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Introduction 

The Inlerrnetalilc compound Nm has long been 
known to exhibit the shape-memory effect, and 
has steadily gained In commercial application. 
Many Nm-based alloys containing ternary and 
hlgher-order additions have also been evalua
ted. Significant portions 01 the overall ternary Nt
Tl-Nb system have been studled 1

) and certain 
alloys within this system which exhibit shape
memoryarethe8ubJectotrecentdevelopment~ , 
This paper descrlbes the microstructural fea
tures 01 a particular alloy within this system con
taining relatively large amounts of two phases, 
one 01 which Is known to exhibit the shape-mem
ory effect 

M.terf.ls 

A cherge 01 composition 40.0 al% NI, 38.0 al% Tl, 
and 22.0 at% Nb was electron beam melted and 
cast under vacuum Into a water cooled copper 
crucible. Because the charge consisted of ele
mental additions (each of commercial purity), 
several remelts were performed to ensure com
plete melting end homogeneity. The ends of the 
resulting Ingot were retained for the analysis to 
follow, while the remainder was further proces
sed for other purposes. 

S.mple Pre~ratlon 

Although not partlculac1y hard (250 to 280 HV), 
the alloy presented some difficulty due to its 
tendency to produce deformed layers and be
cause It tends to pit SIC papers were used for 
gc1ndlng, with kerosene es a lubricant, and wax 
was applied to the last two grit sl.2:es (400 and 
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Elnleltung 

Ole IntermetaJllsche Verblndung Nm zelgt be
kannUich elnen ausgepragten Formgedachtnls
(shape memoryJ-Effeld. Sle gawlnnl aus dlesem 
Grund Immer mehr an wlrtschaftllcher Bedeu
tung. Neben der blnaren Leglerung sind Nm-Le
glerungen mit drltten und welteren Leglerungs
beslandtellen von Interesse. 8esonders Inlenslv 
wurde das ternare System NI-Tl-Nb unter
suchl I), In dem Leglerungen mit spezlellen 
shape-memory-Elgenschaften gefunden wur
den2j. In der vorllegenden Arbelt wird der GefO
geaulbau elner zwelphaslgen Leglerung aus 
dem System NI-Tl-Nb beschc1eben, bel der elne 
Phase den shape-memory-Effeld aufwels!. 

M.tert.lhem.llun~ 

Elna leglarung mit dar Zusammensetzung 40 
Al-% NI, 38 A!. -'Yo Tl und 22 Al-% Nb wurde unler 
Valwum 1m EJeldronenslrahlofen erschmolzen 
und In alne wassergekOhlte Kupfer1<okllle abg6-
gossen. Um elne elnwandfrele Durchmlschung 
der In Elementform zugesetzten Bestandtelle zu 
elZlelen, wurde die Leglerung mehrere Male um
geschmolzen. Ole Enden des GuBbiockes wur
den zu Analysezwecken abgetrennl, der Block 
selbst zur Untersuchung anderer Eigenschaften 
weiterverarbeltel 

Metellographlsche Probenhemellung 

Ole PrAperation melellographlscher Proben der 
NI-Tl-Nb-Leglerung bereltet trolz der releW nled
rlgen Harte (250 bls 280 HV) elnlge Schwlertg
kelten. Oas Malertal blldet Verlormungsschlch
ten an der Oberflache und nelgl zur Blldung von 
AlzgrObchen. Das NaSschlellen erfolgte auf SiC-
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..... Fig. II. Bottom 01 Inoot 
Ag. l b. Top ollngol 

Figs. II and b. As-<:ul microstructure 01 Ni-TI-Nbalioy: 
etch~. 7aX 

AgS. 2a snd b. Primary dendrites end surrounding 
structure revealing blue colorallon only In the eutectic 
Immediately nearby; etChed. 38 x 

Fig. 3. Primary plus eutectic structure wilh color verla
tlon enhanced by Interlerence contrasl; etched. 76 x 

Ag. 4. SEM micrograph showing primary dendrite snd 
adltcenl eutectic; etChed. Lllters correspond 10 SEM
EDS reaults In Table 1. 

600). A prepolishlng step. conslsl1ng 01 6 Jim dia

mond on tracing paper~ with very little lubricant. 

was employed. Due to the nature ollhe lraclng 
paper, kerosene was used In fevor of conven

tional diamond lubricanls. During grinding, 

kerosene seemed to result In more even cutting 
than water, however, during pre polishing, 100 

much kerosene W8S lound 10 Induce pitting. 

Polishing W8S perlormed on a lightly woven col

Ion cloth without nap using a diamond lubrlcanl 

and 6 Jim diamond, lOll owed by 3 pm diamond. 
The cloth was kept fairly dry, ageln to avoid pil

ling. Final polishing consisted of 0.05 J.1fTl alumina 
on a synthetic velvet cloth In an automatic skid 

polisher. 

Immersion In a solution of 85 ml H20 . 14 ml HNOl • 

1 ml HF for 30 to 60 s was found 10 be a suitable 

technique for etching. 

