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Vorwort

Eine Aufgabe des Ingenieurs ist es, daflir Sorge zu tragen, dass die Bauteile, die in seinen
Konstruktionen zum Einsatz kommen, allen vorgesehenen Beanspruchungen gerecht wer-
den und eine hohe Lebensdauer bei einem geringen Instandsetzungsbedarf aufweisen.
Der erste Schritt zur problemlosen Interaktion der Bauteile stellt dabei die Festschreibung
einer zweckdienlichen Gestalt der Bauteile dar, zum Beispiel in Gestalt einer Zeichnung.
Im zweiten Schritt erfolgt die Wahl eines zweckdienlichen Werkstoffs, wobei sich der In-
genieur an den Eigenschaften der zur Verfligung stehenden Werkstoffe orientiert. Das vor-
liegende Buch soll bei der Ermittlung der Eigenschaften unterstiitzen, die fiir die metalli-
schen Konstruktionswerkstoffe relevant sind.

In der 3. Auflage wurden noch bestehende Fehler beseitigt. Weiterhin sind einige Norm-
nummern erganzt bzw. durch inzwischen aktualisierte Nummern ersetzt worden.

Das Buch richtet sich an Studierende der Werkstofftechnik, des Maschinenbaus und der
Fertigungstechnik sowie an Ingenieure in der Industrie. Daneben ist das Buch auch als
Handbuch zur experimentellen Begleitung einer einfiihrenden Vorlesung in die Werk-
stoffkunde konzipiert, was die Reihenfolge der Kapitel bestimmte: Kapitel 1 wurde geteilt
und in den Grundlagenteil von Folgekapiteln integriert. Kapitel 2 fiihrt die Ermittlung der
bindungsbasierenden nichtmechanischen Eigenschaften Zustandsinderungstemperaturen,
spezifische Umwandlungswiarmen, linearer Warmeausdehnungskoeffizient und Warme-
leitfahigkeit an. Kapitel 3 wurde im Grundlagenteil erweitert und beschreibt die Ermitt-
lung des Kristallgitters beziehungsweise der Kristallstruktur mit ihren Gitterparametern.
Kapitel 4 stellt die Ermittlung der kristallstrukturbasierenden nichtmechanischen Eigen-
schaften Dichte und Temperatur einer allotropen Umwandlung vor. Kapitel 5 beschreibt
die Darstellung kristallbaufehlerbasierender nichtmechanischer Eigenschaften auf licht-
mikroskopischem und elektronenmikroskopischem Weg sowie durch zerstorungsfreie
Priifung. Kapitel 6 zeigt Wege der Darstellung der mechanischen Eigenschaften rissfreier
Proben bei steigender Beanspruchung auf. Hierzu zahlen der Zugversuch, fiir den der Ein-
fluss der Temperatur und Verformungsgeschwindigkeit aufgenommen wurde, der Druck-
versuch, der Torsionsversuch, der Biegeversuch sowie die Hartepriifung, bei der auch die
modernen Priifverfahren angesprochen werden. Kapitel 7 befasst sich mit der Ermittlung
der mechanischen Eigenschaften rissfreier Proben bei statischer Beanspruchung. Kapitel 8
zeigt Wege zur Darstellung der mechanischen Eigenschaften rissfreier Proben bei dynami-
scher Beanspruchung auf. Hierbei wird sowohl eine spannungskontrollierte als auch eine
dehnungskontrollierte Versuchsfiihrung beriicksichtigt. Kapitel 9 fiihrt Moglichkeiten an,
die mechanischen Eigenschaften angerissener Proben bei steigender Beanspruchung sowie
dynamischer Beanspruchung zu beschreiben. Hierzu zdhlen der Kerbschlagbiegeversuch,
der instrumentierte Kerbschlagbiegeversuch und bauteilsimulierende Versuche, zu denen
auch Bruchmechanikversuche gehoren.
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Ich bedanke mich beim Carl Hanser Verlag, der das Buch erneut in einer ansprechenden
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Einleitung

Bei der Wahl eines zweckdienlichen Werkstoffs orientiert sich der Ingenieur an den Eigen-
schaften der zur Verfligung stehenden Werkstoffe.

