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Abstract

Die magnetische Formgedéchtnislegierung NioMnGa ist ein neuartiger Werkstoff, dem z.B.
in der Automobilindustrie und Medizintechnik hohes Potential zugesprochen wird. Eine bis-
herige Studie zeigt, dass bei bis zu 2-10% Magnetisierungszyklen ohne Last keine Materialer-
miidung nachweisbar ist [TEL02,S0D05]. Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurde das Ver-
halten des einkristallinen Materials dagegen unter Last untersucht. Dabei zeigte sich lastab-
héngig bereits nach einer sehr viel geringeren Zyklenzahl eine signifikante Verschlechterung
der Aktuatoreigenschaften. Untersuchungen mit Positronen-Annihilations-Spektroskopie
an reinen Elementen (Fe, Al, Ti,...) und technischen Legierungen (CK45, AA2024,...) zeig-
ten eine deutliche Abhéngigkeit der Zerstrahlungsparameter vom Ermiidungszustand. Bei
der untersuchten NisMnGa-Probe wurden wahrend der Ermiidung ortsaufgeloste Unter-
suchungen mit der Bonner Positronenmikrosonde durchgefithrt. Zur Aufklarung der bei
der Ermiidung entstehenden Fehlstellentypen werden sowohl Untersuchungen mit Positro-
nen (Lebensdauer, Hochimpulsanalyse) als auch Rechnungen zur Positronen-Annihilations-
Parametern durchgefiihrt.
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Kapitel 1

Einleitung

Um die Sicherheit von Bauteilen zu gewéhrleisten, spielt deren Ermiidung und Versagen
in der Industrie und Forschung eine wichtige Rolle. In dieser Arbeit wird das Ermiidungs-
verhalten von der erst seit 1996 bekannten NioMnGa-Legierung untersucht.

Die makroskopischen Eigenschaften von Festkorpern werden grofitenteils durch Fehlstellen
wie Versetzungen, Leerstellen, Korngrenzen und Ausscheidungen beeinfluit. Als Ursache
der Ermiidung eines Festkorpers wird hier die Akkumulation von Fehlstellen verstanden.
Ein Materialversagen tritt dann ein, wenn lokal eine kritische Fehlstellendichte erreicht
wird. Bei vielen Materialien kann die Fehlstellendichte durch die Positronen-Annihilation-
Spektroskopie (PAS) untersucht werden. Die PAS ist eine zerstorungsfreie Messmethode,
die Positronen als Fehlstellensonden einsetzt. Der S-Parameter, der aus dem Annihilati-
onsspektrum gewonnen wird, dient dabei als Maf fiir die Fehlstellendichte im Material.

Die Schwingfestigkeit eines Bauteils ist fiir die Konstruktion von zyklisch belasteten Bautei-
len sehr wichtig. Die ersten, allerdings nicht zerstérungsfreien, Untersuchungen zur Material-
ermiidung wurden vor fast 150 Jahren von August Wohler an Eisenbahnachsen durchge-
fithrt [WOHS58]. In einem Wahler-Diagramm wird dazu die Spannung gegen den Logarith-
mus der Lastwechselzahl aufgetragen, bei der die Probe durch Ermiidung versagt hat. Aus
einem solchen Diagramm kann die Lebensdauer von Bauteilen mit statistischen Methoden
abgeschétzt werden.

Bei dem in dieser Arbeit untersuchten Material handelt es sich um eine magnetische Form-
gedédchtnislegierung, NiMnGa. Sie besteht aus 49,6% Nickel, 28, 4% Mangan und 22%
Gallium [GLAOO]. Diese Legierungen haben die interessante Eigenschaft, ihre Form zu &n-
dern, wenn ein dufleres Magnetfeld angelegt wird. Dabei konnen Dehnungen von bis zu 10%
erreicht werden. Gegeniiber den Piezokeramiken, den herkémmlichen Aktuatorwerkstoffen,
ist dies ein 100-mal gréerer Wert. Ein wesentlicher Vorteil der magnetischen Formgedécht-
nislegierungen ist aulerdem die schnelle und prézise Reaktion auf &uflere Steuerung durch
Magnetfelder. Diese hohe Dynamik verbunden mit der groflen Dehnung eréffnet neue Per-
spektiven beim Aufbau aktiver Systeme, z.B. zur Positionierung optischer Bauelemente

1



2 KAPITEL 1. EINLEITUNG

oder zur Bewegung von Motoren. Aufgrund dieser Eigenschaften konnten elektromechani-
sche Strukturen effizienter und kompakter konzipiert werden.

Bisher wurde das Material als Aktuator unter einer rein akademischen Belastung un-
tersucht, indem es ohne Last auf die Ermiidungsgrenze getestet wurde. Dabei weist die
Legierung nach mehr als 2-10® Zyklen in einem wechselnden Magnetfeld noch keine Degra-
dation ihrer Eigenschaften auf [TEL02,SODO05]. In dieser Arbeit wird nun die Probe unter
verschiedenen realistischen Lasten in einem selbstgebauten Wechsel-Verformungs-Apparat
bis zum Bruch beansprucht.

Zum ersten Mal wird die Auswirkung der Ermiidung auf die Kristallstruktur an dieser
Legierung mit der Positronen-Annihilations-Spektroskopie untersucht. Mit Hilfe der Bon-
ner Positronenmikrosonde (BPM), die die Fehlstellendichte ortsaufgelost messen kann, wird
das Verhalten der Probe zwischen den Belastungszyklen bis zum Bruch beobachtet. Dabei
werden die Positron-Annihilationsparameter, wie S- und W-Parameter bestimmt und mit
ihrem Wert im Ausgangszustand verglichen. Weitere Untersuchungen mittels Positronen-
Lebensdauermessung und Hochimpulsanalyse sollen Aufschlufl iiber den Fehlstellentyp im
Kristall geben. Bei der Hochimpulsanalyse am , Positronen-Topf* wird die chemische Um-
gebung des Zerstrahlungssortes bestimmt und mit dem Referenzwert von reinem Nickel
verglichen.

Die Ergebnisse werden somit einen wesentlichen Beitrag zum besseren mikroskopischen
Versténdnis der Legierung beitragen.



Kapitel 2

Theoretische Grundlagen

2.1 Kristallbaufehler

Die reale Kristallstruktur weicht in der Wirklichkeit von der strengen rdumlichen Periodi-
zitdt durch Defekte und Fehler ab. Somit gibt es keine fehlerfreien, idealen Festkorper. Die
Art und die Haufigkeit von Gitterfehlern veréindern in charakteristischer Weise die physi-
kalischen Eigenschaften der realen Festkorper. Die verschiedenen Fehlstellentypen werden
im Folgenden nach ihrer Dimensionalitdt geordnet beschrieben.

2.1.1 Punktdefekte

Bei Punktdefekten handelt es sich um ,nulldimensionale Fehlordnungen. Sie werden durch
einzelne fehlplatzierte Atome hervorgerufen, wie z.B. Fremdatome, atomare Leerstellen
(Schottky-Defekte) und Atome, die aulerhalb der normalen Positionen auf Zwischengitter-
pléitzen verweilen (Frenkel-Defekte).

Allgemein konnen Defekte unter anderem durch Verformungsprozesse oder Teilchenbe-
schuss im Gitter erzeugt werden. Leerstellen werden aber auch bei hohen Temperaturen
im thermischen Gleichgewicht gebildet.

Fremdatome kénnen sowohl Zwischengitterplitze als auch Gitterpliatze des Wirtsgitter ein-
nehmen. Im ersteren Fall spricht man von interstitiellen Fremdatomen, im zweiten Fall von
Substitutionsstorstellen (s. Abb. 2.1).

Natiirliche Verunreinigungen, absichtlich eingebrachte Legierungselemente oder Dotierun-
gen sind fiir das Auftreten der Fremdatome verantwortlich. Dabei liegt die Konzentration
von natiirlichen Verunreinigungen in reinsten erhiltlichen Metallen bei ca. 10~* bis 1077
pro Atom.

2.1.2 Versetzungen

Eindimensionale Gitterfehler, die eine linienférmige Stérung des Gitters darstellen, werden
als Versetzungen bezeichnet. Sie sind fiir das Verformungsverhalten vor allem metallischer

3



4 KAPITEL 2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

substitutionelle Defekte
SeeNeassqigras:
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Abbildung 2.1: Schema eines einfachen Gitters mit moglichen Punktdefekten. Solche Gitterfehler kénnen
zu Verzerrungen des Gitters fithren, wobei das Gitter an den Stérstellen relaxiert (nach [JOH92]).

N

Leerstelle

I=I\
5}

interstitieller
Defekt

Kristalle verantwortlich und damit fiir deren mechanische Eigenschaften von fundamen-
taler Bedeutung. Die plastische Verformung eines Metalls fiihrt zu einer Verfestigung, die
bei weiterer Belastung zum Bruch fithren kann. Der Grund hierfiir ist die Erzeugung von
Versetzungen im Gitter.

Jede Versetzung verursacht in der Nachbarschaft ihrer Versetzungslinie eine Deformation
des Kristalls. Es mufl daher zur Ausbildung einer Versetzung Energie (ca. 1072 Joule je
mm Versetzungslange [BARO04]) aufgebracht werden.

Eine Versetzung kann aufgrund geometrischer Gegebenheiten innerhalb eines Kristalls nicht
einfach enden, sondern allenfalls an anderen Fehlern oder Kristallgrenzflachen auslaufen,
oder sie bildet im Kristall einen in sich geschlossenen Versetzungsring. Es gibt zwei verschie-
dene Formen: die Stufenversetzung (Symbol 1) und die Schraubenversetzung (Symbol ®).
Diese werden durch die Versetzungslinie 5 und den Burgersvektor l;, auch Verschiebungs-
vektor genannt, beschrieben. Steht b senkrecht auf S, handelt es sich um eine Stufenver-
setzung, ist b parallel zu s, handelt es sich um eine Schraubenversetzung. Beide kommen
selten in reiner Form vor. Im Allgemeinen sind sie eine Kombination beider Komponenten
und bilden eine sogenannte gemischte Versetzung (s. Abb. 2.2). Die Versetzungsdichte in
vollstéindig ausgeheilten Metallen liegt zwischen p = 10'° m~2 und p = 10*2 m~2. In stark
kaltverformten Metallen kann sie bis auf p = 10'® m™2 steigen [JOH92].

Die gute plastische Verformbarkeit von Metallen beruht auf der Bewegung von Verset-
zungen in den Gleitebenen (s. Abb. 2.3). Mikroskopisch gesehen findet diese Bewegung in
einem periodischen Potential statt, dem Peierls-Potential [HAA74]. Zum Verschieben muss
die Peierls-Spannung 7, iiberwunden werden, welche nach

d

T, ~ Ge b (2.1)

proportional zu dem Schubmodul G ist und exponentiell vom Gleitebenenabstand d und
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Abbildung 2.2: Versetzungslinie in einem primitiven kubischen Gitter. Je nach Richtung der Vektoren
zueinander definiert sich eine Stufenversetzung (b L §) oder eine Schraubenversetzung (b || §). Da bei-
de Formen meistens als eine Uberlagerung vorkommen, ergibt sich eine gekriimmte Versetzungslinie &
(gestrichelte Linie). Die eingeschobene Gitterebene ist farbig gekennzeichnet (nach [JOH92]).

a)

Abbildung 2.3: Analogie zwischen Raupenbewegung und Versetzungsbewegung (nach [GOT98]).

dem Betrag des Burgersvektors b abhéingt [GOT98]. Mit zunehmendem d und abnehmen-
dem b wird 7, kleiner. Daher werden die niedrig indizierten, dichtest gepackten Ebenen,
die sog. Hauptebenen des Gitters, als Gleitebene bevorzugt. Fiir Stufenversetzungen wird
die Gleitebene durch b und § aufgespannt, Schraubenversetzungen besitzen keine festgeleg-
te Gleitebene, da hier b und § parallel verlaufen. Die Bewegung innerhalb der Gleitebene



6 KAPITEL 2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

wird Gleiten genannt. Bewegt sich eine Versetzung quer zur Gleitebene, heifit dies Klettern,
wobei sich Stufen in der Versetzung bilden [KLE90]. Besitzt die Versetzung einen Sprung
innerhalb der Gleitebene, so wird dieser Kinke genannt. Ein Sprung, der aus der Gleitebene
herausfiihrt, wird Jog genannt (s. Abb. 2.4).

Gleitebene

WAV VAV,

- Jog
Peierls-Potential

Abbildung 2.4: Stufen in der Versetzungslinie. Links: Erzeugung einer Kinke, indem sich die Versetzung

parallel zu einer Gleitebene bewegt. Rechts: Bewegt sich die Versetzung quer dazu wird ein Jog erzeugt
(nach [BAC93]).

Damit sich ein solcher Jog mit der Versetzung bewegen kann, muss er klettern, was als
Jog-Dragging bezeichnet wird (s. Abb. 2.5). Das behindert die Bewegung der Versetzung
und ist eine der Hauptquellen der Erzeugung von Leerstellen bzw. Zwischengitteratomen
bei plastischer Verformung. Je nach Orientierung des Jogs werden Leerstellen bzw. Zwi-
schengitteratome emittiert.

-

Einfachleerstellen b/'

Sprung

Zwischengitteratome J J'
70777/ /) Bewegungsrichtung
Sprung der Schraubenversetzung

Gleitebene der
Spriinge

Abbildung 2.5: Jog-Dragging. Eine Versetzung mit Sprung, der in die néchste Gleitebene fithrt (Jog), kann
sich nur dann bewegen, wenn je nach Orientierung Zwischengitteratome oder Leerstellen emittiert werden
[SAA61].



2.2. MECHANISMEN DER PLASTISCHEN DEFORMATION 7

Die zur Leerstellenerzeugung notwendige Energie wird durch die bei der Verformung gelei-
stete mechanische Arbeit geliefert [SAAG1]. Da in der Umgebung der Versetzungslinie die
Anordnung der Atome nicht der Gleichgewichtslage im perfekten Kristallgitter entspricht,
ergeben sich weitreichende Spannungsfelder, die umgekehrt proportional zum Abstand der
Versetzungslinie (~1/r) abfallen. Diese Spannungsfelder fithren zu komplexen Wechselwir-
kungen der Versetzungen untereinander und mit anderen Gitterfehlern. So kénnen einzelne
Leerstellen an einer passierenden Versetzung angelagert werden, wodurch atomare Spriinge
entlang der Versetzungslinie entstehen. Die Bildungs- und Wanderungsenthalpie von ato-
maren Leerstellen ist in den Bereichen vergrofierter Atomabstdnde um die Versetzungslinie
kleiner als im ungestorten Gitter. Im Dilatationsbereich um eine Versetzung fiihrt das lo-
kale thermische Gleichgewicht zu einer htheren Konzentration an Leerstellen [SCH92].
Ein Teil der wahrend der plastischen Verformung des Festkorpers resultierenden Produkte
ist unbeweglich und verhindert so eine weitere Bewegung der Versetzungen [HUL84, SEE65].
Mit Zunahme dieser Hindernisse steigt die Festigkeit des Materials [VOL&9].
Zusammenfassend werden grundsétzlich drei verschiedene Arten von Versetzungen unter-
schieden: Gleit-, Hindernis- und Umwandlungsversetzungen.

Die Gleitebenen sind bewegliche Versetzungen, die bei bestimmten Spannungen durch Glei-
ten eine plastische Verformung ermdéglichen. Diese werden meistens aus Versetzungsquellen
gebildet.

Hindernisversetzungen sind unbeweglich gewordene Versetzungen. Sie entstehen aus Ver-
setzungsreaktionen bei der plastischen Verformung und tragen, da sie die Bewegung von
Gleitversetzungen behindern, in erheblichen Mafle zur Verformungsverfestigung bei.
Umwandlungsversetzungen werden bei martensitischen Umwandlungen des Gitters gebil-
det. Wie die Gleitversetzungen erhchen auch sie den Verformungswiderstand.

2.2 Mechanismen der plastischen Deformation

Die Verformung von Metallen besteht anfanglich aus einem makroskopisch reversiblen (ela-
stischen) Anteil, welcher durch das Hookesche Gesetz beschrieben wird. Danach folgt das
makroskopisch irreversible (plastische) Verhalten, das auf der Bewegung und Erzeugung
von Versetzungen beruht, die direkt dauerhaft Gefiige und Textur verdndern. Der Verfor-
mungszustand eines Materials bestimmt dessen technischen Eigenschaften mafigeblich. Die
vielen unterschiedlichen Anforderungen an Metalle erfordern eine ganze Reihe von verschie-
denen Priifverfahren, wie z.B. den Zug- bzw. Druckversuch und die Wechselverformung,
aber auch die Héartepriifung nach Brinell, Rockwell und Vickers. Im néchsten Abschnitt
werden die beim Zugversuch auftretenden Messgroflen néher erlautert.

2.2.1 Zugversuch

Beim Zugversuch wird das Spannungs-Dehnungs-Verhalten von Werkstoffen bei einachsiger
Verformung festgestellt. Dabei wird die Zugprobe in einer mechanischen Priifmaschine einer
langsam und stetig zunehmenden Verlangerung Al unterworfen und die dazu erforderliche
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Spannung o gemessen. Die Verldngerung Al, bezogen auf die Ausgangslinge [y ergibt die
technische Dehnung €.

Al

T

(2.2)
Dabei wird die Dehnrate

B d Al
S dt

so gering gew#hlt, dass die Verformung anndhrend im Gleichgewicht erfolgt. Die zur Léangen-
dnderung notige (technische) Spannung o wird aus der Kraft F und der Ausgangsquer-
schnittsfliche Ay der Probe bestimmt

€

(2.3)

_F
=4
, Technisch® bedeutet hierbei, dass die Einschniirung der Probe wahrend des Versuchs ver-

nachléssigt wird. Der elastische Bereich, der sich von kleinen Spannung bis zur Streckgrenze
erstreckt, wird vom Hookeschen Gesetz

o (2.4)

o=FE-¢ (2.5)

beschrieben. Bei kleinen Spannungen bis hin zur Streckgrenze (oder Fliefigrenze) erfolgt
eine reversible Dehnung und eine lineare Abhéngigkeit zwischen Spannung und Dehnung.
Das Elastizitdtsmodul E stellt dabei die Proportionalitdtskonstante dar.

Bei vielen Materialien ist der elastisch-plastische Ubergang mit einem diskontinuierlichen
Flielen verbunden, das im Spannungs-Dehnungs-Diagramm als ausgeprdgte Streckgrenze
ersichtlich ist (s. Abb. 2.6 links). Die dazugehorige Dehnung heifit Liiders-Dehnung €. Bei
Materialien mit ausgeprégter Streckgrenze sind die Gleitsysteme der Versetzungen durch
Ausscheidungen oder Fremdatome blockiert (Cottrell-Wolke). Steigt die Zugspannung wei-
ter an, kommt es zu einem ruckartigen Losreiflen der Versetzungen von diesen Blockaden.
Dadurch kommt es zu einer oberen Streckgrenze ogp, bei der die Versetzungsbewegung be-
ginnt, und zu einer unteren Streckgrenze og;, bei der die Versetzungsbewegung vollstindig
aktiviert ist (s. Abb. 2.6).

