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{54) THERMOMAGNETOMETER

(57) Die Erfindung betrifft eine Einrichtung zur magnetinduktiven Erfassung von Permeabilitits-
- bzw. Suszeptibilitatsdnderungen metallischer Werkstoffe im Verlaufe der vorzugsweise
isothermischen Umwandlung des paramagnetischen unterkiihlten Austenits in eines oder
mehrere seiner iberwiegend ferromagnetischen Zerfallsprodukte sowie zur statischen Erfassung
des ferromagnetischen Masseanteils in Proben mit austenitischen und ferritischen
Gefligebestandteilen. Ziel der Erfindung ist es, eine Einrichtung zur magnetinduktiven Erfassung
von Permeabilitats- bzw. Suszeptibilitdtsanderungen metallischer Werkstoffe zu schaffen, mit der
der zeitliche, technische und technologische MeRaufwand verringert und die Sicherheit der
- MeBmethode sowie die Zuverlassigkeit der MeRergebnisse verbessert werden. Die
erfindungsgemé&Re Einrichtung besteht aus einem Austenitisierungsteil und einem
Umwandlungsteil. Als Umwandlungsbad wird eine eutektische Blei-Wismut-Legierung
verwendet, die von einem Tiegel aufgenommen wird, der aus einem nicht ferromagnetischen,
- gutwarmeleitfahigen metallischen Werkstoff gefertigt ist und nach unten hin eine Verlédngerung
aufweist, in dessen Bereich eine Heizung angeordnet ist. Fig. 1
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a) Titel

b)

~ Thermomagnetone ter

Anwenduneseebiet der Erfindung

 Die Erfindung betrifft eine Einrichtung zur magnetinduktiven

c)

Brfassung von Permeabilitits- bzw. Suszeptibilitidtsinderun~

gen von Eisenwerkstoffen oder Stiéhlen im Verlaufe oder in-

folge der vorzugswelse isothermischen Umwandlung von para-
nagnetischen unterkihltem Austenit in eines oder mehrere
seiner Uberwiegend ferromagnetischen Zerfallsprodukte wie
Ferrit, Perlit, Sorbit, Bainit, Abschreck- und Anlafmarten-
sit, Zementit u.a. sowie zur statischen Erfassung des ferro-
nagnetischen Masseanteils in Proben nit austenitischen und
ferritischen bzw, ferromagnetischen Geflgebestandteilen,
darunter die bereits oben genannten sowie Verformungsmarten-
sit und Delta-Ferrit, o

Charakteristik der bekannten technischen IOsungen

Zur zeitlichen Verfolgung des Fortschreitens der Unwandlung

- von unterkihltem Austenit unter isothermischen bzw. quasi-

igothermischen Bedingungen sind bereits eine Reihe von Ver-
fahren bzw. Geridten vorgeschlagen worden. Darunter befinden
sich solche, bei denmen die Umwemdlung der Probe im Tuft-
spalt eines starken Zlektromagne ten mit homogenem Feld
(echselfeld) oder im inhomogenen Magnetfeld (gewdhnlich

" Gleichstromfeld) sowohl liber Auswertung der Lageverinderung

der Probe pei Uberwindung einer vorhandenen Riickstellkraft,
des von der magnetlslerte Probe’ vegenuber vorhandener Rick-
gtellkraft susgelbten Drehuomentes oder auch Erfassung der
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elektromotorischen Kraft, die in einer die Probe umgeben-
den Spule induziert wird,; erfolgt,