Als Werkstoffeigenschaften sind die optischen Eigenschaften, elektrischen Eigen-
schaften, magnetischen Eigenschaften sowie die thermophysikalischen Eigenschaf-
ten zu nennen. Zu letzteren zdhlen der Verdampfungspunkt und die spezifische Ver-
dampfungswiarme, der Schmelzpunkt und die spezifische Schmelzwarme, der lineare
Warmeausdehnungskoeffizient und die Warmeleitfahigkeit sowie die Dichte (Bild 1.1).

Umgebungsmedium

Form

Elektrische
Eigenschaften

Korrosive

Eigenschaften

Magnetische
Bei den Optische Eigenschaften ] Bei den
Konstruktions- Eigenschaften Thermo- Funttltor#s-
werkstoffen physikalische B ?rﬁlilosrgereg?und
im Vordergrund Eigenschaften stehende
s!:ehende Bauteil Mechanische Eigenschaften
Eigenschaften Eigenschaften

Gegenkdrper

Bild 1.1 Eigenschaften eines Bauteils, seines Werkstoffs, des Systems Werkstoff/Umgebungs-
medium beziehungsweise Werkstoff/Gegenkdrper und bei den Konstruktionswerkstoffen
beziehungsweise Funktionswerkstoffen im Vordergrund stehende Eigenschaften

Zu den Werkstoffeigenschaften zdhlen auch die mechanischen Eigenschaften, die bei Be-
anspruchung des Werkstoffs durch Krafte beziehungsweise Spannungen zutage treten.
Krifte beziehungsweise Spannungen konnen dabei auf unterschiedliche Art und Weise
zustande kommen. In jedem Fall herrscht die Gewichtskraft, die der Dichte des Werkstoffs
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proportional ist. Wird in einen Werkstoff lokal eine Warmemenge eingebracht, so stellt

sich daneben infolge der stets endlichen des Werkstoffs iiber eine
gewisse Zeit eine inhomogene Temperaturverteilung ein. Sie hat dann ihrerseits Span-
nungen zur Folge, die dem linearen des Werkstoffs

proportional und der Warmeleitfahigkeit des Werkstoffs umgekehrt proportional sind und
auch als thermisch induzierte Spannungen bezeichnet werden. In den weitaus haufigsten
Fallen werden Krifte jedoch von auBen in einen Werkstoff eingeleitet. Das oft ebenfalls zu
den Werkstoffeigenschaften gezahlte korrosive und tribologische Verhalten der Werkstoffe
darf nach genauer Betrachtung nicht zu den Werkstoffeigenschaften geziahlt werden, denn
diese Verhaltensweisen sind, im Gegensatz zu den zuvor genannten Eigenschaften, immer
die Folge einer Interaktion des Werkstoffs mit der jeweils gegebenen ,,Umgebung®, konnen
also nie losgeldst von dieser angegeben werden: Liegt, die Werkstoffoberflache beriihrend,
ein Umgebungsmedium vor, so sind die an der Oberflache ablaufenden korrosiven Prozes-
se mit der Moglichkeit von optischer Beeintrachtigung, Wanddickenverlust und/oder Be-
eintrachtigung der mechanischen Eigenschaften des Werkstoffs vom Umgebungsmedium
abhdngig. Die sind also Eigenschaften des Systems Werkstoff/
Umgebungsmedium. Analoges ist im zweiten Fall festzustellen: Liegt in Kontakt mit der
Werkstoffoberflache ein Gegenkorper vor, der sich relativ zur Bertihrflache bewegt, so sind
die tribologischen Prozesse, die an der Werkstoffoberflache ablaufen und mit der Moglich-
keit einer Bewegungsbeeintrachtigung und/oder der Gefahr eines als VerschleiB bezeich-
neten Wanddickenverlustes verbunden sind, vom Gegenkorper und seiner Bewegungsform
abhdngig. Aus diesem Grund sind die Eigenschaften des
Systems Werkstoff/Gegenkorper.

