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I. Kurze Darstellung
.1  Aufgabenstellung

Ziel des Forschungsvorhabens NEKKA war die Entwicklung eines alternativen Klimatisierungssystems
auf Basis des elastokalorischen Effekts fir die Anwendung in Fahrzeugen zur Erzielung besserer
Effizienz (COP) und Umweltvertraglichkeit sowie Nachhaltigkeit bei gleichzeitiger Reduzierung von
Bauraum, Gewicht und Kosten.

Das NEKKA-Klimatisierungssystem sollte mit seinen Vorteilen hohes Verwertungspotenzial besitzen.
Das Konzept sollte auf System-, Funktions- und Komponentenebenen so skalierbar sein, dass es fir alle
Fahrzeugklassen geeignet ist.

Die Herausforderungen von Ingpuls GmbH lagen hierbei auf dem Bereich der Materialoptimierung und
-herstellung des Heiz- und Kaltefeststoffmittels (korrosionsbestdndige, langzeitstabile Nickel-Titan-
Formgedachtnislegierungen, die hohe COP ermdéglichen). Hierfiir sollte das FGL-Material fir die
Anwendung in Pkw-Klimaanlagen entwickelt werden, welches in das Hubelement der
Komponentendemonstrator fiir die Integration in das Klimatisierungssystem des Fahrzeuges eingebaut
werden kdnnte.

.2 Voraussetzungen, unter denen das Vorhaben durchgefiihrt wurde

Heute verfligbare Fahrzeuge verwenden zum Kiihlen der Fahrgastkabine Kompressionskaltekreislaufe.
Zusatzliche Funktionen, wie Kiihlen der Batterie sowie Heizen von Batterie und Kabine kénnen bei
batterieelektrischen Fahrzeugen Ulber Warmepumpen erfolgen. Dies fiihrt insgesamt zu einem
komplexen Kihlsystem, das mit geeignetem Kaltemittel betrieben werden muss. Auf die heute
eingesetzten Kaltemittel und die damit verbundenen Gefahren, etwa Entziindlichkeit, Global Warming
Potential (GWP) und Wirkungsgrad.

Im Hinblick auf Umweltfreundlichkeit ist zu beachten, dass es wahrend der Betriebsdauer der
Fahrzeuge nicht selten durch Steinschlage zu Leckagen im Kaltemittelkreislauf kommt. Das
umweltschadliche Kaltemittel entweicht in die Atmosphare und tragt zusatzlich zur Erderwdrmung bei.

Tabelle 1: Verbesserungspotenziale des elastokalorischen Kiihlsystems

Klassischer Elastokalorisches

Kaltemittelkreis System
Ziele

COP ~1-3 ~>6
Elektrischer Kleinerer
Kompressor, E-Antrieb,
Komponenten >=2'WI, >= Elastokalorisches
EXV, Kaltemittel System,

Leitungen, etc. Kuhimittelleitungen

= u @ m)

Systemdruck 2 -130 bar ~1 bar

GWP 1-4 0
Weniger

Kosten ~400-500 € \ Komponenten

Um die Situation nachhaltig zu verbessern, zielte das hier beantragte Vorhaben NEKKA auf die
Erforschung eines radikal neuartigen Prinzips eines Fahrzeug-Klimatisierungssystems: Die Nutzung des



elastokalorischen Effekts bat das Potenzial einer deutlichen Effizienzsteigerung (Faktor 2-3) gegenliber
herkémmlichen Klimaanlagen (Tabelle 1). Das elastokalorische System sollte komplett auf leicht
entzlindliches oder treibhausschadliches Kaltemittel verzichten. Gleichzeitig sollte die
Systemarchitektur vereinfacht werden, was zur Reduktion des bendtigten Bauraums, zu
Gewichtsreduktion sowie zu niedrigeren Systemkosten fiihren sollte. Zum Nachweis dieses Ansatzes
sollte im Rahmen von NEKKA ein Versuchsfahrzeug aufgebaut werden. Das hoch effiziente, kleine und
kostenglinstige elastokalorische System sollte in allen Fahrzeugklassen zum Kihlen und Heizen
eingesetzt werden.

Vor dem Hintergrund von Energieeinsparungen und Umweltvertraglichkeit sind die Innovationen
dieses Projektvorhabens von zunehmender Bedeutung. Das auf dem elastokalorischen Prinzip
basierende System adressiert hohere Energieeffizienz und bietet gleichzeitig verbesserten
Klimaschutz. Beides sind zentrale Herausforderung des Individualverkehrs. Somit stellte NEKKA einen
wesentlichen Baustein fur die Erreichung der Ziele des Fachprogramms ,Neue Fahrzeug- und
Systemtechnologien” dar. NEKKA bezieht sich insbesondere auf die Saule , Leichtbaukonzepte fir
StraRenfahrzeuge” und starkt durch den Kompetenzaufbau den Standort Deutschland.

.3 Planung und Ablauf des Vorhabens

Die Durchfihrung des Forschungsvorhabens erfolgte gemeinsam mit den am Gesamtvorhaben
beteiligten Projektbeteiligten Vitesco (Verbundkoordination), TLK-Thermo GmbH und Universitat des
Saarlandes. Die Arbeitsteilung orientierte sich an der Expertise der beteiligten Partner. Die vier Partner
deckten samtliche im Projekt bendtigten Aspekte ab und brachten ihre umfangreichen Erfahrungen
aus bisherigen Projekten mit in NEKKA ein.
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Abbildung 1: Stufenweises Vorgehen zur Zielerreichung und jeweils erforderliche Prifstdnde zur Validierung der in der
jeweiligen Stufe erreichten technischen Ziele.

Der Losungsansatz wurde in mehreren Schritten umgesetzt und evaluiert:
= Zunéchst sollte das FGL-Material fiir die Anwendung in Pkw-Klimaanlagen entwickelt werden.