Optical Microacopy 

At the bot1om end of the Ingol, the overell 

slructure is considerably flner then et the lop 

(FIg. 1). Thls ls due to the vast difference in solidi

fication lime for the rapid ly chllled "startup" com
pared to the slowly cooled "hot top". The top end 

more readily accomodates microscopic exam

Ination by optical means and thus is featured In 
ali 01 the remaining figures. 
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Fig. la. Bloekanllrlg 

Fig. lb. Bloekenda 

Ag. la und b. GuSgelOge der unlerauchten Ni.TI-Nb· 
Leglerung: geatzt. 76 x 

Ag: 2a und b. Primardendrlten und Eutekttkum. Blau
IArbong dea Eutektlkums nur In unmll1etbarer Nlhe dar 
PrimArdendrlten; geatz\. 38 x 

Fig. 3. PrimQrgefQge und Eutektlkum. Farbvarlatlonen 
duroh tnterierenzkontrast veratlrkt; geltzt. 38 x 

Ag. 4. REM-Aulnahme mit Prlm8rdendnten und umge
bendem Eutektlkum; geallt. Die Buehstaben beleieh
nen die fOr die SEM-EDS-Angeben In Tabella I 8usge
wahlten GelOgebulendtelle. 

Papler mil Petroleum; fOr die belden lelzten Stu

fen (KOrnung 400 und 600) wurde Wachs luge· 

selli. Vorpoliert worde auf Pauspapler mit 6 Jim 

Dlamantpaste und wenig Sch ml erm l tte l~. An· 

stelle konvenlioneller Dlamsnlschmlermlttel 
worde Petroleum verwendet, womil auf pauspa

pier bessere Ergebnisse enlell werden. Durch 

Verwendung von Petroleum anstelle von Wasser 

kenn balm Schlelfen sin glelchmaBlgerer Abtrag 
eniel! werden. Wlrd belm Vorpolieren allardlngs 

zu vlel Petroleum varwendel, kenn as zur GrOb· 

chenbildung kommen. 

Des Polleren erlolgle auf Baumwolltuch ohne 

Flor mlt 6 pm und 3 pm Diamanlpsste. Um GrOb

chenbildung zu vermelden, worde auch hler rala

tiv trocken geerbeltat. Fertlgpollert worde mil 
0.05 pm Tonerde auf Samt in einem Poliersuto· 

malen. 

Als Atzml t1el worde elne losung aus 85 ml H20, 

14 ml HN03 und 1 ml HF velWendet. Die beslen 

Ergebnisse worden bel Atzzeilen von 30 bia 60 a 
enlelt. 

Llchtmlkroekoplsche U nte~hungen 

1m zuerst erstarrtan Blackenlang 1st das GelOge 
erwartungsgema6 erhablich felnkornlger als im 

zu!etzt ers\arrten Blockende (FIg. 1 e und b). Olea 

ist zweifellos aul die wesenUich hOhere ErSler· 

rungsgeschwlndigkelt am Boden der Kokille zu
rtIckzufCihren. 1m welteren Verlauf des AbgieB· 

prozesses kOhl! des Malerial fengsamer abo Das 
GelOge des langsam abgekOhlten Berelches isl 

der melallographischen Untersuchung leichter 
zugAnglich und wird daher im folgenden be· 

9chrieben. 
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The as-cas\ microstructure of th is alloy consists 
of primary dendriles surrounded by a lamellar 
eutectic. The fine eutectic structure responds 
readily to elchlng and Is found to produce ralhElf 
interesting venations in color. as Shown In Fig. 2. 
II was ob$erved thatlhe &ulectlc structure lmme
dlateiy adJacent to the primary dendrites conals
tently etches blue, perhaps due to slight differen
ces In composition. The diversity of cOlors Is 
further enhanced by the use of Interlerence con
trast (Fig. 3). 

II Is apparent from the preceding figures that 
grOW1h of the eutectic In many caseslollows the 
established geometry of the prlmary phase, 
leading to large dendrltesol the eutectic structu
re which are built upon prlmary-cores·. Compar
Ing Fig. 1 a and b, this would appear to befavored 
by conditions of slower cooling. 

Electron Mlcrotcopy 

Scanning electron microscopy with energy-dls
peralve spectroacopywas employed to better re
solve the phases present and 10 provide a means 
of qualitative Identification. Figure 4 clearly 
shows the prlmary phase as wel l as the IndMdual 
lamellae within the aurroundlng eutectic. Table 1 
gives the results of SEM.£OS anaJyals 01 the 
three locations Indicated In Fig. 4. Thla semi

quantitative data Is the result 01 computerized 
ZAF corrections perlonned on the enargy disper

sive apeclra. 

Das Gu8gefOge dar Leglerung besteht aus Prl

mardendrtten. die von elnem lamellaren Eulektl
Iwm umgeben alnd. Da8 felnk6mlge eulektlache 
Geloge reagiert schnell auf dan Atza09ritf und 
zel;1 inlere858nle Farbvariatlonen. W1e Fig. 2 
zelgl. erglbl slch durch den Auangrlff elne Inlen
slve BlaufArbung des eulektlschen Getoges 1m 
weaentllchen 1m ul)mtttelbaren Bereich der Prt
mArdandrilen. Olea lal gegebenenfalla suI 
gerlO9IOglge Konzenlratfonsunterachlede zu
nlckzufOhren. DurCh Anwendung des lnterls

rsnzkontrastes wlrd die Farbenv!elfall wellerver· 
slArid (Fig. 3). 