Dem Vorteil der Anwendbarkeit hoher Feldstérken bel diesen
Varianten, der damit mdglichen Anndherung der Sattigungs-
magnetisierung und somit u.a. der quantitativen Bestimmbar-
keit kleiner Anteile ferromagnetischer Phasen (z.B. Restaus-
tenitgehalte neben ferromagnetischen Phasen unterschiedlicher
Permeabilitédt) oder der besseren ErfaBbarkeit der anteiligen
Bildung von Phasen geringer Permeabilitdt (z.B. Zementit)
stehen als Nachteile geringer verfiigbarer Raum, z.B. fur die
TUnterbringung eines Abschreckbades, schwierige Reallsierbar-
keit einer genauen Temperaturfilhrung, insbesondere beil
schnell umwandelnden Stdhlen und geringe ProbengroBe gegen-
iber, Aus diesem Grunde sind sogenamnnte eisenlose Thermomag-
netometer in verschiedenen Ausfihrungen entwickelt worden,
'darunter Varianten mit drehbar gelagerten, gegen eine Rick-
stellkraft auslenkbaren Proben, die wegen des erforderlichen
Justieraufwandes fir die Priifung reébativ schnell umwandelnder
un- und niedriglegierter Stihle nicht geeignet sind und an
dieser Stelle, ebenso wie Thermomagnetometer ohne Abschreck-
bad fir konbtinuierliche Abkiiblung, aufer Betracht bleiben
konnen. -

Ferner sind such Varianten fiixr die Verfolgung der isothermi-
schen Umwandlung sus dem Austenitgebiet abgeschreckter Pro-
ben mit Abschreckbad und induktiver MeBwerterfassung ausge-
fiihrt bzw. bekannt geworden, Nech einer kennzei chnenden
Variante sind {bereinander Austenitisierungsofen und Unwand-
lungsbad angeordnet, wobei letzteres zﬁriBrfassung der
Suszeptibilitétsénderung der Probe im Verlaufe der Umwand-
 lung von einer Kombination zweler ineipnanderliegender Spulen
(Induktions- und HeBspule) konzentrisch umschlossen wird
und das Bad durch eine im ringformigen Zwischenraum ZWi=
schen Bad und Spulenkouwbination angeordnete, geregelte elek-
trische Widerstandsheizung auf Temperatur gehalben wird.
Hierbei wird die Heizwicklung zur weitgehenden Bliminierung

eleltrischer Storfelder in der Regel bifiler gewickelt und
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zur Vermeldung einer unzulassigen Spulenerwirmung durch die
Badheizung gewdhnlich zwischen dieser und der Spulenkombina-
tion ein ringfdormiger, z.B. aus liessing bestehender Kihler,
angeordnet,

 Die verwendeten Probenformen varileren zwischen einer ebenen
Scheibe begrenzber Dicke und stabformigen Korpern aus Blech,
Draht oder Hohlzylindern. Als Tiegelwerkstoffe sind Keramik
und nicht magnetisierbare Metelle, wie z.B. rostfreie Stéhle,
alg Badfliissigkeiten Salz- und Metallschmelzen (z.B. Zinn)
bekannt geworden. '

Die Hessﬁng bzw. Registrierung der Probentemperatur im Ver-
laufe des Warmebehandlungszyklus erfolgt allgemein durch das
AufschweiBen von Thermoelementen auf die Probenoberfléche.
Die Drahbstirken der Thermoeclemente werden zur Vermeidung
stérender zusitzlicher Wirmekapazitdten im allgemeinen ge-
ring gehalten,

Die genannten Losungen sind mit Nachteilen behaftet.

8o igt das AufschweiBen eines Thermoelementes auf jede zu
messende Probe sehr aufwendig und stellt eine zusdtzliche
Storgrofe dar. Zeit- und technischer Aufwend wirken sich
besonders bei GroRzahlmessungen, z.B. bel der Aufstellung
isothermischer ZTU-Scbaubilder; pei der Messung von Proben-
gserien zur Terkstoffprifung oder bel der Durchfibrung von
Messungen zur ProzeBsteuerung sulerst nachteilig aus. Hinzu
kommt, daB beil der Probenabschreckung auf die isothermische
Umwandlungstenperatur zwar die durch den Farmeeintrag mit
der Probe stattfindende zeltweilige Temperaturerhdhung von
Bad und Probe gegeniber Sollwert nachweisbar ist, jedoch
keine zusitzlichen kdglichkeiten zur Begrénzung des SLor=-

einflusses gescbaf:en werdene

Tine gewisse Einschrinkung ist nur durch Wahl einer ger1n~
gen Probenmasse, ggf. durch Binsatz von Proben begrenzter
Dicke mdglich, dies jedoch zu Tashen der Stiarke des aus der
fortschreitenden Unwandlung ableitbaren Signals. Dag Aus
gunﬁsﬁlgﬁal celbst ist in einem MaBe probendicke- bZWe
probennacs@behaftot das im Tntﬂreqqe der Gewinnung vorwie-
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gend werkstoffzustandsspezifischer Ergebnisce die Verweﬁdungv
nasse- bzw. dickennormierter Proben naheleght. Das gilt beson-
derg fir Werkstoffuntersuchungen an un- oder niedriglegier;
ten, unwandlungsfreudigeren Stdhlen., | -