= Auf der zweiten Stufe sollte der Einbau des FGL-Materials in das Hubelement erfolgen.



= Aufbauend darauf sollte Gber die dritte Stufe der Komponentendemonstrator realisiert werden.

= |Im Anschluss sollte dessen Integration in den Fahrzeugkreislauf erfolgen. Auf diese Weise sollte
ein Klimatisierungssystem entstehen, welches auf dem Systemprifstand erprobt werden sollte.

= |m letzten Schritt sollte das Klimasystem in einem Versuchsfahrzeug verbaut werden. Der auf
diese Weise erhaltene Fahrzeug-Demonstrator sollte unter realen Bedingungen ,,auf der Strafse”
getestet werden. Uber dieses Fahrzeuggesamtsystem sollte letztendlich die Ergebnisdarstellung
des innovativen Klimatisierungssystems und die Validierung der im Projekt definierten KPls
erfolgen.

Der Ablauf des Vorhabens war in sieben Arbeitspakete (AP) untergliedert, s. Abbildung 1. Die
Projektlaufzeit war auf 3 Jahre befristet, allerdings wurde das Projekt im Projektmonat 21 auf Initiative
des Konsortialsfiihrers Vitesco vorzeitig beendet, s. Abbildung 2.

AP NEKKA we Start | End 1‘2‘3‘4‘5‘6‘7 89 (10{11(12|13|14|15|16(17|18|19|20 21|22 23|24|25(26|27|28|29|30(31|32(33
leader |month|month
AP1_|Anforderungs- und Te ition Vitesco | 1 6
UAP1.1]Ableitung der Anforderungen an das Prototypsystem 1 4
UAP1.2| Sperzifikation der einzelnen Komponenten 2 6
UAP1.3| Spezifikation der Materialien 3 6
UAP1 4| Definition von Testfallen 4 6
MS1 |Anforderung- und Testfalldokumentation verfugbar MS1
AP2_|FGL-Entwicklung ingpuls | 4 | 27 50 5 5 5 5 5 5 5 s I A |
UAP2.1|Legierungsdefinition 4 12
UAP2.2| Prozesskettenentwicklung FGL 6 27
UAP2.3|Lebensdauertests und funktionale Charakterisierung 6 27
UAP2 4| Elastokalorische Charakterisierung 6 21
UAP2.5|Entwicklung Serienprozess 22 27
MS2 |Material fur ersten Prototyp verfugbar MS2
MS3 |Materialoptimierung abgeschlossen MS3
AP3 | Syst ierung und -Simulation UniSB 4 33
UAP3.1|Modellierung des elastokalorischen Subsystems 4 12
UAP3.2| Optimierung der Spezifikationen 7 33
UAP3.3| Gesamisystemsimulation (Prinzipsimulation) 7 20
UAP3.4|Experimentelle Validation der Simulationsparameter 7 33
UAP3.5| Simulationsbasierte Potenzialabschatzung in den Testfallen 10 33
MS4 | Erstes Validiertes Simulationsmodell MS4
AP4_|Prototypenentwickiung und Inbetriebnahme UnisB | 5 | 22 i rirrirrI1rrr1rrrrr—
UAP4.1|Ableitung der Systemarchitektur 5 14
UAP4.2| Systemdesign und Konstruktion 8 20
UAP4.3|Erste prototypische Umsetzung (3D-Druck) 14 20
UAP4.4 | Fertigung und Montage finaler Prototyp 16 22
UAP4.5| Erstinbetriebnahme (trocken und nass) 16 22
MS5 _|Komponenten konstruiert. Gesamtarchitektur verfigbar. S5
AP5_|Priifstandsaufbau und Prototypevaluierung UnisB [ 3 | 22 N A
UAPS5.1 | Prifstanddesign und Konstruktion der Komponenten 3 14
UAPS.2|Aufbau integrierter Profstand 7 18
UAP5.3| Elastokalarische Evaluierung erster Prototyp 18 20
UAPS 4| Elastokalorische Evaluierung finaler Prototyp 20 22
MSE | Spez. Elastokalorikprifstand; Prototypen charakterisiert. S6
AP6_|Prototypenvalidierung (auf dem Priifstand) TK | 18 | 27 N
UAPS.1|Installation des NEKKA-Systems in einen Prifstand 18 24
UAP6.2| Prifstandtests gemal AP1 22 27
UAP6.3| Gesamisystemsimulation (Detailsimulation) 22 27
|UAP6 4 |Optimierungsschleife 22 27 5|
MST7 |Prifstandtests erfolgreich abgeschlossen MS7
APT_|Fahrzeugintegration und Validierung Vitesco | 22 | 33 T rrrrrrri
UAP7 1| Fahrzeugvorbereitung (Anpassungen und Umbauten) 22 27
UAP7 .2 | Fahrzeugintegration des NEKKA-Systems 25 30
UAP7.3|Inbetriebnahme im Fahrzeug und Durchfithrung Tests 25 30
UAPT7.4|Evaluierung und Bewertung der Testergebnisse 28 33
MS8 |Fahrzeugdemonstrator fur Kundenprasentationen Msg
verfugbar.

Abbildung 2: Zeit- und Arbeitsplan mit angepasster Projektverlauf, Vorhaben wurde bis Projektmonat 21 durchgefiihrt.

