korrektureinstellungen notwendig [42].
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Abbildung 2.14.: Schematische Verzerrung einer kreisrunden Struktur (a) aufgrund von Astigmatis-
mus. Die Verzerrung kann entlang einer Achse (b) und (¢), als auch kombiniert (d)

erfolgen.

e Kontamination

Aufgrund von Verschmutzungen (z.B. in Form von Fingerabdriicken), 'gasenden’
Proben oder gefetteten Dichtungsringen herrscht trotz des Vakuums im Proben-
raum ein hoher Partialdruck an Kohlenwasserstoffen und Silicondlen, die auf der
Probenoberfliche adsorbieren. Trifft ein Elektronenstrahl auf diese Probenober-
flache, so werden die dort adsorbierten Verbindungen gespalten und vernetzt,
wodurch Kontaminationsschichten aufwachsen. Diese erscheinen wegen der ge-
ringen Sekundérelektronen-Ausbeute von Kohlenstoff dunkel [41, Seite 331].

Durch die Ablagerung von Kohlenwasserstoffen aus dem Vakuum als auch durch
Oberflachendiffusion gelangen immer wieder Kohlenwasserstoffe in den mit Elek-
tronen bestrahlten Bereich. Besonders bei den hohen Strahlstromdichten eines
Feldemission-FElektronenmikroskops und bei hohen Vergroflerungen kénnen so
sehr schnell storende Kontaminationsschichten entstehen. Ein wichtiges Ziel in
der praktischen Mikroskopie ist daher, den Anteil von Kohlenwasserstoffen im

Vakuum minimal zu halten [41, Seite 253].
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3.1. Probenmaterial und -geometrie

Der in dieser Diplomarbeit verwendete Stahl TRIP800 wurde, als Band der Dicke
1,5 mm, von voestalpine Stahl GmbH Linz zur Verfiigung gestellt. Die ungefihre che-
mische Zusammensetzung ist in Tabelle 3.1 aufgelistet, die wichtigsten mechanischen
Kennwerte in Tabelle 3.2. Der Zahlenwert "800 steht dabei fiir die Zugfestigkeit des

Materials.

Tabelle 3.1.: Ungefihre Legierungszusammensetzung des verwendeten TRIP800 in Massenprozenten.

Elemente | Gehalt [m%)]
C ~ 0,2
Si+-Al ~ 1.4
Mn+Cr+Mo ~ 2.3
Fe Rest

Tabelle 3.2.: Wichtige mechanische Kennwerte des TRIP800 in Abhéngigkeit von der Priifrichtung.
Q = quer zur Walzrichtung, L. = parallel zur Walzrichtung, D = 45° zur Walzrichtung.

E Rpo2 Ry, Ay | Aso
|[GPal | [MPa] | [MPa] | [%] | |%]
614 | 844 | 186 | 24.4
566 840 | 19,7 | 25,0
5% | 831 | 194 | 24.6

211 | 584 | 830 | 19,3 | 24,7

O e O

Die Untersuchung der Restaustenitstabilitéit in diesem Material erfolgte mithilfe von
magnetischen Messungen durch die voestalpine Stahl GmbH Linz. Das Ergebnis dieser
Messungen ist in Abbildung 3.1 als Restaustenitgehalt in Abhéngigkeit vom Reckgrad
dargestellt. Das unverformte Material enthélt demnach 16 % Restaustenit. Mit zuneh-
mender plastischer Verformung nimmt der Austenitgehalt kontinuierlich ab, wobei bei

einem Reckgrad von 18 % noch immer etwa 6 % Restaustenit im Material verbleibt.
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Abbildung 3.1.: Ergebnis der magnetischen Messungen des Restaustenitgehalts im TRIPS800 in
Abhéangigkeit vom Reckgrad.

Aus diesem Material wurden fiir die Verformungsversuche in Walzrichtung orientierte,

kleine Zugproben herausgearbeitet, deren Geometrie in Abbildung 3.2 dargestellt ist.

o>
6 01 O
,,’.,e-* .

3 :01 3

32.01

Abbildung 3.2.: Abmessungen der Zugproben fiur die Verformungsversuche.
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3.2. Probenpraparation

Farbédtzungen sind fiir Untersuchungen im Rasterelektronenmikroskop (REM) auf-
grund der gebildeten Schichten nicht geeignet. Die fiir diesen Zweck géngige Praparati-
onsmethode ist das elektrolytische Polieren, bei dem die Probe als Anode geschalten, in
einen Elektrolyten getaucht und unter Spannung gesetzt wird. Werden die Parameter
Spannung, Temperatur und Polierzeit geeignet gewahlt, entsteht ein Oberflachenrelief,
in dem die edleren Bestandteile gegeniiber den unedleren leicht erhaben sind. Die Stérke
dieses Reliefs ist somit auch von der relativen Position der Phasen in der elektroche-
mischen Spannungsreihe abhéngig. Wie zuvor erwihnt, sind Austenit und Martensit
aufgrund des hoheren C-Gehaltes edler als Ferrit und stehen somit hiigelférmig aus
der ferritischen Matrix hervor (Abb. 3.3), kénnen aber nicht zweifelsfrei voneinander

unterschieden werden.

< =

Abbildung 5.5.: Typische TRIP-Mikrostruktur nach dem elektrolytischen Polieren bei 15.000-facher
VergroBerung. (A = Austenit, M = Martensit, ' = Ferrit, B = Bainit)
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3.2.1. Verwendete Parameter

In Tab. 3.3 sind die fiir die nach dem mechanischen Schleifen und Polieren erfolgte
elektrolytische Probenpréaparation gewihlten Parameter aufgelistet. Wichtig war ins-
besondere das sofortige Abspiilen der Proben mit reichlich Ethanol, um Atzriickstéinde
auf der Probenoberfliche zu vermeiden. Anschlielend wurden die Proben im Warm-

luftstrom fiir 2min getrocknet.

Tabelle 3.3.: Parameter fiir die elektrolytische Probenpraparation.

Elektrolyt | Struers A2

Spannung 28V
Flussrate 10
Temperatur RT
Dauer 6 s

Maskengrofe | 0,5 cm?

3.3. In-situ Verformungsversuche und digitale

Bildkorrelation

In-situ-Elektronenmikroskopie erfreut sich schon seit einiger Zeit grofier Beliebtheit und
wurde in verschiedensten Bereichen der Physik, Chemie und Werkstoftwissenschaften

bereits mehrfach erfolgreich angewendet [43].

Bei der Durchfiihrung der Verformungsversuche kam ein Zug-Druck-Modul der Fir-
ma Kammrath & Weiss [44] mit angeschlossener 10kN Kraftmessdose und induk-
tiver Wegmessung zum FEinsatz, vgl. Abbildung 3.4 (a). Dieses Modul, welches fiir
den Verformungsversuch in ein Rasterelektronenmikroskop installiert wurde, erlaubt
eine verschiebungsgesteuerte Deformation der Probe bei gleichzeitiger Aufnahme der
Querhauptverschiebung und der resultierenden Kraftantwort. Aufgrund des Anteils
an Maschinennachgiebigkeit an der Querhauptverschiebung und der nicht definierten
Messldnge sind die Kraft-Weg-Kurven nicht ohne weiteres in Spannungs-Dehnungs-

Kurven umrechenbar, was im Rahmen dieser Diplomarbeit jedoch nicht notwendig
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war.
Die Probe wurde in Probenaufnehmern formschliissig (Abb. 3.4 (b)) fixiert; zusatzlich
wurde nach der Aufbringung einer Vorkraft mittels Reibbacken und einer Schraubver-

bindung ein Kraftschluss realisiert.

Abbildung 3.4.: (a) Zug-Druck-Modul der Firma Kammrath & Weiss ohne eingebaute Probe, (b) form-

schliissige Aufnahme der Probe in den Probenhaltern.

3.3.1. REM-Parameter fiir in-situ-Versuche

Der in-situ-Zugversuch wurde mit einer Verformungsgeschwindigkeit von 547, bei zwei
unterschiedlichen Vergroflerungen, durchgefiithrt. Da die Probe im in-situ-Zugversuch
fest im Zugmodul in konstanter Hohe eingespannt ist, musste der Arbeitsabstand auf-

grund der Querkontraktion der Probe stindig angepasst werden.

Tab. 3.4 listet die relevanten Parameter der Bildaufnahme auf. Die resultierende Bild-
punktgrofie berechnet sich bei 2.360-facher Vergrofierung zu 58,6 nm/Pixel, bei 11.800-
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facher Vergroferung zu 11,7 nm/Pixel.

Tabelle 5.4.: Experimentelle Parameter fiir den in-situ Verformungsversuch

Einstellungen REM Einstellungen Bildaufnahme
EHT 10 kV Auflosung 2048 x 1536 Pixel
Arbeitsabstand 19,21 £ 0,06 mm | Scan Speed 9
Vergroflerung 2.360x/11.800x | # Line averaging 2
Aperture Size 30 wm Helligkeit 45,6 %
Detektor InLens Kontrast 47,6 %

3.3.2. Spannung-Weg-Verlauf der in-situ-Verformung

Abb. 3.5 zeigt den Spannung-Weg-Verlauf des in-situ-Zugversuchs, der bis zum Bruch
der Probe durchgefiihrt wurde. Die Verformung wurde zum Zweck der Bildaufnahme
in regelméfligen Abstanden gestoppt, was zu sichtbaren Relaxationserscheinungen im
Kurvenverlauf fithrte. Insgesamt wurden, fiir zwei unterschiedliche Vergréflerungen,

jeweils 16 Aufnahmen der Mikrostruktur angefertigt.

In Abb. 3.5 sind auflerdem vier ausgewéhlte Positionen im Spannungs-Verschiebungs-
Verlauf markiert. Die an diesen Positionen erstellten Aufnahmen wurden, fiir bei-
de gewéhlte Vergroflerungen, mittels digitaler Bildkorrelation ausgewertet. Die dazu-
gehorigen Gesamtdehnungen wurden mit der Bildkorrelation abgeschétzt und enthal-
ten, da die Probe wihrend der Aufnahme weiterhin unter Last blieb, auch elastische
Dehnungsanteile. Diese Dehnungsabschétzung ist nur bei hinreichender Gréfie des ana-
lysierten Bildausschnittes giiltig und konnte in diesem Fall aufgrund der niedrigen,
2.360-fachen Vergroflerung und der damit verbundenen grofien Anzahl an Kérnern im

Bild angewendet werden.
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Abbildung 3.5.: Verlauf von Spannung und Verschiebung im in-situ-Zugversuch.

3.3.3. Resultate im Observationsbereich 120 pum x 90 um
(2.360-fache VergroBerung)

Visuelle Beurteilung der REM-Aufnahmen

In Abb. 3.6 sind REM-Aufnahmen desselben Mikrostrukturbereiches (a) im unverform-
ten sowie (b) im deformierten Zustand nach 16,5 % Verformung dargestellt. Die Korn-
grenzen der Austenit- bzw. Martensitkorner sind sehr deutlich sichtbar und erméglichen
so schon bei dieser Vergroflerung eine einfache Abgrenzung zum Ferrit.

In Abb. 3.6 (b) ist der stark kontaminierte Bereich im Zentrum auflallig. Dies ist darauf
zurlickzufiihren, dass fiir jedes aufgenommene Bild bei 2.360-facher Vergroflerung ein
zusétzliches Bild mit verfiinffachter Vergréflerung aufgenommen wurde; dieser Bereich
wurde somit stiarker kontaminiert. In den grofleren ferritischen Kornern (rot umrandet)
sind neue Strukturen sichtbar, was auf ein starkes plastisches Flieflen des Materials in

diesen Bereichen hindeutet.
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Abbildung 5.6.: REM-Bilder bei (a) 0 % und (b) 16,5 % Verformung.
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Dehnungskarten

Abb. 3.7 zeigt, in Dehnungsschritten von ca. 4 %, die Entwicklung der normierten
Dehnung in Zugrichtung, #,., Abb. 3.7 die dazugehorigen normierten Dehnungen in
Transversalrichtung, ry,.