Aus der Gefogebetrachlung In Ag. 2 und 3 geht 
hervor. daB das eutektlache KrlstaJigemlsch hln
sichtlich der Wachstumslorm der Geometrie der 
PrimArphase Iolg1 und scmll groBe Dendrilen um 
die primAren Keme blldel. 'v\'1e zu erwerten, lsi 
dies bellangsamer AbkOhlung auageprAgler der 
Fall (vgl. FIg. 1a und b) . 

Elektronenmlkro. kopl.che Untertuchung 

FOr elne qualitative Phasenldentltlkailon wurde 

alne Probe 1m Rasleraiektronenmlktoakop mll
tels energledlsperslver Roolgenanalyse unler
suchl Flgur 4 zelgt das R E M ~ lI d des Gefagas 
mit Prlmarphase und den Lamellen des &Utektl
achen KrlstaJlgemlaches.ln Tabelle 1 sind die Er· 
gebnisse der quall tatlven Phasenanalyae (SEM
EDS) der In Fig. 4 gekennzeichnelen Phasenbe
reiche zusammangesl al ii. Ole angegebenen 
Konzenlrallonen wurdan mit elnem ZAF-Korrek
turprogramm aus den Spektren errechnel. 

Table 1. SEM-EDS Results for Locallone Given In Flg. 4 

Tabella 1. REM-EDS-Eroebnlsse lor die In Fig. 4 bezeichneten GefOgebestandlalle 

. t% T1 AI'Io NI At'I. Nb Rematka 
Bemerlw0gen 

• ' .6 3.0 88.4 Primary Dendrlte 
Primardendrit 

B 44.1 45.0 10.9 Dark Eutectic Phase 
dunkle eutektlache Phase 

C 18.3 11.5 70.1 Lighl Eutectic Phase 
helle eutektlache Phase 
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Olacuulon 

Clearly, the primary dendrites and the light 

phase within the eutectic are niobium-rich. Con
sidering the periinen! binary phase diagrams·) 

as well as the referenced prior study of the ter

nsry system '), II Is likely that both are solid solu

tions of niobium wlth appropriate saturation lev

els of nickel and titanium. The surrounding dark 
phase within the eutectic contains approximate

ly equal quantities ot nickel and titanium plus an 

appreciable amount of niobium. Because the 
bulk alloy has been sho'Hllto exhibit the shepe

memory effecl~, II can be reasonably concluded 

that this continuous phase Is the Nm Inter
metallic compound wlth some dissolved Nb. 

More definitive phase Identlflcatlon will 01 course 

require further study using more advanced tech

niques. 

Summary 

Upon solidification, this alloy olterneryeomposl

tlon has bean observed to form (at least) two 
phases; one appearing as primary dendrites and 

8S a eutectic consUluent. Ihe other comprising 

the second of the two-phase eutectic atructure. 
The latter appears 10 be the Nm compound con

taining some dissolved Nb and accounts forthe 

observed shape-memory behavior ot this alloy. 
OptfcaJ microscopy reveals unusual color varia

tions wlthln the lamellar eutectic structure. 
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OJakuNlon 

Obwohl des Phasendiagramm des quaslblnaren 

Systemss Nm-Nb blshsr nleht ermltte!l wurde, 

lsi anz:unehmen, daB es slch bel den primaren 
Dendriten und der hellen Phase des eutektl

sehen Kristallgemlsches um die Nlob-relchen 

Mischkristalle mit den GleichgewichlsgehaUen 

an Nickel und Titan handeU·). Ole dunkle 
.Matrixphase" enthAlI ungetahr glelche Anlelle 

an Nickel und Titan sow1e elnen nennenswerten 

Antell an Nlob. Der FormgedAchtnls-Effekt der 
Leglerung 1st auf dlese Matrixphase z:urOckzu

tahren, die o/tenslchlllch die Intermetailische 

verblndung Nm mit dem erwah nten Antell an 

Nlob 1st Elne quantitative PhasenldenUflkatlon 
erfordert elne genauare Untersuchung mit emp

Iindlicheren Analysemelhoden. 

ZUMmmenfeuung 

Bel der Erstarrung blldet die unlersuchle ternAre 

Legierung NI-TI-Nb (mlndestens) zwel Phasen; 
der Nlob-relche Mischkrlatall erseheln! dendri

tisch als PrimArkristail und als Bestaootell des 

eulektischen Krislal1gemlsches. Ole zwelle Pha

se lsi die Intermelaliische Verblndung Nm mit el
nem Glelchgewlchtsgehall an Nlob. Dlese Phase 

bewirkt den Formgedachtnls(shape memory)
Effekt der Leglerung. Bel der Ilchtmikroskopl

schen Untersuchung werden Interessante Farb

variallonen 'lor allem 1m Bereich des Eutektl

kums beobachlet. 
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