Ingpuls GmbH war in den vier ersten APs beteiligt und in AP2 ,FGL-Entwicklung” als AP-
Verantwortlicher. Dieses Arbeitspaket widmete sich der Entwicklung der Formgedachtnislegierung.
Das AP sollte in mehreren Iterationen durchgefiihrt werden. Ziel war die Optimierung der FGL fiir die
speziellen Herausforderungen in diesem Projekt, namlich Langzeitstabilitdt bei hochzyklischer
Beanspruchung des Materials. Im ersten Schritt erfolgte die Definition der FGL-Materialen auf Basis
von Nickel-Titan. Neben der Entwicklung einer Prozesskette fiir die FGL wurden Lebensdauertests und
die detaillierte Charakterisierung durchgefiihrt. Diese Ergebnisse sollten fiir die elastokalorische
Charakterisierung bendtigt werden. Gegen Ende des iterativen Vorgehens konnte ein fiir spater
geeigneter Serienprozess entwickelt werden.

Hierbei finf unter APs wurden definiert:

UAP 2.1: Legierungsdefinition



UAP 2.2: Prozesskettenentwicklung FGL

UAP 2.3: Lebensdauertests und funktionale Charakterisierung

UAP 2.4: Elastokalorische Charakterisierung
UAP 2.5: Entwicklung Serienprozess

l.4  Anknlpfung an den wissenschaftlichen und technischen Stand

I.4.1 Basis: Der elastokalorische Effekt

Im Gegensatz zu konventionellen Kiihlsystemen,
die auf dem Dampfkompressionsverfahren mit
flichtigen Fllssigkeiten beruhen, werden bei
elastokalorischen Kiihlanwendungen Feststoffe zur

Kalteerzeugung verwendet. Die
Phasenumwandlung eines konventionellen
Kihlprozesses erfolgt isotherm, wund die

Temperaturanderung des Kaltemittels ist auf die
isentrope  Kompression  bzw. adiabatische
Expansion bezogen. Bei einer elastokalorischen
Kidhlung sind die latenten Warmemengen des
Materials fir die Temperaturdnderungen im
Material verantwortlich. Sie kénnen durch eine
spannungsinduzierte Phasenumwandlung erreicht
werden.

Abbildung 3 und Abbildung 4 zeigt einen typischen
adiabatischen, elastokalorischen Kihlzyklus. Die
vier Abschnitte des Zyklus sind in einem
Temperatur-Dehnungs-Diagramm dargestellt. Im
ersten Abschnitt wird die FGL mechanisch belastet,
was zu einer Phasenumwandlung von Austenit in
Martensit mit zunehmender Dehnung ¢ fiihrt. Bei
hinreichend schneller Durchfiihrung geschieht dies
unter nahezu adiabatischen Bedingungen. Durch
die Wiederfreisetzung der latenten Warme steigt
die Temperatur T im Material. Wahrend der
Haltephase in der zweiten Stufe wird die FGL-
Dehnung konstant gehalten. Gleichzeitig findet der
Warmeaustausch mit der Umgebung statt,
wodurch die FGL wieder abkihlt. Unter schneller
adiabatischer Entlastung, im dritten Abschnitt,
fihren die latenten Warmen der
Phasenumwandlung zu einer weiteren
Temperaturabsenkung des Materials auf Werte
deutlich unterhalb der Umgebung. Im vierten
Abschnitt findet bei konstanter Dehnung ein
Warmelbertragungsprozess statt, der mit dem
zweiten Zustand vergleichbar ist.

1.4.2
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Abbildung 3: Veranschaulichung des Temperatur-T-
Dehnungs-e-Verhaltens im vierstufigen Zyklus.
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Abbildung 4: Ubergénge in der Materialstruktur wihrend
des vierstufigen Zyklus

Quelle: Susanne-Marie Kirsch, Felix Welsch, Nicolas
Michaelis, Marvin Schmidt, André Wieczorek, Jan Frenzel,
Gunter Eggeler, Andreas Schitze, Stefan Seelecke; ,NiTi-
based elastocaloric cooling on the macroscale — from basic
concepts to realization”,
https://doi.org/10.1002/ente.201800152

Vergleich elastokalorischer Materialien im Hinblick auf Effizienz (COP)

Abbildung 5 zeigt eine Zusammenstellung von Ergebnissen zu Latentwdrmen und thermischen
Hysteresebreiten fur verschiedene NiTi-basierte Legierungssysteme. Fir hohe Kihleffizienz sind eine

6



grolRe Latentwdrme und gleichzeitig eine geringe Hysteresebreite erforderlich. Es konnten
Latentwdrmen zwischen 8,5 J/g bis ca. 30 J/g und thermische Hysteresebreiten von ca. 10 K bis >70 K
ermittelt werden. Die Abbildung zeigt weiter, dass bei FGLs auf NiTi-Basis eine Korrelation zwischen
der thermischen Hysteresebreite und der latenten Warme besteht.
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Abbildung 5: Korrelation zwischen (thermischer) Abbildung 6: Vergleich verschiedener FGL-Systeme fiur die
Hysteresebreite DTy und latenter Warme DH fiur ferroische Kihlung in  Bezug auf die adiabatische
verschiedene NiTi-basierte  FGL-Legierungssysteme. Temperaturdnderung DT,q und den COP-Wert. Copyright 2017,
Copyright 2015, Elsevier. World Scientific.

Abbildung 6 fasst die Schlisselparameter der ferroischen Kiihlung fiir verschiedene FGL-Systeme
zusammen. Die unterschiedlichen Legierungssysteme werden anhand der adiabatischen
Temperaturdanderung AT,y und des COP-Werts bewertet. Das ferroische Kihlverhalten der
verschiedenen FGL-Systeme unterscheidet sich, sobald eine Zug- oder Druckbelastung berlicksichtigt
wird, was durch die Indizes "c" (Kompression) und "t" (Zug) in Abbildung 6 angezeigt wird.