Vergleicht man die k,,-Dehnungskarten in Abb. 3.7 (a) bis (d), so fillt auf, dass die
Verformung bevorzugt in unterbrochenen Béndern ablauft. Es treten teilweise starke
Dehnungskonzentrationen mit Dehnungswerten bis zum 2,5-fachen der durchschnittli-
chen Dehnung in diesem Bildausschnitt auf. Die Positionen dieser Dehnungskonzentra-
tionen sind schon im ersten Verformungsintervall (bis 3,8 % Dehnung, Abb. 3.7 (a))
definiert und dndern sich bis zum letzten Verformungsintervall nicht. Diese Stellen sind
vermutlich besonders kritisch fiir die Werkstoffschadigung durch Porenbildung.

Wie in Abb. 3.7 (a) eingezeichnet, sind diese starken Verformungskonzentrationen
im frithen Verformungsstadium entlang von ca. 45 Grad zur Zugrichtung geneigten
Béndern miteinander verbunden. Zwei dieser Bénder schneiden sich genau in jenem
Bildausschnitt, der in Kapitel 3.3.4 diskutiert wird. Mit zunehmender Verformung
(Abb. 3.7 (b) bis (d)) dndert sich deren Ausrichtung; Zonen mit starker Verformung
sind dann normal zur Zugrichtung orientiert.

Zusétzlich treten auch schwicher ausgepragte Verformungskonzentrationen auf (orange
bis rot gefdarbt), die bevorzugt normal zur Zugrichtung orientiert sind und zum Grof3-
teil je nach betrachtetem Verformungsintervall ihre Position dndern. Weiters existieren
Bereiche ohne bzw. niedriger Verformung (blau gefarbt), deren Positionen ebenfalls bis

zum letzten betrachteten Verformungsschritt anndhernd konstant bleiben.

Die Querkontraktion eines ideal plastischen Materials liegt, aufgrund der Volumskon-
stanz, bei v = 0,5; im elastischen Bereich gilt v 2 0,3. Aus den mittleren Dehnungen in
diesem Bildausschnitt wurde die Querkontraktion mit » = 0,4 berechnet, was ein plau-
sibler Wert fiir elastisch-plastische Verformung ist. Da &, formell der Querkontraktion
entspricht, sind Bereiche mit dieser Querkontraktion in Abb. 3.8 griin gefirbt. Diese
Darstellungen zeigen jedoch, dass ein grofler Teil des betrachteten Bildausschnittes eine
nur sehr geringe Querkontraktion (blau gefarbt) aufweist, wihrend in anderen Teilen
starke Konraktionsmaxima auftreten. Der Vergleich mit den k,.,.-Verteilungen aus Abb.
3.7 zeigt, dass die Positionen der r,,- und x,,-Konzentrationen in vielen Fallen zusam-
menfallen; in Zugrichtung hoch verformte Gebiete kontrahieren dementsprechend stark
in Querrichtung. Im Gegensatz zu den angesprochenen Verformungsbéndern in Zugrich-

tung sind in Transversalrichtung keine ausgeprigten Verformungsbénder erkennbar.
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Abbildung 3.7.: Ky.-Dehnungskarten im Intervall zwischen (a) 0 und 3,8 %, (b) 3,8 und 7,9 %, (¢) 7,9
und 11,7 % sowie (d) 11,7 und 16,5 % Gesamtverformung. Die Belastungsrichtung ist

horizontal.
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(b) Acagovg =41 %
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(d) A€zz,avg =48 %

Abbildung 3.8.: ky,-Dehnungskarten im Intervall zwischen (a) 0 und 3,8 %, (b) 3,8 und 7,9 %, (c) 7,9
und 11,7 % sowie (d) 11,7 und 16,5 % Gesamtverformung. Die Belastungsrichtung ist

horizontal.
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3.3.4. Resultate im Observationsbereich 24 pym x 18 um
(11.800-fache VergroBerung)

Visuelle Beurteilung der REM-Aufnahmen

In Abbildung 3.9 sind REM-Aufnahmen desselben Mikrostrukturbereiches (a) im un-
verformten sowie (b) im deformiertem Zustand nach 16,5 % Verformung, bei einer
11.800-fachen Vergroflerung, dargestellt. Die zwei gréfiten Korner im Bildausschnitt
(beide deutlich > 3 um) zeigen eine leichte Strukturierung und sind, vermutlich durch
unzureichende Stabilisierung aufgrund ihrer Grofle, bereits im unverformten Zustand
martensitisch. Die ferritische Matrix in der Ndhe dieser Martensitkérner wurde stark
verformt, auch weist der Werkstoff bereits eine erste Schiddigung in Form einer Pore

auf (mit Pfeil markiert).

Abb. 3.10 vergleicht, stellvertretend fiir den gesamten 24 um x 18 um-Bereich, einzelne,
ausgewihlte Korner (a) im unverformten Zustand und (b) nach einer Verformung von
16,5 %. Kein einziges Korn im observierten Bereich zeigte durch die Verformung eine
auffillige Anderung der Oberfliche oder Morphologie, mithilfe derer eindeutig auf eine

martensitische Umwandlung geschlossen werden kénnte.
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Abbildung 3.9.: REM-Bilder bei (a) 0 % und (b) 16,5 % Verformung.
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Abbildung 3.10.: Ausgewihlte Kérner aus Abb. 3.9 (a) im unverformten Zustand sowie (b) nach 16,5 %

Verformung.

Dehnungskarten

Analog zum vorigen Kapitel wurden die REM-Aufnahmen bei einer Gesamtverformung
von 3,8 %, 7,9 %, 11,7 % sowie 16,5 % mit der Methode der digitalen Bildkorrelation

ausgewertet.

In den Dehnungskarten in Abb. 3.11 sind die normierten Dehnungen in Zugrichtung
dargestellt, Abb. 3.12 zeigt die Dehnungskonzentrationen quer zur Zugrichtung. Auf-
grund der kleineren Messlédngen im Vergleich zur zuvor diskutierten 2.360-fachen Ver-
groflerung konnen lokale Verformungskonzentrationen besser aufgelést werden, was in
inhomogeneren Dehnungskarten mit stédrker ausgeprdgten Dehnungskonzentrationen

resultiert.

In Abb. 3.11 erkennt man, dass austenitische bzw. martensitische Korner in allen Deh-
nungsintervallen beinahe unverformt bleiben, wihrend sich besonders entlang deren

Transversalkorngrenzen Dehnungskonzentrationen in den benachbarten ferritischen Be-
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reichen ausbilden. Diese Konzentrationen gewinnen mit zunehmender Verformung an
Intensitét. Zusédtzlich zu den unverformten, da festeren austenitischen bzw. martensiti-
schen Phasen existieren auch ausgedehnte Bereiche im Ferrit, die bis zu einer Gesamt-

dehnung von iiber 16 % unverformt bleiben.

Wie schon im vorhergehenden Kapitel erwéhnt, schneiden sich in diesem Bildausschnitt
zwei der in Abb. 3.7 (a) eingezeichneten Verformungsbander. Dieselben Bander sind
in 3.11 (a) angedeutet; in deren Schnittpunkt treten in einem gréfleren Bereich hohe

Dehnungen auf.

Mit zunehmender Verformung (Abb. 3.9 (¢) und (d)) kristallisieren sich Verformungs-
bénder heraus, die normal zur Zugrichtung orientiert sind und bevorzugt entlang den

Austenit- bzw. Martensitkorngrenzen verlaufen.

Die Position der in Abb. 3.9 (b) markierte Schadigung wurde auch in Abb. 3.11 mit
einem Pfeil gekennzeichnet. Bis zu einer globalen Verformung von 8 % treten in der
nidheren Umgebung dieser Stelle keine starken Verformungen auf. Im Dehnungsintervall
zwischen 8 und 12 % Dehnung verlauft ein neu ausgebildetes, normal zur Zugrichtung
orientiertes Verformungsband durch diese Position und gewinnt im darauffolgenden
Dehnungsintervall an Intensitdat. Die Frage, ob das neu aufgetretene Verformungsband
die Schiadigung verursachte, oder ob eine vorhergehende Schidigung zur beobachteten
Anderung der Dehnungsverteilungen fithrte, kann anhand der Dehnungskarten jedoch

nicht beantwortet werden.

Die Verteilung der Querkontraktion (Abb. 3.12) ist in diesem Observationsbereich sehr
inhomogen. Bereits im ersten Verformungsschritt (Abb. 3.12 (a)) bilden sich lokale
Verformungskonzentrationen aus. Mit zunehmender Verformung (Abb. 3.12 (b)-(d))
gewinnen diese an Intensitit; es treten keine neuen Stellen mit hohen Transversaldeh-
nungen auf. Der Vergleich mit Abb. 3.11 zeigt, dass viele dieser Konzentrationen erneut
an Stellen mit gleichzeitig hohen k,,-Werten zu finden sind. An einigen Positionen sind
positive Querdehnungen sichtbar, die im Idealfall auf eine verformungsinduzierte Mar-
tensitumwandlung hindeuten. Aufgrund der mangelnden Vergréfierung und Bildqua-
litdat sind diese Querdehnungen aber im Bereich der Messungenauigkeiten und werden

an dieser Stelle nicht diskutiert, vgl. dazu Anhang B.
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Abbildung 3.11.: Ky,-Dehnungskarten im Intervall zwischen (a) 0 und 3,8 %, (b) 3,8 und 7,9 %, (¢) 7,9
und 11,7 % sowie (d) 11,7 und 16,5 % Gesamtverformung. Die Belastungsrichtung

ist horizontal.
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(d) A€zz,avg =48 %

Abbildung 3.12.: kyy-Dehnungskarten im Intervall zwischen (a) 0 und 3,8 %, (b) 3,8 und 7,9 %, (c) 7,9
und 11,7 % sowie (d) 11,7 und 16,5 % Gesamtverformung. Die Belastungsrichtung

ist horizontal.
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3.4. Diskussion

Im in-situ-Verformungsversuch konnte gezeigt werden, dass die Verformung in einem
Multiphasenstahl mit TRIP-Effekt bevorzugt in Bandern ablauft, die schrig bis normal
zur Zugrichtung verlaufen und schon bei niedrigen Dehnungen auftreten. Dieses Ver-
halten wurde auch schon bei der Verformungsanalyse an anderen Multiphasenstédhlen
[45,46], sowie bei Untersuchungen an Metallmatrix-Kompositwerkstoffen [47,48] beob-
achtet.

Bemerkenswert ist, dass sich die Positionen der starksten Dehnungskonzentrationen
sowohl in Zug-, als auch in Transversalrichtung bereits bei kleinen Verformungsgra-
den herauskristallisieren und ihre Position bis zu hohen Verformungen nicht mehr
dndern. Wihrend der Verformung konnen neue, normal zur Zugrichtung orientier-
te Verformungsbéander auftreten, die vermutlich in Zusammenhang mit einer Werk-
stoffschdadigung stehen. Bei Untersuchungen zum lokalen Verformungs- und Schédi-
gungsverhalten von Metallmatrix-Verbundwerkstoffen [47,48| wurde ein dhnliches Ver-
halten der Verformungsbénder beobachtet. Die anfangs schrig zur Zugrichtung orien-
tierten Verformungsbénder richteten sich mit zunehmender Verformung bzw. Schadi-

gung normal zur Zugrichtung aus.