Steht im Einsatz eines Bauteils dessen mechanische Beanspruchung im Vordergrund,
so werden die Werkstoffe bei der werkstoffseitigen Auslegung des Bauteils vorrangig im
Hinblick auf die Zweckdienlichkeit ihrer mechanischen Eigenschaften und - wegen der
zuvor angesprochenen Verkniipfung zwischen den thermophysikalischen Eigenschaften
und den durch sie hervorgerufenen Kraften beziehungsweise Spannungen - hinsichtlich
ihrer thermophysikalischen Eigenschaften bewertet. Daneben muss diese Bewertung aber
auch die korrosiven Eigenschaften des Systems Werkstoff/Umgebungsmedium und die tri-
bologischen Eigenschaften des Systems Werkstoff/Gegenkorper betreffen, soweit sie die
mechanischen Eigenschaften des Bauteils beeinflussen: Sind ldngere Nutzungszeitrau-
me vorgesehen, so diirfen sich die Dimensionen eines Krifte tragenden beziehungsweise
Spannungen tragenden Bauteils sowie die mechanischen Eigenschaften des Werkstoffs,
aus dem es gefertigt wurde, iiber den Nutzungszeitraum gegeniiber dem Ausgangssta-
tus nicht so weit verandern, dass das Bauteil versagt. Wie im letzten Abschnitt bereits
ausgefiihrt, zahlen zu den Prozessen, die im Laufe der Zeit Verdnderungen der Bauteil-
dimensionen und/oder der mechanischen Eigenschaften der Werkstoffe zur Folge haben
konnen, die korrosiven und tribologischen Prozesse. Dies erklart die Notwendigkeit, auch
die korrosiven und die tribologischen Eigenschaften des Systems Werkstoff/Umgebung zu
bewerten. Werkstoffe, die hinsichtlich aller genannten Aspekte zielfiihrende Eigenschaf-
ten aufweisen, werden als bezeichnet; im Gegensatz hierzu
zeigen zweckdienliche im Vordergrund stehende nichtmechanische
Eigenschaften des Werkstoffs, des Systems Werkstoff/Umgebungsmedium beziehungswei-
se des Systems Werkstoff/Gegenkorper. In Bild 1.1 sind Eigenschaften angefiihrt, die bei
der Wahl eines Konstruktionswerkstoffs beziehungsweise eines Funktionswerkstoffs im
Vordergrund stehen. Zu den Eigenschaften, die den metallischen Konstruktionswerkstoff
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selbst beschreiben, zdhlen dessen strukturelle Eigenschaften sowie nichtmechanische und
mechanische Volumeneigenschaften. Zu den mechanischen Werkstoffeigenschaften, die

den Anwender von Konstruktionswerkstoffen primar interessieren, zahlen die

, die sich bei elastischer Verformung offenbart und der wir in unserer Fach-
sprache die Bezeichnung gegeben haben (Er gibt das Verhdltnis aus

der mechanischen Spannung, die zum Erreichen einer elastischen Verformung ein

es

Werkstoffs aufzubringen ist, und der mit Erreichen dieser Spannung messbaren elasti-

schen Verformung an.),

(Mit ihrem Erreichen verhélt sich ein Werkstoff erstmals nicht

mehr nur elastisch.),

(Sie ist ein MaB fiir die mechanische Spannung, mit deren Erreichen ein

Riss, der in einem Werkstoff vorliegt, zu wachsen beginnt.),

Temperaturabhéangigkeit der Versagensspannung (Sie ldsst erkennen, wie groB die Ver-
sagensspannung, die bei Erwarmung eines Werkstoffs abnimmt, bei einer konkreten

Temperatur noch ist, was wir als die Warmfestigkeit eines Werkstoffs bezeichnen.).