In den Abbildung 5 und Abbildung 6 wird A0 ey e ey
allerdings  nicht auf die  zyklische | TisaNisaCusy

Beanspruchung und die Ermidungsresistenz 300 - T, ,=70°C -
der Materialien eingegangen. Diese sind fir o L A =65°C

eine elastokalorische Anwendung jedoch von S 500 L |
immenser Bedeutung. Abbildung 7 zeigt die i

Spannungs-Dehnungskurven einer NiTiCu- § i cycle 1
Dinnschichtkomponente, welche Lastwechsel » 100 ——cycle200 | ]
in den anvisierten GréRenordnungen ohne cycle 10’
Degradation der funktionellen Eigenschaften 0 . 1 . 1 . 1 .
aufweist. Ein Ziel des Projektes wird es sein, 0.000 0.005 0.010 0.015 0.020
diese Eigenschaften auch auf konventionelle strain

Draht_Halbzeuge Zu ubertragen, um diese Abbildung 7: Ultralow fatigue in SMA films, aus: Ultralow-fatigue
wirtschaftlich produzieren zu kénnen shape memory alloy films, Christoph Chluba et al., Science Vol
) 348, Issue 6238, 2015

.5 Zusammenarbeit mit anderen Stellen

Es erfolgte wahrend der Projektlaufzeit keine Zusammenarbeit mit anderen Stellen auRerhalb des
Projektkonsortiums. Samtliche Fragestellungen wurden gemeinsam von den Projektteilnehmern
bearbeitet. Dazu gab es regelmaliige Projekttreffen, zundchst fanden diese in Persona oder digital
statt.



n. Eingehende Darstellung

II.1 Verwendung der Zuwendung im Einzelnen und erzielte Resultate
I1.L1.1 UAP2.1: Legierungsdefinition

Das Formgedachtnismaterial ist das Schlisselglied fir die Realisierung einer elastokalorischen
Maschine. Die Phasenumwandlung der Formgedachtnislegierung ist fiir den Anstieg der thermischen
Energie (exothermer Prozess) und die Abnahme der thermischen Energie (endothermer Prozess)
verantwortlich. Flr eine gute Performance einer elastokalorischen Maschine sind die elastokalorischen
Eigenschaften der Formgedachtnislegierungen fundamental wichtig. In der Literatur ist das sehr groRe
Potential binarer NiTi Formgedachtnislegierungen fiir elastokalorische Anwendungen dokumentiert
(Abbildung 8). Zugabe weiterer Legierungselemente zu NiTi beeinflusst die elastokalorischen negativ
(Abbildung 9), die spezifischen Umwandlungswarmen nehmen tendenziell ab. Jedoch werden teilweise
die mechanischen Eigenschaften positiv beeinflusst. Da die mechanischen und elastokalorischen
Eigenschaften gemeinsam die Performance einer elastokalorischen Maschine definieren, kann es sich
trotzdem lohnen gewisse EinbulRen der elastokalorischen Eigenschaften zu tolerieren. Insbesondere
kénnten verbesserte mechanische Eigenschaften sich positiv auf die Lebensdauer und funktionelle
Stabilitat der Materialien auswirken.

Ein weiter wichtiger Punkt ist die Herstellbarkeit der ausgewahlten Legierungen im industriellen
Malistab. Nach einer ausgiebigen Literaturrecherche wurde zusatzlich zu einer bindren Ni51Ti49
Legierung eine Ni45Ti49,5Cu5Cr0,5 definiert. Dabei beglinstigt das Kupfer die kristallografische
Kompatibilitdat und verringert dadurch die mechanische Hysterese. Geringe Zugaben an Chrom
reduzieren die Phasenumwandlungstemperaturen auf ein fiir die Anwendung benétigtes Niveau. Das
Legierungselement Chrom kénnte durch beispielsweise Vanadium ersetzt werden, jedoch besteht die
Gefahr, dass der Umformprozess dieser Legierung mit konventionellen Mitteln nur schwer realisierbar
ist. Durch bereits vorhandene Erfahrungen in der Prozessierung von NiTiCuCr wurde die oben
beschriebene Zusammensetzung fir weitere Untersuchungen ausgewahlt.

25
20 +
Cu-Zn-Al;
f 15 + c;{Al-an Cu-Zn-Al, CuAMNI
E: Cu-Al-Mn-Ni, Cu-Al-Mng _— Ni-Ti-Cu,
Z 10+ Ni-Fe-Ga-Cop, —
5 1
Fe-Pd,
1 | 1 1
0 I 1 I I
5 10 15 20 25

Copmai / (')

Abbildung 8: Ubersicht der theoretischen Werte fiir Delta-T iber COP (coefficient of performance) fiir unterschiedliche
Formgedachtnislegierungen (Diss. Wieczorek 2016).
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Abbildung 9: Einfluss verschiedener Legierungselemente auf die spezifische Umwandlungswarme (Diss. Wieczorek 2016).

I1.L1.2 UAP2.2: Prozesskettenentwicklung FGL

Fiir die Herstellung standen verschiedene Fertigungsverfahren zur Verfiigung, die jedoch alle auf
einer schmelzmetallurgischen Route basierten. Fir die verschiedenen Losungsansatze und
Schnittstellen wurde daher bewertet und abgeschatzt, ob die ausgewahlten Legierungen in der
jeweils erforderlichen Halbzeugform als Draht hergestellt werden konnten. Abbildung 10 zeigt die
Schritte einer typischen Prozesskette zur Herstellung von pseudoelastischen FGL-Drahten, die aus
Schmelzen (Einwaage, Schmelzen), Umformen (thermomechanische Behandlung) und
Postprocessing (Training, WBH, Oberflaichenbhandlung) besteht.

Thermomechanische Behandlung
Eirnwaage Schmelzen & Warmumformung
2 Abguss [Walzen, Kneten)

Warmebehandlung (WEH)
[zwischen den Umformschritten)

Postprocessing
H(%'bzﬁt“)g {Training, WBH,
e Oberflachenbehandlung)

Abbildung 10: Prozesskette zur Herstellung von pseudoelastischen FGL.