Wie in Abb. 3.1 abzulesen ist, sollte der Austenitgehalt, nach einer Verformung von
16,5 %, von anfénglich 16 % auf etwa 6 % abgesunken sein. Im in-situ-Verformungsex-
periment konnten jedoch weder in den REM-Aufnahmen noch in den Dehnungskarten
eindeutige Hinweise auf die verformungsinduzierte Umwandlung eines Austenitkorns

beobachtet werden. Zwei mogliche Griinde kénnten hierfiir verantwortlich sein:

— Austenitkorner an der Oberflache sind, beispielsweise durch das Herausarbeiten
der Probe aus dem Blech oder durch die Probenprédparation, bereits vor der

Verformung in Martensit umgewandelt.

— Die Vergroflerung und die Qualitiat der REM-Aufnahmen im in-situ-Versuch sind
nicht ausreichend, um den TRIP-Effekt beobachten zu kénnen.

Um diese beiden Punkte iiberpriifen und die verformungsinduzierte Phasenumwand-
lung doch beobachten zu kénnen, wurden weitere Versuche mit angepasster experimen-

teller Vorgehensweise durchgefiihrt, siehe Kap. 4.
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4.1. Anderung der Versuchsdurchfiithrung und der

Probenpraparation

Wie im Kapitel 3.4 angesprochen, konnte im in-situ-Verformungsversuch keine Pha-
senumwandlung beobachtet werden. Ein méglicher Grund dafiir war die unzureichende
Vergroflerung und Qualitdt der REM-Aufnahmen, da im in-situ-Versuch, aufgrund der
eingebauten Zugpriifmaschine, nur bei Arbeitsabstinden um die 19 mm gearbeitet
werden konnte. Hochste Auflosungen konnen jedoch erst bei Arbeitsabstdnden unter
10 mm erzielt werden.

Durch den Wechsel auf eine ex-situ-Versuchsdurchfithrung, d.h. eine Verformung au-
Berhalb des Elektronenmikroskops, waren Arbeitsabstdnde von 5 mm und damit bis
zu 60.000-fache Vergroflerungen moglich. Die prinzipiellen Unterschiede zwischen einer

in-situ- und ex-situ-Versuchsdurchfiihrung sind in Kap. 4.1.1 angefiihrt.

Der zweite, in Kap. 3.4 angesprochene Grund war die fehlende Moglichkeit zur eindeu-
tigen Unterscheidung zwischen Austenit und Martensit im unverformten Zustand. Um
dem zu begegnen, wurde die Probe einer Anlassbehandlung unterzogen, was nachfol-

gend in Kap. 4.1.2 erlautert wird.

4.1.1. In-situ- oder ex-situ-Versuchsdurchfiihrung - ein Vergleich

Das verwendete Zugmodul eignet sich sowohl fiir den Einbau in ein Rasterelektronen-
mikroskop ('in-situ’), als auch fiir eine Versuchsdurchfithrung auflerhalb ("ex-situ’). Die
prinzipiellen Unterschiede zwischen einer in-situ und einer ex-situ-Versuchsdurchfithrung

und deren Auswirkungen sind nachfolgend aufgelistet.

e Experimenteller Ablauf: Im in-situ-Versuch bleibt die Probe nach einem Ver-
formungsschritt weiterhin im Zugmodul bei gleichbleibender Belastung einge-
spannt. Die observierte Probenstelle bleibt somit annidhernd zentriert und eine
erneute Bildaufnahme ist ohne Verzdgerung moglich.

Im Gegensatz dazu muss die Probe in einem ex-situ-Versuch nach jedem Verfor-
mungsschritt komplett entlastet, dem Zugmodul entnommen und erneut ins REM

eingebaut werden. Die darauf folgende Suche nach der (sehr kleinen) Probenstel-
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le wird durch die unvermeidbare Kohlenstoftkontamination an der betrachteten
Stelle etwas erleichtert. Durch das vorherige Einbringen von Makrohérteeindriicken
ist eine grobe Orientierung moéglich, die besonders bei sehr hohen Vergréflerungen

erst ein Auffinden der Probenstellen moglich macht.

e Vergroflerung: Aufgrund des groflien Arbeitsabstandes von iiber 15 mm bei ei-
nem Einbau ins REM sind in-situ-Versuche nur bis zu bestimmten Vergréfferungen
(Bildausschnitt max. 24 x 18 pm) geeignet. Fiir hohere Vergroflerungen muss der
Versuch ex-situ erfolgen, um die erforderlichen kleinen Arbeitsabstéande einstellen

zu konnen.

e Bildeinstellungen: Im in-situ-Versuch muss der Arbeitsabstand nur aufgrund
der Querkontraktion der Probe angepasst werden. Die Probenaufladung erfordert
vor allem bei langeren Versuchen eine Anpassung der Stigmation.

Wird die Probe zum Verformen aus dem REM aus- und danach wieder einge-
baut, sind oft gréBere Anderungen in der Stigmation erforderlich; geringfiigige

Anpassungen des Arbeitsabstandes sind die Regel.

e Orientierung: Die feste Einspannung der Probe im in-situ-Versuch bedeutet
eine konstante Orientierung des betrachteten Bildausschnittes im Vergleich zur
Zugrichtung. Im ex-situ-Versuch wird die Probe an einen am Probenhalter fi-
xierten Winkel gelegt, was aber leichte Rotationen der Zugprobe und damit des
Bildausschnittes nicht géanzlich verhindern kann. Diese Bildrotationen sollten als
Festkorperrotationen jedoch keine Auswirkung auf die gemessenen Dehnungen
haben. Um einen Finfluss auf die Verformungsanalyse génzlich auszuschlieflen,
kann eine Reihe von Hérteeindriicken entlang einer Geraden auf die Probe aufge-
bracht werden. Durch die Anderung der Steigung der Verbindungsgeraden nach
jedem Einbau kann ein Korrekturwinkel fiir die 'scan rotation” im REM errechnet

werden.

e Verformungsanalyse: Wihrend die Dehnungskarten, die aus einem in-situ-
Versuch gewonnen werden, sowohl elastische als auch plastische Dehnungen ent-
halten, sind in ex-situ-Dehnungskarten ausschliellich plastische Dehnungen sicht-

bar.

o Kraft-Weg-Kurven: Die aufgenommene Kraft-Weg-Kurve eines in-situ-Versuchs
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gleicht, abgesehen von Relaxationserscheinungen an den Stellen, bei denen der
Versuch fiir die Bildaufnahme pausiert wurde, jener eines klassischen Zugver-
suchs. Die einzelnen Kraft-Weg-Kurven eines ex-situ-Versuchs miissen zusam-
mengesetzt werden, wobei aber die unterschiedlichen Vorkrifte und die Maschi-

nennachgiebigkeit berticksichtigt werden miissen.

e Messung der globalen Dehnung: Da die makroskopische Dehnung nur schwie-
rig aus der Querhauptverschiebung ermittelt werden kann, muss eine andere Me-
thode gefunden werden, um die globale Dehnung nach einem Verformungsschritt
abschétzen zu konnen. Eine Moglichkeit bietet hier wiederum eine Reihe von
Hérteeindriicken, aus deren Verschiebung die makroskopische Dehnung berech-
net werden kann. Dabei werden die jeweiligen Koordinaten der Harteeindriicke
durch die dortige Zentrierung des Bildausschnittes im REM ermittelt, was sich bei

einem ex-situ-Versuch durch die Mobilitédt des Probentisches einfacher gestaltet.

Abbildung 4.1.: Probenhalter mit formschliissig fixiertem Winkel. Die Zugprobe wird an diesen Winkel
angelegt und mit Kupferband vor zu starker Aufladung geschiitzt. Diese Halterung

wurde auch fiir EBSD-Messungen verwendet.
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4.1.2. Anlassen der Probe

Wie zuvor erlautert, werden Martensit und Austenit aufgrund des dhnlichen chemischen
Potentials gleich stark angegriffen, was eine genaue Phasenidentifikation erschwert. Um
eine optische, zweifelsfreie Unterscheidung von Austenit und Martensit zu erméoglichen,
wurde von [49] eine Anlassbehandlung vorgeschlagen. Tempert man das Material bei
200°C fiir 2 h, so scheiden sich, bevorzugt an den Martensitlatten- und -plattengrenzen,
c-Karbide aus, die beim nachfolgenden Atzen die martensitische Struktur sichtbar ma-

chen.

Das unterschiedliche Ergebnis der elektrolytischen Préparation eines ungetemperten
und eines getemperten, unverformten TRIP-Materials ist in Abbildung 4.2 dargestellt.
In der ungetemperten Probe (Abb. 4.2 (a)) sind in einigen wenigen Kornern leichte mar-
tensitische Strukturen sichtbar, der Grofiteil der erhabenen Kérner sind jedoch glatt
und strukturlos. Im Vergleich dazu ist pradeformationaler, durch unzureichende Stabi-
lisierung schon nach der Wiarmebehandlung umgewandelter Martensit im getemperten
Material sehr deutlich zu erkennen (Abb. 4.2 (b)).
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(b)

Abbildung 4.2.: Typische TRIP-Mikrostruktur (a) vor und (b) nach dem Anlassen bei 15.000-facher
VergroBerung. Erst durch das Anlassen werden die martensitischen Strukturen auch
bei niedrigeren VergréBerungen deutlich sichtbar. (A = Austenit, M = Martensit, F
= Ferrit, B = Bainit)
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Abb. 4.3 zeigt erneut eine ungetemperte Probe, aber unter einer im Vergleich zu Abb.
4.2 verdoppelten Vergréfierung von 30.000x. Man erkennt sehr feine Strukturen, die eine
Identifikation einzelner Korner als Martensit erlauben. Diese Strukturen sind jedoch so
fein, dass sie bei geringeren Bildqualitédten bzw. Vergréflerungen, wie sie beispielswei-
se im zuvor diskutieren in-situ-Verformungsversuch verwendet wurden, nicht sichtbar

gewesen waren.

Abbildung 4.3.: Elektrolytisch polierte TRIP800-Probe, nicht angelassen, 30.000x vergrofiert. Die fei-
nen Strukturen identifizieren die grofien Korner als Martensit. Glatte, erhabene Korner
sind vermutlich austenitisch. (A = Austenit, M = Martensit, F' = Ferrit, B = Bainit)

Mithilfe einer speziellen Software [50,51| kann aus zwei Bildern, welche die physikalisch
gleiche Probenstelle unter verschiedenen Betrachtungswinkeln zeigen, ein dreidimensio-
nales Modell der Oberfliiche berechnet werden. Um die Hohe des durch die Atzung ent-
standenen Oberflichenreliefs abschitzen zu kénnen, wurde dies an einer ausgewéhlten

Gefiigestelle durchgefiihrt.

In Abbildung 4.4 ist das Oberflachenrelief einer angelassenen und elektrolytisch po-
lierten TRIP800-Probe in einer stereophotogrammetrischen Aufnahme ersichtlich (mit

einer rot-griin-Brille zu betrachten). Hervorstehende, unstrukturierte Koérner sind aus-
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tenitisch; Martensit ist anhand feiner bis grober Strukturen in den erhabenen Kérnern
erkennbar. Man erkennt, dass die GriéBe der Atzstrukturen im Ferrit ein Maf fiir
die Stirke des Atzangriffes ist; grobe Strukturen bedeuten einen starken Abtrag und
groflere Hohenunterschiede im Vergleich zu benachbarten Koérnern. Besonders stark
werden Korner mit einer (001)-nahen Orientierung angegriffen, wie auch schon [4] be-
merkte. Der mit der Oberflichen-Rekonstruktionssoftware Alicona MeX 5.1 berechne-
te, grofite Hohenunterschied zwischen zwei benachbarten Kérnern in dieser Abbildung

betriagt etwa 100 nm.