Bei Werkstoffen mit kontinuierlichem Ubergang aus dem elastischen in den plastischen Be-
reich (z.B. reines Al, Cu) fehlen die Cottrell-Wolken und es sind eine grofie Anzahl von
gleitfahigen Versetzungen im Ausgangsmaterial vorhanden. Anstatt der Streckgrenze tritt
hier die 0,2%-Dehngrenze oy » als WerkstoffkenngroBe auf (s. Abb. 2.6 rechts). Darunter ver-
steht man die Spannung, bei der nach Entlastung noch eine dauerhafte Dehnung von 0,2%
zuriickbleibt. Bei beiden Materialtypen steigt nach dem elastischen Bereich die Spannung
mit der Dehnung zunéichst an ( Verfestigung), erreicht bei einer Dehnung eg ( Gleichmaf-
dehnung) ein Maximum op (Zugfestigkeit) und fallt danach bis zum Erreichen der Bruch-
dehnung ep ab [GOT98]. In Abbildung 2.6 ist der typische Verlauf einer (technischen)
Spannungs-Dehnungs-Kurve fiir zwei verschiedene Materialtypen schematisch dargestellt.
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Abbildung 2.6: Schematischer Verlauf einer technischen Spannungs-Dehnungs-Kurve. Links: Fiir Metalle
mit ausgepriigter Streckgrenze (z.B. ferritischer Stahl). Rechts: Fiir Metalle mit kontinuierlichem Ubergang
(z.B. reines Al, Cu). Im elastischen Bereich, d.h. vor dem Erreichen der Streckgrenze oso bzw. ¢ 2, gilt
das Hookesche Gesetz, wo sich das Material unter kleiner Zugspannung reversibel verformt. Nach dem
Hookeschen Bereich kommt es zur plastischen Verformung, wo zunéchst die Spannung mit der Dehnung
ansteigt. Dieser Anstieg erfolgt bis zur Gleichmafidehnung e, wo das Maximum op (Zugfestigkeit) er-
reicht wird. Ab der Zugfestigkeit fillt es dann bis zum Bruch hin ab. Die dabei erreichte Dehnung heifit
Bruchdehnung ez [HAAO03].

Beim Uberschreiten der GleichmaBdehnung wird die Verformung instabil. Das Material
verringert lokal seinen Querschnitt (Einschniirung) und bricht dort schlieflich. Wird diese
Querschnittsverminderung mit beriicksichtigt, spricht man von der wahren Spannung. In
Abbildung 2.7 ist unter anderem die wahre Spannung oy dargestellt. Diese steigt bis zum
Bruch kontinuierlich an.

Die wahre Spannung lésst sich berechnen, solange Volumenkonstanz vorausgesetzt werden

kann [GOT9S]:

F
op =5 = o(1+e). (2.6)

Fiir die wahre Dehnung e, gilt:
€w = In(1 + €). (2.7)
Dabei gelten diese Beziehungen nur, wenn keine lokalen Einschniirungen oder Risse auf-

treten, d.h. fiir Spannungen, die kleiner als die Zugfestigkeit sind, und fiir Dehnungen
kleiner der Gleichmaidehnung eg.
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Einschnirung
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Abbildung 2.7: Technische und wahre Spannungs-Dehnungs-Kurve im Vergleich. Im Gegensatz zur tech-
nischen Spannung o (e) steigt die wahre Spannung o, kontinuierlich bis zum Bruch an (nach [MIT79]).

2.2.2 Mechanische Zwillingsbildung

Der wichtigste und dominierende Verformungsprozefl in duktilen Werkstoffen ist das kristal-
lographische Gleiten. Die Gestaltsédnderung durch Diffusionsvorginge und mechanische
Zwillingsbildung sind andere Maoglichkeiten der plastischen Verformung, ohne dabei die
Kristallstruktur zu dndern. Diffusionsvorgidnge spielen nur beim Hochtemperaturkriechen
eine wesentliche Rolle und werden hier nicht weiter besprochen. Dagegen wird der Mecha-
nismus der Verformungszwillinge ndher erldutert, da er in dieser Diplomarbeit eine wichtige
Grundlage fiir die Untersuchung von NisMnGa darstellt.

Zwillingsbildung ist eine Scherverformung, bei der ein Kristallbereich in eine zur Aus-
gangslage (Matrix) spiegelsymmetrische Lage tiberfiihrt wird (s. Abb. 2.8). Die (kohérente)
Zuwillingsebene ist die Bezeichnung fiir die Spiegelebene, die dem Zwilling und der Matrix
gemeinsam gehoren. Alle anderen Grenzflichen zwischen Zwilling und Matrix heiflen in-
kohérente Zwillingsgrenzen. Das Zwillingsgitter besitzt die gleiche Kristallstruktur wie die
Matrix. Kristallographisch stehen Zwilling und Matrix durch eine 180°-Rotation um die
Normale der Zwillingsebene in Beziehung [GOT98].

Die Geometrie der mechanischen Zwillingsbildung wird durch das Zwillingssystem {hkl}
(uvw), bestehend aus Zwillingsebene {hkl} und der Richtung der Scherung (Verschiebung)
(uvw), beschrieben. Die Richtung der Verschiebung ist die Richtung der Schnittebene von
Zwillingsebene und der dazu senkrecht stehenden Verschiebungsebene [GOT98]. Die Bewe-
gung der Atome und die damit verbundene Scherung 148t sich in der Verschiebungsebene
beobachten. In Abbildung 2.9 ist die Lage der Zwillingssysteme in kubischen Gittern und
die Atombewegung bei der Zwillingsbildung zu sehen.

Der Betrag der Scherung bei Zwillingsbildung ist fest vorgegeben und betragt bei ku-
bischen Gittern v, = ‘/75 Die Gesamtforménderung héngt dabei nicht nur von 7z ab,
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Abbildung 2.8: Schematische Anordnung der Atome in Matrix und Zwilling eines kubisch flichenzentrierten
Gitter (kfz-Gitter) [GOT98].
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Abbildung 2.9: Zwillingsbildung in kfz-Kristallen. Links: Die Lage der Zwillingssysteme, bestehend aus
Zwillingsebene und der Verschiebung. Rechts: Die Atombewegung bei der Zwillingsbildung [GOT98].

sondern auch vom Volumen des Zwillings. Gilt v = 7 fiir die Scherung, so ist das ganze
Material verzwillingt. Verzwillingt jedoch nur ein kleiner Teil der Probe, so verringert sich
die Gesamtverformung. Die Zwillingsscherung ist auf einem Zwillingssystem einsinnig, d.h.
die Scherbewegung zur Zwillingsbildung kann nur in eine einzige Richtung erfolgen.
Infolge der Zwillingsbildung &ndert die Probe ihre Form so, dass sie sich in einigen Rich-
tungen verldngert, in anderen aber verkiirzt (s. Abb. 2.10).

Ein Zwillingssystem kann daher nur dann betétigt werden, wenn die Zwillingsscherung die
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Abbildung 2.10: Durch die Zwillingsbildung werden einige Richtungen verlingert (Ebene B), andere werden
verkiirzt (Ebene D) [GOT98].

aufgezwungene Forménderung begiinstigt, also bei Zugverformung die Probe in Zugrich-
tung verldngert. Abhingig vom c¢/a-Verhéltnis wird der Kristall durch die Zwillingsbildung
senkrecht zur Basisebene entweder verlangert oder verkiirzt. Das hexagonale Material wird
zum Beispiel bei ¢/a < 1,73 verlangert und bei c¢/a > 1,73 verkiirzt. Das bedeutet, wenn
es nun gestaucht wird kann es sich durch Zwillingsbildung nur verformen, wenn c¢/a > 1,73
ist.

Der Prozefl der Zwillingsbildung verlauft spontan, als Umklappvorgang, dhnlich der mar-
tensitischen Umwandlung (vgl. 2.3.6), also praktisch mit Schallgeschwindigkeit. Die da-
bei ausgeloste Schallwelle im Material ist duflerlich als Knacken oder Knistern horbar.
Die Zwillingsbildung macht sich im Spannungs-Dehnungs-Diagramm (Verfestigungskurve)
durch einen ruckhaften Abfall der FlieBspannung bemerkbar (s. Abb. 2.11). Danach steigt
die Fliespannung wieder an, bis der néchste Zwilling erzeugt wird, und so weiter. Der
Grund des plotzlichen Spannungsabfalls ist die mit der Zwillingsbildung verbundene Ver-
formung. Sie ist grofer als die von der Zugpriifmaschine in der gleichen Zeit verursachte
Probenverléngerung, so dass die Probe kurzfristig teilweise entlastet wird und dann die
Flielspannung entlang der elastischen Geraden wieder ansteigt.

Je weiter der Abstand zwischen den Atomen eines Zwillings und der Zwillingsebene ist,
desto grofler ist der Weg, den sie bei der Zwillingsbildung zuriicklegen miissen, womit hohe
Energien verbunden sind. Um die Erhohung der Energie méglichst klein zu halten, sind die
Zwillinge meist sehr schmal (s. Abb. 2.12).

Das Auftreten der Zwillingsbildung héngt von der Energie der Zwillingsgrenzen ab, die
von Material zu Material verschieden ist. Ist die Energie der Zwillingsgrenzen sehr klein
(z.B. in Silber), so ist das Auftreten von Zwillingen sehr wahrscheinlich. Solche Materialien
zeigen auflerdem auch eine groflere Verformungsverfestigung gegeniiber Werkstoffen mit
hoher Zwillingsenergie (z.B. Aluminium).

Dabei ist zu beachten, dass Verformungs- und Rekristallisationszwillinge die gleiche ato-
mistische Anordnung haben, jedoch mit der Bildung von Rekristallisationszwillingen keine
Scherung verbunden ist.
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Abbildung 2.11: Verfestigungskurve eines Zn-Einkristalls. Aufgrund der Zwillingsbildung ist ein ruckhafter
Abfall der FlieBspannung zu erkennen (gekennzeichnet mit roten Pfeilen) (nach [GOT98]).

Abbildung 2.12: Verformungszwilling in Zirkon. Verformungszwillinge sind meist sehr diinn und laufen an
den Enden spitz zu (nach [GOT98]).
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2.2.3 Wechselverformung

Wechselverformung ist eine Materialbeanspruchung, die im realen Einsatz beispielsweise
bei einem schwingenden Bauteil haufig zu finden ist. Sie ist ein periodischer Proze3 und
wird als zyklische Belastung bezeichnet. Am Ende fiihrt sie meist zum Versagen, zum so-
genannten Ermiidungsbruch.

Das Ermiidungsverhalten von Werkstoffen wurde nach August Wohler benannt. Zwischen
1858 und 1870 hat er die ersten Schwingfestigkeitsversuche an der Koniglich Niederschle-
sisch-Markischen Eisenbahn Frankfurt/Oder [WIK06] durchgefiihrt. Danach sind eine Viel-
zahl von Experimenten zum Ermiidungsverhalten entwickelt worden, wie zum Beispiel der
symmetrische Zug-Druck-Versuch. Dabei wird die Probe einachsig eingespannt und mit
konstanter Geschwindigkeit ¢ gedehnt und dann um den gleichen Betrag gestaucht. Die
Belastung erfolgt sinusformig, entweder mit konstanter Dehnungsamplitude €, (dehnungs-
kontrolliert) oder mit konstanter Spannungsamplitude o, (spannungskontrolliert).

Durch das Auftragen von Spannung o gegen Dehnung ¢ wiahrend ein oder mehrerer Bela-
stungen ergeben sich Hystereseschleifen (s. Abb. 2.13), die auf irreversible Prozesse wéh-
rend der plastischen Deformation zuriickzufithren sind. Die Spannung o, die nétig ist, um
die Dehnungsamplitude aufrecht zu erhalten, steigt dabei mit der Zyklenzahl an. Dieser
Vorgang wird als zyklische Verfestigung bezeichnet.

o 4

Abbildung 2.13: Idealisierte Hystereseschleife bei der Wechselverformung mit zyklischer Verfestigung. Bei
dehnungkontrollierten Versuchen steigt die Spannung bis zu einem Séttigungswert oy an (nach [HAA97]).

Zu Beginn der Wechselbelastung zeigen die meisten Metalle, abhingig von ihrer Vorge-
schichte, zunéchst zyklische Ver- bzw. Entfestigung, wahrend bei grofleren Lastwechsel-
zahlen oft ein Sattigungszustand erreicht wird. Fiir die Form der Hysteresekurve bedeutet
dies, dass zu Beginn eine Asymmetrie auftritt, die bei fortschreitender Zyklenzahl in einen
symmetrisch geschlossenen Kurvenverlauf iibergeht (s. Abb. 2.13). In der Regel bleibt die
Form der Hysterese dann fiir einen groflen Teil der Lebensdauer in ihrer Form konstant.
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Zum Ende der Lebensdauer kommt es zur Entfestigung. Dabei sinkt die Spannung o so ab,
dass es schliefllich zum Ermiidungsbruch kommt.

Die Versetzungsanordnung bei wechselverformten Proben sind gegeniiber zug- oder druck-
verformten Materialien verschieden. Der Grund dafiir ist, dass eine unter Zug entstandene
Versetzungsanordnung nach Spannungsumkehr nicht unbedingt stabil ist. Dabei geht ein
Teil der Verfestigung wieder verloren, was als Bauschinger-Effekt bezeichnet wird [BAUS6].

Der Wohler-Versuch

Mit dem Wohler-Versuch bzw. dem Dauerschwingversuch wird die Schwingfestigkeit von
Werkstoffen oder Bauteilen ermittelt. Das Wohler-Verfahren wird auch heute noch fast
ausschliellich zur Untersuchung von Ermiidungsverhalten genutzt. In den Schwingfestig-
keitsversuchen werden Proben bei verschiedenen, aber jeweils iiber die Versuchsdauer kon-
stanten Lastamplituden bis hin zum Bruch zyklisch belastet. Die sogenannten Bruchlast-
spielzahlen, die Lastwechselzahlen, bei denen der Bruch eintritt, werden dabei ermittelt.
Die Ergebnisse werden unter Angabe der angelegten Spannung der jeweiligen Probe gegen
die Lastwechselzahl aufgetragen (s. Abb. 2.14). Der Auftrag der Lastwechselzahl erfolgt
logarithmisch. Tritt bis zu einer Grenzlastwechselzahl Ng der Bruch der Probe nicht ein,
wird diese Probe als Durchléufer gesondert gekennzeichnet (Pfeile in Abb. 2.14) [BERS9).

Der prinzipielle Verlauf von Wohler-Kurven ist fiir viele Metalle dhnlich. Die Bruchlast-
wechselzahl steigt mit sinkender Spannung an. Wird die Spannung weiter verringert, bre-
chen keine Proben mehr, und die Wéhler-Linie nimmt im Bereich der Dauerfestigkeit einen
horizontalen Verlauf an. Die Grenzlastwechselzahl Ng, oberhalb derer keine Proben mehr
brechen, héngt von den untersuchten Werkstoffen ab.

2.3 Die magnetische Formgedichtnislegierung

Adaptive Materialien wie Piezokeramiken konnen ihre Form durch duflere elektrische Felder
verdndern. Sie erreichen durch Anlegen hoher elektrischer Spannung eine relative Langen-
anderung von 0,1% bis 0,2%. Dies bezeichnet man als eine elektrische Forméinderung.
Eine solche Forménderung kann auch magnetisch, wie bei den magnetostriktiven Mate-
rialien, herbeigefiihrt werden, wobei man damit eine Lingenidnderung von bis zu 10%
erreicht. Diese sogenannten magnetischen Formgedéchtnislegierungen, die erst seit 1996
bekannt sind, weisen eine grofie Dehnung, hohe Leistungsdichte und hohe Schaltfrequenzen
gegeniiber den iiblichen Materialien auf [SCHO04]. In den folgenden Kapiteln wird unter
anderem das Funktionsprinzip, wie auch Herstellung und Anwendung dieser Legierungen
erlautert.
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Abbildung 2.14: Schematisches Wohler-Diagramm. Ein Punkt in diesem Diagramm bedeutet, dass eine
Probe, die mit der Spannung o wechselbelastet wurde, bei der Lastwechselzahl N versagt hat. Uberlebt die
Probe den Versuch, wird sie als Durchldufer mit einem Pfeil gekennzeichnet. Ein Maf fiir die Streubreite
der dynamischen Belastbarkeit eines Werkstoffes ist die Differenz zwischen 10% und 90% Uberlebenswahr-
scheinlichkeit.

2.3.1 Herstellung

In dieser Diplomarbeit wird als magnetische Formgedéachtnislegierung die bekannteste fer-
romagnetische Heusler-Legierung, Ni,MnGa untersucht.

Die Einkristallzucht von Ni-Mn-Ga aus der Schmelze ist aufgrund des ungleichen Schmelz-
verhaltens der Komponenten, des hohen Dampfdrucks des Legierungselementes Mangan
sowie der Neigung zur Blasenbildung in der Schmelze und der Entstehung von Fremdphasen
erschwert. Neue Verfahren zur Darstellung von NizMn,Ga,-Einkristallen und verwandter
Systeme sind zur Zeit in Erprobung. Hier ist insbesondere eine modifizierte Bridgman-
Technik zu erwéhnen, die am Hahn-Meitner-Institut entwickelt wurde [SCHO04].

2.3.2 Heusler-Legierung

Heusler-Legierungen besitzen als wesentlichen Bestandteil eine Heusler-Phase. Diese Pha-
sen sind intermetallische Phasen mit spezieller Zusammensetzung und Gitterstruktur. Sie
sind ferromagnetisch, obwohl die darin enthaltenen Legierungselemente diese Eigenschaft
nicht aufweisen miissen.

Es gibt zwei unterschiedliche Typen von Heusler-Legierungen. Halbe Heusler-Legierungen
haben allgemein eine Zusammensetzung XYZ (jeder Buchstabe steht fiir ein Legierungsele-
ment), wiahrend die vollstindigen Heusler-Legierungen aus X,Y7Z zusammengesetzt sind.
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Dabei sind X und Y Ubergangsmetalle, wihrend Z ein Element der IIL-V. Hauptgruppe
ist.

Das hier behandelte Material NioMnGa ist eine vollstindige Heusler-Legierung (s. Abb.
2.15). Sie setzt sich aus den Ubergangselementen Nickel und Mangan, wie auch dem
Element Gallium aus der III. Hauptgruppe (als Z), zusammen. Sie bilden Ordnungsphasen,
so dass die Kristallstruktur aus vier ineinander geschachtelten kubisch-flichenzentrierten
Teilgittern besteht. Die Wechselwirkungen zwischen den Atomen der Teilgitter bewirken
eine nahezu vollsténdige Ausrichtung (Spinpolarisation) der magnetischen Dipolmomente,
was sich makroskopisch als ferromagnetisch duflert.