Erste Parameterstudien entlang der Prozesskette wurden zur Herstellung beider Legierungen Ni51Ti49
und Ni45Ti49,5Cu5Cr0,5 durchgefihrt. Dafiir wurden Kombination von Warm- und Kaltumformung
wie Schmieden und Drahtziehen gepaart mit Warmebehandlungen realisiert. Verschiedene
Werkzeuge wurden gefertigt, um unterschiedliche Umformgrade pro Umformschritt bis zu der
Zielgeometrie einstellen zu kénnen. Fiir die Studien wurden verschiedene Drahtdurchmesser zwischen
von 0,25 mm und 0,4 mm ausgewahlt. Die Prozesskette wurde so angepasst, dass die gewahlten
Umformschritte bei Erreichen des Zieldurchmessers die Mikrostruktur und damit verbundenen
funktionellen Eigenschaften optimiert werden konnten. Bei den durchgefiihrten Anpassungen
mussten stets die Randbedingungen von Material, der Anlagengrenzen und Werkzeugverschleild
beriicksichtigt werden. Das primare Ziel der Prozesskette, abgesehen von der Durchmesserreduktion,
ist die Verfeinerung der Mikrostruktur durch eine geeignete Kombination an Mindestumformgrad und
Rekristallisation. Die Warmebehandlung sowie Art des Warmeintrages wurden experimentell
ermittelt.
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Abbildung 11: DSC-Kurve der Ni51Ti49-Legierung mit PUT im lastfreien Zustand (Ausgangsmaterial).
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Abbildung 12: DSC-
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Kurve der Ni45Ti49,5Cu5Cr0,5-Legierung mit PUT im lastfreien Zustand (Ausgangsmaterial).

Zur Bestimmung der Phasenumwandlungstemperaturen (PUT) wurden differenzkalorimetrischen
(DSC-)Tests durchgefiihrt. Abbildung 11 und Abbildung 12 zeigen die DSC-Kurven samt der
Phasenumwandlungstemperaturen der Legierungen Ni51Ti49 und Ni45Ti49,5Cu5Cr0,5, welche als
Drahtmaterial produziert und bereitgestellt wurden.

Der Einfluss der Warmebehandlungstemperatur auf die funktionellen Eigenschaften. wurde durch

mechanische

Zugversuche untersucht. Eine hohere WBH-Temperatur fiihrt in
Legierungssystemen zu einer Abnahme der oberen und unteren Plateauspannung, s. Abbildung 13.

beiden
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Abbildung 13: Einfluss der Warmebehandlung auf den mechanischen Eigenschaften.

In der bindren Legierung war die R-Phase sowohl in den DSC-Messungen als auch in den mechanischen
Versuchen zu erkennen. Der Anteil von R-Phase konnte durch die Warmebehandlungszeit angepasst
werden. Eine Analyse der Zeiten zeigten, dass schnellere Warmebehandlungen die R-Phase mehr
unterdriickten, sodass der Anteil kleiner wurde.

Durch das Vorzyklieren der FGL-Drahte wird ein Zustand erreicht, in dem eine funktionelle Stabilitat
nach einem Einlaufverhalten erreicht werden kann.
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Abbildung 14: Reprasentative Messungen der funktionellen Stabilitdt und anschlieBend wurden die FGL-Dréhte bis zum Bruch
gezogen.

Die funktionelle Stabilitat kann durch unterschiedliche Faktoren bzw. Merkmale beschrieben werden.
Z.B. die irreversible Dehnung oder schmaler werdende Hysterese, Abnahme der Plateauspannungen
Uber der Zyklenzahl, s. Abbildung 14. Fir die Warmebehandlungstemperatur und die WBH-
Geschwindigkeit wurde eine Abhangigkeit der Warmebehandlungstemperatur festgestellt.

Im Fokus der andauernden Optimierung der Prozesskette befindet sich die Oberflachenqualitat. Fur
die geforderten Lebensdauern muss die Oberflache am fertigen Draht moglichst defektfrei vorliegen.
Das Beizen von Draht auf einem grofReren Drahtdurchmesser, kann zusammen mit der Optimierung
der Prozessparameter die Oberflachenqualitdt enorm verbessern. Bisherige Untersuchungen sind mit
dem Fokus auf das bindre NiTi beschrankt.

Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen in Abbildung 15 dokumentieren die Oberflachenqualitat
und die Bruchflache von NiTi Drahten. Im linken Teil der Abbildung 15 ist ein Materialzustand im
Zwischenstadium der Prozesskette gezeigt. Die bei dem Herstellungsprozess entstehende Oxidschicht
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wurde durch einen Beizprozess entfernt. Die metallisch blanke Oberfliche weist parallel zur
Drahtachse liegende Defekte auf, welche aus dem vorherigen Prozessschritten strammen. Im rechten
Teil der Abbildung 15 ist eine exemplarische Bruchflache nach einem Lebensdauertest an einem NiTi
Draht gezeigt. Der Riss hat sich vermutlich an einem Oberflaichendefekt gebildet und ist durch die
zyklische Belastung im Laufe des Experiments weiter ins Innere gewachsen. Es fallt auf, dass sich eine
Art Ring um die Bruchflache gebildet hat. Entweder konnte der Riss entlang der Oberflache einfacher
wachsen oder es haben sich viele einzelne Risse vereint. Unabhadngig davon, scheint die vorliegende
Oberflache fir die Untersuchung der Lebensdauer nicht gut geeignet zu sein.