Durch Angleichung der Probenform wurden andererseits jedoch

- die MOglichkeiten eingescbrénkt, an der ungewandelten Probe

Eigenschaftsermittlungen durchzuflhren, wenn diese Eigen-~
gchaften durch die Vorgenommene Probenbearbeitung verdindert
oder verfélscht werden. Dies trifft z.B, filr quantitative
Gefiigeanalysen oder Hirtemessungen an Proben zu, die, als
Blech oder Band, vorher auf eine einheitliche Dicke kal®
abgewalzt wurden, |

Durch das AufsdbweiBen von Thermoelementen auf Proben, die
nacheinander durch Vorschub der Proben in enbsprechende Be-

handlungspositionen austenitisiert, abgeschreckt und umge-

wandelt werden, ergeben sich weitere Nachteile aus Abdich-
tungs- bzw. VerschluBschwierigkeiten der entsprechenden Be-
handlungsriume, verbunden wit Beeintrichtigungen der Tempe-
raturhaltung sowie der Aufrechterhaltung wirksamer Schutz-
gasatmosphére, Daraus resultieren bekannterweise auch Be-
netzungsschwierigkeiten im Abschreckbad und damit verbundene
Ergebnisverfdlschungen aus gestortem Wirmelibergang Bad-Probe.

Die Methode der Temperaturmessung selbst stellt eine weitere
Fehlerquelle in der Darstellung des objektiven Zusammenhan-
ges Temperatur-Zeit-Umwendlungsgrad dar. Das Fehlerausmal
ist hierbei wvon der Probenmasse direkt abbéngig und umso
grofer, je grofer letztere ist, jedoch auch vom Verh&ltnis

 der Wérmeleitféhigkeiten,.BadfﬁllungVPrbbe und Thermoele—

a)

ment im Bereich SchweiBperle, Bel groBerem Probenquerschnitt

kann die durch das Thermoelement angezeigte Temperaturénde-
rung gegeniliber der tatsédchlichen Temperaturinderung der
Probe wesentlich voreilen. ‘

ziel der Erfindung

7iel der Frfindung ist dle Schaffung einer Einrichtung zur
magnetinduktiven Zrfassung von Permeabilitdts- bzw. Suszep-
tibilitatsinderungen oder -belrégen von Tisenwerkstoffen
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oder Stihlen, mit der der zeitliche und technologische MeB-
aufwand verringert und die Sicherheit der MeBuwethode sowie
die Zuverlassigkeit des MeBergebnisSes verbessert werden,

Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgebe der Erfirdung ist ¢s, eine Einrichtung zu schaffen,
mit der nach einem an sich bekannten leBprinzip schnelle,
zuverlédssige und reproduzierbare Betriebsmessungen zur iso-
thermischen Umwandlung des Austenits ebenso‘wie fir die Auf-
nanme vollsténdiger ZTU-Schaubilder an vorzugswelse schnell
umwandelnden'unlegierten, wie auch an legierten StZhlen,

Ms - und HMartensitgehaltsbestimmungen in beliebigen Tempe-
raturlagen als auch die Verfolgung von Geflgednderungen beil
AnlaBvorgingen in Stahl mdglich sind, Fermer soll die stren—
de Wirkung von Recaleszenzerscheinungen wesentlich einge-

schrankt werden,

- BrfindungsgemidB wird die Aufgabe durch eine Einrichlung ge-

16st, deren Hauptbaugruppen ein Austenitisierungsteil-dem
prinzipiellen Aufbau nach ein elektrisch beheizter schutz-
gasgesplilter Rohrenofen wit vertikaler Ofenéchse ~ und ein
senkrecht darunter angeordnetes Umwendlungsteil mit einem
Bad zur Abschreckung und Umwendlung der Proben sowie einer
dieses konzentrisch umschlieBenden Spulenkombination aus
Indukbtions- und MeBspule, ebenfalls mit vertikaler Achslage,
sind,

Das Abschreck- und Umwendlungsbad mit zugehdrigem magneti-
schem MeBsystem, der Probe als lMagnetkern und der in der
MeBspule induzierten, von der magnetischen Suszeptibilitat
der Probe abhingigen EMK als Ausgangssignsl entspricht dem
Arbeitsprihzip eines elsenlosen Thermomagnetometers.