[010]

[100]

[110]

[1101

Abbildung 2.15: Die kubische L2;-Struktur von NisMnGa. In der Hochtemperaturphase hat die Legierung
die hier links gezeigte kubische L2{-Struktur, bestehend aus dem ,dufleren fcc-Gitter und dem inneren
bee-Gitter mit den Nickel-Atomen. Auf der rechten Seite wird das bee-Gitter einzeln gezeigt. In der mar-
tensitischen Tieftemperaturphase besitzt das gesamte Gitter eine tetragonale Symmetrie.

2.3.3 Magnetischer Formgedéichtniseffekt

In konventionellen Formgedéchtnislegierungen wie NiTi éndert sich die Struktur in Abhén-
gigkeit von der Temperatur. Dabei gibt es eine Umwandlung von der Hochtemperaturphase,
dem Austenit, in die Tieftemperaturphase, dem Martensit, und wieder zuriick. Die magne-
tischen Formgedéchtnislegierungen (MSMA, engl. magnetic shape memory alloys) hingegen
sind Legierungen, die sich unter Einwirkung eines Magnetfeldes verformen. In Abbildung
2.16 ist ein Vergleich zwischen thermischen und magnetischen Formgedéchtnislegierungen
zu sehen.
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Abbildung 2.16: Schematische Darstellung des thermischen und magnetischen Formgedéchtniseffektes. Der
konventionelle Effekt (blaue Pfeile) ist von der Temperatur abhéngig. Wird der Martensit erwérmt, so en-
steht die Hochtemperaturphase, der Austenit. Wahrend dem Abkiihlen kommt es zur Austenit-Martensit-
Transformation. Dabei werden die Zwillingsgrenzen verschoben. Die Legierung befindet sich in der mar-
tensitischen Phase. Nach der Verformung besitzt das Gitter wieder die urspriingliche Struktur. Bei den
magnetischen Legierungen (rote Pfeile) hingt die Verformung vom Magnetfeld ab. Ist der Martensit ver-
formt, so wird es ohne Magnetfeld in ihre urspriingliche Form zuriickkehren. Befindet sich die Legierung
im Magnetfeld so kommt es zur Austenit-Martensit-Transformation. Die martensitische Phase liegt vor,
dabei kommt es zu einer kleinen Langenénderung.

2.3.4 Funktionsprinzip

Zum Vergleich werden die iiblichen ferromagnetischen Materialien unter Einwirkung eines
Magnetfeldes betrachtet. Befindet sich ein Ferromagnet in einem Magnetfeld, so dreht sich
die Magnetisierung, wenn das Magnetfeld gedreht wird. Dabei dndert sich die Kristall-
orientierung nicht. Das bedeutet, dass im Material die Wénde zwischen magnetischen Do-
ménen bewegt werden und die Magnetisierung in Feldrichtung gedreht wird (s. Abb. 2.17
links).

Befindet sich eine magnetische Legierung in einem Magnetfeld und besitzt leicht bewegliche
Zwillingsgrenzen, so kommt es zu einer Verschiebung dieser Zwillingsgrenzen (s. Abb. 2.17
rechts). Damit werden die Mikrostruktur und d&uere Form des Werkstoffes gedndert.
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Abbildung 2.17: Links und Mitte: In iiblichen ferromagnetischen Materialien fithrt eine Drehung des Ma-

gnetfeldes nur zu einer Drehung der Magnetisierung, ohne dass sich die Kristallorientierung éndert. Rechts:
Anderung der magnetischen Momente und der Form einer magnetischen Formgedéchtnislegierung durch
die Verschiebung der Zwillingsgrenzen nach Drehung eines dufleren Magnetfeldes (nach [AYUO03]).

Abbildung 2.18: Schematische Darstellung des magnetischen Formgedéchtniseffektes. Kleine helle Balken
symbolisieren die Richtung der kristallographischen c-Achsen, die mit den leichten magnetischen Rich-
tungen zusammenfallen und kiirzer als die a-Achsen sind. Die durch Zwillingsgrenzen getrennten Varianten
(Bereiche unterschiedlicher Kristallorientierung) sind blau bzw. grau gekennzeichnet.

(a): Nach der Anwendung eines dufleren, vertikalen Druckes ohne #ufleres Magnetfeld richtet sich die kiir-
zere c-Achse nach oben aus und der Kristall zeigt die kleinstmogliche Ausdehnung in diese Richtung.

(b): Legt man ein horizontales Magnetfeld H; an, so wird die horizontale Ausrichtung der leichten magne-
tischen Achse energetisch begiinstigt. Durch Verschiebung beweglicher Zwillingsgrenzen kénnen deshalb
die blau gekennzeichneten Varianten auf Kosten der grau gekennzeichneten wachsen.

(c): Im Bereich des Schaltfeldes Hy sind fast nur noch die blau gekennzeichneten Varianten vorhanden,
bei denen die lingere a-Achse vertikal ausgerichtet ist. Damit ist die maximale Dehnung erreicht (aus
[TEL02,SCHO04]).
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Der magnetische Formgedéchtniseffekt (MSM-Effekt) tritt in der ferromagnetischen mar-
tensitischen Phase auf. Bei Ni;MnGa hat die martensitische Tieftemperaturphase eine tera-
gonale Symmetrie mit der leichten Magnetisierungsrichtung in Richtung der kiirzeren c-
Achse. Wird nun senkrecht dazu ein Magnetfeld (bis zu 1 T) angelegt so kommt es zu einer
Anderung der Kristallorientierung, da dieser Vorgang energetisch giinstig ist. Dabei zeigt
die magnetisch leichte Richtung in Richtung des Magnetfeldes. In Abbildung 2.18 ist dieser
Effekt an einem Einkristall schematisch dargestellt.

Im Ausgangszustand (s. Abb. 2.18 (a)) wird durch einen uniaxialen Druck die Ausrichtung
der kiirzeren c-Achsen in Richtung der d&ufleren Kraft bevorzugt. Durch das Anlegen eines
externen Magnetfeldes senkrecht hierzu wird die Ausrichtung der leichten magnetischen
Achse in Richtung des Magnetfeldes bevorzugt (siche (b)). Féllt die leichte magnetische
Achse mit der kiirzeren c-Achse zusammen, so dndert sich von (a) nach (c¢) mit der Kristall-
orientierung auch die &uflere Form. Um diese makroskopische Léngenénderung durch ein
externes Magnetfeld zu erreichen, miissen beide Varianten (Kristallorientierung) durch eine
leicht bewegliche Zwilllingsgrenze verbunden sein. In den Ausgangszustand kommt man
durch ein um 90° gedrehtes Magnetfeld oder durch mechanische Vorspannungen zuriick.

2.3.5 Phasendiagramm

Der magnetische Formgedéachtniseffekt ist bekannt unter Pseudoelastizitdt bzw. Super-
elastizitit. Bei dieser Umwandlung ergibt sich eine Spannungs-Dehnungs-Hysterese (s. Abb.
2.19).

Wird das Material belastet, so kommt es zuerst zu dem bekannten elastischen Bereich,
dem Hookeschen-Bereich (o ~ €), wie beim ,normalen o-e-Diagramm (s. Abb. 2.6). An
dem Punkt o)/, an dem die plastische Verformung anfangt, beginnt die Umwandlung des
Austenits in den Martensit. Die Zwillingsgrenzen klappen sich soweit um, bis man bei o ¢
den vollstéandigen Martensit vorfindet. Bei diesem Martensit wiirde bei normaler Belastung
eines Werkstoffes der Bruch eintreten. NisMnGa verformt sich jedoch ohne Bruch weiter.
Bei Entlastung, d.h. beim Herabsetzen der Dehnung, verformt es sich elastisch zuriick bis
bei 04, die Transformation zum Austenit beginnt und letztendlich bei 045 wieder seine
alte Form besitzt. Dabei erreicht man eine Lingenénderung von bis zu 10% ohne bleibende
Verformung.

Die Grole der Auslenkung ist jedoch von der Stéchiometrie des Einkristalls abhéngig.
Hat man sogenannte Uberstrukturen, wie 5M und 7M, kann es zu einer Auslenkung von
5% bzw. 10% kommen. 5M bzw. 7M besitzen eine fiinfzihlige bzw. siebenzithlige Uber-
struktur. Bei der hier verwendeten Legierung kommt es maximal zu einer Auslenkung von

5% [DIROG].



2.3. DIE MAGNETISCHE FORMGEDACHTNISLEGIERUNG 21

\ 4

Abbildung 2.19: Spannungs-Dehnungs-Hysterese mit der Phasenumwandlung. Pseudoelastizitit spiegelt
den Effekt des MSM-Effektes wider. Zu Beginn durchlauft die Legierung als kubischer Austenit einen
linearen Bereich, der dem Hookeschen Bereich entspricht. Bei o,s4, an dem die plastische Verformung
anfingt, kommt es zur Umwandlung vom Austenit in den Martensit. Die Zwillingsgrenzen haben sich
soweit umgeklappt bis man bei opsy den vollstdindigen Martensit als tetragonal raumzentriertes Gitter
vorfindet. Nun ist der Bereich vorhanden, an dem bei normalen Materialien der Bruch eintritt. NiosMnGa
verformt sich jedoch ohne Bruch weiter. Bei Entlastung der Dehnung geht es elastisch zuriick bis bei o 44
die Transformation zum Austenit beginnt und letztendlich bei 044 wieder seine alte Form besitzt.

2.3.6 Die Martensitische Umwandlung

Zwillingsbildung

Der Austenit, die Hochtemperaturphase eines Kristalls, hat als Kristallsystem ein ku-
bisch flichenzentriertes Gitter (fce-Gitter). Die Auffiillung einer Einheitszelle (s. Abb.
2.20) erfolgt durch die dichteste Kugelpackung entweder hexagonal oder flichenzentriert.
In der (111)-Netzebene eines fce-Gitters, wo die Atome als flachenzentriert dichteste Kugel-
packung angeordnet sind, ist eine ABCABC-Schichtfolge vorhanden. In der hexagonal
dichtesten Kugelpackung (hcp) hingegen besteht das Gitter aus einer ABAB-Reihenfolge.

In der Abbildung 2.21 ist eine solche (111)-Netzebene dargestellt. Auf der rechten Seite der
eingezeichneten Versetzungslinie sind in der zweiten Schicht durch eine unvollstdndige Ver-
setzung Atome aus der B-Position (griine Kreise) in die C-Position (rote Kreise) tiberfiihrt
worden. Die dariiberliegenden Schichten werden mitgenommen, so dass sich die urspriing-
liche ABCABC-Folge in ACABCA abéndert; im Bereich ACA tritt ein Stapelfehler auf.
Die hier beschriebene unvollstédndige Versetzung wird als Shockley-Partialversetzung be-
zeichnet. In diesem Fall handelt es sich um eine Stufenversetzung. Es ist aber auch eine
Schraubenversetzung oder eine Mischform moglich.
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Abbildung 2.20: Die Einheitszelle eines fcc-Gitters. Die ,Dreiecksfliche in der Zelle stellt die (111)-
Netzebene mit Burgers-Vektor in [121]-Richtung dar [KOP04].

\~Versetzungslinie

Abbildung 2.21: Die (111)-Netzebene eines kubisch flichenzentrierten Gitters. Das fcc-Gitter hat eine
ABCABC-Reihenfolge. Durch eine Shockley-Partialversetzung werden die Atome aus der B-Position (grii-
ne Kreise) in die C-Position (rote Kreise) iiberfithrt. Die dariiberliegenden Schichten werden bei der Ver-
schiebung mitgenommen, so dass sich die Schichtfolge in eine ACABCA-Folge abéndert (nach [KOP04]).

Tritt in jeder von der aufeinanderfolgenden (111)-Netzebenen eine Shockley-Partialver-
setzung auf, so kommt es zur sogenannten Zwillingsbildung. Die Reihenfolge ABCABCA
der (111)-Netzebene wird in ABCACBA-Reihenfolge iiberfithrt. Wie man in Abbildung
2.22 sieht, ist die verschobene Kristallhélfte das Spiegelbild des unverschobenen Teils. Die
Kristallstruktur wird bei einer Zwillingsbildung nicht gedndert.
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Abbildung 2.22: Die Zwillingsbildung entsteht, wenn in jeder (111)-Netzebene eine Shockley-
Partialversetzung vorhanden ist. Das Gitter hat nun eine ABCACBA-Reihenfolge. Die verschobene Kri-
stallhélfte ist dabei das Spiegelbild des unverschobenen Teils (nach [KOP04]).

Martensitische Umwandlung

Bei der Umwandlung zum Martensit werden die Kristallatome nur um Distanzen gegen-
einander verriickt, die kleiner als ihre gegenseitigen Absténde sind. Hat die Umwandlung
erst einmal begonnen, so breitet sie sich angenéhert mit Schallgeschwindigkeit im Kristall
aus.

Eine martensitische Umwandlung liegt vor, wenn sich eine Shockley-Partialversetzung nur
in jeder zweiten aufeinanderfolgenden (111)-Netzebene ausbildet, so wird die Reihenfolge
ABCABC der Netzebenen in die Reihenfolge ABCACAC iiberfiihrt (s. Abb. 2.23). Die
verschobene Kristallhélfte hat die Struktur einer hep-Kugelpackung.

2.3.7 Voraussetzungen fiir den MSM-Effekt
Die folgenden Materialeigenschaften sind fiir den Ablauf des MSM-Effektes notwendig:

e Eine Wechselwirkung mit dem Magnetfeld tritt nur unterhalb der Curietemperatur
Te ein. Makroskopische Forménderungen kénnen nur in der Tieftemperaturphase mit
niedriger Symmetrie, d.h. unterhalb der Martensit-Starttemperatur erreicht werden.

e Die Zwillingsgrenzen miissen leicht verschiebbar sein [JAM9S8]. In Ni;MnGa mit den
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Abbildung 2.23: Die martensitische Umwandlung. Befindet sich in jeder zweiten (111)-Netzebene eine
Shockley-Partialversetzung, so hat man einen Martensit. Dabei hat die verschobene Kristallhilfte eine
hep-Struktur (nach [KOP04]).

martensitischen Strukturen 5M und 7M wird dies durch weiche Phononen (,,shuff-
ling“) erleichtert [ZEL96,HEC02]. Dariiber hinaus muss das ,,Pinning* der Zwillings-
grenzen an Defekten moglichst gering sein. Die leichte Verschiebbarkeit der Zwillings-
grenzen ist auch die Voraussetzung fiir die bekannte ,Superelastizitat®.

Die Séttigungsmagnetisierung Mg muss hoch sein. Nach Murray et al. [MURO1] wird
das magnetische Schwellenfeld H, das wenigstens notig ist, um Zwillingsgrenzen zu
verschieben, durch das Gleichgewicht zwischen der mechanischen Energiedichte (be-
stimmt durch die dussere Spannung o) und der magnetischen Energiedichte (be-
stimmt durch die Sattigungsmagnetisierung Mg) gegeben:

oeg = MgH (2.8)

Eine hohe Sattigungsmagnetisierung erlaubt daher niedrigere Schaltfelder und héhere
Krifte.

Die Kristallanisotropie K muss grof8 sein. Fiir das Auftreten des MSM-Effektes muss
der konkurrierende Prozess, das Herausdrehen der Magnetisierung aus der leichten
Achse, moglichst schwer werden. Die mechanische Arbeit, die zur Bewegung einer
Zwillingsgrenze notwendig ist, kann durch die maximale Dehnung ¢y unter dem uni-
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axialen Druck ory, der notwendig ist, um Zwillinge ineinander umzuwandeln, abge-
schétzt werden [SOZ02].
K > €E00TW (29)

e Die maximal erreichbare Dehnung fiir tetragonale Systeme ist ¢g = 1 — (¢/a). Eine
grofle Differenz der Gitterkonstanten im Martensit ist vorteilhaft.

e Der MSM-Effekt tritt bevorzugt in Einkristallen auf, da es zu den grofiten Dehnun-
gen und geringsten Schaltfeldern fithrt. Defekte konnen die Bewegung der Zwillings-
grenzen behindern und damit das Schaltfeld erhchen bzw. ein Schalten unmoglich
machen. Daher sind polykristalline Proben nicht verwendbar, da sie durch die unter-
schiedlichen Orientierungen zu schnell ermiiden.

2.3.8 Materialeigenschaften

In der Tabelle 2.1 sind einige Materialeigenschaften zum Vergleich zwischen der hier un-
tersuchten Legierung Ni;MnGa, den Piezokeramiken (wie z.B. MgOs und Quarz) und den
thermischen Formgedéchtnislegierungen (SMA, engl. shape memory alloys) (wie z.B. NiTi,
CuZnAl) aufgezihlt. Bei der Dehnung ist die MSM-Legierung klar im Vorteil mit bis zu
10% Léangenénderung. Piezokeramiken haben eine sehr viel kleinere Auslenkung von 0,1%
- 0,2%. Die SMA hingegen 4% - 8%.

Die Schaltfelder sehen folgendermafen aus: bei Ni;MnGa werden Magnetfelder von 0,5 - 1 T
benotigt (im Vergleich dazu besitzt ein Festplattenmagnet 0,8 - 1 T'); bei Piezokeramiken
sind hohe elektrische Felder und bei den SMA hohe bzw. niedrige Temperaturen notwendig.
Defekte, wie Korngrenzen und Ausscheidungen, konnen die Bewegung der Zwillingsgrenzen
behindern und damit das Schaltfeld erh6hen bzw. ein Schalten unmoglich machen. Deshalb
erreichen Einkristalle die grofiten Dehnungen und erfordern die geringsten Schaltfelder.
Die Effizienz ist das Verhiltnis von geleisteter mechanischer Arbeit zu der gesamten auf-
gebrachten (magnetischen und mechanischen) Arbeit. Bei einkristallinen Aktuatoren soll-
te die Effizienz bei etwa eins liegen, sodass die magnetische Energie fast vollstéindig in
mechanische Arbeit umgesetzt werden kann. Bisher wurden Kopplungsfaktoren von 0,75
erreicht. Vergleichbar dazu sind die Faktoren bei Piezokeramiken von 0,7 - 0,75.

Die Schaltzeiten betragen bei NioMnGa 620 us, bei SMA > 620 us wihrend sie bei Piezo-
keramiken im ms-Bereich liegen. Bei den thermischen SMA sind die Zeiten durch die Um-
wandlungsgeschwindigkeit durch Warmeleitung begrenzt [SCHO04].

Die Nachteile dieser Heusler-Legierungen sind unter anderem die Beschaffung, da sie derzeit
in Europa nur in Finnland hergestellt werden. Aulerdem wurde bisher die Dauerfestigkeit
des Materials als Aktuator nur ohne Last getestet [TEL02].