100 pm EHT = 20.00 b Mag= 100X Pixel size = 558.3 nm

EHT = 20,00 k! Signal A= SE1 Date 19 Jan 2023 W
Signal A = SE1 WD =30.41 mm | Probe = 200 pA Lt 20z

WD = 19.75 mm Photo No, = 514 Mag= 167 X

Abbildung 15: Exemplarische rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen. Links: Gebeizte Drahtoberfliche im
Zwischenstadium der Prozesskette. Rechts: Bruchflache eines Drahtes nach einem Lebensdauerversuch, mit Indizien fiir den
Rissstart an einem Defekt in der Drahtoberflache.

Weitere Untersuchungen waren in Arbeit, um die besseren Materialzustande entwickeln zu kénnen.
Auf Grundlage dieser Ergebnisse wiirde eine optimierte Prozesskette definiert werden kénnen.

I1.L1.3 UAP2.3: Lebensdauertests und funktionale Charakterisierung

Die funktionelle Ermiidung kann durch Legierungszusammensetzung, Optimierung der Mikrostruktur
oder Oberflachenqualitdat minimiert werden.

Abbildung 16: Lebensdauerprifstand zum Zyklieren den FGL-Drahten bei verschiedenen Frequenzen und Dehnungen.

Zur Ermittlung der Lebensdauer unter Beriicksichtigung betriebsrelevanter Parameter (Frequenz,
maximale Dehnung, Umgebungstemperatur, Medium, usw.) wurde ein Lebensdauerprifstand
konzipiert und aufgebaut, s. Abbildung 16.

Das Schubkurbelprinzip wurde angewendet, um die Drehbewegung eines elektrischen Antriebes in
eine oszillierende Schubbewegung. Fir die zyklischen Tests wurden dem NEKKA-System ahnlichen
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Beanspruchungen (Dehnungen sowie Dehnraten und Umgebungstemperaturen) definiert.

Erste Lebensdauerversuche mit den definierten Versuchsparametern wurden durchgefiihrt, jedoch
konnten bisher keine systematischen Untersuchungen zum Einfluss der Temperatur, Dehnung und
Belastungsgeschwindigkeit durchgefiihrt werden. Griinde dafiir sind: Die nicht-optimierte Oberflache
ist bei bisherigen Untersuchungen dominierend und wiirde zu stark verfalschten Ergebnissen fihren.
Die eventuell abgeleiteten Parameter wiirden nur fiir das ,,geschadigte” (nicht-optimierte) Material
ihre Giiltigkeit haben. Ziel ist es Parameter zu finden, welche die Rissbildung minimieren. Da aber im
Material viele Defekte vorhanden sind, kann diese Phase (Risshildung) nicht untersucht werden.
Stattdessen betrachtet man die Phase des Risswachstums, welche fiir den Betrieb weniger relevant
ist.
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Abbildung 17: Charakterisierung der funktionellen Eigenschaften eines NiTi-Drahtes ohne Postprocessing. Zyklische
Zugversuche bis 700 MPa bei Raumtemperatur (oben links). Entwicklung der oberen und unteren Plateauspannung tber der
Zyklenzahl (oben rechts). Auswertung der Drahtlangung (irreversible Dehnung) und der Maximaldehnung bei der
aufgepragten Spannung liber der Zyklenzahl.

Wesentliche Erkenntnisse und Fortschritte konnten am bindren NiTi im Bereich des Postprocessings
erarbeitet werden. Die funktionellen Eigenschaften von FGL verandern sich beim Abrufen des FGE in
den ersten Zyklen besonders stark. Durch das Postprocessing soll diese Veranderung
vorweggenommen werden. Das Material wird flir den Betrieb vorbereitet, so dass nur geringfligige
bzw. gar keine Anderungen der funktionellen Eigenschaften im Betrieb auftreten. In Abbildung 17 ist
das zyklische Verhalten eines NiTi Drahtes ohne ein Postprocessing gezeigt. Die pseudoelastischen
Kurven im oberen, linken Teil der Abbildung 17 verdeutlichen, dass die Form der mechanischen
Hysteresse sich verdndert, die obere und untere Plateauspannung nehmen ab. Die Probe wird langer.
Der Verlauf fur die obere und die untere Plateauspannung tber der Zyklenzahl ist im oberen, rechten
Teil der Abbildung 17 dargestellt. Besonders in den ersten 10 Zyklen nimmt die obere
Plateauspannung deutlich ab. Im Vergleich zu der oberen Plateauspannung ist der Einfluss der
13



wiederholten Zugversuche auf die untere Plateauspannung weniger stark ausgepragt, diese nimmt
aber ebenfalls leicht ab.

Ein weiterer Vorteil dieses Prozessschritts ist die gezielte Beeinflussung der funktionellen
Eigenschaften. Besonders wichtige Eigenschaften sind eine moéglichst hohe untere Plateauspannung,
eine moglichst niedrige obere Plateauspannung (aus diesen beiden Zielen resultiert eine moglichst
geringe mechanische Hysterese). Diese Anforderungen fiihren dazu, dass ein groReres
Temperaturfenster entsteht, in welchem das Material eingesetzt werden kann. Bisherige
Untersuchungen identifizieren welche Art der Aktivierung des FGE schneller zu dem gewiinschten
Materialzustand fihrt. In Abbildung 18 sind 50 wiederholte Zugversuche bis 6% Dehnung fir
unterschiedlich postprocessierte Materialzustande gezeigt. Wahrend die spannungsinduzierte
Phasenumwandlung bei Raumtemperatur nach 20 Zyklen eine deutliche Verbesserung der
gewiinschten Kennwerte zeigt (Abbildung 18, links), zeigt eine Erhéhung der Versuchstemperatur auf
z.B. 70° eine weitere enorme Verbesserung der Kennwerte (Abbildung 18, rechts). In diesem Fall fihrt
die Temperaturerhohung bei dem Postprocessing primdar zum Absenken der oberen
Plateauspannung. Die mechanische Hysterese wird deutlich reduziert.