Zunidchst ist festzuhalten, dass, wie Bild 1.2 zeigt, Pauschalaussagen hinsichtlich der
Werkstoffeigenschaften immer nur fiir eine Werkstofffamilie (und selbst hier oft nur mit

Einschrankungen) Giiltigkeit haben.

1000 =
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o, Mg Sno
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e PMMA
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0,3 1,0 3,0 10
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Bild 1.2 a Dichte und Elastizitdtsmodul haufig verwendeter Konstruktionswerkstoffe bei Raum-
temperatur nach Ashby'!
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Bild 1.2 b Risszahigkeit und bei Druckbeanspruchung anzutreffende Versagensspannung haufig
verwendeter Konstruktionswerkstoffe bei Raumtemperatur nach Ashby'’

Wie Bild 1.2 auch erkennen lasst, zeigen die metallischen Konstruktionswerkstoffe im Ver-
gleich zu den polymeren und keramischen Konstruktionswerkstoffen ein ausgewogenes
Eigenschaftsspektrum. So weisen die keramischen Konstruktionswerkstoffe zwar tiberwie-
gend einen hoheren , eine hohere und eine geringere

auf, dafiir aber unter Zugbeanspruchung eine geringere als
die metallischen Konstruktionswerkstoffe. Die polymeren Konstruktionswerkstoffe zeigen
vielfach eine geringere Dichte, dafiir aber auch einen geringeren Elastizitatsmodul, eine
geringere Warmfestigkeit und unter Zugbeanspruchung wie auch unter Druckbeanspru-
chung eine geringere Versagensspannung als die metallischen Konstruktionswerkstoffe.
Die der meisten metallischen Konstruktionswerkstoffe liegt sogar iber der
der keramischen und polymeren Konstruktionswerkstoffe. Insgesamt macht dies die weite
Verbreitung der metallischen Konstruktionswerkstoffe in vielen Bereichen des taglichen
Lebens verstandlich.

Zur Ermittlung der Eigenschaften, die fiir die metallischen Konstruktionswerkstoffe rele-
vant sind, zahlt die Darstellung der strukturellen Eigenschaften sowie die Ermittlung der
nichtmechanischen und der mechanischen Volumeneigenschaften der metallischen Konst-
ruktionswerkstoffe (Tabelle 1.1); wegen der Abhdangigkeit der korrosiven beziehungsweise
tribologischen Eigenschaften des Systems Werkstoff/Umgebungsmedium beziehungswei-
se Werkstoff/Gegenkorper von den Bedingungen, die im konkreten Fall vorliegen, wird auf
die Ermittlung dieser Eigenschaften nicht eingegangen.
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Bild 1.2 ¢ Temperaturabhéngigkeit der Versagensspannung haufig verwendeter Konstruktions-
werkstoffe nach Ashby'!
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Bindungsbasierende nicht-
mechanische Eigenschaften

Zu den nichtmechanischen Eigenschaften einkomponentiger Werkstoffe, die auf der Sta-
bilitdt der Bindungen zwischen ihren Atomen beruhen, zdhlen, wenn diese Werkstoffe
im festen Zustand nur eine Kristallstruktur aufweisen, deren Verdampfungspunkt und
Schmelzpunkt, spezifische Verdampfungswarme und spezifische Schmelzwéarme, linearer
Wiarmeausdehnungskoeffizient und Warmeleitfahigkeit. Nachfolgend werden Verfahren
vorgestellt, die die Ermittlung dieser Kennwerte ermoglichen.

Die Ermittlung der Temperatur einer Zustandsanderung und der bei ihr freiwerdenden
beziehungsweise zu ihrem Ablauf aufzuwendenden spezifischen Wirmemenge gelingt
mit der thermischen Analyse der Zustandsanderung. Die in diesem Zusammenhang ver-
wendeten Begriffe sind in der DIN 51005 zusammengefasst.