2.3.9 Anwendungen der MSMAs

MSM-Legierungen erlauben einen einfachen elektromechanischen Aufbau ohne Verschleif}-
komponenten und benotigen im Vergleich zu Piezokeramiken geringe elektrische Spannun-
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Tabelle 2.1: Vergleich der Materialeigenschaften von NisMnGa, Piezokeramiken (z.B. MgOs) und SMA
(z.B. NiTi, CuZnAl).

NisMnGa Piezokeramiken SMA
(z.B. MgO,) (z.B. NiTi, CuZnAl)
Dehnung 10% 0,1-0,2% 4 - 8%

Schaltfelder | Magnetfelder 0,5 bis 1 T hohe E-Felder
(=100 V/mm?)

Effizienz 0,75 0,7-0,75
Schaltzeiten 620 us einige ms > 620 us
Nachteile - Beschaffung - kleine Auslenkung Temperatur

- Dauerbetrieb ohne Last |- hohe Felder

gen. Aufgrund der spezifischen Eigenschaften der Legierungen sind sie in mehreren Ein-
satzbereichen, wie bei der Entwicklung von Aktuatoren und Sensoren, einsatzfihig.
Maschinen, die auf MSM-Materialien basieren konnen einfach kontrolliert werden, sowie im
Vergleich zu den schon existierenden Konstruktionen sehr vereinfacht, leichter und kleiner
gemacht werden. So werden elektronische Maschinen einfacher, indem ein Stiick von dieser
Legierung ,,die Rolle der Maschine® iibernehmen kann.

Im Bereich der Fertigungsautomatisierung kénnen sie vielseitig eingesetzt werden. Bisher
wird der Elektromotor fiir pneumatische und hydraulische Antriebe verwendet. Er besitzt
einen komplexen Aufbau und ein schlechtes Arbeitsvermogen. Pneumatische und hydrau-
lische Aktuatoren erreichen zwar eine deutlich hohere Leistungsdichte, sind aber in ihrer
Dynamik sehr eingeschrinkt und erfordern aufwéindige Regelungskonzepte. Eine bessere
Methode wire das Einsetzen von magnetischen Formgedichtnislegierungen. Sie ermogli-
chen bei kleinen Stellwegen und moderaten Kréaften eine feinfiihlig geregelte Kraft oder
einen sehr genau einstellbaren Weg. Auflerdem haben sie die benétigte Dynamik fiir kraft-
geregelte Greifer [SCHO4].

In der Medizintechnik sollen sie fiir inkorporierte Sonden oder mikrochirurgische Geréte
eingesetzt werden. Durch den kompakten, robusten Aufbau werden neue Werkzeuge oder
Implantate fiir Anwendungen in der minimalinvasiven Chirurgie moglich [SCHO04].

Mit MSM-Legierungen kénnen Mikroaktuatoren aus wenigen Komponenten gebaut wer-
den, die dadurch ein hohes Miniaturisierungspotential besitzen. So konnte ein neuer Aufbau
entwickelt werden, der durch die gleichzeitige Nutzung entgegengesetzt gerichteter ferro-
magnetischer Kréafte und vom Formgedéchtniseffekt hervorgerufener Kréfte zwei aktive Be-
wegungsrichtungen besitzt und trotzdem aus nur einem Bauteil besteht [KOH04a,SCHO04].
Durch die kleine Baugrole und somit geringere Wirbelstromverluste ist der dynamisch nutz-
bare Frequenzbereich noch grofler als bei massiven Bauteilen. Solche Aktuatoren kénnen
zur Ventilsteuerung eingesetzt werden. Mit MSM-Legierungen kann durch ein Magnetfeld
bei kleiner Baugréfle ein grofler Ventilhub und kontaktloser Antrieb realisiert werden. Er-
ste Mikroventile auf der Grundlage von NiMnGa-Diinnschichten sind kiirzlich entwickelt
worden [KOHO04b,SCHO04].
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Auch im Bereich der Mikrosensorik sind die MSM-Legierungen prisent. Es konnen kom-
plexe, intelligente Mikrosysteme mit wenigen Komponenten verwirklicht werden, indem
diinne Schichten aus magnetischen Formgedéchtnislegierungen gleichzeitig als Aktuatoren
und Sensoren eingesetzt werden [SCHO4].

Letztendlich ist die Anpassung des Aktuatoraufbaus an die speziellen Werkstoffkennlinien
sowie die Entwicklung von Konzepten fiir eine verlustarme Einkopplung der Ansteuer-
energie in den Aktuatorwerkstoff notwendig, um den groflen Wirkungsgrad und die ho-
he Grenzfrequenz praktisch nutzbar zu machen. Ein Losungsansatz z.B. bei hoher Kenn-
liniensteilheit ist es, den Aktuator aus mehreren individuell ansteuerbaren Subaktuatoren
aus MSM-Legierungen aufzubauen, die seriell in Wirkrichtung angeordnet sind. Auch soll-
ten zur Vermeidung von Wirbelstromverlusten Aktuatoraufbauten unter Verwendung von

diinnen, polykristallinen Drahten oder Blechen aus MSM-Legierungen entwickelt werden
[SCHO04].

2.4 Positronen im Festkorper

Positronen sind die Antiteilchen der Elektronen, mit denen sie bis auf die elektrische La-
dung in allen Eigenschaften iibereinstimmen. Thre Existenz wurde zunéchst nur theoretisch
vorhergesagt und erst spéter experimentell bestéatigt [DIR30,AND33].

Im Vakuum ist ein Positron stabil (r1 > 2-10*" Jahre [SCHS88]). Im Festkorper jedoch

zerstrahlt es mit einem Elektron innerhalb von 107'° bis 1072 s zu zwei y-Quanten. Uber
die Analyse der Zerstrahlungsquanten erhélt man Informationen iiber den Impuls des zer-
strahlenden Elektrons und damit iiber die Defekte im Material. Diese Messmethoden besit-

zen eine hohe Empfindlichkeit von ca. 107¢ Leerstellen pro Atom und sind zerstérungsfrei
[HAUT79].

2.4.1 Positronquellen

Positronen entstehen beim radioaktiven 3-Zerfall neutronenarmer Kerne p — n + et + v,
beim Zerfall positiver Myonen yt — e* + 1, 4+ v, oder durch Paarbildung iw — e +e.
Aufgrund der Mobilitdt und einfachen Benutzung werden in der Materialforschung Positro-
nen aus dem [1-Zerfall, wie bei ?2Na oder ®Ge, als Fehlstellensonden verwendet.

Eine hiufig genutzte Quelle ist das Isotop 2?Na, dessen Halbwertszeit T1= 2,6 a betrigt (s.
Abb. 2.24). Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Bonner Positronenmikrosonde (BPM) fiir
Positronenmessungen verwendet, bei der 2?Na als Quelle genutzt wird. Fiir die Hochimpul-
sanalyse wird %Ge verwendet (s. Abb. 2.24). Es hat eine Halbwertszeit von 270 Tagen.

2.4.2 Thermalisierung und Positronendiffusion

Durch das Eindringen der Positronen in einen Festkérper kommt es zu einem Energiever-
lust. Die Positronen verlieren dabei innerhalb weniger Pikosekunden ihre gesamte kinetische
Energie und werden auf die thermische Energie E;, = %szT des Festkorpers abgebremst
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Abbildung 2.24: Zerfallsschemata von 2?Na und %3Ge. 22Na zerfillt in 2?Ne zu 90% durch 3+-Zerfall und
zu 10% durch Elektroneneinfang (EC). ®®Ge zerfillt zuerst zu 100% durch Elektroneneinfang in das 4Ga
und durch 8*-Zerfall in das stabile %3Zn.

[INTE80]. Bei Raumtemperatur betrigt diese ungefihr 0,04 eV. Der gesamte Prozess wird
als Thermalisierung bezeichnet und findet in einem kleinen Bruchteil der Lebensdauer des
Positrons statt. Die hochenergetischen Prozesse der Thermalisierung dauern ca. 0,1 ps und
vollziehen sich in drei Schritten: Als Erstes gibt das Positron einen Teil seiner kinetischen
Energie durch Streuung am Coulombfeld der Atome ab. Dabei wird es von einigen MeV auf
einige 100 keV abgebremst. Im n#chsten Schritt gibt das Positron Energie durch inelasti-
sche Stofe mit Rumpf-Elektronen ab, deren Atome dadurch ionisiert werden. Danach sinkt
die Energie des Positrons auf einige eV ab, indem es weniger stark gebundene Elektronen
anregt und so seine Energie abgibt.

Nach diesen hochenergetischen Prozesse dominieren nun die niederenergetischen Prozesse,
wie die inelastische Streuung an Valenzelektronen mit Elektron-Loch-Paar-Bildung, Plas-
monenanregung und die inelastische Streuung an Phononen. Dies findet bei Raumtempe-
ratur in einem Zeitraum von ca. 3 ps statt [RIT59,PER70,NIES0].

Das Positron befindet sich nun im thermodynamischen Gleichgewicht mit dem Phononen-
gas. Das bedeutet, dass das Positron nun eine kinetische Energie von Ey;, = ngT besitzt.
Da die mittlere Lebensdauer des Positrons in Metallen 1071 s betriigt, befindet sich mit
iiblicherweise verwendeten Quellstirken im Mittel immer nur ein Positron im Festkorper.
Dies bedeutet, dass jedes Positron trotz seiner fermionischen Figenschaften dazu in der
Lage ist, den niedrigsten Energiezustand zu besetzen [BEL83,NIE80,EICH06].

Nach dem Prozess der Thermalisierung kann das Positron als freies Teilchen im Gitter
diffundieren. Es bewegt sich dabei in einem sogenannten dreidimensionalen Random-Walk
(s. Abb. 2.25).

Nach der Diffusion zerstrahlt das Positron mit einem Elektron. Dies geschieht entweder im
Zwischengitter oder in einer Haftstelle. Die dabei auftretende typische Diffusionslénge L.
wird durch die mittlere Lebensdauer 7.+ folgendermafien bestimmt:

Ly =+6-D Tt (2.10)
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Abbildung 2.25: Schematische Darstellung des dreidim. Random-Walk eines Positrons in Metallen. Ein
thermalisiertes Positron diffundiert im Festkorper, wird in der Leerstelle eingefangen und zerstrahlt nach
etwa 300 nm mit einem Elektron (nach [WID99]).

Der Diffusionskoeffizient D, wird durch die mittlere freie Wegldnge und die thermische
Energie festgelegt [LEO93]. D, ist nur ungenau bekannt und liegt in vielen Materialien bei
etwa 1 cm? /s [SL88]. Mit einer mittleren Lebensdauer von 7.+ a2 100-300 ps ergibt sich eine
Diffusionslange von ca. 0,1 - 0,4 um. Das Positron ist wegen seiner hohen Beweglichkeit
und seiner Wechselwirkung mit Fehlstellen eine sensitive Sonde fiir Fehlstellen. Mit der
Positronenspektroskopie kann man somit experimentell Punktdefekte nachweisen, die eine
Konzentration von 1077 bis 1076 Defekte pro Atom haben.

2.4.3 Wechselwirkung mit Fehlstellen

Die Atomriimpfe besitzen dasselbe Vorzeichen der elektrischen Ladung wie die Positronen,
und stellen somit ein repulsives Potential fiir die Positronen dar. Befindet sich auf dem
Diffusionsweg eines Positrons ein Bereich geringerer Dichte der Atomriimpfe, so stellt dies
ein attraktives Potential fiir die Positronen dar. Sind Positronen einmal in solch einem
Potentialtopf gefangen, so kénnen sie diesen bei Raumtemperatur nicht mehr verlassen.
Dies liegt daran, dass ihre kinetische Energie von Ey;, ~ 0,04 eV viel kleiner ist, als die
Potentialtiefe von etwa 1 eV. Sie werden dort so lange verweilen, bis es zur Annihilation
mit einem Elektron kommt [HAK90].

Ob das Positron einen Defekt verlassen kann, ist abhéngig von der Tiefe des Potentialtopfes
dieses Defektes. Ist es fiir das Positron nach dem Einfang nicht mehr moglich, diese Haft-
stelle bei Raumtemperatur zu verlassen, wird diese Haftstelle als ,tiefe Falle® bezeichnet

(s. Abb. 2.26).
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Abbildung 2.26: Potentialverlauf in der Nédhe einer Leerstelle. Nach der Thermalisierung und der Diffusion
kann das Positron in einer ,tiefen Falle®, wie z.B. einer Leerstelle, gefangen werden. Dort bleibt es so lange,

bis es zur Annihilation mit einem Elektron kommt (nach [WID99]).

Aufer der ,tiefen Falle“ gibt es noch eine andere Art von Einfang®. Die ,flache Falle* wird

durch viele Defekte, wie z.B. Versetzungen, erzeugt. Befindet sich das Positron in einer
solchen Falle, so kann es diese innerhalb seiner Restlebensdauer wieder verlassen. Dariiber

hinaus haben diese flachen Fallen ggf. die Eigenschaft, den Positronen als Diffusionsweg in

Richtung einer tiefen Falle zu dienen (s. Abb. 2.27) [MULO6].
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Abbildung 2.27: Potentialverlauf eines Sprungs in einer Stufenversetzung. Der einatomare Sprung ent-
spricht einer Einzelleerstelle (V). Die Versetzungslinie stellt einen schnellen Diffusionsweg fiir das Positron

dar und erhoht somit die Einfangrate in leerstellenartige Defekte (nach [WID99]).
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In Legierungen werden Positronen durch Versetzungen, Einfachleerstellen, Leerstellen-
Fremdatomkomplexe, kleine Leerstellenagglomerate (2 bis 50 Leerstellen), Mikroporen und
Mikroblasen eingefangen, und zerstrahlen aus einem am Defekt lokalisierten Zustand. Da-
mit sind diese Strukturdefekte mit Positronen nachweisbar. Das gleiche gilt fiir Korngren-
zen, Grenzflaichen und innere Oberflachen bei Korngréfien kleiner als 10 pgm bis in den
Nanometerbereich hinein [HUB95][STA99]. Bei groferen Kornern erreicht nur ein Teil der
thermalisierten Positronen die Grenzfliche. Zusétzlich konnen in entmischten Legierungen
Ausscheidungen als Positronenhaftstellen auftreten [ZAMO02].

2.4.4 Die Annihilation

Bei der Annihilation von Positron und Elektron werden die Ruhemassen und die kineti-
schen Energien beider Teilchen als elektromagnetische Strahlung frei. Dieser Prozess erfolgt
meistens unter der Abgabe zweier v-Quanten, die aufgrund der Impulserhaltung in entge-
gengesetzte Richtungen emittiert werden. Die 1-y- und 3-v-Annihilation ist dagegen um
den Faktor a bzw. o unwahrscheinlicher (a= Feinstrukturkonstante).

Im Schwerpunktsystem annihilieren Positron und Elektron unter Aussendung von zwei
~v-Quanten mit 511 keV in einem Winkel von 180°. Geht man iiber ins Laborsystem, so
kommt es zu einer Dopplerverschiebung durch die Impulsanteile. Die Positronen besitzen
aufgrund ihrer Thermalisierung einen sehr kleinen Impuls, so dass dieser gegeniiber dem
Elektronenimpuls zu vernachléssigen ist. Der Hauptanteil des Impulses wird somit durch
das Elektron geliefert.

Zerlegt man den Impuls des Elektrons in einen longitudinalen und transversalen Anteil, so
sorgt der longitudinale Anteil fiir eine Dopplerverbreiterung der 511 keV Annihilationslinie
um AE = j:%p,;c, wobei py, der Longitudinalimpuls des Elektrons und ¢ die Lichtgeschwin-
digkeit ist.

Der Transversalimpuls fiihrt zu einer Abweichung von der 180° Winkelkorrelation (s. Abb.
2.28) [DEB49).

2.4.5 Der S-Parameter

Die Energie der Elektronen von ca. 1 eV fiithrt durch die Dopplerverbreiterung zu einer
Energieverschiebung der y-Quanten von ca. 1.5 keV. Diese kann mit einem Germanium-
detektor gemessen werden, da die Energieauflosung des verwendeten Detektors bei ca.
1,13 keV liegt. Die Energie der y-Strahlung ist davon abhingig, mit welchem Elektron das
Positron annihiliert. Es kann entweder mit schnellen kernnahen oder langsamen Valenzelek-
tronen zerstrahlen. Befindet sich das Positron im Zwischengitter, zerstrahlt es iiberwiegend
mit einem kernnahen Elektron. Ist es in einer Leerstelle gefangen, annihiliert es hingegen
bevorzugt mit einem Valenzelektron. Damit ist die Wahrscheinlichkeit fiir das Positron mit
einem kernnahen Elektron zu annihilieren, im Zwischengitter um ein Vielfaches grofler als
in der Leerstelle.

Diese Sensitivitdat des Positrons fiir seine Umgebung wird zur Untersuchung der Kristall-
struktur ausgenutzt. Die dabei auftretende Dopplerverbreiterung ist ein Maf fiir die Leer-



32 KAPITEL 2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN
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Abbildung 2.28: Impulsbetrachtung. Im Laborsystem liefert das Elektron den Hauptanteil des Impulses.
Der Longitudinalimpuls des Elektrons sorgt fiir die von uns untersuchte Dopplerverbreiterung des Pho-
topeaks, wéhrend der Transversalimpuls fiir eine Stérung der Winkelkorrelation verantwortlich ist (nach
[MULO05]).

stellendichte. Um diese zu beschreiben werden zwei Linienformparameter verwendet, der so-
genannte S-Parameter (shape-Parameter) und der W-Parameter (wing) (siche Abb. 2.29).
Der S-Parameter wird aus dem Verhéltnis der Zahlraten in der Mitte des Peaks (Ag in Abb.
2.29) und der Gesamtzihlrate im Peak bestimmt, und beschreibt anschaulich die Anderung
der Dopplerkurve. Fiir eine Metallprobe bedeutet dies, dass der S-Parameter mit erhohter
Fehlstellendichte ansteigt. Der S-Parameter ist folgendermaflen definiert:

Eo+3E
5 Jiy-es N(ENE o)
Jo N(E)dE

wobei Ejy die Energie der Peakmitte (511 keV) und JE die halbe Breite der fiir die S-
Parameter-Definition benutzten Fléiche ist. Diese Flachenbreite symmetrisch um die Peak-
mitte ist zundchst willkiirlich. Um die Vergleichbarkeit von Messdaten zu erhéhen, wird
sie so definiert, dass der S-Parameter bei ausgeheiltem (unverformten) Material (bulk) ca.
0,5 betréigt. Sy, wird dann als Referenz fiir die weiteren Messungen benutzt. Teilt man
dann den gemessenen S-Parameter S,,.ss einer belasteten Probe durch den Referenzwert
der ausgeheilten Probe, erhélt man den relativen S-Parameter S,.;.