A2 -1x1200MPa + 20x700MPa @20°C ~— A5.8 - 1x1400MPa + 20x850MPa @70°C
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Abbildung 18: Vergleichende Messungen von unterschiedlich postprocessierten Materialzustanden. Bei Raumtemperatur
postprocessiertes Material verbessert das zyklische Umwandlungsverhalten und reduziert die funktionelle Ermidung (links).
Eine Erhohung der Temperatur beim Postprocessing reduziert die mechanische Hysterese und senkt die obere
Plateauspannung deutlich (rechts).
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Abbildung 19: Vergleichende Messungen von unterschiedlich postprocessierten Materialzustanden. Bei konstanter Spannung
postprocessiertes Material verbessert das zyklische Umwandlungsverhalten und reduziert die funktionelle Ermidung (links).
Eine Anpassung der Spannung beim Postprocessing reduziert die mechanische Hysterese (rechts).

Eine Alternative zu der spannungsinduzierten Phasenumwandlung bei einer konstanten Temperatur,
ist die thermische Aktivierung bei einer konstanten Spannung. Untersuchungen zum Postprocessing
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durch eine thermisch induzierte Phasenumwandlung haben zu nochmals deutlich verbesserten
Materialzustanden gefiihrt.

Abbildung 19 zeigt vergleichende Messungen nach dem gleichen Verfahren wie bereits in Abbildung
18 vorgestellt. Ein direkter Vergleich mit den Materialzustdanden in Abbildung 18 zeigt von weiteren
deutlichen Verbesserungen der Kennwerte, jedoch unter EinbuBen von reversibler Dehnung. Die
Versuchsparameter mussten so angepasst werden, dass die aufgepragte Dehnung 6 statt 8% betrug.
Die untere Plateauspannung betragt ca. 250 MPa und ist damit im Vergleich zu den Kennwerten der
Materialzustande in Abbildung 18 um mindestens 50 MPa héher. Beide Faktoren, geringere obere und
hohere untere Plateauspannung, verringern die mechanische Hysterese. Die funktionelle Stabilitat der
beiden Zustande ist in den hier gezeigten Tests ebenfalls ausgezeichnet.

I1.1.4 UAP2.4: Elastokalorische Charakterisierung

Fir die initiale Ermittlung der elastokalorischen Kenndaten wurde Probenmaterial von beiden
Legierungen in Drahtform hergestellt und den Projektpartnern Uni SB und Vitesco zur Verfligung
gestellt. In gemeinsamen wodchentlichen Workshops wurden die werkstoffwissenschaftlichen
Ergebnisse betrachtet, diskutiert und bewertet. Daraus wurden gemeinsam die nachsten
Optimierungsschritten besprochen und beschlossen.

Wahrend die grundlegende Charakterisierung der funktionellen Eigenschaften begleitend zu der
Entwicklung des Postprocessings erfolgt, wurden ausgewahlte Zustiande weiterfiihrend untersucht.

Abbildung 20: Differenzkalorimetrie Messungen (DSC - differetial scanning calorimetry) unterschiedlicher Materialzustande.

In Abbildung 20 sind vergleichen DSC-Messungen von Materialzustanden ohne und mit Postprocessing
dargestellt. Ublicherweise werden diese Messungen verwendet um die Umwandlungstemperaturen
und Umwandlungswérme (Enthalpie) einer Phasenumwandlung zu bestimmen. Jedoch sind die DSC-
Ergebnisse aufgrund der geringen KorngroRe nur schwer / bedingt interpretierbar.
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Die Messsignale in Abbildung 20 sind vergleichsweise gering ausgepragt, anhand dieser Messung
wiirde das Material fiir den elastokalorischen Einsatz ungeeignet sein, die mechanischen Antworten
im Zugversuch liefern jedoch Indizien dafir, dass trotz ,,schlechter” DSC-Kurven die elastokalorische
Perfomance der Materialzustande vielversprechend sein sollte.

Die funktionellen Eigenschaften der FGL &ndern sich stark mit der Anderung der
Umgebungstemperatur (bzw. der Materialtemperatur). Mit steigenden Temperaturen werden die
mechanischen Spannungen hoher, werden die Temperaturen zu gering, so kann der pseudoelastische
FGE komplett unterdrickt werden (das Material kehrt nicht in die Ursprungsform zuriick). Dieser
Zusammenhang wird als der Clausius-Clapeyron Zusammenhang bezeichnet und beschreibt den
Anstieg der Spannung pro Grad Celsius. Da in der anvisierten Anwendung das Material bei
unterschiedlichen Temperaturen eingesetzt wird, muss das Verhalten der hergestellten
Materialzustande in dem betriebsrelevanten Temperaturbereich charakterisiert werden.
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Abbildung 21: Charakterisierung der Materialeigenschaften bei unterschiedlichen Temperaturen und Ermittlung des
Clausius-Clapeyron Zusammenhangs.

In Abbildung 21 sind Zugkurven von postprocessiertem Material fiir den Temperaturbereich von 5 bis
80°C gezeigt (links). Im rechten Teil der Abbildung 21 sind die Verdnderungen der Plateauspannungen
Uber der Temperatur dargestellt und die Messwerte durch einen linearen Fit interpoliert. Die
Steigungen der Ausgleichsgeraden betragen 6,1 MPa/K und 5,9 MPa/K fur die obere und untere
Plateauspannung entsprechend. Liegen die ermittelten Werte fiir den CC-Zusammenhang in den
beiden Materialzustianden sind im Vergleich zu den Literaturwerten von ca. 8 MPa/K deutlich geringer.
Ein moglichst geringer Wert ist fir die anvisierte Anwendung besonders relevant, da hierdurch ein
breiteres Temperaturfenster durch einen Materialzustand abgedeckt werden kann. Aufgrund der sehr
feinkdrnigen Mikrostruktur kann die Enthalpie der Phasenumwandlung nicht durch eine DSC-Messung
verglichen werden, da jedoch ein Messaufbau an der UniSB die Oberflachentemperatur wahrend des
Zugversuches Uberwachen kann, wurde die elastokalorische Charakterisierung primar hierdurch
erfolgt.