B 2.1 Zustandsanderungstemperaturen

Fiir jeden Werkstoff legt ein Satz von Zustandsvariablen einen Gleichgewichtszustand
fest. Wie dieser Gleichgewichtszustand aussieht, kann experimentell ermittelt werden.
Sind die Gleichgewichtszustande ermittelt, so lassen sie sich in Abhéngigkeit von ihren
Zustandsvariablen in einem Gleichgewichtszustandsdiagramm darstellen. Zur Aufstel-
lung des Gleichgewichtszustandsdiagramms eines einkomponentigen Werkstoffs, der im
festen Zustand nur eine Kristallstruktur aufweist, machen wir es uns zunutze, dass die
Anderungen des Gleichgewichtszustandes, die bei Wirmezufuhr und Wérmeabfuhr bei
bestimmten Temperaturen stattfinden, mit Warmetonungen verbunden sind. Warmeto-
nungen werden im Rahmen einer thermischen Analyse untersucht. Um die Zustandsan-
derungen, die bei Warmezufuhr und Warmeabfuhr stattfinden, dabei gleichgewichtsnah
ermitteln zu konnen, ist eine Aufwiarmgeschwindigkeit und Abkiithlgeschwindigkeit
von nicht mehr als 1 K/min bis 3 K/min erforderlich. Wird eine Probe, ausgehend von der
Temperatur T, (> 298 K), bis auf 298 K abgekiihlt, so ist ein Warmestrom I, aus der Probe
in die kaltere Umgebung zu verzeichnen, solange die aktuelle Temperatur T die Tempera-
tur von 298 K noch nicht erreicht hat (Bild 2.1).

Der aktuelle Warmestrom berechnet sich mit der Warmemenge dQ, die in der inkremen-
tell kurzen Zeit dt geflossen ist, zu

_da

=0 (2.1)

Io
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Schmelze | \Wirmemenge Q Umgebung
Ty 298 K

Bild 2.1 Warmefluss aus einer Probe in die kéltere Umgebung

I, ergibt sich mit der Warmetibergangszahl a und der Oberflache A der abkiihlenden Probe
sowie der Temperaturdifferenz AT (= 298 K - T) zwischen 298 K und der aktuellen Tem-
peratur T zu

Iy =—a-A-AT (2.2)

Dabei beriicksichtigt das negative Vorzeichen die Abkiihlung (AT < 0). Die Warmemenge
dQ, die in der inkrementellen Temperaturspanne d(AT) freigesetzt wird, berechnet sich mit
der spezifischen Warme ¢ und der Masse m der abkiihlenden Probe zu

dQ =c-m-d(AT) (2.3)
Fiir (2.1) folgt mit (2.2) und (2.3)

- d(ar
A8 _an-am (2.4)

Mit K = (a- A)/(c - m) folgt aus (2.4)

aisn)

TR (2.5)

Wird diese Beziehung mit AT, (= 298 K - T,) integriert

AT)
.[ -k f at 2.6
it (2.9)
so folgt
InAT-In AT, =-K-t (2.7)

und damit tiber

AT

0o (2.8)
und
AT _ e~ Kt (2.9)

o
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das

AT = AT, -e”** (2.10)

Bild 2.2 zeigt eine T-t-Abhdngigkeit, die sich aus dieser Beziehung ergibt.

AT,

Temperatur T

298K~

Zeit t

Bild 2.2 Schematische Darstellung eines T-t-Verlaufes bei Abkihlung von T auf 298 K

Laufen in einem System bei Abkiihlung ab, so fiihrt dies
zu Anderungen im Verlauf der Newtonschen Abkiihlungskurve. Wir bezeichnen dies als
eine Abkiihlung mit . Wird die Umwandlungswarme bei einer festen