Smess
Srel -

2.12
Shuik (2.12)

Ein weiterer Formparameter des Annihilationspeaks ist der W-Parameter, der als Verhélt-
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Abbildung 2.29: Dopplerspektrum zur S- und W-Parameter-Definition am Beispiel von verformtem und un-
verformtem reinem Eisen. Der S-Parameter beschreibt die Dopplerverbreiterung des 511 keV-Photopeaks.
Gezeigt wird es hier am Beispiel einer plastisch verformten Eisenprobe (rote Kurve) und einer unverform-
ten Referenzprobe (schwarze Kurve). Die rote Kurve hat einen schmaleren und damit héheren Peak, da
mehr Positronen mit Valenzelektronen in Leerstellen annihiliert sind und die Dopplerverbreiterung damit
kleiner ist. Das Gesamtintegral beider Kurven ist auf eins normiert. Der W-Parameter ist das Verhéltnis
zwischen der Zéhlrate im Randbereich zur Gesamtzéhlrate [HAA03].

nis der Zahlraten im Randbereich des Peaks Ay, zur Gesamtzihlrate definiert ist (Ay in
Abb. 2.29). Er beschreibt den Anteil der Zerstrahlungen mit kernnahen Elektronen und
ist damit sehr sensitiv fiir die chemische Umgebung des Zerstrahlungsortes [MULO06]. Wie
auch beim S-Parameter, wird der W-Parameter auf einen Referenzwert normiert:

(2.13)

2.4.6 Hochimpulsanalyse

Die Impulsverteilung der Positronenannihilation bei hohen Impulsen, d.h. groler Dopp-
lerverschiebung AE, enthilt spezifische Informationen zur chemischen Umgebung des An-
nihilationsortes [ASO96][ALA95][ALA96][ALA98]. Rumpfelektronen behalten unabhéngig
vom Bindungszustand des Atoms ihre Eigenschaften (Fermiflachen) bei, so dass ihre Im-
pulse spezifisch fiir die Atomsorte sind.

Ist das Positron in einem Defekt eingefangen, erfolgt der Uberlapp der Positronenwellen-
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funktion hauptsichlich mit der Wellenfunktion der Elektronen benachbarter Atome. In
Verbindungshalbleitern kénnen damit Leerstellen in verschiedenen Untergittern [ALA95]
[LAI96] oder Fremdatom-Leerstellen-Komplexe identifiziert werden [ALA95][GEB99].

Die Voraussetzung fiir die Auswertung des Hochimpulsanteils sind Spektren mit einem
sehr geringen Untergrund. Bei den Messungen mit %Ge im ,,Positronen-Topf* (Kapitel 3.3)
ist dies gegeben, da ®®Ge keine hoherenergetischen y-Quanten ausstrahlt, das Compton-
Untergrund unter den 511 keV Photopeak erzeugt.

Zur Analyse des Hochimpulsteils wird zunéchst der Untergrund durch eine Faltung der
Kleinwinkelstreuung mit der Gerateauflosung berechnet und von den Spektren subtrahiert
(s. Abb. 2.30 links, am Beispiel von Nickel). Der Untergrund besteht dabei aus folgen-
den drei Teilen: Der Hauptanteil ist eine glatte Stufe, aufgrund der Kleinwinkelstreuung
(in Abb. 2.30 als ,Compton-Stufe* bezeichnet). Der niedrige Energieschweif, wie auch der
Hochenergieschweif stellen eine Exponentialfunktion dar (in Abb. 2.30 als , Pile-Up“ bzw.
,Unvollstdndiger Ladungsnachweis* bezeichnet).

Die Energiekalibrierung der Kanéle erfolgt durch eine Bestimmung der Peaks, die bei
478 keV bzw. 511 keV liegen. Anschliefend findet eine Normierung statt, indem die Spek-
tren auf die gleiche Flache normiert werden. Um Aussagen iiber Defekttypen oder auch
Legierungselemente machen zu konnen, wird die Impulsverteilung auf eine Referenzpro-
be bezogen. In dieser Arbeit werden die Impulsverteilungen auf undeformiertes Nickel
(99,997 %, Ni) bezogen, da die magnetische Legierung aus 49,6% Nickel besteht, aufler-
dem aus 28,4% Mangan und 22% Gallium.

Details zur Auswertung der Hochimpulsanalyse sind in [HAA05,HAA06b] beschrieben.

2.4.7 Lebensdauermessung

Bei der Positronen-Lebensdauerspektroskopie wird die Zeitdifferenz zwischen Erzeugung
des Positrons und seiner Zerstrahlung mit einem Elektron im Festkorper gemessen. Bei
Verwendung der ??Na-Quelle wird das 1275 keV 7-Quant als Startimpuls genutzt. Der
Stopimpuls ist dann eines der 511 keV ~y-Quanten aus der Annihilation. Das Mefprinzip
ist die Fast-Slow-Koinzidenz, bei der innerhalb eines bestimmten Zeitfensters jeweils ein
Start- und ein Stop-Quant der passenden Energie detektiert werden muss. Die Lebensdauer
ist eine Funktion der Elektronendichte am Zerstrahlungsort und somit unterschiedlich fiir
verschiedene Fehlstellentypen sowie das ungestorte Gitter (bulk) [WES73,KR99).
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Abbildung 2.30: Links: Annihilationspeak gemessen in hochreinem Nickel mit einer % Ge-Quelle. Das Dia-
gramm zeigt die drei Komponenten fiir die Untergrundberechnungen: ,,Compton-Stufe®, , Pile-Up“ und
,Unvollstindiger Ladungsnachweis“. Rechts: Das gleiche Spektren wie links nachdem der Untergrund ab-
gezogen wurde. Schritt 1 (offene Dreiecke): Daten nach der Subtraktion der Stufenfunktion. Schritt 2
(gefiillte Rauten): Daten nach der Subtraktion des gesamten Untergrundes. An der oberen Abszisse ist der
Elektronenimpuls in Einheiten von 1072 mgc angegeben [HAAO06b].
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Kapitel 3

Die Messapparaturen

3.1 Die Bonner Positronenmikrosonde

Die Bonner Positronenmikrosonde (BPM) ist eine Kombination eines Raster-Elektronen-
Mikroskopes (REM) und einer Positronenquelle mit kleinem Phasenraum. Beide Quellen
befinden sich auf den gegeniiberliegenden Seiten eines magnetischen Prismas (s. Abb. 3.1).

Die aus der Offnung des Moderators austretenden Positronen werden von einem Zwischen-
potential abgesaugt und von einer auf Erdpotential liegenden Elektrode auf 30 keV be-
schleunigt. Die ?2Na-Quelle und der Moderator liegen dabei auf dem Beschleunigungs-
potential. Die Kondensorlinse fokussiert den Positronenstrahl in die Eingangsebene des
Prismas und verkleinert den Strahl lateral. Betragsméflig besitzen Positronen und Elek-
tronen die gleiche spezifische Ladung = und Masse, unterscheiden sich aber im Vorzeichen
der Ladung. Somit werden beide Strahlen aus entgegengesetzter Richtung kommend durch
dasselbe Feld im Prisma um 90° nach unten in die Eingangsebene der REM-Séule abgebil-
det.

Die weitere Strahlverkleinerung und Fokussierung iibernehmen das Kondensorzoom und
die Objektivlinse der REM-S&ule. Der Strahldurchmesser auf der Probe 148t sich zwischen
5 pm und 200 pm einstellen. Die Probe befindet sich unterhalb des Objektivs in einer
Vakuum-Kammer auf einem automatisierten zwei-Achsen-Motortisch mit einer Genauig-
keit von Ax = Ay = 1 pum. Das Energiespektrum der Annihilationsstrahlung wird mit
einem Ge-Detektor in 10 mm Abstand unterhalb der Probe aufgenommen. Der Detektor
deckt einen Raumwinkel von = 0,31-4m ab. Mit einer Nachweiswahrscheinlichkeit des
Ge-Detektors von etwa 0,35 bei 511 keV ergibt sich eine Gesamtnachweiswahrscheinlich-
keit von 0,11 fiir v-Quanten aus dem Photopeak. Das heifit etwa jedes neunte Positron,
das in der Probe annihiliert, steht zur Messung zur Verfiigung [HAA97,HAA03].

Im Elektronenbetrieb wird der Elektronenstrahl mittels im Objektiv befindlicher Scan-
Spulen iiber die Probe gerastert. Dabei wird eine Ortsauflésung von 12 nm erreicht. Zur

37
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Vermeidung von Linsenfehlern hoherer Ordnung wird im Positronenbetrieb nicht gerastert,
stattdessen wird die Probe mit dem Motortisch unter dem Strahl bewegt. Damit werden
ebenfalls Abweichungen in der Strahlposition durch den beziiglich des Elektrons entge-
gengesetzten Drehsinn der Positronen im magnetischen Feld der Linsen vermieden. Zur
Aufnahme von REM-Bildern stehen ein Sekundér-Elektronen-Detektor und ein Riickstreu-
Detektor zur Verfiigung [HAAO03].

Moderator Kondensorlinse Prisma Kondensorlinse

—_— /N B

Quelle H||\ d / P \ @ ||“\\
SA—

Hochspannung
Ziehspannung

Elektronen - Kanone

Kondensorzoom

Objektiv

Probe

Motortisch
Ax=1 um

Ge - Detektor

Abbildung 3.1: Schematischer Aufbau der Bonner Positronenmikrosonde (BPM). Sie ist eine Kombination
aus einer Positronenquelle und einer Elektronenkanone. Positronen- und Elektronenstrahl werden durch
Kondensorlinsen auf die Eingangsebene eines symmetrischen magnetischen Prismas projiziert und von
demselben magnetischen Feld in die REM-S&ule eingelenkt. Durch den darin enthaltenen Kondensorzoom
und Objektivlinse wird der Strahl auf die Probe, die sich auf dem zwei-Achsen-Motortisch befindet, fo-
kussiert. Die Annihilationsstrahlung wird dabei durch einen ca. 10 mm unter der Probe positionierten
Germanium-Detektor gemessen [HAAO03].
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3.2 Die Positronen-Lebensdauermessung

Sandwich-Geometrie

Bei der Positronen-Lebensdauermessung befinden sich die Quelle und die Probe in der
sogenannten Sandwich-Geometrie (s. Abb. 3.2).

Probe

[ ] 2Na-Quelle

Probe

Abbildung 3.2: Die Sandwich-Geometrie. Die von 3 um dicker Alu-Folie umschlossene 22Na-Quelle befindet
sich zwischen zwei identischen Proben. Zur Fixierung werden die Proben mit samt Quelle in Haushalts-
Aluminium-Folie gewickelt.

Dabei befindet sich die ?2Na-Quelle zwischen zwei identischen Proben. Das 1275 keV ~-
Quant des ?2Na-Isotops wird als Start-Quant genutzt. Das Stop-Quant ist das Annihilati-
onsquant mit der Energie von 511 keV. Das Start-Quant wird 3,7 ps nach dem Positron
emittiert. Diese Zeitspanne kann vernachléssigt werden, da sie ungefihr der Zeitspanne der
Thermalisation entspricht.

Die ?2Na-Quelle ist von einer 3 ym dicken Aluminiumfolie umschlossen. Die Aktivitiit be-
findet sich auf einer ungefihr Stecknadelkopf groflen Fliache. Die Mafle der Aluminiumfolie
betragen 10 mm x 10 mm.

Das Prinzip der Messung ist die Fast-Slow-Koinzidenz (s. Abb. 3.3), bei der innerhalb
eines bestimmten Zeitfensters jeweils ein Start- und ein Stop-Quant der passenden Energie
detektiert werden muss. Das aus der 2?Na-Quelle emittierte Positron dringt in eine der Pro-
ben aus der Sandwich-Geometrie ein, thermalisiert in und diffundiert durch die Probe bis
zu seiner Annihilation. Das Start-Quant wird im Start-Detektor nachgewiesen, das Stop-
Quant im Stop-Detektor. Die Detektoren unterscheiden sich in der Grofie des Szintillators.
Da im Start-Detektor das energiereichere Quant nachgewiesen werden muss, ist der Szin-
tillator des Start-Detektors grofler als der des Stop-Detektors. Die Zeit zwischen Detektion
des Start- und Stop-Quants entspricht der Positronenlebensdauer.

Messprinzip

Die Positronen-Lebensdauermessung basiert auf der Fast-Slow-Koinzidenz. Das Schaltbild
ist in Abbildung 3.3 dargestellt.

Die bei der Elektron-Positron-Vernichtung auftretenden Annihilationsquanten erzeugen
im BaFs-Szintillator Lichtblitze, die im Photomultiplier (PM) elektrische Impulse erzeu-
gen. Die elektrischen Impulse sind dabei proportional zur Energie des Quants. Um im
Fast-Kreis eine gute Zeitauflosung zu erreichen, werden die Signale an einer der letzten
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Abbildung 3.3: Der schematische Positronen-Lebensdauer-Schaltkreis. Der Fast-Kreis besteht aus den
Constant-Fraction-Diskriminatoren (CFD) und einem Delay. Der Slow-Kreis zur Energieselektion besteht
aus Verstirkern (Amp), Single-Channel-Analysern (SCA) und einer Koinzidenzeinheit, deren Ausgangs-
signal am Strobe-Eingang des Time-Amplitude-Converters (TAC) anliegt. Sind Strobe, sowie Start- und
Stop-Signal des Fast-Kreises koinzident, geht ein Ausgangssignal an den Multi-Channel-Analyser (MCA),
der die Zéhlereignisse in entsprechende Kanéle einordnet und speichert (Abb. aus [NEG04]).

Dynode ausgekoppelt. Damit erreicht man eine steile Anstiegsflanke der Spannungspulse.
Im Constant-Fraction-Diskriminator (CFD) lésen die Pulse einen Rechteckpuls aus. Nach
einem Startsignal 14dt sich im Time-Amplitude-Converter (TAC) einen Kondensator auf.
Wird innerhalb eines vorgegebenen Zeitfensters ein Stopsignal registriert, wird die Auf-
ladung unterbrochen und ein Ausgangssignal proportional zur Kondensatorladung zum
Multi-Channel-Analyser (MCA) geleitet. Dort wird das Ereignis im entsprechenden Kanal
gezéhlt. Im Slow-Kreis wird eine Energieselektion der Quanten durchgefiihrt. Nach Ver-
starkung der Signale im Amplifier gehen diese in den Single-Channel-Analyser (SCA). Die
SCAs sind auf die Energien der Start-/Stop-Quanten abgestimmt, d.h. es wird eine untere
Energieschwelle eingestellt und eine Fensterbreite angegeben. Liegt die Amplitude des Ein-
gangssignals in diesem Fenster, so gibt der SCA ein Ausgangssignal. Da die Messungen mit
einer 22Na-Quelle durchgefiihrt wurden, muss bei dem Start-SCA die Amplitude oberhalb
von 511 keV liegen, um ein Aussgangssignal des SCAs zu erhalten; bei dem Stop-SCA
muss die Amplitude des Annihilationssignals unterhalb 511 keV liegen. Die SCA-Signale
werden auf eine Koinzidenzeinheit geschaltet. Sind die Signale koinzident innerhalb des
gewahlten Fensters, so geht ein Ausgangssignal auf den Strobe-Eingang des TAC. Hierbei
ist die Zeitauflosung des Spektrometers abhéngig von der gewéhlten Fensterbreite. Diese
Fensterbreite stellt somit einen Kompromiss zwischen Zeitauflosung und Zahlrate dar. Der
TAC gibt ein Spannungssignal entsprechend der gemessenen Zeitdifferenz At an den MCA,
wenn die Zeitsignale aus dem Fast-Kreis und das Energiesignal aus dem Slow-Kreis koin-
zident sind.

Der MCA registriert die Haufigkeitsverteilung in 8192 Kanélen und speichert die Daten.
Die elektronischen Bauteile stehen dabei in einem klimatisierten Labor (Raumtemperatur
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ca. 22°C, um den Einfluss der Umgebungstemperatur gering zu halten [NEG04]. Einen
detaillierten Uberblick iiber die Verwendung der Elektronik findet man in [SMES83].

3.3 Der ,,Positronen-Topf*

Die Messung der Hochimpulsanalyse wurden im ,,Positronen-Topf*“ durchgefiihrt, bei dem
es sich um einen Vakuumrezipienten mit einem Durchmesser von 40 ¢m und einer Hohe
von 25 cm handelt (s. Abb. 3.4). In dem Topf werden die Proben in der Mitte des Bodens
platziert. Die Positronenquelle kann direkt auf die Probe gelegt werden.

€¢—— 400mm —m—m—m—— >

/:fb\ Vakuum Kessel
Yoo

—>

\\ N
\\ g
Untergrund e” *, ®Ge-Quelle g
\ Probe
Ge-Detektor
A
1
[ Amp }{ ADC |

LN,

Abbildung 3.4: Der schematische Aufbau des ,,Positronen-Topfs“. Der Topf hat eine Hohe von 25 cm und
einen Durchmesser von 40 cm. Die Detektion der y-Quanten erfolgt mithilfe eines Germaniumdetektors.
Die Probe wird in die Mitte des Bodens, direkt iiber den Germaniumdetektor gelegt. Die Positronenquelle
wird direkt auf der Probe platziert (verdndert nach [HAAOQ6]).

Die in den unteren Halbraum emittierten Positronen gelangen vollsténdig in die Probe.
Die Zerstrahlungsquanten werden mit einem Germaniumdetektor registriert, der fast die
Halfte des Raumwinkels erfasst. Die in den oberen Halbraum emittierten Positronen zer-
strahlen in der Wand oder im Deckel des Topfes. Der Raumwinkelanteil des Detektors liegt
fiir die hier entstehenden v-Quanten unter 2%. Der dadurch entstehende Fehler kann ver-
nachléssigt werden.
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Der Vorteil dieses Aufbaus liegt darin, dass die Quelle einfach auf eine Probe gelegt werden
kann und die Probengeometrie damit beliebig ist. Es eriibrigt sich, die Quelle zwischen zwei
identischen Proben zu positionieren (Sandwich-Geometrie).

Die Signale des Germaniumdetektors werden verstirkt und von einem ADC (Analog-
Digital-Converter) digitalisiert. Mit einer MCA-Karte (Multi-Channel-Analyser) liest ein
Computer die Werte ein und speichert diese zur spateren Auswertung ab.

Um Schwankungen der Elektronik auszugleichen, wird wahrend der Messung immer eine
"Be Monitorlinie bei 478 keV mit detektiert. Ein Stabilisator analysiert die vom ADC
digitalisierten Werte, bestimmt die Abweichung der Monitorlinie von einem Sollwert und
gleicht diese gegebenenfalls aus. Die "Be-Quelle ist direkt am Detektor angebracht [SON02].
Details zum Aufbau des ,,Positronen-Topfes“ sind in [BOMOO] beschrieben.