Il.2  Wichtige Positionen des zahlenmaRigen Nachweises

Der zahlenmaRige Nachweis wird in einem separaten Dokument erbracht und wird in diesem
Abschlussbericht deshalb nicht explizit aufgefiihrt. Neben den Aufwendungen fir Personal und
Dienstreisen wurde ein Unterauftrag zur Oberflachenreinigung durch Beizen vergeben.

II.3 Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Arbeit

Der Verlauf der Arbeiten im Fordervorhaben folgte entsprechend der im Projektantrag formulierten
Planung bis zum Vorhabenabbruch. Alle im Arbeitsplan formulierten Aufgaben wurden erfolgreich
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bearbeitet. Es waren keine zusatzlichen finanziellen oder materiellen Ressourcen fiir das
Projektvorhaben notig. Die anvisierten Kosten entsprachen den geplanten Schatzungen und mussten
nicht angepasst werden.

Die Investitionen in das Vorhaben NEKKA waren notwendig und angemessen, da es sich um ein
innovatives und zukunftsweisendes Projekt handelt, das eine Vielzahl von Anwendungsmoglichkeiten
im Bereich der Klimatisierung bietet. Hierbei eroffnet das Vorhaben die Verwendung von FGL-
Materialien flr diesen Bereich.

Das Vorhaben war ein Forschungsprojekt, das darauf abzielte, innovative Technologien und
Materialien fur die Entwicklung von Warmepumpen zu erforschen und zu entwickeln. Es handelte sich
um ein sehr ambitioniertes und komplexes Projekt, das viel Forschungsarbeit erforderte und mit
erheblichen Risiken verbunden war. Die Kosten fiir die notwendige Infrastruktur, das Personal und die
Materialien waren daher sehr hoch. Da es sich um ein sehr spezialisiertes und risikoreiches Projekt
handelte, war es fir private Investoren nicht attraktiv genug, um das notige Kapital zu investieren.
Daher war es notwendig, dass das Projekt durch offentliche Mittel finanziert wurde, um
sicherzustellen, dass es trotz der hohen Risiken und der langfristigen Ausrichtung durchgefiihrt werden
konnte.

Il.4 Darstellung des voraussichtlichen Nutzens

Obwohl das Vorhaben nicht nach urspriinglichen Arbeits-, Zeit- und Kostenplan abgeschlossen werden
konnte, kann eine nachstehende Verwertung daraus erschlossen werden.

Die Entwicklung des fir die Aufgabenstellung geeigneten FGL-Materials und die dazugehorigen
geeigneten Produktionsschritte war der zentrale Beitrag, den Ingpuls beigesteuert hat. Mit den
gewonnenen Erkenntnissen konnte ein weiterer Schritt zur Etablierung der FGL-Technologie in dem
innovativen Umfeld der Elastokalorik gesetzt werden, welche fiir Ingpuls eine hoher Relevanz bezliglich
der potenziellen Stiickzahlen darstellt. Vor dem Hintergrund aktueller, sehr vorsichtiger Schatzungen
ergibt sich ein enormes Marktpotential im Bereich der Elastokalorik. Durch den fiir FGL-Verhaltnisse
sehr hohen Materialeinsatz pro System, welches um ein Vielfaches héher ist als z.B. fiir einen Stent,
kann ein Materialbedarf entstehen, welcher die Errichtung mehrerer Fertigungslinien notwendig
machen wirde. Ingpuls will hier als einziger deutscher FGL-Hersteller von Anfang an seinen Beitrag
leisten. Da dies fur auf die strategische Ausrichtung des Unternehmens einen groRen Einfluss haben
kann, muss die rechtzeitige Bereitstellung von Produktionskapazitaten gewahrleisten werden.

Im Fokus der wissenschaftlich-technischen Erfolgsaussichten steht fiir Ingpuls die Steigerung des
Technologiereifegrades aus Werkstoffsicht. Hierbei die Etablierung neuen Legierungssystems mit
bisher nicht erreichten Eigenschaften. Deren Entwicklung entsteht fir Ingpuls ein
Alleinstellungsmerkmal, welches auch mit der Schopfung neuer Charakterisierungs- und
Produktionsmethoden fiir FGL eine wichtige Basis fiir die ErschlieBung weiterer Anwendungsfelder
bietet. Dank dieser Alleinstellungsmerkmale eroffnet weitere Anwendungsfelder abseits der
Automobilindustrie.

[I.5 Fortschritte auf dem Gebiet des Vorhabens bei anderen Stellen

Dem Zuwendungsempfanger ist wahrend der Projektlaufzeit keine relevanten Arbeiten
(Veroffentlichungen, Patente) von anderen Stellen bekannt geworden.
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II.6 Erfolgte oder geplante Veroffentlichungen der Ergebnisse

Folgende Veroffentlichung auf Fachtagungen wurden im Rahmen des Projektes vom Konsortium
bereits publiziert:

Forsterling, S.; Bodmann, M.; Stulgies, N.; Lemke, N.: Simulation of Automotive Elastocaloric Air
Condition System using Mean Climate Data. Poster auf Tagung Elastocalorics, Saarbriicken, June 27.-
28.2023

Weitere Veroffentlichung der Ergebnisse wird gemeinsam mit den Projektpartnern abgestimmt.
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