Temperatur abgefiihrt, wie es beim Kondensieren und Erstarren eines einkomponentigen
Werkstoffs der Fall ist, so verlauft die Abkiithlungskurve bei dieser Temperatur so lange
horizontal, bis das gesamte Probenvolumen die Umwandlung vollzogen hat. Die Abkiih-
lungskurve weist einen sogenannten auf (Bild 2.3). Die wird dabei
von der Masse, der spezifischen Warme, der GroBe der Oberflache, der GroBe der Warme-
iibergangszahl sowie der Warmeleitfahigkeit der Probe und der Warmeleitfahigkeit des Ma-
terials bestimmt, das die Probe umgibt. Ist die Umwandlung abgeschlossen, so ndhert sich
die Abkiihlungskurve entsprechend einer Exponentialfunktion dem Newtonschen Verlauf.

Damit Zustandsdnderungen auch dann erfasst werden konnen, wenn sie nur geringe War-
memengen frei setzen beziehungsweise wenn zu deren Ablauf nur geringe Warmemengen
aufzuwenden sind, wird neben der Probe gleichzeitig eine untersucht.
Probe und Vergleichsprobe sind der gleichen Ofentemperatur ausgesetzt und daher im
Ofenraum dicht beieinander platziert (Bild 2.4).
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Bild 2.4 Anordnung zur Differenz-Thermoanalyse
a) schematisch

b) Apparatur (Foto: NETZSCH)
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Dabei ist jedoch sicherzustellen, dass ein Warmefluss zwischen Probe und Vergleichspro-
be so weit wie moglich unterbunden wird. Die Vergleichsprobe muss zudem chemisch so
beschaffen sein, dass sie im Temperaturintervall, das betrachtet wird, keine Warmeténung
zeigt und im Idealfall die gleiche Warmekapazitat und Warmeleitfahigkeit wie die eigent-
liche Probe aufweist. Gemessen wird nachfolgend die Differenz zwischen der Temperatur
der Probe und der Temperatur der Vergleichsprobe, weswegen das Verfahren die Bezeich-
nung tragt (engl.: differential thermal analysis). Zur Messung
der Temperaturdifferenz zwischen der Probe und der Vergleichsprobe wird ein Differenz-
Thermoelement verwendet, bei dem zwei artgleiche Thermoelemente gegeneinander ge-
schaltet sind. Die Warmlotstelle des einen Thermoelementes ist in der Probe und die
Warmlotstelle des anderen Thermoelementes in der Vergleichsprobe platziert. Die freien
Schenkel der gegeneinander geschalteten Thermoelemente sind liber Kaltlotstellen sowie
Ausgleichsleitungen mit einem Spannungsmessgerat verbunden. Um das Auftreten einer
Thermospannungsdifferenz der konkreten Temperatur zuordnen zu konnen, wird in der
Vergleichsprobe die Warmlotstelle eines zweiten Thermoelementes platziert. Uber Kaltlot-
stellen und Ausgleichsleitungen ist es an ein zweites Spannungsmessgerat angeschlossen,
das die konkrete Temperatur erfasst. Um die Temperaturdifferenz und die konkrete Tem-
peratur mit moglichst geringer zeitlicher Verfalschung messen zu konnen, sind die folgen-
den versuchstechnischen Gesichtspunkte zu beachten. Das Probenvolumen, das im Falle
einer Erstarrung nach Erreichen der Erstarrungstemperatur nach einiger Zeit an der Tie-
gelwand erstarrt vorliegt, kiihlt bereits weiter ab, wahrend in der Tiegelmitte noch Rest-

: ideale Abkiihlung mit Haltepunkt

: Wegen mangelnder Durchmischung
des Schmelzvolumens sind neben
Festkorper noch Schmelzreste
vorhanden

