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Fiir meine Eltern



Lverteidige dein Recht zu denken.
Denken und sich zu irren ist besser, als nicht zu denken.”

(Hypatia von Alexandria)






Abstract

The erosion of surfaces caused due to particle impact, for example through sand in
desserts, leads to failure of technical equipment components up to the failure of whole
technical facilities. This knowledge is an important argument to use scientific methods
and experimental research to achieve a deeper insight into the mechanisms which
cause these failures. Hence, a substantial aim is to gain an understanding of how such

failures can be avoided in future.

This work demonstrates a basis by describing and characterizing the main interactions
between particles and surfaces. For that purpose, surfaces of different materials are
investigated after the impact of a particle collective to identify the individual wear
mechanisms. The experimental tests on various surfaces (stainless steel, DLC-coating,
copper) are conducted with different conditions of impact, whereby the velocity, the
angle and the test duration are varied. Subsequently, methods are introduced which

allow examining the interaction of single particles with the surfaces.

Various current works analyse the change in adhesion by the surface roughness,
whereby the influence of the particle wear is not considered. In the present work, that
topic was caught up on and the change of the particle surface due to wear is included
in the investigations. The analysis of the results shows that only the consideration of
the whole system of the worn surface in combination with the worn particle leads to a
change in adhesion. Primarily, this context is based on the fact that every single
contact situation differs from position to position and therefore, the particle wear can be

neglected.

To describe the wear mechanism abrasion, the friction coefficient is determined by a
scratch test conducted with the nanoindenter. These tests are implemented on
surfaces which are impacted by erosion through particles and on not worn surfaces.
Thereby the scratch tests are performed with a commercially available indenter as well
as a self-built indenter on which an arbitrary particle can be glued on. The results show
that the friction coefficient changes through particle impact and that the self-built

indenter is suitable for the measurements.

As a further wear mechanism, the fatigue based on surface spalling is examined, which
in the past was only possible with great effort. In this work the reference method of the
nanoindenter is used which allows the indenter to oscillate with a frequency of 220 Hz

and to fatigue the surface. As the obtained results are in good agreement with the



“classic” fatigue research, the reference method opens up a new opportunity to

investigate fatigue of material’s surfaces.

With the current work, a new basis and experimental methods to describe the single
mechanisms of erosive wear are developed. On this basis, opportunities are offered to
understand cause-effect relationships fundamentally between impacting particles and a
surface, which help to make the right decision regarding the material selection for

erosive applications.



Zusammenfassung

Die insbesondere durch Partikeleinfall, z.B. durch Sand in der Wuste, verursachte
Erosion von Oberflachen fuhrt immer wieder zu Ausfallen von Bauteilen an technischen
Geraten bis hin zu dem Ausfall kompletter technischer Anlagen. Dieses Wissen ist ein
wichtiger Grund, mittels wissenschaftlicher Methoden und dem Einsatz experimenteller
Untersuchungen ein besseres Verstandnis Gber die Mechanismen zu erlangen, die zu
diesen Ausfallen fuhren. Deshalb besteht ein wesentliches Ziel darin, Erkenntnisse zu

gewinnen, wie solche Ausfalle zukunftig vermieden werden kdnnen.

Mit dieser Arbeit werden hierfir Grundlagen dargelegt, indem die wesentlichen
Wechselwirkungen von Partikeln mit einer Oberflache beschrieben und charakterisiert
werden. Zu diesem Zweck wird zunachst die Oberflache verschiedener Werkstoffe
nach dem Einfall eines Partikelkollektivs untersucht, um die einzelnen
Verschleillmechanismen identifizieren zu kdénnen. Die experimentellen
Untersuchungen der unterschiedlichen Oberflachen (Edelstahl, Kupfer, DLC-Schicht)
werden mit unterschiedlichen Einfallsbedingungen durchgefiihrt, wobei die
Geschwindigkeit, der Winkel und die Einfallsdauer variiert werden. Anschlielend
werden Methoden vorgestellt, mit denen Mechanismen anhand der Wechselwirkung

von einzelnen Partikeln mit den Oberflachen untersucht werden kdbnnen.