Abbildung 4.4.: Stereophotogrammetrische Aufnahme einer unverformten, angelassenen und elektroly-
tisch polierten TRIP800-Probe. 30.000-fache VergréBerung, Kippwinkel 10°(mit einer

rot-griin-Brille betrachten).
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4.2. EBSD- und REM-Untersuchungen der

verformungsinduzierten Phasenumwandlung

Vor der Durchfiihrung eines aufwéndigen, mehrstufigen ex-situ-Verformungsversuches
zur Messung von Umwandlungsdehnungen ist es sinnvoll zu {iberpriifen, ob nach der
Probenpraparation iiberhaupt Austenit an der Oberfliche verformungsinduziert in Mar-
tensit umwandeln kann. Zu diesem Zweck wurden EBSD-Messungen in Kombination
mit hochaufgelosten REM-Untersuchungen durchgefiihrt, wie nachfolgend beschrieben

wird.

4.2.1. Anwendbarkeit und Parameter der Electron Backscatter
Diffraction (EBSD)

Mithilfe von EBSD-Messungen koénnen Gefiigebestandteile iiber Kristallstruktur und
Gitterparameter identifiziert werden. Austenit kann hierbei aufgrund der kubisch fla-

chenzentrierten Kristallstruktur leicht von Ferrit und Bainit unterschieden werden.

Die Diskriminierung zwischen Ferrit und Bainit ist jedoch aufgrund der gleichen Kris-
tallstruktur nicht ohne Weiteres moglich.

Da Bainit eine hohere Zahl an Gitterdefekten als Ferrit aufweist, sind die Kikuchi-
Patterns in diesen Bereichen weniger ausgeprigt. Dies duflert sich in schlechteren Wer-
ten fiir die Image Quality (IQ) sowie den Konfidenzindex (CI), was z.B. in [52] zur
Phasenunterscheidung ausgenutzt wurde. Da Parameter wie die lokale Neigung und
der Strahlengang einen starkeren Einfluss auf die Qualitat der Patterns haben als die
Unterschiede zwischen Bainit und Ferrit ausmachen, wurde in [53] eine andere Metho-
de vorgeschlagen: Bei der bainitischen Umwandlung entstehen geometrisch notwendige
Versetzungen, die einen Orientierungsgradienten im Kristallgitter verursachen und in
"Kernel Misorientation Maps’ sichtbar gemacht werden konnen.

Martensit ist aufgrund der hohen Gitterverspannungen durch die Umwandlung generell
nur sehr schwer zu indizieren und weist besonders niedrige IQQ und CI-Werte auf. Durch
EBSD-Messungen des selben Bereiches, jeweils vor und nach einer Verformung, kénnen

somit verformungsinduziert umgewandelte Austenitkérner identifiziert werden.
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In Tab. 4.1 sind die fiir die EBSD-Messungen verwendeten experimentellen Parameter
aufgelistet. Weiters wurden die in dieser Diplomarbeit abgebildeten EBSD-Messungen
mithilfe eines Cleanups von vereinzelten, falschen Messpunkten bereinigt. Dazu wur-
de die 'Grain dilatation’” angewendet (Toleranzwinkel: 5 Grad, minimale Korngrofe:
3 Pixel), die einzelne Messpunkte an jene Phase angleicht, welche die Mehrheit der
Nachbarpunkte bildet - bei Gleichstand wird dies zufillig festgelegt. Da dies unter
Umstdanden auch zur Verstdrkung von Messfehlern fithren kann, wurden die EBSD-

Messungen vor dem jeweiligen Cleanup interpretiert.

Tabelle 4.1.: Parameter fiir die EBSD-Untersuchungen

Arbeitsabstand | 20 mm

Spannung 25kV
Binning 8x8&
Step Size 80 nm

Vergroflerung | variabel

4.2.2. Ex-situ Verformung in Kombination mit EBSD und REM

Um transformierte Austenitkorner identifizieren zu kénnen, wurden EBSD-Messungen
desselben 25 um x 25 pm-Bereichs vor und nach einer Verformung durchgefiihrt. Die
Probenherstellung und -praparation war dabei identisch zu der im in-situ-Versuch ver-

wendeten Zugprobe.

Abb. 4.5 zeigt, fiir eine ausgewihlte Gefiigestelle (a) im unverformten sowie (b) im ver-
formten Zustand, die Uberlagerung von 'Image Quality Map’ und 'Phase Map’ nach
dem Cleanup. Austenitische Bereiche sind dabei griin dargestellt; dunkle Bereiche zeu-
gen von einer schlechten Qualitit der Kikuchi-Patterns. Aus dem Vergleich der in Abb.
4.5 dargestellten 'Phase Maps’ ist ersichtlich, dass ein Teil der Austenitkorner, bevor-
zugt jene der Grofle > 1um, nach einer Verformung von 4,4 % eine schlechtere 'Image
Quality” aufwiesen und nicht mehr als kubisch flichenzentrierte Kristallstruktur indi-
ziert werden konnten. Damit ist erwiesen, dass diese Korner wihrend der Verformung
in Martensit umgewandelt haben. Die Umwandlung eines einzelnen Korns kann dabei

vollstandig, aber auch partiell erfolgen, wie es beispielsweise in den in Abb. 4.5 (b) mit
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Pleilen markierten Kornern der Fall war.

(a) (b)

Abbildung 4.5.: EBSD-Messung (a) vor und (b) nach einer Verformung von 4,4 % in einem in einem
25 wm x 25 pm-Bereich. Einige partiell umgewandelte Austenitkérner sind in (b) mit

Pfeilen markiert (griin = kubisch flichenzentriert, rot = kubisch raumzentriert).

Genaue Nachfolgeuntersuchungen im REM bei sehr hoher Vergroflerung brachten zum
Vorschein, dass jene Austenitkérner, die nach der Verformung kein hinreichendes Ki-
kuchi-Pattern (und damit eine schlechtere 'ITmage Quality’) mehr lieferten, neue Ober-
flachenstrukturen aufwiesen. Die Bildung dieser neuen Strukturen ist am Beispiel von
Abb. 4.6 sehr deutlich erkennbar. Abb. 4.6 (a) zeigt zwei Austenitkérner unter hoher
VergroBerung im unverformten Zustand, Abb. 4.6 (b) die erneute Aufnahme des selben

Bereiches nach einer Verformung von 2,5 %.
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Abbildung 4.6.: Zwei Austenitkorner bei 60.000-facher VergréBerung vor (a) und nach (b) einer Ver-

(a) (b)

formung von 2,5%.

Diese Oberflichenstrukturen wurden durch die unterschiedlichen aktivierten Martensit-
varianten bei der Umwandlung erzeugt und sind somit ein verléssliches, visuelles Iden-
tifikationsmittel fiir verformungsinduziert umgewandelten Martensit bei hohen Ver-
groflerungen.

Partielle Umwandlungen bzw. mehrere gebildete Martensitvarianten in einem einzelnen
Korn sind besonders in grofien Austenitkérnern (> lpum) zu beobachten und erzeugen
an deren Oberflichen die angesprochenen Strukturen. Kleinere Kérner kénnen jedoch
umwandeln, ohne markante, neue Oberflichenstrukturen auszubilden. In einem sol-
chen Fall kann die Phasenumwandlung nur mithilfe von EBSD, bzw. iiber sprunghafte

Dehnungséinderungen, detektiert werden.

Um die Héhe des durch die Umwandlung erzeugten, neuen Oberflichenreliefs abschéitzen
zu konnen, wurde eine stereophotogrammetrische Aufnahme eines einzelnen, verfor-
mungsinduziert umgewandelten Korns angefertigt und in Abb. 4.7 dargestellt. Das
mit der Matching-Software berechnete Oberflichenrelief weist einen maximalen Hohen-

unterschied von ca. 50 nm auf.
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Abbildung 4.7.: Stereobild eines umgewandelten Austenitkorns bei 60.000-facher Vergrofierung und
einem Kippwinkel von 10 Grad (Bild in etwas Abstand mit rot-griin-Brille betrachten).

4.2.3. Phasenidentifikation im Verformungsexperiment

Aufgrund der hohen Spannungen und der langen Dauer einer EBSD-Analyse tritt ei-
ne starke Kohlenstoffkontamination auf. Somit ist es nicht moglich, nachfolgend noch
REM-Aufnahmen ausreichender Qualitat fiir die digitale Bildkorrelation zu erhalten,
wodurch EBSD erst am Ende eines Verformungsexperiments eingesetzt werden darf.
Die Bildung von neuen Oberflachenstrukturen durch die Martensitumwandlung erlaubt
jedoch, nur unter Zuhilfenahme von REM-Aufnahmen ausreichender Vergroflerung, ei-

ne Bestimmung der verformungsinduziert umgewandelten Kérner.
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Die relevanten Phasen konnen somit in REM-Aufnahmen mit ausreichender Vergrofier-
ung und Qualitédt ohne Zuhilfenahme von EBSD-Messungen wie folgt identifiziert wer-

den:

— Austenitische Korner stehen erhaben aus der Matrix hervor und besitzen eine
glatte, homogen graue Oberfliache (vgl. Abb. 4.6 (a))

— Martensit im unverformten Zustand weist durch das Anlassen eine grobe, eindeu-
tige Struktur auf (vgl. Abb. 4.2 (b))

— Verformungsinduziert umgewandelter Martensit zeigt, besonders in grofien Kor-

nern, durch die Bildung mehrerer Martensitvarianten neue Oberflichenstrukturen
(vgl. Abb. 4.6 (b))
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4.3. ex-situ Verformungsversuche und digitale

Bildkorrelation

4.3.1. REM-Parameter fiir ex-situ-Versuche

Die beiden nachfolgend beschriebenen ex-situ-Versuche wurden bei einer Verformungs-

geschwindigkeit von 5 durchgefiihrt.
Observationsbereich: 9,64 pym x 7,24 um (30.000-fache Vergrifierung)

Tabelle 4.2 listet die fiir die Bilderstellung relevanten Parameter auf. Der Arbeits-
abstand variierte dabei, durch den Probenaus- und Einbau zwischen den REM-Auf-
nahmen, leicht. Trotz dieser Variation war die Grofle eines einzelnen Bildpunktes bei
allen Bildern konstant und berechnet sich aus der Vergrofierung und Auflosung zu
4,704 nm pro Pixel. Mithilfe der Makrohérteeindriicke wurde die Probenrotation vor
den Bildaufnahmen korrigiert (Tab. C.3). Die verwendete Zugprobe wurde im Vorfeld

angelassen und elektrolytisch poliert.

Tabelle 4.2.: Experimentelle Parameter bei 30.000-facher Vergréfierung

Einstellungen REM Einstellungen Bildaufnahme
EHT 7 kV Auflésung 2048 x 1536 Pixel
Arbeitsabstand 5 &£ 0,01 mm | Scan Speed 7
Vergroflerung 30.000x # Line averaging 6
Aperture Size 30 um Helligkeit 43,2 %
Detektor InLens Kontrast 494 %

Observationsbereich: 4,82 pm x 3,61 um (60.000-fache Vergrifierung)

In Tabelle 4.3 sind die relevanten Einstellungen fiir das Rasterelektronenmikroskop und
die Bildaufnahme fiir den Verformungsversuch bei 60.000-facher Vergréflerung aufge-
listet. Im Vergleich zum in Tab. 4.2 aufgelisteten Versuch wurde die Vergréflerung ver-
doppelt und die Auflosung halbiert; die resultierende Pixelgrofie betrigt somit ebenfalls
4,704 nm/Pixel.
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Um den Arbeitsabstand bei allen Aufnahmen konstant zu halten, erfolgte das Scharf-
stellen in diesem Versuch mechanisch iiber die Probenbiihne. Mithilfe der Makrohérte-
eindriicke wurde die Probenrotation vor den Bildaufnahmen korrigiert (Tabelle C.6).

Die verwendete Zugprobe war elektrolytisch poliert und nicht angelassen.