Kapitel 4

Die Proben

Aufgrund der derzeitigen Beschaffungsprobleme des Materials konnten fiir diese Diplom-
arbeit nur eine einkristalline und eine polykristalline Probe verwendet werden, die im fol-
genden Kapitel beschrieben werden.

4.1 Einkristalline Probe

Die einkristalline NisMnGa-Legierung wurde uns von Viktor Dirks, einem Kooperations-
partner von Dr. R. Sindelar vom Fraunhofer LBF in Darmstadt, zur Verfiigung gestellt.
Die Probe hat die in Abbildung 4.1 dargestellten Mafe.

L 17,83 mm X

Abbildung 4.1: Die Probengeometrie der einkristallinen NigMnGa-Legierung. L = 17,83 mm,
B = 5,24 mm, H = 2,64 mm
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In Abbildung 4.2 ist der Scanbereich der BPM-Messung dargestellt.

Scanbereich

Abbildung 4.2: Der Scanbereich. Mithilfe der BPM wurde nach jeder zyklischen Belastung ein Linienscan
mit 23 Messpunkten durchgefiihrt.

Unter Normalbedingungen (RT, keine E—Felder) ist die Legierung sprode. Befindet sie sich
jedoch in einem Magnetfeld, so ,,verwandelt“ sie sich in ein Material mit elastischen Eigen-
schaften. Mit dieser Probe wurde das Ermiidungsverhalten der Ni;MnGa-Legierung unter
Last untersucht. Dabei wurde die Probe in den selbstkonstruierten Wechsel-Verformungs-
Apparat (s. Kapitel 5) eingespannt. Nach einer definierten Anzahl von Zyklen wurde dann
mithilfe der BPM ein Linienscan durchgefiithrt und diese Messung mit dem Ausgangszu-
stand des Materials verglichen.

4.2 Polykristalline Probe

Die polykristalline Probe zeigt nicht den gleichen Effekt wie die einkristalline. Aufgrund der
polykristallinen Struktur bewegen sich die Zwillingsgrenzen nicht in allen Bereichen und zei-
gen somit keinen makroskopischen Effekt. Befindet sich die einkristalline NisMnGa-Probe
im Feld eines starken Permanentmagneten (Festplattenmagnet: ca. 0,8 T), so klappen beim
Bewegen der Probe die Zwillingsgrenzen sichtbar um. Das findet bei der Polykristallinen
jedoch nicht statt, da aufgrund der Struktur die leicht beweglichen Zwillingsgrenzen fehlen.
Diese Probe wurde als Referenzwert fiir die einkristalline Legierung verwendet.

In Abbildung 4.3 ist die Probengeometrie dargestellt.

Abbildung 4.3: Die Probengeometrie der polykristallinen Probe. Durchmesser = 12 mm, H = 1,3 mm.



Kapitel 5

Der Auftbau des
Wechsel-Belastungs- Apparates

5.1 Die Idee

Die Idee des Experimentes basiert auf dem Belasten der Probe bis zum Bruch. Dabei
wurde die Anderung des S-Parameters nach unterschiedlichen Zyklenzahlen mit der BPM
gemessen. Die einkristalline NisMnGa-Legierung ist in dem Probenhalter einseitig be-
festigt. Dieser wiederum befindet sich zusammen mit der Probe in einem selbstgebau-
ten Permanentmagnet-Késtchen, das im bis zu 1,8 T starken Elektromagneten eingebaut
wird. Beim Durchlaufen der positiven Sinus-Kurve hebt die Probe das Gewicht an. Bei
Bgesamt = 0T beginnt das Gewicht die Legierung in ihre Ausgangsposition zuriickzu-
driicken. Dieser Prozess wird mehrere Zyklen wiederholt. Bei der anschlieBenden Messung
des Linienscans wurde zusétzlich versucht, die Verdnderung der Fehlstellenkonzentration
des Kristalls in der BPM zu messen, was erstmals im Rahmen dieser Arbeit getestet wurde.

5.2 Der Probenhalter

Bei der Konstruktion des Probenhalters war die Verwendung von nicht magnetischen Ma-
terialien besonders wichtig.

Der Probenhalter (s. Abb. 5.1 oben in hellgrau) ist eine ,einfache* Konstruktion, damit
Verénderungen bzw. Zusatzteile leicht und schnell bearbeitet werden kénnen. Das Anbrin-
gen zuséitzlicher Teile fithrt somit zu keiner grofen Umstrukturierung des Halters.

Fiir die Probe war hierbei zu beachten, dass sie nur einseitig eingespannt wird, die andere
Seite muss frei beweglich sein (s. Abb. 5.1 unten). Probenhalter und Legierung miissen
dabei in das Permanentmagnet-Késtchen passen.

Der Halter hat das Prinzip einer Balkenwaage. Das Gewicht ist an der Stange in der Mitte
befestigt. Die Stange ist am Ende mit zwei Schrauben fixiert, die als loses Lager dienen.
Zusétzlich besitzt die mittlere Stange des Probenhalters vorne einen kleinen Steg, der ge-
rade noch die Probe beriihrt. Das vordere Stiick der Stange mit diesem Steg ist ebenfalls
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im Permanentmagnet-Késtchen angeordnet. Es hat aber genug Platz, um sich frei zu bewe-
gen. Damit ist die Voraussetzung gegeben, dass nur die Probe fiir das Heben des Gewichtes
verantwortlich ist.

Schraube zum

Blattfeder Einstellen der Kraft Glasplittchen

A
A} strahl

Mittlere Stange
Probe mit Steg Querbalken

w

Permanent-
magnet

Probe mittlere Stange
mit Steg

Abbildung 5.1: Oben: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus in der Seitenansicht. Der Proben-
halter ist in hellgrau dargestellt. Beim Halter wurde das Prinzip der Balkenwaage angewendet. Dabei ist
die mittlere Stange mit den Querbalken durch zwei Schrauben fixiert, die als loses Lager dienen. Auf der
mittleren Stange ist ein Gewicht (in orange) und eine Blattfeder (in lila) befestigt. Vorne ist die Pro-
beneinspannung (hellblauer Kreis) zu sehen, dabei stellt das blaue Rechteck die Probe dar. Der vordere
Bereich des Halters befindet sich mit der Probe in einem Permanentmagnet-Késtchen, wobei diese gesamte
Konstruktion in einen Elektromagneten platziert wird. Nun hebt die Probe bei einem Magnetfeld von etwa
0,8 T das Gewicht hoch. Beim Gesamtmagnetfeld von 0 T wird die Legierung durch das Gewicht wieder in
ihre Ausgangslage gedriickt. Dabei driickt ein Steg, der sich ganz vorne an der mittleren Stange befindet,
vorne auf die Probe (in der Skizze in rot zu sehen). Die Breite der Druckfléche ist etwa 1,2 mm. Das Glasp-
lattchen am Ende der mittleren Stange dient zum Beobachten des Proben-Hubs. Unten: Die Draufsicht
des Probenhalters mit Probe. Die Probe muss einseitig eingespannt sein, damit sie sich frei bewegen kann.
Am anderen Ende belastet ein Gewicht die Probe, um sie wieder in ihre Ausgangsposition zu bringen.

Laser-
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In Abbildung 5.2 ist der Probenhalter zu sehen. Gewicht und Probe sind noch nicht ein-
gebaut.

mittlere Stange

,loses
Lager”

Abbildung 5.2: Das Prinzip der Balkenwaage ist zu sehen. Die mittlere Stange ist mit den Querbalken durch
zwei Schrauben fixiert, die als loses Lager dienen. Die gesamte Vorrichtung hat eine Lange von 48 cm.

In spéteren Versuchen (s. Kapitel 6) wurde die Kraft auf die Probe erhoht. Da eine weitere

Erhohung durch ein Gewicht aus Platzgriinden nicht méglich war, wurde zusétzlich eine
Blattfeder befestigt (s. Abb. 5.3).

Abbildung 5.3: Da eine Erhohung durch ein Gewicht aus Platzgriinden nicht moglich war, wurde zusétzlich
eine Blattfeder angebracht. Links: Die Draufsicht. Mit der Schraube wurde die Feder so stark angespannt
bis die Probe einen noch gerade sichtbaren Hub machen konnte. Dabei ergab sich eine Kraft von 3 N, die
auf die Probe ausgeiibt wurde. Rechts: Die Seitenansicht.
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5.3 Die Magnetfelder

5.3.1 Elektromagnet

Damit sich die Probe verformen kann, braucht sie eine bestimmte Magnetfeldstiarke. Bei
Ni,MnGa sind é@esamt = 0,8 T ausreichend, vergleichbar der Feldstirke eines starken Per-
manentmagneten. Der Elektromagnet (s. Abb. 5.10), der sich im Hochstromraum des Bon-
ner Isochron-Zyklotrons befindet, hat eine Fluidichte von bis zu 1,8 T. Er hat eine Lénge
von 150 ¢cm und eine Breite von 90 cm. Die Spulen sind mit Sensoren zur Temperaturiiber-
wachung ausgestattet.

Nun wurde das Magnetfeld mit einer Hallsonde, die sich zwischen den Polschuhen befand,
ausgemessen. Es ergab sich der folgende in Abbildung 5.4 dargestellte lineare Zusammen-
hang zwischen FluBdichte und Stromstérke.

1,8

164
1,4-
1,2-.
1,0-.

0,8

Magnetfeld [T]

0,6

0,4- “

0,2 —7r1r r r r r r r r r r 1 1 r T r T 7
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220
Stromstarke [A]

Abbildung 5.4: Diagramm zur Elektromagnetfeld-Messung. Dieser lineare Verlauf zeigt die Abhéngigkeit
des Magnetfeldes von der Stromstérke. Fiir die Messung befand sich eine Hallsonde zwischen den Polschu-
hen, wodurch man die Feldstérke direkt ablesen konnte. Der Stromflufl durch den Magneten dazu konnte
in der Zyklotronwarte an einem externen Netzgerdt bestimmt werden.

5.3.2 Permanentmagnet

Das Permanentmagnet-Késtchen besteht aus nicht magnetischen Materialien und acht klei-
nen Permanentmagneten von der GroBe (20 x 10 x 5) mm. Dabei liegen vier Magnete ober-
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halb und vier unterhalb der Probe, wobei sie jeweils durch zwei Platten fest fixiert sind
und die Probe nicht direkt beriihren.

Zu Beginn wurde das Feld mit einer Hallsonde vermessen. Dabei wurden drei Linien aus-
gemessen (s. Abb. 5.5). Die Hohe wurde nicht beachtet, da das Magnetfeld in dieser Rich-
tung homogen und unveréndert bleibt. Dabei wurde die Hallsonde an dem Bohrfutter einer
Frasmaschine befestigt. Das Késtchen wurde auf den beweglichen Tisch der Frise gelegt.
Durch die Verschiebung in x- und z-Richtung (Genauigkeit von 50 pm) konnte somit das
Feld vermessen werden.

A

5cm

7cm

0,5cm
3,5cm

V

Permanent- T Permanent-
magnete magnete

X [
Hallsonde

Hallsonde

Abbildung 5.5: Die Magnetfeld-Messung des Permanentmagnetkéstchens. Links: Die Draufsicht. Es wurden
drei Linien gemessen. Die Hohe wurde nicht betrachtet, da sich dort das Feld nicht merkbar &ndert. Rechts:
Die Vorderansicht. Oben und unten sind jeweils vier Magnete fixiert. In der Mitte ist eine Offnung, in der
sich wihrend dem Experiment die Probe mit Halter befand. Zuerst wurde sie zur Magnetfeld-Messung mit
einer Hallsonde genutzt.

Abbildung 5.6 zeigt die Magnetfeldstéirkeverteilung im Permanentmagnetkéstchen.

5.3.3 Elektro- und Permanentmagnet

Im Folgenden wurde die Wechselwirkung von Elektromagnet und Permanentmagnet beob-
achtet. Dabei wurde der Permanentmagnet zwischen den Polschuhen des Elektromagneten
platziert und in der Offnung des Késtchens mit der Hallsonde die Gesamtfeldstirke ge-
messen. In Abbildung 5.7 wird der Verlauf Gesamtmagnetfeld gegen Stromstérke gezeigt.
Der Permanentmagnet bewirkt, dass das EGesamt-Feld bei einer Stromstarke von 0 A etwa
-0,2 T betragt. Er stellt somit das Gegenfeld dar, das mit einem Permanentmagneten er-
zeugt werden muBlte, da ein unipolares Netzgerit verwendet wurde. Zu diesem Zeitpunkt
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Abbildung 5.6: Diagramm zur Permanentmagnetfeld-Messung. Gezeigt wird die gemessene Magnetfeld-
starke in Abhéngigkeit der x-Koordinate. Der Verlauf der drei Messlinien ist in Abbildung 5.5 zu sehen.
Das Permanentmagnetfeld hat eine maximale Stédrke von ggesamt = 150 mT. Nach auflen hin nimmt die
Feldstérke stetig ab.

driickt das Gewicht die Probe in ihre Ausgangsposition. Wie im Diagramm zu sehen domi-
niert der Permanentmagnet zu Beginn, danach kommt es zu einem Gleichgewicht, bei dem
EGesamt = 0 T ist. Nach diesem Punkt iiberwiegt die Feldstéirke des Elektromagneten.
Die Stromstérke wurde dabei stets in der Zyklotronwarte an einem externen Netzgerit
eingestellt. Die Messung wurde mehrmals wiederholt, um die Stabilitdt des Permanentma-
gneten zu testen. Das stirkere Feld des Elektromagneten kann dazu fithren, dass sich die
einzelnen Magnete umpolen und so ein viel kleineres bzw. kein Magnetfeld mehr aufwei-
sen. Dieser Effekt trat nur zu Beginn auf. Dabei betrug das Permanentmagnetfeld maximal
nicht mehr 150 mT, sondern 146 mT. Dies blieb im weiteren Verlauf bei allen experimen-
tellen Untersuchungen konstant. Fiir das benotigte Magnetfeld von Egesamt ~ 1 T wurde
eine Stromstéirke von 155 A und eine Spannung von 17,52 V eingestellt.

5.4 Die Elektronik

Die gesamte Elektronik besteht aus einem PC mit einer 10 V-Steuerkarte (ADLINK Tech-
nology inc., PCI-6308 V, 8-CH 12-Bit Isolated Voltage outputs Card), einem Netzgerét
(,Power supply EA - 532 - 250%; 0 bis 32 V; 0 bis 250 A), einem Trennverstarker mit 24 V-
Netzgerdat und einem RC-Glied (s. Abb. 5.9). Der PC enthélt eine Steuerkarte, die durch



5.4. DIE ELEKTRONIK o1

0,4

0,2

0,0
024
044
0,6 _

-0,8 —

Gesamtmagnetfeld [T]

-1,0 -

-1,2 — T T T T T T T T T T T T T 1
-20 0 20 40 60 80 100 120 140

Stromstarke [A]

Abbildung 5.7: Die Elektro- und Permanentmagnetfeld-Messung. Man sieht deutlich die Wirkung des Per-
manentmagneten. Zu Beginn dominiert er mit etwa EGesamt = 150 mT. Erhoht sich die Stromstérke, so
nimmt das Magnetfeld ab bis 0 T. Zu diesem Zeitpunkt befindet sich die Probe wieder in ihrer Ausgangs-
position. Danach iiberwiegt der Elektromagnet.

Dr. I. Miiller programmiert wurde, die das Netzgerdt mit externer Spannung ansteuert.
Die Karte durchlauft pro Zyklus eine positive Sinuskurve mit einer Amplitude bis maxi-
mal 6,6 V, wo das Gesamtmagnetfeld 1 T betrdgt (s. Abb. 5.8). Das Programm zeigt die
Gesamtzyklenzahl, die durchlaufen werden soll, die aktuelle Zyklenzahl, die Spannung und
die Frequenz an.

Bei allen Messungen wurden eine Steueramplitude von 6,6 V und eine Frequenz von et-
wa 0,11 Hz eingestellt. Dies waren die optimalen Einstellungen, damit das Netzgerit die
bendtigte Stromstéirke von bis zu 155 A und eine Spannung bis etwa 18 V nahezu linear
liefert.

Zur Sicherheit wurde ein Trennverstérker, der von einem 24 V-Netzgeréit angetrieben wird,
vor das grofle Netzgerit geschaltet. Die Wasserkiihlung des Magneten wird durch Tempe-
ratursensoren und einen DurchfluBwéchter gewéhrleistet. Sobald das Kiihlwasser ausfallt
und sich damit die Temperatur des Elektromagneten erhoht, wird der gesamte Apparat
ausgeschaltet.

Zwischen PC und Netzgerét befindet sich ein RC-Glied zur Glattung des Sinus-Signals aus
der Steuerkarte.
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Abbildung 5.8: Der Sinus-Verlauf des von der Steuer-Karte generierten Signals. Fiir einen Zyklus wird ein-
mal die positive Sinuskurve durchlaufen. Dabei liegt ihr Anfgangswert bei -0,2 T. Der Verlauf eines Zyklus:
Zu Beginn dominiert der Permanentmagnet durch sein hohes Koerzitivfeld mit etwa 200 mT. Bei einem
Gesamtmagnetfeld von 0 T wird die Probe wieder in ihre Ausgangsposition gebracht (als blaue gestrichelte
Linie gekennzeichnet). Das Hochklappen der Probe findet bei etwa 0,8 T statt (rote durchgezogene Linie).
Nach dem Maximum von 1 T verringert sich die Feldstdarke bis zum Egesamt =0T, bei der die Probe
durch das Gewicht herunter gedriickt wird und sich bei Egesamt = -0,2 T wieder vollstdndig in ihrer Aus-

gangslage befindet. Ein Zyklus dauert etwa 9 s (0,11 Hz). Der nichste Zyklus folgt nach weniger als 1 s
Wartezeit.

5.5 Der Gesamtaufbau

Um das Hochklappen der Probe zu beobachten, wurde am Ende des Probenhalters ein
Glaspléattchen befestigt. Darauf wurde ein HeNe-Laser gerichtet. Der Strahl wird dabei
an dem Pléttchen reflektiert und auf einem mm-Papier beobachtet, an dem der Laser-Hub
markiert worden ist. Der Laserpunkt wurde mit einer Kamera aufgenommen, um eventuelle
Storungen oder Verdnderungen nachvollziehen zu kénnen. In Abbildung 5.9 und 5.10 ist
der gesamte Aufbau des Wechsel-Verformungs-Experimentes dargestellt.



5.5. DER GESAMTAUFBAU 23

und
‘ ’ Sicherung

0..10V o F RC-Glied

(/4

Glasplattchen

e ||

s /_\ 0...250A 0...32V

P
Pr

—
{

/

1 «——— Laserhub

k5
%
5

mm-Papier

Abbildung 5.9: Der schematische Gesamtaufbau des Wechsel-Verformungs-Apparats. Rechts die Elektronik
mit dem PC, RC-Glied und Netzgeriit. Um die Bewegung der Probe zu beobachten wurde ein HeNe-Laser-
Strahl auf ein Glaspliattchen am Ende des Probenhalters gerichtet. Dabei wurde der reflektierte Strahl auf
ein mm-Papier gelenkt. Dort konnte der Laser-Hub durch eine Kamera beobachtet werden. Die Entfernung
des Lasers zum Glaspléttchen betrug etwa 7 m.