In vielen aktuell vorliegenden Arbeiten wurde die Anderung der Adh&sion eines
Partikels durch die Oberflachenrauheit untersucht, wobei aber der Einfluss des
PartikelverschleiRes auller Acht gelassen wurde. Dieses wird in der vorliegenden
Arbeit nachgeholt und die Anderung der Partikeloberflache durch Abrieb wird in die
Untersuchungen miteinbezogen. Die hierauf basierenden Auswertungen belegen, dass
nur die gesamthafte Betrachtung der abgeriebenen Oberflache in Kombination mit dem
verschlissenen Partikel zu einer nachvollziehbaren Anderung fiihren. Im Wesentlichen
begriindet sich dieser Sachverhalt daraus, dass einzelne Kontaktsituationen sich auf
diesen Skalen von Position zu Position sehr stark andern kénnen, so dass der Einfluss

des Partikelabriebes zu vernachlassigen ist.

Fir die Beschreibung des Verschleilmechanismus Abrasion wird der
Reibungskoeffizient durch einen Kratztest mit dem Nanoindenter auf Oberflachen
bestimmt, die zum einen durch den Einfall von Sandpartikeln Erosion erfahren haben
und zum anderen auf unverschlissenen Oberflachen. Dabei erfolgen die Kratztests
sowohl mit einem kommerziell erworbenen Indenter, als auch mit einem

selbstgebauten Indenter, auf den ein beliebiger Partikel aufgeklebt werden kann. Die



Ergebnisse zeigen, dass sich der Reibungskoeffzient durch den Einfall der Partikel

andert und dass der selbstgebaute Indenter fir diese Art der Messungen geeignet ist.

Als weiterer Verschleilmechanismus wurde die auf Ermidung basierende
Oberflachenzerrittung beobachtet, die in der Vergangenheit bisher nur mit groRem
Aufwand untersucht werden konnte. In dieser Arbeit wird hierfur die ,reference method*
des Nanoindenters genutzt, die es erlaubt den Indenter bei einer Frequenz von 220 Hz
schwingen zu lassen und dadurch die Oberflache zu ermiden. Da die mit dieser
Methode erzielten Untersuchungsergebnisse sehr gut mit denen der klassischen
Ermudungsforschung Ubereinstimmen eréffnet die ,reference method“ ebenfalls eine

weitere Moglichkeit die Ermidung von Werkstoffoberflachen zu untersuchen.

Durch diese Arbeit werden Grundlagen und Messmethoden flir experimentelle
Untersuchungen entwickelt, die die Einzelmechanismen des erosiven Verschleildes
beschreiben. Auf dieser Basis werden Moglichkeiten eroffnet
Wirkungszusammenhange zwischen einfallenden Partikeln und einer Oberflache
grundlegend zu verstehen, um Entscheidungen fir die Auswahl von Werkstoffen in

erosiven Anwendungen besser treffen zu kénnen.
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1 Einleitung und Motivation

Die in Abbildung 1.1 dargestellte pilzartige Gesteinsformation in der weilRen Wuste der

agyptischen Sahara ist eine der beeindruckendsten Erscheinungsformen der Erosion.

Abbildung 1.1: Sandgebilde in der agyptischen Sahara (Eisenbichler 2017)

Entstanden ist dieses Naturschauspiel durch fliegende Sandpartikel, die diesen Fels zu
der abgebildeten Form abgetragen haben. Da die Sandpartikel im unteren Bereich mit
einer grolReren Geschwindigkeit auftreffen, tragen sie dort mehr Gestein ab und so
entstand die pilzartige Form. Dieses Bild zeigt die Schonheit beeindruckender
.Naturschauspiele®, die durch Erosion entstehen, aber verdeutlicht auch welche
gewaltigen Krafte fliegende Sandpartikel besitzen, die auch unseren technischen Alltag

beeinflussen kdnnen (Eisenbichler 2017).