Tabelle 4.3.: Experimentelle Parameter bei 60.000-facher Vergréfierung

Einstellungen REM Einstellungen Bildaufnahme
EHT 7kV Auflosung 1024 x 768 Pixel
Working Distance 5,0000 mm | Scan Speed 8
Vergroflerung 60.000x | # Line averaging 6
Aperture Size 30 wm Helligkeit 35,5 %
Detektor InLens Kontrast 55,0 %

4.3.2. Resultate im Observationsbereich 9,64 um x 7,24 um
(30.000-fache VergroBerung)

Deformation

Um den Einfluss der Kontamination bei der hohen Vergréflerung zu minimieren, wurde
die Probe nur drei Verformungsschritten unterworfen, siche Abb. 4.8. Auffillig ist hier-
bei die fehlerhafte Spannungs-Verschiebungs-Kurve bei etwa 450 MPa Spannung; dieser
Fehler trat nur bei diesem Experiment auf und ist in allen drei Kurven sichtbar. Die
resultierende Dehnung wurde iiber die Verschiebung der Hérteeindriicke abgeschétzt,
welche entlang von zwei Geraden angeordnet wurden. Wie in Tab. C.2 aufgelistet,
betragt die globale Gesamtdehnung nach den drei Verformungen respektive 1,14 %,
2,39 % bzw. 3,86 %. Diese Dehnungswerte beschreiben, genauso wie die nachfolgen-
den Dehnungskarten, die plastische Dehnung der Probe nach vollstdndiger Entlastung.
Zur Erinnerung sei hier nochmals erwihnt, dass die im in-situ-Versuch abgeschétzten
globalen Dehnungen sowie die dazugehérigen Dehnungskarten auch die elastische Ver-

formung beinhalten.
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Spannung [MPa]
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Abbildung 4.8.: Spannungs- Verschiebungs-Kurven der drei Verformungsschritte.

Visuelle Beurteilung der REM-Aufnahmen

Abbildung 4.9 zeigt die REM-Aufnahmen einer ausgewihlte Gefiigestelle sowohl im
unverformten Zustand als auch nach jedem der drei Verformungsschritte; Kérner mit
neu aufgetretenen Oberflichenmerkmalen sind dabei rot umrandet. In Abb. 4.9 (a)
sind mehrere Austenitkorner erkennbar, von denen einige mit den Bezeichnungen
bis 75 versehen wurden und nachfolgend kurz beschrieben werden. Zwei andere Kérner

bestehen aus angelassenem Martensit und wurden mit o/} und o, beschriftet.

Das Korn 7, beinhaltet mehrere Atzgriibchen, die im spiteren Matching-Prozess ei-
ne verbesserte Platzierung der homologen Punkte innerhalb des Korns erméglichten.
Dieses Korn zeigt bereits nach dem ersten Verformungsschritt, Abb. 4.9 (b), eine deutli-
che, neue Oberflachenstruktur. Wiahrend der zweite Verformungsschritt keine weiteren
Strukturen erzeugte, tritt nach einer Verformung von 3,86 % abermals ein neues Ober-
flachenmerkmal auf.

Auch das Korn v, wandelt wihrend des Verformungsversuches mehrstufig um. Eine
erste, grofle, martensitische Struktur ist schon in Abb. 4.9 (b) erkennbar; eine kleinere
Strukturdnderung trat nach dem zweiten Verformungsschritt auf (Abb. 4.9 (c)).
Wihrend das Korn ~3 sogar nach jedem Verformungsschritt leichte Anderungen an der

Oberflache zeigt, ist in den Kérnern v, und -5 das genaue Gegenteil der Fall.

Zusammenfassend wandelten die Korner v; bis v3 im Zuge des Verformungsversuches
mehrstufig in Martensit um und zeigten dabei verschieden stark ausgeprigte Ober-

flichenmerkmale, wiahrend 4 und 5 keine Oberflichendnderungen zeigten.
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In den Abb. A.1 und A.2 sind zweil weitere Mikrostrukturbereiche mit sichtbaren Pha-

senumwandlungen im unverformten und verformten Zustand dargestellt.

s <
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Abbildung 4.9.: REM-Aufmahmen bei (a) 0 %, (b) 1,14 %, (¢) 2,39 % und (d) 3,86 % bleibender,

plastischer Verformung.
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EBSD

In Abbildung 4.10 (a) ist ein zentraler Bildausschnitt aus Abb. 4.9 nach 3,86 % Ver-
formung sowie die dazugehorige EBSD-Messung (b) dargestellt. Abb. 4.10 (b) zeigt
die 'ITmage Quality Map’ in Grauwerten, iiberlagert mit der farbigen 'Phase Map’
nach dem Cleanup. Griine Bereiche sind austenitisch, wihrend rote Bereiche eine ku-
bisch flachenzentrierte Phase aufweisen. Je dunkler die Farbe, desto schlechter war die
Qualitdt des Kikuchi-Patterns. In dieser Messung befinden sich mit v, und 5 zwei
Korner ahnlicher Grofie, wobei 5 eindeutig als Austenit indiziert werden konnte. Das
Korn ~,, welches wihrend der Verformung seine Oberflichenstruktur énderte, zeigt
sehr niedrige Werte der 'Image Quality’ und konnte nur teilweise am Rand als ku-
bisch flaschenzentrierte Phase indiziert werden. Dieses Korn ist somit mit Sicherheit
verformungsinduziert in Martensit umgewandelt. Weiters sind in dieser Messung Tei-
le der Kérner v, und o} erkennbar, die wie erwartet, abgesehen von einem schmalen

Randbereich, ebenfalls nicht als kfz-Kristallstruktur indiziert werden konnten.

(a) (b)

Abbildung 4.10.: (a) Bildausschnitt aus Abb. 4.9 (d) bei 3,86 % Dehnung und (b) Uberlagerung
von ’lmage Quality Map’ und 'Phase Map’ nach dem Cleanup (griin = kubisch

flichenzentriert, rot = kubisch raumzentriert).
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Dehnungskarten

In Abb. 4.11 sind die Dehnungskarten (a) in Zugrichtung sowie (b) in Transversalrich-

tung nach einer Gesamtverformung von 3,84 % dargestellt.

In groflen Austenitkérnern liefert der Matching-Algorithmus aufgrund fehlender Ober-
flachenstrukturen keine homologen Punkte und erzeugt so innerhalb eines Korns zu-
fallige Dehnungsfluktuationen, die im Mittel jedoch der wahren Korndehnung entspre-
chen (vgl. Kap. B.2.2). Solche Fluktuationen sind in Abb. 4.11 (a) im Korn ~,, sowie in
schwiicherer Form im Korn s, sichtbar. Die Messung der Dehnung in diesen Kérnern
wurde aus diesem Grund manuell durchgefiihrt, wie im Anschluss beschrieben wird.
Die Verteilung der Zugdehnungen (Abb. 4.11 (a)) zeigt entlang der Grenze des umge-
wandelten Korns 7, eine starke Verformungskonzentration, die stellenweise Werte iiber
10 % Dehnung annimmt.

Da das Korn 73 nicht vollstandig im (farbigen) Berechnungsbereich liegt, fehlen in Zu-
grichtung sichere homologe Punkte; die ¢,,-Dehnungen in diesem Korn werden somit
nicht interpretiert.

Im Korn vy traten, wie zuvor dargestellt, in den REM-Aufnahmen wihrend der Verfor-
mung keine neuen Oberflichenmerkmale auf. Trotzdem konnte eine sehr hohe Zugdeh-
nung, stellenweise iiber 10 %, gemessen werden (Abb. 4.11 (a)). Diese starke Expansion
in Zugrichtung kann auf eine Martensitumwandlung in diesem Korn zuriickgefiihrt wer-

den.

Auffillig ist die Verteilung der Dehnungen quer zur Zugrichtung, €, (Abb. 4.11 (b)).
Starke Kontraktionen (rot bis violett) sind an der Grenze zu einigen umgewandel-
ten Kornern (yi-3), als auch in schmalen, ferritischen Bereichen zwischen zwei Aus-
tenitkornern ersichtlich. Auf der anderen Seite treten besonders in schmalen Auste-
nitkdrnern, sowie in den groflen, umgewandelten Kérnern ~; und -,, positive Quer-
dehnungen auf. Dies ist vermutlich nur zum Teil auf die verformungsinduzierte Pha-
senumwandlung zurtickzufithren. Wie ein Vergleich der in Abb. 4.11 (b) mit weiflen
Pfeilen markierten Stellen mit der zugehorigen EBSD-Messung (Abb. 4.10) zeigt, sind
einige der Korner trotz gemessener positiver Querdehnung noch austenitisch. Mogliche

Griinde dafiir werden in Kapitel B angesprochen.

In den Abb. A.3 und A.4 sind weitere Dehnungskarten abgebildet, die an dieser Stelle

jedoch nicht ndher beschrieben werden.
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Abbildung 4.11.: (a) €34~ sowie (b) €,,-Dehnungskarten zwischen 0 und 3,84 % Verformung. Die Be-
lastungsrichtung ist horizontal. Weile Pfeile in (b) markieren Kérner mit positiver

Querdehnung, die wihrend der Verformung austenitisch blieben.
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Manuelle Dehnungsmessungen

Die gezeigten Dehnungskarten liefern in grofien, strukturlosen Austenitkornern oft zwei-
felhafte Werte (siche Kap. B.2.2). Aus diesem Grund wurde in interessanten Bereichen
aus allen, vom Matching-Algorithmus berechneten, homologen Punkten eine manuel-
le Auswahl der vertrauenswiirdigsten Punkte getroffen. Uber die Koordinaten dieser
Punkte wurden, ohne nachfolgende Triangulation oder Glattung, die Dehnungen be-
rechnet. Die in den nachfolgenden Tabellen aufgelisteten Verschiebungen (Al), sowie
die daraus berechneten Dehnungswerte (e,, und €,,), wurden immer auf die jeweilige
Ausgangsmesslange im unverformten Zustand (ly) bezogen und stellen somit die durch-
schnittlichen, lokalen Gesamtverformungen zwischen jeweils zwei homologen Punkten

dar.

Tab. 4.4 zeigt die gemessenen Dehnungen in Zugrichtung, Tab. 4.5 die gemessenen
Dehnungen in Querrichtung im Korn ;. Die dazugehérigen Positionen der Messlinien
sind, zusammen mit Detailaufnahmen bei den unterschiedlichen Verformungsstadien,
in Abb. 4.12 dargestellt. Aufgrund der als schwarze Punkte sichtbaren Atzgriibchen
konnten auch innerhalb des Korns ~; verléssliche homologe Punkte gefunden werden.
Die Messungen 1 bis 3 in Tab. 4.4 zeigen im ersten Verformungsschritt e,,-Dehnungen
bis zu 7.8 %. Wie in Abb. 4.12 (c¢) ersichtlich ist, wies das Korn v, nach dem ersten
Verformungsschritt in diesem Bereich neue Oberflachenstrukturen auf; die gemessenen
Dehnungen kénnen somit einer Martensitumwandlung zugeschrieben werden. Entlang
dieser drei Messlinien trat im zweiten Verformungsschritt eine Kontraktion auf, die
sich in einer Reduktion der gemessenen kumulativen Dehnung duflerte. Obwohl an der
Kornoberfliache in Abb. 4.12 (d) kein neues Merkmal aufgetreten ist, konnte eine weite-
re partielle Martensitumwandlung diese erneute Dehnungsédnderung verursacht haben.
Nach dem letzten Verformungsschritt erhohte sich die Gesamtdehnung in Messung 2,
wihrend das Korn v, entlang der Messungen 1 und 3 keine zusétzlichen Dehnungen
zelgte.