Die Ausfiihrung des Abschreck- und Umwandlungsbades ein-
schlieBlich Beheizung und Temperatursteuerung erfolgt in

Verbindung mit einem zugehdrigen leBsysten nach €ner neuen

technischen Konzeption

Als Badflissigkeit wird vorzugswelge eine etwa eutektische
Blei-iismut~Legierung eingesetzt. Die Verwendung anderer
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letalle oder Meballegierungen, in Sonderféllen auch von
Warmebehandlungssalzen, ist ebenfalls moglich. Im Gegensatz
zu bekannten ILosungen wird das Bad von einem nicht ferro-
magnetischen metallischen Tiegel hoher bzw. sehr hoher
thermischer Leitfihigkeit z.B. aus Kupfer aufgenommen,
dessen Beheizung indirekt, zweckmiBigerwelse durch eine in
einem auBerhalb des zylindrischen Innenraumes der Spulen-
kombination liegerden Bereich angeordnete, gut regelbare
elektrische Widerstandsheizung erfolgt. Zu diesen Zweck

igt der Tiegelkérper erfindungsgendf unterhalb des Schmelz-
bades iiber den zylindrischen Innenraum der Spulenkombina- '
tion hinaus nach unten hin verléngerv. Durch eine vorzugs-—
we2ise dickwandige Ausfihrung des Tiegels, Ausbildung geni-
gend grofer Wﬁrmeleitquerscbni'te auch im Bereich der nach
_unten hin vorgenommenen Tiegelverlidngerung (Tiegelbhals und
Miegelfortsatz) sowle ein hohes Masseverhiltnis Tiegel mit
Badfiillung zu Probe von 50 : 1 vorzugsweise 200 3 1 wer-
den sowohl sehr geringe Temperaturdifferenzen innerhalb dexr
Probe, eine schnelle Temperaturangleichung der Probe an die
Umwandlungs—sollteéperatur sls auch eine nur geringflgige
Anhebung der Temperatur des Systems Bad-Tiegel durch die
angefihrte Probe (Recaleszenz) sichergestellt. Durch ent-
sprechende Gestaltung des miegelkdrpers, insbesondere im
Bereich des Tiegelfortsatzes, kann die Wirmeilibergangsfliche
Heizung-Tiegelkdérper ninreichend grof gehalten werden, Wo-
durch in Verbinding mit ausreichenden Warmeleitquerschnitten
am Tiegelkdrper eine Temperaturregelung hoher Ansprech-
enpfindl ichkel® erreicht Wirdo

Die Temperaturflihrung und -nessung von Bad und Probe er-
folgt unter o.g. Bedlngungen vorzugsweise indirekt tuber
Temp eraturmessung (einschlieBlich Ableitung des erforderli~v
chen Temperaturregelsignals) am Tiegelkdrper z.B. durch An-
bringung von Temperaturfiblern im Rereich des Tiegelbhalses.
Tin Verzicht auf eine direkte Temperaturmessung der Probe
ot insbesondere dann udglich, wenn nichb spezielle Grenz-
pedingungen fir dle Austenitisierung untersuch?b werden
missen, zum Schutz der Tiegeloberfliche gegen angriff durch
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das Metallbad und Oxydationsprodukte der Radlegierung ist
der Tiegel zweckmiBigerweise mit einem mineralischen Uber-
zZug, varzugswelse einer Emailglasur hinreichender Begtine
digkeit gegeniiber dem Badmetall .und seinen Oxyden, iiberzo-
gen, Zur Vermeidung einer unzulidssigen Frwirmung der Spu-
lenkombination Induktionsspule / MeBspule sowie auch von
Temperaturschwankungen der Spulenwandungen, ausgeldst durch
Warmelbertragung von Bad und Tiegel, kann zwischen Tiegel
und Spulenkombinat ein zylinderformiger Kihlkdrper angeord-
net werden, der ggf., lber entsprechende.Zuleitungen mit
einem Kihlmedium beaufschlaght wird.