: Dréahte und Hiillrohr des
Thermoelementes fiihren zu
Messtréagheit

Temperatur T

298K - e TS - TS w - - T - - -

Zeit t

Bild 2.5 Einflisse der Versuchsflihrung (b, c) auf die ideale Abkihlkurve (a) eines bei Abkihlung
auf Raumtemperatur bei einer fixen Temperatur erstarrenden Reinmetalls
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schmelze vorliegt, die erst spdter in einer exothermen Reaktion erstarrt. Ist das untersuch-
te Werkstoffvolumen von vornherein groB, so verhindert dieser Effekt in der Abkiihlkurve
am Ende des Haltepunktes, der sich bei der Erstarrung eines einkomponentigen Werk-
stoffs bei der Erstarrung ausbildet, einen scharfen Knick (Bild 2.5 b). Um diesen Effekt zu
minimieren, sollte das Probenvolumen moglichst klein gehalten werden. Der Durchmesser
der Thermoelementdrahte sowie die Wanddicke und der AuBendurchmesser eines mogli-
cherweise verwendeten Thermoelementschutzrohres sollten so gering wie moglich sein.
Die Dréhte des Thermoelementes sowie dessen Schutzrohr weisen eine bestimmte Warme-
kapazitat auf, weswegen sie sich im Abkiihlmodus stets auf einer hoheren Temperatur als
die Probe befinden. Dies fiihrt dazu, dass das Thermoelement eine Temperatur oberhalb
der real vorliegenden Temperatur anzeigt und verhindert in der Abkiihlkurve zum Beispiel
am Anfang des Haltepunktes, der sich bei der Erstarrung eines einkomponentigen Werk-
stoffs bei der Erstarrung ausbildet, einen scharfen Knick (Bild 2.5 c).

Die Ofentemperatur wird, ausgehend von 298 K, mit gleichgewichtsnaher Temperaturan-
derungsgeschwindigkeit im Aufwarmmodus und nach Erreichen der angestrebten Maxi-
maltemperatur mit gleicher Temperaturanderungsgeschwindigkeit im Abkihlmodus bis
hinab auf 298 K verdndert. Jedes der beiden Thermoelemente erzeugt in Abhingigkeit von

Vergleichsprobe Probe Vergleichsprobe Probe
ohne mit endothermer ohne mit exothermer
Zustandsinderung Zustandsanderung Zustandsénderung Zustandsidnderung
Ty Te Ty T

T T,

S§s

Ty-Te t Erwarmung T Te
—
_4L> TV
1 2
——
Abkiihlung
1; 17: Beginn der Zustandsanderung
2; 2": Ende der Zustandsénderung

Bild 2.6 Differenz-Thermoanalyse einer bei Erwarmung endotherm und bei Abkiihlung exotherm
reagierenden Probe
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der Temperatur eine eigene Thermospannung, deren Differenz in Abhdngigkeit von der
Zeit aufgezeichnet wird. Sind die Probe und die Vergleichsprobe der gleichen Ofentempe-
ratur ausgesetzt und ist bei dieser Temperatur bei der Probe keine Zu ver-
zeichnen, so kompensieren sich die Thermospannungen der beiden Thermoelemente und
zeigt das Spannungsmessgerit keine Differenzspannung an (Weist die Vergleichsprobe
eine etwas andere Warmekapazitat und/oder Masse auf als die Probe, was fast stets der
Fall ist, so zeigt sich auch ohne Zustandsdnderung der Probe eine Differenzspannung, die
als tber die gesamte Messung hinweg konstant bleibende Grunddifferenzspannung zu
verzeichnen ist). Zeigt die Probe im Zuge der Erwarmung und Abkiihlung im Falle eines
einkomponentigen Probenwerkstoffs bei einer bestimmten Temperatur eine Warmeto-
nung, so misst das in der Probe platzierte Thermoelement eine andere Temperatur als das
in der Vergleichsprobe befindliche Thermoelement. Die sich einstellende

wird erfasst. Wird von der Probe bei Aufwarmung infolge einer Zustands-
anderung Warme aufgenommen (endotherme Zustandsdnderung) und bei Abkiihlung
wieder abgegeben (exotherme Zustandsdnderung), so weisen die Spannungsdifferenzen,
die sich ergeben, umgekehrte Vorzeichen auf (Bild 2.6).