Die Messungen 4 bis 8 ermittelten nach dem ersten Verformungsschritt geringere Ver-
schiebungen in Zugrichtung als die Messungen 1 bis 3 zuvor. Durch den zweiten und
dritten Verformungsschritt verstarkten sich die lokalen Gesamtdehnungen, wobei die
Dehnungsénderungen durch die dritte Verformung starker ausfielen. Der Grund hierfiir

liegt in der erneuten, in Abb. 4.12 (e) ersichtlichen partiellen Phasenumwandlung.
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Die Transversaldehnungen in Tab. 4.5 sind nach der zweiten Verformungsstufe mit Deh-
nungswerten zwischen -0,1 % und -0,6 % alle im leicht negativen Bereich. Im dritten
Verformungsschritt trat durch die Phasenumwandlung eine deutliche positive Verschie-
bung in Querrichtung auf, die beispielsweise im Bereich der Messung 2 einen relativen
Dehnungssprung von +1,1 % in Querrichtung zwischen der zweiten und dritten Ver-

formung zur Folge hatte.

Tabelle 4.4.: Messlangen [y sowie Ergebnisse der Gesamtdehnungsmessungen in Zugrichtung (¢, ) im

Korn «; nach unterschiedlichen Verformungsschritten.

Unverformt 1. Verformung 2. Verformung 3. Verformung
Messung lo [Pixel] Al [Pixel] &= Al/1g [%] | Al [Pixel] &«=Al1g [%]] Al [Pixel] &w=Al/lg [%]

1 64 5,01 78 4,51 7,0 4,50 7,0

2 96 5,50 5,7 3,76 39 4,63 4.8

3 128 4,00 3,1 2,00 1,6 2,00 1,6

4 160 2,75 1,7 3,25 2,0 4,66 29

5 208 2,63 1,3 4,44 21 7,84 3,8

6 176 1,31 0,7 3,25 1,8 5,84 33

7 176 1,38 0,8 2,26 1,3 5,36 3,0

8 112 1,19 1,1 2,25 2,0 4,58 4,1
Mittlere Dehnung, Korn y, 3,0 2,8 3,8
Mittlere Dehnung, global 1,14 2,39 3,86

Tabelle 4.5.: Messlangen [y sowie Ergebnisse der Gesamtdehnungsmessungen in Transversalrichtung

(e4y) im Korn - nach unterschiedlichen Verformungsschritten.

Unverformt 1. Verformung 2. Verformung 3. Verformung
Messung lo [Pixel] Al[Pixel]  €y=Al/lg[%] | Al[Pixel] &y=Al/15[%]] Al [Pixel] &y=Al/ly [%]

1 160 -0,99 -0,6 -0,93 -0,6 0,19 0,1

2 192 -0,99 -0,5 -1,18 -0,6 1,27 0,7

3 224 -0,50 -0,2 -0,25 -0,1 1,75 08

4 256 0,01 0,0 -0,37 -0,1 -0,75 -0,3

5 256 0,25 0,1 -0,44 -0,2 0,01 0,0

6 192 -0,49 -0,3 -1,49 -0,8 -0,50 -0,3
|Mittlere Dehnung, Korn y, -0,3 -0,4 0,2
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Abbildung 4.12.: (a) und (b): Korn ~¢ im unverformten Zustand mit eingezeichneten Positionen der
Dehnungsmessungen in Zugrichtung bzw. in Transversalrichtung; (c)-(e): Korn
nach 1,14 %, 2,39 % und 3,86 % Dehnung.

Tab. 4.6 zeigt die gemessenen Dehnungen in Zugrichtung, Tab. 4.7 die gemessenen
Dehnungen in Querrichtung im Korn .. Die dazugehérigen Positionen der Messlinien
sind, zusammen mit Detailaufnahmen bei den unterschiedlichen Verformungsstadien,
in Abb. 4.13 dargestellt.

Wie in Tab. 4.6 ersichtlich, nahm die Dehnung e,, bei allen sieben Messungen mit
steigender Verformung zu. Nach dem ersten Verformungsschritt, bei dem das Korn ~,
eine Phasenumwandlung zeigte (vgl. Abb. 4.13 (¢)), wurden mit Ausnahme der dritten
Messung eine Dehnung in Zugrichtung von etwa 1,8 % gemessen.

Im zweiten Verformungschritt erfolgte eine erneute partielle Umwandlung an der linken
Spitze des Korns (vgl. Abb. 4.13 (d)). In den Messungen 6 und 7, welche durch das um-

gewandelte Gebiet verlaufen, wurde daraufhin eine Dehnungszunahme von Ae,., ~ 1,5 %
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verzeichnet; der durchschnittliche Dehnungszuwachs in den anderen Messungen betrug
0,8 %.

Die lokalen Gesamtdehnungen nach der letzten Verformungsstufe dnderten sich im Ver-
gleich zu den vorherigen Verformungsschritten nur wenig. In den Messungen 2 und 4
nahm die Gesamtdehnung sogar ab; der Unterschied in Al betrdgt in beiden Féllen
jedoch unter 0,5 Pixel und koénnte somit einer Messungenauigkeit durch die stérkere

Kontamination zuzurechnen sein.

Die gemessenen Transversaldehnungen im ~,, Tab. 4.7, zeigen stark positive Werte,
die mit der Phasenumwandlung des Korns erkldrt werden kénnen. Die Umwandlung
im ersten Verformungsschritt erzeugte, wie an den Messungen 4 bis 6 abzulesen ist,
in der Kornmitte €,,-Dehnungen bis zu 1,9 %. Die Phasenumwandlung in der zweiten
Verformungsstufe lauft im Bereich der Messungen 1 bis 3 ab. Wihrend die Korn-
spitze (Messung 1) daraufhin eine starke Expansion in y-Richtung zeigt, bleiben die
Verldngerungen entlang der Messungen 2 und 3 unverandert.

Die deutlichen ¢,,-Anderungen, die durch die dritte Verformung herbeigefithrt wur-
den, lasst auf eine weitere partielle Umwandlung des Korns 7, schlieflen, die in den
REM-Aufnahmen jedoch nicht sichtbar war.

Tabelle 4.6.: Messlangen [y sowie Ergebnisse der Gesamtdehnungsmessungen in Zugrichtung (¢, ) im

Korn ~, nach unterschiedlichen Verformungsschritten.

Unverformt 1. Verformung 2. Verformung 3. Verformung
Messung lo [Pixel] Al [Pixel]  &a=Al/lo [%] | Al [Pixel] €«=Al; [%]| Al [Pixel] &= Al/l; [%]

1 256 4,50 1,8 7,50 2,9 9,00 3,5

2 272 4,00 1,5 6,25 2,3 5,76 2,1

3 272 2,20 0,8 3,77 1,4 4,79 1,8

4 384 7,13 1,9 10,07 2,6 9,75 2,5

5 416 7,88 1,9 12,19 2,9 14,25 3,4

6 416 7,63 1,8 13,88 3,3 16,00 38

7 400 7,69 1,9 14,44 3,6 17,70 4,4
Mittlere Dehnung, Korn y, 1,6 2,7 3,1
Mittlere Dehnung, global 1,14 2,39 3,86
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Tabelle 4.7.: Messlangen [y sowie Ergebnisse der Gesamtdehnungsmessungen in Transversalrichtung

(€yy) im Korn ~» nach unterschiedlichen Verformungsschritten.

Unverformt 1. Verformung 2. Verformung 3. Verformung
Messung lo [Pixel] Al [Pixel] €y =A4l/15 (%] | Al[Pixel] &, =2481/1o[%] | al [Pixel] &= Al/l5[%]

1 80 0,09 0,1 1,65 2,1 1,39 1,7

2 96 -0,12 -0,1 -0,18 -0,2 1,66 1,7

3 144 1,02 0,7 0,70 0,5 0,38 0,3

4 160 2,03 1,3 1,54 1,0 1,77 11

S 192 3,63 1,9 4,00 2,1 5,56 2,9

6 192 3,07 1,6 2,88 15 4,71 2,5

7 208 0,96 0,5 2,88 14 5,39 2,6
|Mittlere Dehnung, Korn y, 0,8 1,2 18

Abbildung 4.13.: (a) und (b): Korn ~, im unverformten Zustand mit eingezeichneten Positionen der

Dehnungsmessungen in Zugrichtung bzw. in Transversalrichtung; (c)-(e): Korn ~
nach 1,14 %, 2,39 % und 3,86 % Dehnung.

Zum Vergleich zu den mehrstufig umgewandelten Austenitkérnern ~; und -, sind in
Tab. 4.8 und 4.9 die Dehnungswerte in dem nicht umgewandelten Austenitkorn 5 auf-
gelistet; die Positionen der Messungen sind in Abb. 4.14 dargestellt.

Die gemessenen ¢,,-Dehnungen in Tab. 4.8 sind im Vergleich zu den Zugdehnungen in
den Kornern ~; und v, geringer, da dieses Korn keine Phasenumwandlung zeigte. Trotz
der vergleichbaren Grofie zum frith umgewandelten Korn ~;, war die durchschnittliche

Dehnung von 1,8 % nach dem dritten Verformungsschritt nicht ausreichend, um eine
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verformungsinduzierte Phasenumwandlung hervorzurufen. Die gemessenen Transver-
saldehnungen in diesem Korn (Tab. 4.9) sind, trotz der Dehnung in Zugrichtung, gleich
Null.

Tabelle 4.8.: Messliangen [y sowie Ergebnisse der Gesamtdehnungsmessungen in Zugrichtung (¢, ) im

Korn ~5 nach unterschiedlichen Verformungsschritten.

Unverformt 1. Verformung 2. Verformung 3. Verformung
Messung o [Pixel] Al [Pixel] €o=Al/lg[%] | Al[Pixel] &o=A4l/lg[%]| Al[Pixel] &a=Al/lg[%]
1 288 2,19 0,8 4,25 1,5 5,38 19
2 272 3,25 1,2 4,69 1,7 4,77 1,8
3 240 1,06 0,4 2,13 09 2,69 1,1
4 224 2,19 1,0 2,88 13 5,25 23
5 240 2,13 0,9 4,19 1,7 5,00 2,1
Mittlere Dehnung, Korn yg 0,9 1,4 1,8
Mittlere Dehnung, global 1,14 2,39 3,86

Tabelle 4.9.: Messlangen [y sowie Ergebnisse der Gesamtdehnungsmessungen in Transversalrichtung

(eyy) im Korn ~ys nach unterschiedlichen Verformungsschritten.

Unverformt 1. Verformung 2. Verformung 3. Verformung
Messung lo [Pixel] Al [Pixel] &,,=A1/lg [%]] Al [Pixel] &y =Al/lg [%]] Al [Pixel] &y =A4l/lg[%]

1 304 1,01 03 -0,68 -0,2 0,26 0,1

2 336 -0,15 -0,0 -0,06 -0,0 0,07 0,0

3 352 -0,27 -0,1 0,38 0,1 -0,23 -0,1

4 336 0,58 0,2 -0,12 -0,0 0,06 0,0

5 352 -0,09 -0,0 0,00 0,0 0,13 0,0
|Mitt|ere Dehnung, Korn yg 0,1 -0,0 0,0

Abbildung 4.14.: Korn ~5 im unverformten Zustand mit eingezeichneten Positionen der Dehnungsmes-

sungen (a) in Zugrichtung sowie (b) quer zur Zugrichtung.
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Weiters wurden die Verldngerungen in den beiden Martensitkérnern, a; und as, gemes-
sen und in den Tabellen 4.10 bis 4.13 aufgelistet. Trotz der theoretisch hohen Festigkeit
des Martensits wurden Dehnungen in Zug- und Transversalrichtung gemessen. Dies
kann zum Teil auf eine Erweichung durch das Anlassen zuriickzufiihren sein; auffillig

sind jedoch die teilweise auftretenden Schwankungen in den gemessenen Dehnungen.

Tabelle 4.10.: Messlingen [y sowie Ergebnisse der Gesamtdehnungsmessungen in Zugrichtung (e,,)

im Korn «f nach unterschiedlichen Verformungsschritten.