So fuhrt der Abtrag von Material in der Luft- und Raumfahrt, der durch die, in der
Umgebungsluft befindlichen Sandpartikel verursacht wird, immer wieder zu Ausfallen, die
aufgrund der Komplexitat der Wechselwirkungen nur schwer quantitativ vorherzusagen
sind. Neben der Luft- und Raumfahrt sind weitere technische Bereiche z.B. Gasleitungen,
insbesondere in Wdustenregionen, Fahrzeuge und Windkraftrader von Erosion durch
Sandpartikel betroffen und durch die entstehende Materialerosion kann es dann zu

katastrophalen Ausfallen kommen.

Partikel konnen aber nicht nur Erosion durch z.B. Sandpartikel verursachen, sondern sie
und entsprechende Wechselwirkungen spielen auch in vielen Bereichen des taglichen
Lebens eine grof3e Rolle. Bevor weitere Beispiele der Wirkung von Partikeln vorgestellt
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werden, wird der Begriff Partikel, wie er in dieser Arbeit verstanden wird, eingefuihrt. Die
urspriingliche lateinische Ubersetzung beschreibt, die in der Arbeit genutzte Bedeutung
sehr treffend. Das Wort Partikel ist aus dem Lateinischen von ,particula“ abgeleitet, was
so viel bedeutet, wie Teilchen oder Stuck. Laut der Norm DIN EN ISO 14644-1 ist ein
Partikel ,ein kleines Teil Materie mit physikalisch definierten Abgrenzungen®. So soll er
auch in dieser Arbeit verstanden werden, also ein Teilchen deren Grenzen klar definiert
sind (Norm DIN EN ISO 14644-1:2016-06).

Es finden sich in Kosmetikprodukten, wie z. B. Make-Up, oder auch in Hygieneartikeln,
wie z.B. Zahnpasta Partikel, die beispielsweise die Haut pigmentieren oder die
Zahnoberflachen durch Politur reinigen. Auch bei der Herstellung von Schokolade sind
Partikel sehr entscheidend, denn hier bestimmen die Partikelgrole und deren exakte
Dosierung den Geschmack. Je kleiner der Kakaopartikel desto intensiver der
Schokoladengeschmack und bei deren exakten Dosierung kommt dann auch noch ein

hoher Schokoladengenuss hinzu.

Mit diesem ,Schokoladen“-Beispiel lasst sich die Aufgabenstellung und die sich daraus
ergebende Herausforderung dieser Arbeit gut veranschaulichen. Die Aufgabe hohen
Schokoladengenuss zu garantieren, indem z.B. kleinste Kakaopartikel mit Hilfe von
technischen Transportsystemen exakt dosiert werden miuissen, flihrt zu folgenden

Fragestellungen:

e Was sind die richtigen Dosier- und Transportsysteme hinsichtlich
Oberflachenbeschaffenheit, Formgebungen, etc.?

¢ Wie andert sich die Oberflache durch die Wechselwirkung mit den Kakaopartikeln?

¢ Welche Anschaffungs- und Betriebskosten entstehen?

e Wie hoch ist die Lebensdauer dieser Anlagen bei welchem Durchsatz?

e Gibt es Wechselwirkungen zwischen den technischen Einrichtungen und dem

Kakaopulver?

Durch diese beispielhaften Fragestellungen bei der Schokoladenherstellung wird die
Bedeutung des Verstandnisses von Wechselwirkungen zwischen Partikeln und

Oberflachen zur Optimierung des Produktionsprozesses hervorgehoben.

Wegen dieser aus einer einzelnen Anwendung ableitbaren grundlegenden Bedeutung ist
das Ziel dieser Arbeit, die Wechselwirkungen zwischen einem Partikelkollektiv und einer
Oberflache (Wand) zu beschreiben und somit ein grundlegendes Verstandnis zu initiieren.
Hierzu wird zunachst auf die Wechselwirkung zwischen dem Gesamtkollektiv und der
Wand eingegangen und anschlieend die Entstehung von VerschleiBmechanismen durch

Einzelpartikel untersucht.
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Bei der Analyse der Wechselwirkungen zwischen Partikeln mit Partikeln und Partikeln mit
einer Wand zeigt der Lehrstuhl fir Oberflachentechnik der Universitat Siegen eine grol3e
Expertise. Mehrere Veroffentlichungen beschreiben beispielsweise den Einfluss der
Oberflachenrauheit auf die Adhasion einzelner Partikel oder deren Reibverhalten. Auch im
Rahmen meiner Masterarbeit wurde der Einfluss der Oberflachenrauheit auf das adhasive
Verhalten von Einzelpartikeln untersucht, wobei die bekannte ,colloid probe“ Methode mit
dem AFM genutzt und zusatzlich auf den Nanoindenter Gbertragen wurde, mit dem ein

grolerer Kraftbereich gemessen werden konnte.