Durch Anordnung der elektrischen Badbeheizung auBerhalb
des zylindrischen Spuleninnenraumes und Realisierung einer
genauen, trigheitsarmen Temperaturfihrung des Unwandlungs—
bades durch effektiven Wirmetransport iber Wirmeleitung
von Ort der Beheizung zum Bad entfillt die sonst iUbliche
Anordnung von Helzleitern im Ringraum MeBspule / Tilegel,
so daB eine flr eisenlose Magnebometerausfilhrungen opti-
nale lagnetfeldstirke erreicht wird und, wie sich zeigt,
gtoreinfliisse seitens des elektrischen Feldes der Helzung
auch bei Verwendung von Vechselstrom entfallen.,

Ausfihrungsbeispiel

Die Erfindung soll nachfolgend an einem Ausfihrungsbei-
spiel ndher erliutert werden,
In den zugehorigen Zelchnungen zeigen:

Fig. 1: Prinzipdarstellung der Einrichtung

Fig. 2: Variente des Tiegelkdrpers wit Helzung
Die erfindungsgendBe Einrichtung pesteht aus einem Austeni-
tisierungsteil 1, einem Umwendlungsteil 2 sowle hier nich%

‘n#her zu betrachtenden peripheren Baugruppen der Stromver--

sorgung, Steuer- und Regelbtechnik, Schulzgasversorgung U.d..
Das Austenitisierungsteil 4 stellt im Prinzip einen schutz-

gasgespiillen, elektrisch beheizten Rohrenofen dar, degsen

vertikale Ofenachse nit der Achse des darunter angeordne-
ten Umwandlungsteils 2 susampentillt. Das Austenitisierungs-

-8 -
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teil 1 besteht im wesentlichen aus dem den Ofenraum um-
schlieRenden Hohlkdrper 16 mit Schutzgaszufihrung 12 sowie
der temperaturgeregelten elektrischen Widerstandsheizung 17
nit Stromversorgung UHﬂ’ JHﬂ‘ Die Schutzgassplilung 12 des
Austenitisierungsteils 1 stellt die Oxydations- und Ent-
kohlungsfreiheit der zu untersuchenden Proben sicher. Das
Unwandlungsteil 2 ist uit der Spulenkombination 10311,

der Probe 3 als Magre tkern und dem Umwandlungsbad 4 Haupt-
begtandteil eines eisenlosen Thermomagnetcmeters. Es ist
gekennzeichnet durch eine neuartige Konzeption fir die Tem-
peraturfiihrung von Umwandlungsbad 4 und Probe 3. '

Das Umwendlungsteil 2 besteht insgesamt aus dem aus Rein-
kupfer gefertigten Tiegel 5 mit darin befindlichen, aus
einer eutektischen Blei-Wismut-Schuelze gebildeten Bad 4
‘mit Probe 3, dem Tiegelhals 6 mit dort angebrachien Thermo-
elementen 13 und 14 fir Temperaturanzeige und Temperatur-
regelung, dem als dickwandigen zylindrischen Hohlkorper
ausgebildeten Tiegelfortsatz 7 mit darin angeordneten elek-
trischen Heizkérpeg 8 und zugehdriger Stromversorgung UH2‘
JHZ’ der den Tiegel 5 konzentrisch umschlieBenden Spulen-
kombination sus Indukbionsspule ‘10 und MeBspule 11 sowle
zwischen Tiegel 5 und Spulenkombination 10;11 ange ordne ten
mit Kihlmitbelzu- und -ableitung versehenen, aus einem
nicht ferromagnetischen Hetall bestehendem Kihlkorper 9.
Letzberer schiitzt die Spulenkombination 10311 vor Uber-
hitzung und unzuldssiger Temperaturfluktuation beil Radtemn-
peraturdnderungen. Der Tiegel 5 igt mit einer Emailglasur
zum Schutz gegeniiber einem Angriff durch das Badmetall
oder .dessen Oxydationsprodukte vollsténdig iiberzogen.