Unverformt 1. Verformung 2. Verformung 3. Verformung
Messung lo [Pixel] Al [Pixel] €= Al/lg [%] | Al [Pixel] €xc= Al/lo [%]] Al [Pixel] o= Al/lg[%]
1 192 1,70 0,9 2,51 1,3 2,35 1,2
2 192 1,26 0,7 1,02 0,5 1,30 0,9
3 176 0,51 0,3 1,53 0,9 2,12 1,2
4 176 2,45 1,4 3,04 1,7 3,45 2,0
5 160 1,51 0,9 2,03 1,3 1,94 1,2
6 128 0,46 0,4 2,04 1,6 1,39 1,1
Mittlere Dehnung, Korn o'y 0,8 1,2 1,3
Mittlere Dehnung, global 1,14 2,39 3,86

Tabelle 4.11.: Messlangen [y sowie Ergebnisse der Gesamtdehnungsmessungen in Transversalrichtung

(€yy) im Korn o) nach unterschiedlichen Verformungsschritten.

Unverformt 1. Verformung 2. Verformung 3. Verformung
Messung lo [Pixel] Al [Pixel] &y,=Al/1g [%] | Al [Pixel] &, =Al/lo [%]] Al [Pixel] &,,=A4l/15[%]

1 112 -0,12 -0,1 1,01 0,9 1,64 1,5

2 160 0,14 0,1 0,51 0,3 1,90 1,2

3 176 0,50 0,3 0,52 0,3 0,53 0,3

4 176 -0,61 -0,3 -0,42 -0,2 0,55 0,3

5 176 -0,74 -0,4 -0,86 -0,5 0,04 0,0

6 176 -0,67 -0,4 -0,49 -0,3 -0,59 -0,3
|Mit1:|ere Dehnung, Korn o', -0,1 0,1 0,5

Tabelle 4.12.: Messlingen [y sowie Ergebnisse der Gesamtdehnungsmessungen in Zugrichtung (e, )

im Korn ) nach unterschiedlichen Verformungsschritten.

Unverformt 1. Verformung 2. Verformung 3. Verformung
Messung I [Pixel] Al [Pixel]  &«=Al/lo [%] | Al [Pixel] &= Bl/lg [%]] Al [Pixel] €= Al/lg [%]
1 96 0,75 0,8 0,26 0,3 1,27 1,3
2 96 0,38 0,4 0,89 0,9 0,40 0,4
3 128 0,50 0,4 1,02 0,8 0,04 0,0
4 160 0,44 0,3 0,38 0,2 1,08 0,7
5 160 0,69 0,4 0,76 0,5 1,15 0,7
6 112 0,25 0,2 0,26 0,2 0,37 03
7 96 1,00 1,0 -0,49 0,5 0,01 0,0
Mittlere Dehnung, Korn a', 0,5 0,3 0,4
Mittlere Dehnung, global 1,14 2,39 3,86




Kapitel 4. Ex-situ Verformungsexperimente an einem TRIP800

79

Tabelle 4.13.: Messlangen [y sowie Ergebnisse der Gesamtdehnungsmessungen in Transversalrichtung

(€yy) im Korn o nach unterschiedlichen Verformungsschritten.

Unverformt 1. Verformung 2. Verformung 3. Verformung
Messung lo [Pixel] Al [Pixel]  &y=Al/lg [%]] Al [Pixel] &y=Al/1g[%]] Al [Pixel] &€,,=Al/ly[%]

1 256 -0,10 -0,0 0,13 0,1 0,41 0,2

2 256 0,02 0,0 -0,81 -0,3 0,09 0,0

3 224 0,01 0,0 -1,25 -0,6 0,03 0,0

4 208 0,01 0,0 -0,62 -0,3 0,51 0,2

5 192 0,01 0,0 -0,75 -0,4 1,26 0,7

6 192 -0,50 -0,3 -0,06 -0,0 0,95 0,5
|Mitt|ere Dehnung, Korn o', -0,0 -0,3 0,3
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4.3.3. Resultate im Observationsbereich 4,82 um x 3,61 um
(60.000-fache VergroBerung)

Deformation

Aufgrund der starken Kohlenstoftkontamination eignete sich diese Vergréfierung nur fiir
die Aufnahme von maximal drei Bildern je beobachtetem Mikrostrukturbereich. Die
Probe wurde dementsprechend nur zwei Verformungsstufen unterworfen (sieche Abb.
4.15). Aus der Verschiebung der Harteeindriicke wurden die daraus resultierenden glo-
balen, plastischen Gesamtdehnungen mit 2,46 % bzw. 4,46 % abgeschétzt (vgl. Tabellen
C.5 und C.7).

Spannung [MPa]
800

—Verformungsschritt 1
700 -

—Verformungsschritt 2

600 -

500 -

400 -

300 +

200 -

100

0 100 200 300 400 500 600
Verschiebung [pm]

Abbildung 4.15.: Spannungs- Verschiebungs-Kurven der beiden Verformungsschritte.

Visuelle Beurteilung der REM-Aufnahmen

In Abb. 4.16 ist der observierte Bereich im unverformten Zustand, sowie nach jedem
Verformungsschritt dargestellt; Kérner mit neuen Oberflichenfeatures nach einer Ver-
formung sind rot umrandet. Man erkennt anhand der neuen Oberflichenstrukturen in
Abb. 4.16 (b) deutlich, dass das beobachtete zentrale Austenitkorn ~; schon nach dem
ersten Verformungsschritt wahrscheinlich vollstéandig in Martensit umgewandelt ist. Die
Vielzahl und die unterschiedlich starke Auspriagung der neuen Strukturen deutet wie-
derum auf die Bildung von mehreren Martensitvarianten hin. Das Korn ~; war bereits
vor der Verformung teilweise martensitisch und zeigt nach der ersten Verformung eine

erneute partielle Umwandlung.
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Im zweiten Verformungsschritt wandelt das Korn 3 um. Den Hinweis darauf gibt ein

einzelnes neues Oberflachenfeature sowie die auffillige Verbreiterung in Zugrichtung.
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Abbildung 4.16.: REM-Aufnahmen bei (a) 0 %, (b) 2,56 % und (c) 4,5 % plastischer Verformung. Der
Bildkontrast wurde in dieser Abbildung, zur besseren Sichtbarkeit der Strukturen,
erhoht.

Verschiebungsprofile

In Abbildung 4.17 sind zwei ausgewéhlte Verschiebungsprofile quer zur Zugrichtung
dargestellt. Diese Profile demonstrieren, nach einer plastische Verformung von 2.5 %
(blaue Kurve) bzw. 4,5 % (rote Kurve), die Verschiebung einzelner, manuell aus-
gewahlter homologen Punkte zueinander. Das Profil A (Abb. 4.17 (a)) verlauft dabei
grofteils in Ferrit, wihrend Profil B (Abb. 4.17 (¢)) das Austenitkorn ~; schneidet.

e Profil A: Die Bereiche I und I’ gehdren zum selben Ferrit-Korn und zeigen eine
negative Verschiebung der homologen Punkte, wie aufgrund der Querkontraktion
zu erwarten ist. Wihrend die Verformung zwischen 0 und 2,5 % globaler Deh-
nung im Bereich I stiarker als im Bereich I’ ist, konzentriert sich die Verformung
zwischen 2,5 und 4,5 % Dehnung im Bereich I'.

In den Bereichen IT und IV sind die Linien der beiden Verschiebungsprofile paral-
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lel, somit wurden diese beiden Gebiete im zweiten Verformungsschritt nicht weiter
deformiert. Die positive Verschiebung zwischen den beiden homologen Punkten
im Austenitkorn (Gebiet III) betragt 0,25 Pixel im ersten bzw. 0,375 Pixel im
zweiten Verformungsschritt. Dies ist vermutlich auf Fehlereinfliisse und nicht auf
eine martensitische Umwandlung zuriickzufiihren. Die beiden mit " KG” definierten
Bereiche beschreiben Korngrenzen und werden nicht weiter interpretiert. In Sum-

me zeigt Profil A die zu erwartende, lokal unterschiedliche Querkontraktion.

e Profil B: In diesem Profil fillt sofort die positive y-Verschiebung zwischen je-
nen beiden homologen Punkte auf, die den Bereich II definieren. Dieser Bereich
liegt im Austenitkorn, welches bereits im ersten Verformungsschritt vollstandig
in Martensit umgewandelt ist (vgl. Abb. 4.6 (b)). Die Verschiebung betrug etwa
8 Pixel, was bezogen auf die Messlange einem ¢, von 4,4 % entspricht. Diese
Verschiebung ist ein eindeutiger Nachweis einer lokalen Dehnung, die durch die
verformungsinduzierte Martensitumwandlung erzeugt wurde. Im zweiten Verfor-
mungsschritt wurde dieser Bereich nicht weiter gedehnt.

Demgegeniiber wurde im Bereich IT" eine Kontraktion in y-Richtung gemessen.
Aufgrund der nur schwach ausgeprigten Oberflachenmorphologie ist zu vermu-
ten, dass die umwandlungsinduzierte Dehnung in Zugrichtung erfolgte, was auch
in Abb. 4.18 (a) ersichtlich ist.

Im Vergleich zum Profil A dnderten sich die y-Verschiebungen nach dem zweiten

Verformungsschritt nur geringfiigig.
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Verschiebungsprofil A Verschiebungsprofil B
Verschiebung [jem] A BT 5 SR Werschiebung ]
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—) g 25 N Verfarmang — i3 25 8 Verormeng
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/ /
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(a) (b) (c)

Abbildung 4.17.: y-Verschiebung einzelner homologen Punkte entlang der eingezeichneten Profile in

der Umgebung von Korn ~;.
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Dehnungskarten

Die in Abb. 4.18 dargestellten Dehnungskarten zeigen die Dehnungen in Zugrichtung,
die Querdehnungen sind in Abb. 4.19 abgebildet.

Abb. 4.18 zeigt markante Unterschiede zwischen den Dehnungsverteilungen in den bei-
den Verformungsstufen. So sind in Abb. 4.18 (a) starke Dehnungsfluktuationen im
Korn 7, ersichtlich, die im zweiten Verformungsschritt (b) beinahe komplett verschwin-
den. An dieser Stelle muss erneut darauf hingewiesen werden, dass der Matching-
Algorithmus innerhalb von groflen, strukturlosen Bereichen zufillige Dehnungsfluk-
tuationen erzeugt, wihrend die Dehnungen in ferritischen Bereichen grundsétzlich sehr
verldsslich sind. Aufgrunddessen werden die Dehnungen im Korn vq, wie schon im vor-
hergehenden ex-situ-Versuch, im Anschluss manuell vermessen.

In der ferritischen Matrix sind nach einer globalen Verformung von etwa 2,5 % zwei
starke €,,-Konzentrationen ersichtlich: in der Ndhe des Korns 3, sowie an der rechten
Ecke des Korns vy, die einen Tripelpunkt mit zwei Ferritkérnern bildet.

Im zweiten Verformungsschritt (Abb. 4.18 (b)) wandelt das Korn 3 um und verlangert
sich dadurch um etwa 10 % in Zugrichtung, wihrend der benachbarte, im vorherigen
Dehnungsschritt stark verformte Bereich im Ferrit nun vergleichsweise gering gedehnt
wird. Vom Tripelpunkt an der Fcke des Korns v, ausgehend, bildete sich ein gut sicht-
bares Verformungsband im Ferrit aus, welches aber nicht entlang der Korngrenze von

v verlduft. Ein weiteres, schrig verlaufendes Verformungsband bildete sich zwischen

~v1 und 7s.