Die Flacheninhalte unter den Kurven miissen dabei zudem entsprechend dem ersten
Hauptsatz der Warmelehre gleich groB sein: Die Energie, die beim Erwdrmen vom System
aufgenommen wird, wird beim Abkiihlen wieder frei. Mit zunehmender Geschwindigkeit
der Temperaturanderung kommt es zu einer . Fir die Festle-
gung der einer Zustandsanderung werden die Temperaturen
herangezogen, bei denen die Phasenumwandlungen bei Erwdrmung und bei Abkiihlung
einsetzen. Als Gleichgewichtstemperatur T, der Zustandsdnderung ist dann das arithme-
tische Mittel aus diesen beiden Temperaturen anzugeben (Bild 2.7).

T Tp

Tee Erwirmung
—_—

—

Abkiihlung

1; 17: Beginn der Zustandsénderung

Bild 2.7 Interpretation einer Differenz-Thermoanalyse mit Aufheizphase und Abkiihlphase
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Mit der Aufnahme der Aufwdrmkurve und der Abkiihlungskurve und deren thermischer
Analyse hinsichtlich der Temperaturen der Haltepunkte ist das
des einkomponentigen Werkstoffs experimentell ermittelt.

Die Warmemenge, die bei der Zustandsanderung von 1 Mol eines umwandelnden Stoffes
freigesetzt wird beziehungsweise zur Zustandsdnderung von 1 Mol des umwandelnden
Stoffes aufzuwenden ist, bezeichnen wir als . Die spezifische
Kondensationswarme und die spezifische Verdampfungswirme eines einkomponentigen
Werkstoffs entsprechen einander. Gleiches gilt fiir die spezifische Erstarrungswiarme und
die spezifische Schmelzwarme eines einkomponentigen Werkstoffs. Die Ermittlung dieser
Wirmemengen gelingt mit der (engl.: differential
scanning calorimetry).

Nachdem die Masse der Probe und die Masse der Vergleichsprobe ermittelt worden sind,
werden sie in Kapseln untergebracht, die die Warme gut leiten und im interessierenden
Temperaturbereich keine Phasenumwandlungen zeigen. Als verwenden
wir einen Stoff, der im zu untersuchenden Temperaturbereich keine Phasenumwandlun-
gen zeigt. Die gekapselte Probe und Vergleichsprobe sind symmetrisch zur Ofenmitte auf
einer Scheibe angeordnet, die gleichfalls aus einem gut Warme leitenden Werkstoff be-
steht und die Warme rasch von der Ofenwand zur gekapselten Probe und Vergleichsprobe
flieBen lasst (Bild 2.8).

Zeigt die Probe eine exotherme Zustandsdnderung oder eine endotherme Zustandsan-
derung, so ermoglicht die Scheibe zusitzlich einen Warmefluss von der Probe zur Ver-
gleichsprobe ( ) oder von der Vergleichsprobe zur Probe
( ). Unmittelbar unter der Probe sowie der Vergleichs-
probe sind artgleiche Thermoelemente platziert, die, wie bei der Differenz-Thermoanalyse,
gegeneinander geschaltet sind. Die gemessene Spannungsdifferenz des Thermoelement-
paares ist der Temperaturdifferenz von Probe und Referenzprobe proportional. Mit einem
zweiten Thermoelement, das unter der Vergleichsprobe positioniert ist, wird deren Tem-
peratur erfasst.

Der Ofen wird gleichgewichtsnah erwarmt (1 K/min bis 3 K/min). Als Folge flieBt durch
die Scheibe Warme in die Probe und die Vergleichsprobe. Sind die Warmekapazitaten von
Probe und Vergleichsprobe identisch und spielt sich in der Probe keine

ab, so sind die Warmemengen, die von der Ofenwand durch die Scheibe zur Probe
und Vergleichsprobe flieBen, identisch. Die Temperaturdifferenz AT, die zwischen der Pro-