Das Masseverhidltnis zwischen Tlegel 5 mit Tiegelhals 6

und Tiegelfortsatz 7 sowie Badfillung & einergeits und

der Probe 3 andererseits betrigt bezogen auf Probenabmes-
sungen von 5 X %0 x 1,0 m etwa 200 : 1. Die Querschnitts-
" bemegsung des Tiegels 5 einschlieBlich Tiegelhals 6 und
Tiegelfortsatz 7 sichert eine gute yarnevertellung. Zu
einer Abwandlung der Anordnung nach Fig, 1 kann der Tiegel

-0 ~
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5 mit Therumoelementen 12 und 14 entsprechend I'ig, 2 auch-
einen als VollkOrper ausgebildeten Tiegelfortsatz 15 mit
auBenliegender Heizung 8 und zugeboriger Stromversorgung
Upot o aufwelsen,., Ebenfalls kann die Wirmeiibertragung
durch ein Schlitzen des Tiegelfortsatzes 115 parallel zur
Tiegelachse und Anordnung der Heizelemente innerhalb der
Schlitze erfolgen.

Zur Erfassung des zeitlichen Umwandlungsablaufes, z.B. einer
Probe aus unlegiertem Federbandstahl, d.h. des Uberganges
von austenitischem (paramagnetischen) in den ferritischen
Zusteand urd demit verbundener spontaner oder auch fort-
gschreitender Ausbildung ferromegnetischer Zerfallsprodukte
wie Martensit vder Bainit wird die Probe 3 zunfchst im
verschlieBbaren Ofenrzum des Austenitisierungsteils 1, z.B.

-% min, bel 85000 austenitisiert urd anschlieBend in einer

7eit von vorzugswelse weniger als 1 ske, in das Abschreck=
und Umwandlungsbad 4 iiberfiibrt. Die durch Ausbildung ferro-
magnetischer Gefligebestandteile und damit verbundene Permea-
bilitétsinderung der Probe 3 hervorgerufene Sekundirspan-
nungsinderung in der MeRspule 11 kam nach enbsprechender
Unfornung iber einen Schreiber zur Anzelge gebracht werden
und ist bei angemessener Arbeitsfeldstirke dem Masseteil

des umgewandelten Gefiges hinreichend proportional.
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Erfindungsanspriiche

1o

2,

3e

Thermomagnetometer zur quantitativen zeitlichen Verfolgung
vorzugsveise isothermischer UmwWandlungen an unterkiihltem,
ferromagnetische Phasen ausbildenden Austenit, bestehend

aus einer zum MeBsystem gehtrenden Spulenkombination, einer
glektrischen Widerstandsheizung und einem Tiegel mit Ab-
schreck- und Umwandlungsbad sowie Tempergturfithlern, dadurch
gekennzeichnet, daB ein das Abschreck- und Umwandlungsbad
(4) enthaltender Tiegel (5) iiber den Spulenbereich hinaus’
nach unten verldngert ist, wobei das Masseverhiltnis von
Abschreck- und Unwandlungsbad (4) plus Tiegel (5) zur Probe
(3)250 : 1)VorzugsweiseZ2OO : 1, betrégt und die elektrische
Widerstandsheizung (8) am verlingerten Bereich des Tiegels

" (5) angeordnet ist und Temperaturfithler (13; 14) vorzugs-

weise am Tiegelhals befestigt sind,

Thermomegnetometer gemaB Pkt., 1 dadurch gekennzeichnet, daB
der Tiegelwerkstoff Kupfer bzw. eine Kupferlegierung hoher
Warmeleitfzhigkeit ist,

Thermomagnetometer gemdB Pkt. 1 und 2 dadurch gekennzeichnet,
daB die Oberflache des Tiegels (5) mit Tiegelhals (&) und
Tiegelfortsatz (7) mit einem mineralischen Uberzug, vorzugs-

weise einer Emailglasur, versehen isty
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