Die Karten der Transversaldehnungen in Abb. 4.19 dhneln den ¢,,-Dehnungskarten,
da Dehnungskonzentrationen an jenen Stellen auftreten, die gleichzeitig auch hohe
Zugdehnungen aufweisen. Zusatzlich sind im Ferrit, an manchen Grenzen zu -, im
ersten Verformungsschritt stiarkere Kontraktionen sichtbar, welche vermutlich durch

die Phasenumwandlung verursacht wurden.
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€l
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(a) €z zwischen 0 % und 2,5 % Dehnung (b) €zz zwischen 2,5 % und 4,5 % Dehnung

Abbildung 4.18.. e,,-Dehnungskarten in einem Bereich von 4,8 pm x 3,6 pm.

a) €yy zwischen 0 % und 2,5 % Dehnung b) €yy zwischen 2,5 % und 4,5 % Dehnung
Yy Yy

Abbildung 4.19.: ¢y,-Dehnungskarten in einem Bereich von 4,8 pm x 3,6 pm.

Manuelle Dehnungsmessungen

Um die Dehnungen genauer quantifizieren zu kénnen, wurden analog zum vorherge-
henden Versuch die kumulativen, d.h. auf den unverformten Zustand bezogenen Zug-

und Querdehnungen zwischen manuell ausgewéhlten, zuverldssigen homologen Punk-

ten berechnet.

Tab. 4.14 zeigt die gemessenen Dehnungen in Zugrichtung, Tab. 4.15 die gemessenen
Dehnungen in Querrichtung im Korn ;. Die dazugehérigen Positionen der Messlinien
sind in Abb. 4.20 dargestellt.
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In Tab. 4.14 ist ersichtlich, dass die mittlere Zugdehnung im Korn ~; nach der ersten
Verformung mit 3,2 % etwas hoher als die abgeschitzte, global aufgebrachte Verfor-
mung ist. Obwohl nach der zweiten Verformungsstufe in dem REM-Aufnahmen keine
neuen Oberflachenmerkmale beobachtet werden konnten, nahmen trotz der umwand-
lungsbedingt hoheren Festigkeit die Zugdehnungen weiter zu.

Die Querdehnungen (Tab. 4.15) weisen innerhalb des Korns sehr starke Schwankun-
gen auf. Besonders auffillig ist hierbei die starke y-Expansion der Kornmitte, durch
die bei den Messungen 6, 8 und 9 ¢,,-Werte > 3.5 % gemessen wurden. Im zwei-
ten Verformungsschritt liefern die Messungen 9 bis 11 durch die hohe, negative Deh-
nungsdnderung einen Hinweis auf eine weitere Phasenumwandlung, welche auch die

zunehmenden ¢,,-Werte aus Tab. 4.14 erkldaren wiirde.

Tabelle 4.14.: Messlingen [y sowie Ergebnisse der Gesamtdehnungsmessungen in Zugrichtung (e.,)

im Korn v nach beiden Verformungsschritten.

Unverformt 1. Verformung 2. Verformung
Messung lo [Pixel] Al [Pixel] €= Al/lg[%] | Al [Pixel] €x=Al/lg [%)]
1 184 6,06 3,3 7,26 3,9
248 8,75 3,5 12,65 5,1
3 312 13,94 45 16,29 5,2
4 416 12,50 3,0 20,78 5,0
5 472 11,19 2,4 20,97 4.4
6 528 12,63 2,4 27,38 5,2
7 136 5,11 3,8 5,13 3,8
8 352 8,72 2,5 15,78 4,5
9 136 4,06 3,0 6,88 5,1
10 376 12,21 3,2 17,53 4,7
11 232 10,97 4,7 16,04 6,9
Mittlere Dehnung, Korn y, 3,2 4,7
Mittlere Dehnung, global 2,5 4,5

Tabelle 4.15.: Messlangen [y sowie Ergebnisse der Gesamtdehnungsmessungen in Transversalrichtung

(eyy) im Korn -y nach beiden Verformungsschritten.

Unverformt 1. Verformung 2. Verformung
Messung lo [Pixel] Al [Pixel] €y =Al/1g[%] | Al [Pixel] &y =24l 1y [%]

1 240 1,71 0,7 22,45 -1,0

2 264 -1,59 0,6 -1,70 0,6

3 296 22,19 0,7 22,02 0,7

4 312 2,58 -0,8 -3,46 1,1

5 328 22,47 -0,8 22,38 0,7

6 160 7,02 4,4 7,26 4,5
|Mittlere Dehnung, Korn y; 57 4,4
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Abbildung 4.20.: Korn ~; im unverformten Zustand mit eingezeichneten Positionen der Dehnungsmes-

sungen (a) in Zugrichtung sowie (b) quer zur Zugrichtung.

In Tab. 4.16 sind, fiir das Korn 73, die Dehnungen in Zugrichtung aufgelistet. Die da-
zugehorigen Messpositionen finden sich in Abb. 4.21. Dieses Korn zeigte erst nach dem
zweiten Verformungsschritt ein neues Oberflachenmerkmal. Die e,,-Werte von durch-
schnittlich 2 % nach der ersten Verformung waren vermutlich nicht ausreichend, um
eine Phasenumwandlung herbeizufiihren. Dies geschah erst bei weiterer Verformung,
wobei stellenweise Dehnungen von iiber 9 %, bei einer Gesamtverformung von 4,5 %,

erreicht wurden.

Tabelle 4.16.: Messlingen [y sowie Ergebnisse der Gesamtdehnungsmessungen in Zugrichtung (e, )

im Korn 3 nach beiden Verformungsschritten.

Unverformt 1. Verformung 2. Verformung
Messung lo [Pixel] Al [Pixel] &x= A8l [%]| Al [Pixel] &= Al/lo [%]
1 64 1,29 2,0 4,87 7,6
2 64 040 0,6 4,99 7.8
3 80 2,02 2,5 7,27 9,1
4 80 1,29 1,6 6,31 7.9
5 88 1,72 2,0 7,36 84
6 64 1,64 2,6 6,30 9,8
7 72 2,00 2,8 6,66 9,2
8 80 3,45 4,3 9,38 11,7
9 112 5,26 4,7 10,71 9,6
Mittlere Dehnung, Korn y; 2,0 8,5
Mittlere Dehnung, global 2,5 4,5
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Abbildung 4.21.: Korn ~3 im unverformten Zustand mit eingezeichneten Positionen der Dehnungsmes-

sungen in Zugrichtung.

4.4. Diskussion

Durch den Wechsel auf eine ex-situ-Versuchsdurchfithrung konnte der Arbeitsabstand
stark verkleinert werden, wodurch hohere Vergroflerungen und bessere Bildqualitédten
moglich waren. Der Versuchsaufwand der ex-situ-Versuche war aber aufgrund des not-
wendigen, mehrfachen Aus- und Einbaus der Probe in Zugprifmaschine und REM,
sowie durch die dadurch bedingte mehrmalige Suche nach den sehr kleinen, beobach-

teten Mikrostrukturbereichen, ungleich héher.

Die verformungsinduzierte Phasenumwandlung konnte bei sehr hohen Vergroflerungen
direkt beobachtet und mit EBSD-Messungen bestétigt werden. Die Oberflichen von
groflen, verformungsinduziert umgewandelten Austenitkornern zeigen dabei neue Ober-
flichenmerkmale, was auf die Bildung von unterschiedlichen Martensitvarianten zu-
riickzufiihren ist. Dies erlaubte auch eine Identifikation der transformierten Koérner,
ohne auf EBSD zuriickgreifen zu miissen.

Stark ausgeprigte, neue Oberflichenmerkmale bei der Phasenumwandlung deuten auf
eine Dehnung in z-Richtung, d.h. in Richtung der Oberflichennormalen, hin. Dies
konnte darauf zuriickzufithren sein, dass die beobachteten Austenitkorner eine freie
Oberfliche aufweisen, die einer Ausbreitung in z-Richtung keinen Widerstand entgegen-
setzen. Diese Dehnungen konnten mithilfe der digitalen Bildkorrelation nicht gemessen

werden.

Die Anwesenheit von partiell umgewandelten Kornern der Grofie > 1 um im unverform-
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ten Zustand, als auch das beobachtete diskrete Umwandlungsverhalten wihrend der
Verformung zeigt, dass die Bildung einer ersten Martensitvariante keine vollstindige
Umwandlung des restlichen Korns zur Folge hat. Eine vollstdndige Phasenumwandlung

wird somit erst bei fortgesetzter Belastung erreicht.

In den ex-situ-Verformungsversuchen konnte die Umwandlung mehrerer Austenitkérner
nach einer geringen Verformung beobachtet werden. Bei der hichsten Vergroflerung
zeigten die berechneten Dehnungskarten (4.18 und 4.19) dabei eine darauffolgende
Anderung der lokalen Dehnungsverteilungen, was auf die lokale Verfestigung zuriickzu-
fithren ist. Manuelle Dehnungsmessungen in ausgewihlten Kornern zeigten auflerdem,
dass sich die umwandlungsinduzierten Dehnungen bei der Bildung mehrerer Marten-
sitvarianten innerhalb eines einzelnen Korns stark unterscheiden kénnen. Die hochsten,
gemessenen Umwandlungsdehnungen von iiber 6 % traten dabei in schmalen Kornern

auf, die nur sehr schwach ausgeprégte, neue Oberflichenmerkmale zeigten.
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Die Aufgabe dieser Diplomarbeit war es, das lokale Verformungsverhalten eines Multi-
phasenstahles mit TRIP-Effekt mittels digitaler Bildkorrelation zu studieren. Besonde-
rer Fokus lag dabei auf der Detektion und Quantifizierung der verformungsinduzierten

Phasenumwandlung von Austenit in Martensit.

Im Rahmen dieser Diplomarbeit erwiesen sich folgende Punkte als besonders proble-

matisch:

— Die lokalen, durch den TRIP-Effekt verursachten Dehnungen sind sehr klein im
Vergleich zu der makroskopisch aufgebrachten Verformung. Um diese Dehnungen
mit Hilfe der digitalen Bildkorrelation beobachten zu koénnen, sind somit kleine-
re Verformungsschritte notwendig. Bei zu kleinen Unterschieden in den zu ver-
gleichenden Bildern verursacht der Algorithmus jedoch unerwiinschte Artefakte,
die in Form von Béndern mit abwechselnd positiven und negativen Dehnungen
auftreten. Bei zu groflen Dehnungsschritten wiederum werden die lokalen, TRIP-

induzierten Dehnungen von der makroskopischen Verformung iiberlagert.

— Im Idealfall werden Bilder bei drei Verformungsstadien verglichen: im unverform-
ten Zustand, im Augenblick kurz vor der Umwandlung eines Austenitkorns und
im Augenblick kurz nach der Umwandlung. So kénnen jene Dehnungsverteilun-
gen, die zur Umwandlung fiihrten, untersucht werden und mit den umwandlungs-
induzierten Dehnungen verglichen werden.

Jedoch ist es unmoglich, den exakten Umwandlungszeitpunkt eines Austenitkorns
vorherzusagen. Somit muss die Anzahl der gescannten Aufnahmen erhcht wer-
den, welche aber durch die Kontamination des Bildausschnittes und der damit

abnehmenden Qualitit begrenzt ist.

- Die geringe Grofle der Austenitkdrner im Bereich von 1 um und der damit ver-
bundenen kleinen, umwandlungsinduzierten Dehnungen erfordert eine hohe Ver-
grofierung der REM-Aufnahmen fiir die digitale Bildkorrelation. Bei diesen hohen
Vergroflerungen nehmen jedoch auch die Einfliisse von Unschérfe und Bildverzer-
rung zu. Die Sensitivitdat der digitalen Bildkorrelation auf solche Fehler ist, auch

aufgrund der geringen Messldngen, sehr grof3.

— Die Fehlereinfliisse auf die gemessenen Dehnungen werden mit zunehmender Ver-

groflerung starker. Als besonders kritisch sind dabei Bildverzerrungen zu sehen.
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Zu Beginn wurde ein in-situ-Verformungsversuch durchgefiihrt, mit dem das Verfor-
mungsverhalten der TRIP-Mikrostruktur bei zwei unterschiedlichen Vergroflerungen
untersucht werden konnte. Die Verformung in einem Multiphasens