E-Magnet

Netzgerat

Abbildung 5.10: Der Gesamtaufbau. Links im Bild ist der Elektromagnet des Bonner Isochron-Zyklotron.
Der in blau umkreiste Bereich zeigt einen Teil des Probenhalters, der sich zwischen den Polschuhen befindet.
Rechts im Bild ist der Computer, der eine PC-Steuerkarte enthélt, der Trennverstirker mit dem 24V-
Netzgerit und das Netzgerit, das die benotigte Stromstérke fiir den Magnet liefert.
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Kapitel 6

Experimentelle Untersuchungen und
Ergebnisse

6.1 Die Wechselbelastung

Zu Beginn der Belastung wurde die Probe immer in die gleiche Position im Probenhalter
eingebaut, dabei durfte die Probe nicht zu schwach aber auch nicht zu stark (wegen ihrer
Sprodheit) eingespannt werden. Die Zyklen wurden, wie schon im vorigen Kapitel erwéhnt,
bei einer Ansteueramplitude von 6600 mV und einer Frequenz von ca. 0,11 Hz gesteuert.
Nach Durchlaufen der Zyklenzahl wurden der Permanentmagnet und der Halter mit dem
Gewicht entfernt. Dabei wurde die Frequenz auf 0,017 Hz gestellt. Es wurde nun gewartet
bis man beim maximalen Magnetfeld angelangt war, dann wurde die Probe mit Halter
zwischen die Polschuhe des Elektromagneten gehalten und gedreht bis der Zyklus beendet
war. Somit hatte man immer die gleiche Ausgangslage, um in der BPM die Positron-
Zerstrahlungsparameter zu bestimmen.

Zwischen den Messungen wurden drei Mal Verdnderungen am Auflagegewicht bzw. der
damit auf die Legierung wirkenden Kraft vorgenommen. In der folgenden Tabelle sind die
Werte notiert, wobei der Laser-Hub bei jeder Messung erneut beobachtet wurde und daraus
der Hub der Probe berechnet werden konnte.

Tabelle 6.1: Das Belastungsprotokoll. Es werden die verschiedenen Parameter zur Wechselbelastung gezeigt.
Die Kraft von 0,148 N wird durch das Eigengewicht der mittleren Stange erzeugt. Dort wurde der Hub
ohne Last gemessen.

| Gewicht 15,1 g[125g | 265g | 265 g + Blattfeder |
Kraft [N] 0,148 | 1 2 3
Proben-Hub [mm] | 0,114 | 0,2 0,114 0,0286
Anzahl Zyklen 115 460 | 161 657 | 10 400

95
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Die erste Messung begann mit einem Messing-Gewicht von 125 g. Die Probe wurde mit der
Last von 1 N mit insgesamt 115 460 Zyklen belastet. Zwischendurch wurden vier Messun-
gen mit der Positronenmikrosonde durchgefiihrt, damit man eine Kontrolle bei eventuellen
Verdnderungen besitzt. Bei den ersten 500 Zyklen betrug der Probe-Hub 0,571 mm. Da-
nach wurde der Hub kleiner, blieb aber konstant. Aulerdem hat sich die Probe nach diesen
ersten Zyklen um 1 mm verléngert.

Da sich weder eine Anderung des S-Parameters noch der Bruch der Probe eintrat, wurde
die Last auf 2 N erhoht. Dabei wurde ein Blei-Gewicht von 265 g montiert. Die NioMnGa-
Legierung wurde bei einem Hub von 0,114 mm insgesamt mit 161 657 Zyklen belastet.
Zur weiteren Erhohung der Last, wurde zusétzlich eine Blattfeder am Halter befestigt. Mit
einer Schraube konnte dabei die Kraft vergroflert werden. Sie wurde so lange gespannt bis
die Probe gerade noch eine ersichtliche Auslenkung von 0,029 mm vollfithrte. Dadurch hat
man die maximale Kraft auf der Probe definiert. Wahrend des Schraubens bog sich die
Probe sehr stark nach unten, aber sie blieb ,elastisch“. Hatte man dies aulerhalb des Ma-
gnetfeldes durchgefiihrt, so wire die Probe wie Glas zersprungen. Letztendlich trat nach
300 000 Zyklen der Bruch ein (s. Abb. 6.1). Die Lénge der Probe wurde nochmals gemessen
und wieB dabei 19,2 mm anstatt 18,95 mm auf. Diese minimale Anderung kann auf den
Bruch zuriickgefiihrt werden.

Abbildung 6.1: Nach insgesamt 287 517 Zyklen und 719 h Messzeit brach die Probe durch. Im Bild ist nur
ein Teilstiick zu sehen. Gut zu sehen ist, dass der Bruch nahe der Einspannfléiche eingetreten ist.
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6.2 Die Ergebnisse

6.2.1 Positronenmikrosonden-Messung

Die Bulkmessung

Da fiir diese Diplomarbeit nur eine Probe zur Verfiigung stand und das ,,Ausheil-Verhalten“
von NisMnGa noch nicht bekannt ist, wurde der Zustand vor der Wechselbelastung der
Probe als Ausgangszustand, da kein Bulkwert zur Verfiigung stand, definiert. Die Aus-
gangsmessung erfolgte in der Bonner Positronenmikrosonde mit einem einfachen Linien-
scan, wie in Kapitel 3.1 beschrieben. Er besteht aus 23 Messpunkten. Diese Ausgangswerte
wurden mit den Messwerten der belasteten Probe verglichen, um eventuelle S- bzw. W-
Parameter-Verdnderungen zu beobachten.

Die Messungen nach dem Bruch

Nach dem Bruch der Probe (s. Abb. 6.2) wurden die zwei Bruchstiicke aneinandergelegt
und mithilfe eines Linienscans gemessen. Danach wurde der Bereich der Bruchfliche etwas
niher betrachtet, indem eine Matrix-Messung durchgefiihrt wurde.

Abbildung 6.2: Nach insgesamt 287 517 Zyklen und einer Belastung von 3 N trat der Bruch der Probe ein.
Der linke Teil der Probe ist dabei im Halter eingespannt gewesen.

In diesem Abschnitt wird die Auswertung der Linienscans dargestellt. Tabelle 6.2 zeigt
den Verlauf des S- und W-Parameters nach der jeweiligen Zyklenzahl. Die dazugehérigen
Graphen zeigen den Vergleich mit der Ausgangsmessung. Die Scans wurden mit dem Pro-
gramm M_Spec 2 (beta 037) von Dr. Matz Haaks [HAAOGa] ausgewertet. Es ist zu jeder
Last einen Graphen mit der dazugehdrigen Zyklenzahl und der Betrachtung der Bruchfla-
che dargestellt.
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Tabelle 6.2: Mittelwert von S- und W-Parameter. Hier sind die gesamten Messergebnisse der BPM-
Messungen als mittlere relative Parameter aufgelistet. Zum Vergleich der Ausgangswert. Ausgangswert2
ist der Ausgangswert nach dem Einbau der neuen Quelle in die BPM. Er wurde an der Einspannfliche der
Probe gemessen und ist nur fiir die Bruchfliche von Bedeutung. Der Vollsténdigkeit halber wurden beide
Parameter der polykristallinen Bulkprobe aufgenommen.

’ Material bzw. Zyklenzahl ‘ Srel ‘ JAN ‘ Wrel ‘ AW, ‘
Ausgangswert 1 0,0008 | 1,0001 | 0,0044
500 (mit 1 N) 1,0037 | 0,0021 | 0,9285 | 0,0118
9500 (mit 1 N) 1,0034 | 0,0021 | 0,9609 | 0,0121
58000 (mit 1 N) 1,0016 | 0,0016 | 0,9454 | 0,0088
115460 (mit 1 N) 1,0009 | 0,0013 | 0,9551 | 0,0072
163467 (mit 2 N) 1,0008 | 0,0008 | 0,9586 | 0,0043
219717 (mit 2 N) 1,0028 | 0,0016 | 0,9564 | 0,0091
277117 (mit 2 N) 1,0037 | 0,0021 | 0,9285 | 0,0118
277617 (mit 3 N) 1,0015 | 0,0014 | 0,9526 | 0,0078
287517 (mit 3 N) 1,0014 | 0,0014 | 0,9578 | 0,0078
Ausgangswert?2 1 0,0039 | 1 0,0231
Bruchflache 0,9919 | 0,0024 | 1,0028 | 0,0143
Polyk.Bulk 1 0,0016 | 1 0,0098

Bei der Messung der Bruchfliche wurde eine Matrix-Messung durchgefiihrt (Abb. 6.5 und
6.6). Bei den restlichen Graphen wurde die Einspannfliche als Nullpunkt gewihlt. Die
schwarzen Messpunkte repriasentieren den Ausgangswert, den Zustand vor den Belastungs-
zyklen. Die roten bzw. blauen Messpunkte stellen die Messung nach einer bestimmten
Anzahl von Zyklen dar.

Alle Graphen (s. Abb. 6.3 bis 6.5) weisen beim S-Parameter keine Anderungen auf. Die-
ses Verhalten konnte auf eine zu hohe Konzentration struktureller Leerstellen im Material
zuriickzufiihren sein, was zu einem Sattigungseinfang der Positronen fiihrt. Dies kann man
anhand der Tabelle 6.2 deutlich sehen. Der mittlere relative S-Parameter dndert sich ge-
geniiber dem Ausgangswert lediglich innerhalb der Fehler.

Beim W-Parameter (s. Abb. 6.6 bis 6.8) zeigt sich jedoch ein signifikanter Unterschied, der
auf eine Anderung der chemischen Umgebung des Annihilationsortes, oder ein systemati-
scher Fehler hinweist. Das bedeutet, dass Leerstellen durch die Belastung entstehen.
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Abbildung 6.3: Der relative S-Parameter, entlang eines Linienscans wie in Abb. 4.2. A: Nach insgesamt
58 000 Belastungszyklen bei einer Last von 1 N. Der Mittelwert betragt S, = 17,0016(16). B: Nach ins-
gesamt 163 467 Belastungszyklen bei einer Last von 2 N. Der Mittelwert betriigt S,..; = 1,0008(8).
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Abbildung 6.4: Der relative S-Parameter, entlang eines Linienscans wie in Abb. 4.2. A: Nach insgesamt
277 617 Belastungszyklen bei einer Last von 3 N. Der Mittelwert betrigt S,..; = 1,0015(14). B: Nach
insgesamt 287 517 Belastungszyklen bei einer Last von 3 N. Dies ist die Messung, wo der Bruch nach
10 400 Zyklen und 3 N eintrat. Der Mittelwert betréigt S, = 1,0014(14).
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Abbildung 6.5: Der relative S-Parameter auf der Bruchfliche. Der Mittelwert betriigt S,.; = 0,9919(24).
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Abbildung 6.6: Der relative W-Parameter auf der Bruchfliche. Der Mittelwert betrigt W, = 1,0028(143).
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Abbildung 6.7: Der relative W-Parameter, entlang eines Linienscans wie in Abb. 4.2. A: Nach insgesamt
58 000 Belastungszyklen bei einer Last von 1 N. Der Mittelwert betragt W, = &9454(88). B: Nach
insgesamt 163 467 Belastungszyklen bei einer Last von 2 N. Der Mittelwert betragt W,.., = 0,9586(43).
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Abbildung 6.8: Der relative W-Parameter, entlang eines Linienscans wie in Abb. 4.2. A: Nach insgesamt
277 617 Belastungszyklen bei einer Last von 3 N. Der Mittelwert betrigt W, = 0,9526(78). B: Nach
insgesamt 287 517 Belastungszyklen bei einer Last von 3 N. Der Mittelwert betrigt W,.., = 0,9578(78).
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6.2.2 Messung der Vickers-Hérte

Durchfiihrung der Vickers-Hirte-Messungen

Die Vickers-Hérte ist ein géngiges industrielles Mass fiir die Hérte eines Materials. Dazu
wird eine normierte Diamantpyramide in die Probe mit bekannter Kraft eingedriickt und
die Lénge der Diagonalen des Eindrucks ausgemessen. Je hirter ein Material ist, desto
kiirzer ist die Diagonale.

Harte-Messung beim polykristallinen Ni,MnGa

Fiir die hier durchgefiihrte Hartemessung wurde ein Gewicht von 300 Gramm und eine
Eindriickzeit von 10 Sekunden gewéhlt. Es wurden 5 Messungen durchgefiihrt, wobei die
Eindriicke der Pyramide unter dem Mikroskop klar zu erkennen sein mussten. Zusétzlich
musste darauf geachtet werden, dass weder Messungen in der Umgebung eines Hohlraums
noch in der Ndhe des Probenrandes in die Auswertung eingingen. Um einen stérenden Ein-
fluss zu vermeiden, wurde der minimale Abstand zum Hohlraum oder Probenrand auf das
Doppelte der Diagonalen festgelegt. In einer der Messapparatur (Firma Shimazu, Modell
HMV-M3) beigelegten Referenzliste kann kontrolliert werden, welche Diagonale welcher
Vickers-Hérte entspricht. Das FErgebnis war eine Vickers-Hérte von 311 HV.

Harte-Messung beim einkristallinen Ni,MnGa

Bei der Hartemessung an der Ni;MnGa-Probe wurden insgesamt 126 Eindriicke gemessen.
Die Messstruktur ist in Abbildung 6.9 zu sehen. Das Gewicht wurde auf 200 Gramm mit
einer Eindriickzeit von 10 Sekunden gewahlt. Dabei wurde ebenfalls darauf geachtet, dass
sich die Eindriicke nicht zu nah am Rand oder Hohlraum befinden. Der Abstand vertikal
wie auch horizontal zwischen den einzelnen Punkten wurde hier auf den drei- bzw. vier-
fachen Durchmesser der Pyramide festgelegt. Es ergab sich jedoch keine ideale Messlinie,
wie in Abbildung 6.9 gezeigt, da immer wieder Hohlrdume bzw. Unebenheiten auf der
Probenoberfliche die Zwischenabstédnde zu den Punkten vergrofierten bzw. verkleinerten.
In Bereichen, wo sich die Hérte als konstant erwies, wurde der Abstand doppelt so grof3
gewahlt.

L 2R 2R 2R 2R 2R 2 4 L 2R 2R 4
L 2R 2R 2R 2R 2R 4 L 2R 4

Abbildung 6.9: Schematische Darstellung der Messreihe zur Vickers-Hérte. Durch Hohlrdume bzw. Un-
ebenheiten auf der Probenoberfliche konnten die Zwischenabsténde nicht konstant gewihlt werden. Die
kiirzere rechte Seite ist diejenige, die beim Experiment eingespannt wurde.
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Uber den Eindruck einer Diamantpyramide wurden die Lingen der beiden Diagonalen
ermittelt. Uber die so erhaltenen Werte wurde gemittelt und mithilfe der Formel (6.1) die
Vickers-Hérte berechnet. Die Abstdnde bzw. die Lage der Punkte wurden berechnet und
anschlieffend in ein Diagramm gegen die Vickers-Hérte aufgetragen (s. Abb. 6.10).

P
F(d) = 1854,4 - - (6.1)
Dabei ist P das Gewicht in Gramm und d die Diagonale in pgm. Der Fehler wurde mit
der Gauflschen Fehlerfortpflanzung berechnet, wobei der Ablesefehler der Diagonalen 1 pum
betrégt.

§F 200g
AF(d) = %Ad‘ = 3708,8 - == - Ad (6.2)
¢ Bereich am Steg Bruchlinie

A Bereich zw. Steg und Bruch — —Bewegung des Stegs
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Abbildung 6.10: Diagramm zur Vickers-Hérte-Messung. Die Vickers-Hérte wurde dabei gegen den Abstand
der Messpunkte aufgetragen. Die dunkelgriine Linie entspricht etwa der Bruchlinie der Probe. Der vordere
schwarze Bereich vor der orangen Linie entspricht der Stegfliche, wobei der Steg durch das Bewegen
des Werkstoffes nur mit der Kante auf die Probe einwirkte. Damit ist dieser Bereich unbelastet und
zeigt einen linearen Anstieg (rote Linie). Die direkte Belastungsfliche durch den Steg wird durch die
schwarzen Messpunkte zwischen den orangenen Linien gezeigt. Dieser hat eine grofiere Breite als der Steg,
da die Bewegung des Stegs mit beriicksichtigt wurde. Bei den restlichen blauen und roten Punkten ist
eine konstante Vickers-Hiérte zu sehen, wobei die roten einen etwas niedrigeren Wert haben, aufgrund der
Einspannung. Diese Konstanz deutet darauf hin, dass das Material durch die Belastungszyklen verfestigt
wurde.
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In Abbildung 6.11 wird die Belastung des Stegs auf die Probe schematisch dargestellt.
Richtet sich das Material durch das Magnetfeld nach oben aus, so trigt nur die Kante
des Stegs zur Belastung bei (s. Abb. 6.11 unten). Damit wird auch der vordere Bereich
der Legierung nicht bei der Wechselbelastung beansprucht, so dass keine Verfestigung der
Legierung stattfinden kann. Dies erklart den in Abbildung 6.10 zu erkennenden linearen
Verlauf der schwarzen Messpunkte. Im Bereich, in dem sich der Steg durch die Bewegung
verschieben kann, ist ebenfalls ein leichter Anstieg der Hérte festzustellen. Die Messwerte
zwischen Stegkante und Bruchlinie (s. Abb. 6.10 gelbe und griine Linie) zeigen ein nahezu
konstantes Verhalten, wie auch die Werte nach der Bruchlinie, was auf Verfestigung des
Materials durch die Belastung hinweist, die letztendlich zum Bruch der Probe fiihrte.

/ Probe

> ‘1 2 ‘51

Steg

Einspannvorrichtung

Kante \

i

Abbildung 6.11: Die Steg-Belastungsfliche. Oben: Im Ruhezustand liegt der Steg mit Gewicht mit seiner
gesamten Querschnittsfliche auf der magnetische Formgedéchtnislegierung. Unten: Sobald das Magnetfeld
eine Flufldichte von 0,8 T besitzt, biegt sich die Probe nach oben, wobei nun der Steg nur mit einer Kante
auf die Probe wirkt. Das bedeutet, dass die Probe die Last maximal im Bereich der Stegkante erfihrt (alle
MaBen in mm).

PEN
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6.2.3 Positronen-Lebensdauermessung

Zur Charakterisierung des Fehlstellentyps wurde eine Lebensdauermessung durchgefiihrt.
Die zwei Bruchstiicke wurden wie in Kapitel 3.2 beschrieben in einer Sandwich-Geometrie
eingebaut. Jede Messung erreichte dabei eine Gesamtzihlrate iiber 20 Millionen Ereignisse
und etwa 280 Counts pro Sekunde. Die Halbwertsbreite betrug dabei 311 ps.
Theoretische Berechnungen von Priv.-Doz. Dr. T. Staab [STA06] nach den Methoden
von [PUS83]|[PUS94]| zeigen eine Positronen-Lebensdauer in einem NisMnGa-Bulk-Material
von Tyi,mnGe(Bulk) = 155 ps. Befinden sich Nickel-Leerstellen in der Legierung, so ist
die Aufenthaltswahrscheinlichkeit der Positronen in diesem Zwischengitterbereich der Ni-
Ebene grofi (7,..(Ni) = 163 ps). Da der Atomabstand Mn-Ga (a =~ 291 pm) grofer als
der Abstand von Mn-Ni (a ~ 251 pm) ist, ist die Positronenaufenthaltswahrscheinlich-
keit zwischen den Mangan- und Galliumatomen in der Ebene der Ni-Atome am grofl-
ten. Die Lebensdauer wurde in Ga-Leerstellen zu 7,,.(Ga) = 235 ps und in Mn-Leerstellen
ZU Tyae(Mn) = 237 ps berechnet. Somit erwartet man, dass diese Leerstellen von den Ni-
Leerstellen gut zu unterscheiden sind.

Zusétzlich wurde eine Lebensdauermessung mit der polykristallinen Probe und ausgeheil-
tem Nickel durchgefiihrt. Die Nickel-Referenzprobe ist fiir die Quellkorrektur notwendig.

Zur Auswertung wurde das Programm ,Lifeorg” verwendet [DRY96]. Bei der Berechnung
der Quellkorrektur ergaben sich zwei Lebensdauerkomponenten mit den Werten 754, =
325 ps und Tpositronium = 981 ps. Die Komponente 7g,, ist auf das Salz der Quelle zuriick-
zufiihren. Die zweite Komponente kommt durch die quellinterne Bildung von Positronium
zustande [STA96]. Nun konnten mithilfe der Quellkorrektur die Lebensdauerspektren der
NisMnGa- und der polykristallinen Probe ausgewertet werden.

Die Quelle und Probe wurden, wie in Kapitel 3.2 beschrieben, in der Sandwich-Konstruktion
gemessen. Dabei wurden mit der einkristallinen Probe zwei verschiedene Messungen durch-
gefiihrt.

In Abbildung 6.12 werden die drei verwendeten Sandwich-Geometrien gezeigt. Als erstes
lag das kurze gebrochene Probenstiick auf der Flidche, die mit dem Steg belastet worden
ist (s. Abb. 6.12 a)). Danach wurde das kurze Probenstiick so verschoben, dass die beiden
gebrochenen Seiten iibereinander lagen (s. Abb. 6.12 b)). Als letztes wurden der Vollstén-
digkeit halber zwei polykristalline Proben gemessen (s. Abb. 6.12 c)).

Nun wurden mithilfe der Quellkorrektur die Lebensdauerkomponenten berechnet. Dabei
wurden fiir alle drei Messmethoden jeweils drei Auswertungen durchgefiithrt. Zuerst ging
man von einer Komponente aus, die bei allen drei Methoden 7.5 = 161 ps ergab. Danach
wurde die Komponente in dem Bereich der Mn- und Ga-Atome mit einem Anfangswert
von 240 ps gesucht. Es ergab sich wiederum genau wie bei der ersten Messung eine Lebens-
dauer von 160 ps. Als letztes wurden zwei Lebensdauerkomponenten 155 ps und 240 ps
angenommen. Dabei ergab sich eine Lebensdauer der ersten Komponente von 159 bzw.
168 ps. Ein zwei-komponentiger Fit ergab jedoch 20 bzw. 22 ps, die physikalisch unsinnig
ist.

Damit wurde eindeutig gezeigt, dass nur eine Lebensdauerkomponente vorhanden ist. Ver-
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a) b) c)

Abbildung 6.12: Die drei Sandwich-Geometrien. a: Das kurze Probenstiick lag dabei auf der Fliche, die
mit dem Steg belastet wurde. Zwischen den beiden lag die 2?Na-Quelle (in rot gekennzeichnet). b: Die
zwei gebrochenen Stiicke iibereinander. c: Hierbei wurde die 2?Na-Quelle zwischen den beiden runden
polykristallinen Proben befestigt.

gleicht man diese nun mit den vorher beschriebenen theoretischen Werten, so ist dies die
Nickel-Komponente mit 7,,.(Ni) = 163 ps. Da es keine zweite Komponente im Bereich von
240 ps gibt, enthélt das Material hochstwahrscheinlich keine Mn- bzw. Ga-Fehlstellen.
Bei den Graphiken zur Aufenthaltswahrscheinlichkeit der Positronen wurde die Positro-
nendichte entlang der (110)-Ebene von NisMnGa dargestellt (s. Abb. 6.13).

Abbildung 6.13: NiosMnGa-Gitterstruktur. Zur Darstellung der Aufenthaltswahrscheinlichkeit der Positro-
nen wird entlang der (110)-Ebene aufgeschnitten (in der Graphik mit einem schwarzen Pfeil gekennzeich-
net).

Daraus ergab sich dann die in Abbildung 6.14 rechts gezeigte Atomlage (eine (110)-Ebene).
Die Aufenthaltswahrscheinlichkeit des Positrons im ungestorten Gitter ist auf der lin-
ken Seite zu sehen. Die hochste Aufenthaltswahrscheinlichkeit ist dabei zwischen den Ni-
Atomen, was man an der roten Wellenfunktion sehen kann. Blau deutet auf eine niedrige
Positronendichte hin.
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Abbildung 6.14: Links: Darstellung der berechneten Aufenthaltswahrscheinlichkeit des Positrons (die Po-
sitronendichte) in fehlerfreiem NisMnGa. Die roten Linien zeigen, dass die maximale Aufenthaltswahr-
scheinlichkeit im Zwischengitter liegt. Die Skaleneinteilung geht von blau 0.00 nach rot 0.0122 bei insgesamt
11 Aquidichte-Linien. Rechts: Die (110)-Netzebene des NipMnGa-Gitters.

Nun wird ein Ni-Atom bzw. ein Ga-Atom entfernt (s. Abb. 6.15). Aus den theoretischen
Berechnungen 148t sich daraus schlieflen, dass die Positronendichte um die Nickel-Leerstelle
kleiner als bei einer Gallium-Leerstelle ist. Wobei man hier darauf achten muf, dass die
Skaleneinteilung links von 0.00 bis 0.050 geht, wéhrend rechts das Maximum bei 0.095
liegt. Rot zeigt die hochste Positronendichte an. Bei der Nickel-Leerstelle kommt es zum
Uberlapp der Wellenfunktionen des Ga und Mn, sowie mit denen der benachbarten Ni-
Atome. Dabei ist sie starker an den Ni-Atomen lokalisiert, was der Grund fiir die Ni-
Leerstellen im Material, trotz kleinerer Lebensdauer, ist. Im rechten Bild ist zu erkennen,
dass sich die Wellenfunktion sehr stark um die Nickel-Atome lokalisiert.

Das Vorhandensein von Ni-Leerstellen konnte durch eine S-Parameter-Messung bestétigt
werden, bei der der Ausgangszustand der MSMA zu ausgeheiltem Nickel einen um 12,8%
hoheren S-Wert zeigte (S(MSMA) = 0,4996(4), S(Ni) = 0,4357(7)).



68 KAPITEL 6. EXPERIMENTELLE UNTERSUCHUNGEN UND ERGEBNISSE

-/ k Ni,MnGa - Ni-Fehlstelle Ni,MnGa - Ga-Fehlstelle

o O O O
N N N N [

Abbildung 6.15: Links: Wie in Abbildung 6.14 oben, jedoch wurde ein Ni-Atom entfernt (Skaleneinteilung
von 0.00 bis 0.050). Im Vergleich dazu wurde im Bild rechts ein Ga-Atom entfernt (Skaleneinteilung von
0.00 bis 0.095). Die Positronenwellenfunktion ist dabei im Bereich der Leerstellen stark lokalisiert. Im
linken Bild sieht man den Uberlapp der Positronenwellenfunktion mit den niichstliegenden Ni-, Ga- und
Mn-Atome. Im rechten Bild ebenso, wobei dort deutlich zu sehen ist, dass sich die Wellenfunktion sehr
stark um die Nickel-Atome lokalisert.
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6.2.4 Hochimpulsanalyse

Bei dieser Methode wurde die chemische Umgebung des Zerstrahlungsortes untersucht
(Theorie siehe Kapitel 2.4.6).

Nach der Normierung der Spektren von Nickel und MSMA ergab sich der in Abbildung
6.16 gezeigte Graph.

Elektronenimpuls [10” m c]
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Abbildung 6.16: Diagramm zur Hochimpulsanalyse. Es wurde die normierte Zahlrate gegen die Energie
aufgetragen. An der oberen Abszisse ist der Elektronenimpuls in Einheiten von 10~2 mgc angegeben. In rot
ist das MSMA-Spektrum und in schwarz das Nickel-Spektrum dargestellt. Ab dem Uberschneidungspunkt
bei etwa 513 keV zeigt sich eine geringere Elektronenimpulsdichte als bei Nickel.

Zu Beginn verhilt sich das MSMA wie Nickel bis etwa 513 keV. Nach dem Uberschnei-
dungspunkt wird die rote Kurve steiler, was durch die unterschiedliche Impulsverteilung
von Gallium gegeniiber Nickel zuriickzufiihren ist.

Die Ratio-Funktion ergab sich durch die kanalweise Division der beiden Kurven. Sie ist in
Abbildung 6.16 zu sehen.

Der Energiebereich zwischen 511 keV und 512 keV gilt, aufgrund der niedrigeren Impulse,
als S-Parameter-Bereich. Ab 513 keV ist die chemische Umgebung der Leerstellen zu sehen.
Dabei besitzen sie nicht die gleiche Umgebung wie Nickel, da die Ratio-Funktion zu ho-
heren Energien abfillt. Somit besteht die Umgebung der Leerstellen nicht nur aus Nickel.
Dieses Resultat deckt sich mit den Ergebnissen der Lebensdauermessung im Kapitel 6.2.3
(Abbildung 6.15).
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Abbildung 6.17: Ratio-Funktion. Beide Kurven wurden kanalweise dividiert und gegen die Energie aufge-
tragen. An der oberen Abszisse ist der Elektronenimpuls in Einheiten von 10™2 mgc angegeben. Der Bereich
zwischen 511 keV und 512 keV ist der Bereich niedriger Impulse und beschreibt somit den S-Parameter.
Ab etwa 512 keV wird die chemische Umgebung der MSM-Legierung zu Nickel gezeigt.



Kapitel 7

Zusammenfassung und Diskussion

Zusammenfassung

Die magnetische Formgedéchtnislegierung NioMnGa wurde im Wechsel-Belastungs-Versuch
mit drei verschiedenen Lasten auf ihr Ermiidungsverhalten getestet (s. Kapitel 5 und 6.1).
Dabei hob die Probe bei einem Gesamtmagnetfeld von etwa 0,8 T ein Gewicht, das an
der mittleren Stange des Probenhalters befestigt war. In ihre Ausgangsposition kehrte sie
zuriick, indem das Gewicht das Material bei einem Magnetfeld von -0,2 T herabdriickte.
Nach insgesamt etwa 300 000 Zyklen trat der Ermiidungsbruch ein.

Mit der Bonner Positronenmikrosonde (BPM, Kapitel 3.1) wurden nach verschiedenen
Belastungszyklen die Positron-Zerstrahlungsparameter der Probe ortsaufgelost bestimmt
(s. Kapitel 6.2.1). Damit sollte der Verlauf der Schiadigung im Material bis zum Bruch be-
obachtet werden, um eine eventuelle Schadensvorhersage méglich zu machen. Dabei wurde
bei jeder Messung ein einfacher Linienscan bestehend aus 23 Messpunkten durchgefiihrt
und S- und W-Parameter bestimmt. Bei den Messungen des S-Parameters konnte kein
ortsabhéngiger Effekt festgestellt werden (s. Abb. 6.3 bis 6.5). Die Bestimmung des W-
Parameters dagegen zeigte zu Beginn eine signifikante Anderung, die als Veréinderung der
chemischen Umgebung des Annihilationsortes gedeutet wird.

Bei einer Messung der Oberflichenhérte (Vickers) zeigte sich eine Verfestigung des belaste-
ten Bereiches (s. Abb. 6.10). Der vordere Bereich, der durch den Steg-Querschnitt belastet
wurde, zeigte einen linearen Anstieg bis zum Auflagepunkt (s. Abb. 6.10 rote Linie). Diese
Linearitdt kann durch die in Abbildung 6.11 beschriebene Verschiebung des Stegs erklért
werden.

Die Leerstellen wurden mithilfe einer Messung der Positronen-Lebensdauer weiter unter-
sucht (s. Kapitel 6.2.3). Dazu wurden beide Bruchstiicke in einer Sandwich-Geometrie an-
geordnet und nach dem Messprinzip der Fast-Slow-Koinzidenz gemessen (s. Kapitel 3.2).
Mit dieser Messung wurde gezeigt, dass es Séttigungseinfang der Positronen in Leerstellen
auf dem Nickel-Untergitter gibt, der die Annihilationsparameter dominiert.
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Um die bei der W-Parameter-Bestimmung festgestellte Anderung weiter zu analysieren,
wurde am , Positronen-Topf* (Kapitel 3.3) eine Hochimpulsanalyse durchgefiihrt. Damit
konnte man die chemische Umgebung des Zerstrahlungsortes mit Nickel als Referenzwert
vergleichen. Es stellte sich heraus, dass der dominante Leerstellentyp des MSMA nicht
die gleiche chemische Umgebung wie ausgeheiltes Nickel hat. Die MSMA-Kurve zeigte
einen deutlich steileren Abfall als die Nickel-Kurve (vgl. dazu Abb. 6.16). Diese Aussage
wird durch den Ratio-Graph in Abbildung 6.17 bestétigt. Der Vergleich der S-Parameter
(S(MSMA) = 0,4996(4), S(Ni) = 0,4357(7), 243 = 1.467(6)) unterstiitzt das gewonne-
ne Resultat, dass Ni-Leerstellen in der Probe vorhanden sind. Das Ergebnis deckt sich auch
mit Lebensdauermessungen, die durch eine Positronenlebensdauer von 7., = 161 ps ein
deutliches Anzeichen fiir das Auftreten von Ni-Leerstellen im Untergitter liefert (7.q.(Ni)
= 163 ps aus Elektronenstrukturrechnungen).

Bisherige Untersuchungen zeigen, dass die NioMnGa-Legierung als Aktuator ohne Last
selbst nach mehr als 2-10% Zyklen keine Materialermiidung aufweist [TEL02,SOD05]. In
dieser Arbeit wurde gezeigt, dass die magnetische Formgedéchtnislegierung unter Last eine
begrenzte Lebensdauer hat. Das Material brach ohne vorher messbare Anzeichen nach et-
wa 300 000 Zyklen unter Wechsel-Belastung. Dabei stellte sich heraus, dass mit Positronen
iiber die Messung des S-Parameters im Gegensatz zu konventionellen Materialien (z.B.
Karbonstahl) keine Schadensvorhersage moglich ist, da bereits im Ausgangszustand der
Sattigungseinfang von Positronen in strukturelle Leerstellen dominiert.

Diskussion

Die MSM-Legierung Nio;MnGa ist, wie bereits einleitend beschrieben, ein neuartiger Werk-
stoff, der bisher nur in struktureller Hinsicht untersucht worden ist (z.B. [ENKO02]). Die ein-
zigen beiden bisher veroffentlichten Ergebnisse zu dynamischen Eigenschaften beschreiben
das Verhalten des NiyMnGa ohne Last [TEL02,SODO05]. Die in dieser Arbeit durchgefiihrte
Studie zur Dynamik des Werkstoffes unter Last ist neu und bisher noch nicht beschrieben.
Aus diesen Griinden féllt eine Einordnung der Ergebnisse in ein literaturiibergreifenden
Kontext schwer.

In dieser Arbeit wurde die MSMA auf eine Wechselbelastung gepriift, wobei die Probe ein
Gewicht hochheben mufite und wiederum durch die Last heruntergedriickt wurde. Es war
die einzige einkristalline Probe, die zur Verfiigung stand. Dabei hatte man keinen ,,echten“
Bulkwert, da das Ausheil-Verhalten der NisMnGa-Legierung noch nicht bekannt ist. Da-
durch konnte es sein, dass sie bereits verformungsbedingte Fehlstellen besafl und es daher
zum schnelleren Bruch kam.

Aufgrund der hohen Konzentration struktureller Leerstellen im Material kommt es zum
Sattigungseinfang, der eine Messung verformungsbedingter Leerstellen unmoglich macht.



73

Daher konnte bei der Messung des S-Parameters (s. Abb. 6.3 bis 6.5) keine Anderung zum
Ausgangswert festgestellt werden. Beim W-Parameter (s. Abb. 6.6 bis 6.8) zeigt sich be-
reits zu Beginn der Wechselverformung einen signifikanten Unterschied (s. Abb. 6.7 A), der
im weiteren Verlauf jedoch konstant bleibt. Dies deutet darauf hin, dass bereits nach den
ersten Zyklen eine strukturelle Anderung zustande kam, die sich bei weiterer Belastung
nicht mehr dnderte. Nach diesen ersten Zyklen verlidngerte sich die Probe um 1 mm, da-
nach blieb die Liange konstant. Diese Léngendnderung konnte den anfinglichen Effekt des
W-Parameters erkléren.

Aufgrund des Vergleiches der Lebensdauermessung mit der aus dem Uberlapp der Positro-
nenwellenfunktion mit der Elektronendichte numerisch bestimmten Lebensdauer konnte
gezeigt werden, dass es sich wahrscheinlich um Leerstellen auf dem Ni-Untergitter han-
delt. Trotz der hoheren Positronenaufenthaltswahrscheinlichkeit in Ga-Leerstellen als in
Ni-Leerstellen (s. Abb. 6.15), zeigte sich nur die Lebensdauer der Ni-Leerstelle. Somit
befinden sich keine Leerstellen auf dem Mn-Ga-Untergitter. Dies konnte durch eine S-
Parameter-Messung bestétigt werden, bei der der Ausgangszustand der MSMA mit ausge-
heiltem Nickel einen um 12,8% hoheren S-Wert zeigte.

Mithilfe der Hochimpulsanalyse (s. Abb. 6.16 und 6.17) zeigte sich durch den steileren Ab-
fall des MSMA-Spektrums einen deutlichen Unterschied zum Ni-Spektrum. Dies bedeutet,
dass sich die chemische Umgebung der Leerstellen nicht nur stark von Nickel unterscheidet,
sondern auch Anteile von Gallium und Mangan aufweist, und somit die Elektronenstruk-
turrechnungen bestétigt.
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