In dieser Arbeit wird zunachst im Kapitel Erosion dargelegt, welche Verschleil3bilder
unterschiedliche Werkstoffoberflachen durch den Einfall von Partikeln ausbilden, hierbei
werden der Einfallswinkel, die Einfallsgeschwindigkeit und die Dauer des Versuchs

variiert.

In dem Folgekapitel wird untersucht, wie sich der Verschleil® der Partikel und die Rauheit

der Probenoberflache auf die Adhasion von Partikeln auf der Oberflache auswirken.

Im Anschluss wird anhand von Ritzversuchen mit dem Nanoindenter aufgezeigt, wie der

Verschleillmechanismus Abrasion durch Einzelpartikel bewertet werden kann.

Abschlielend wird eine mit der Nutzung der ,reference method” des Nanoindenters neue
Methode vorgestellt, mit der das Ermudungsverhalten eines Werkstoffs untersucht und die

Oberflachenzerrittung so genauer beschrieben werden kann.



2 Theoretischer Hintergrund

2.1 Theoretischer Hintergrund Erosion

In dieser Arbeit wird die Wechselwirkung zwischen einem einfallenden Partikelkollektiv
und einer Oberflache grundlegend beschrieben. Bevor jedoch naher auf diese konkrete
Wechselwirkung eingegangen wird, ist es notwendig den allgemeinen Begriff des
Verschleilles zu definieren und die Hauptmechanismen, die diesen hervorrufen, zu

beschreiben.
Laut Czichos ist dieser wie folgt definiert:

LVerschleild ist der fortschreitende Materialverlust aus der Oberflache eines
festen Korpers (Grundkérper), hervorgerufen durch tribologische
Beanspruchungen, d. h. Kontakt- und Relativbewegung eines festen, flissigen

oder gasférmigen Gegenkdrpers.“ (Czichos 2010)

Um diese Definition nutzen zu kdénnen, muss zundchst auf den Aufbau eines
Tribosystems eingegangen werden. Ein Tribosystem besteht aus Eingangsgréfen, dem
Beanspruchungskollektiv und der Systemstruktur, die zu Funktionsgrolen und
VerlustgroRen fuhren. In Abbildung 2.1 ist ein Tribosystem mit den Eingangs- und
Ausgangsgroften dargestellt. In  dem Beanspruchungskollektiv werden Krafte,
Temperatur, Bewegungen und Zeit beschrieben. Der in der Systemstruktur dargestellte
Grundkorper ist immer der Korper, an dem die Reibung und der Verschlei} analysiert
werden. Zu den FunktionsgroRen zahlen Bewegungsfunktionen und Nutzenergie,
wohingegen Reibung und Verschlei® zu den VerlustgréRen zahlen (Czichos 2010;
Tribology for Engineers 2011; Bhushan 2001).
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Beanspruchungskollektiv

i Struktur eines Tribosystems

Gegenkorper

'Zwischenstoff

Oberflachenveranderung Materialverlust
(VerschleiRerscheinungsformen) (VerschleiRmessgroRen)

VerschleiBkenngroRen

Abbildung 2.1: Aufbau eines Tribosystems (Norm DIN 50320:1979-12)

Zuséatzlich beschreibt Czichos vier Verschleilmechanismen, die zu einer Stoff- und
Formanderung der Kontaktpartner fuhren. Hierbei werden die Mechanismen in zwei
Hauptkategorien aufgeteilt. Zum einen in die kraft-, spannungsmafigen und
energetischen Wechselwirkungen, wo es zu Rissvorgdngen und Stoffabtrennung kommt,
zu denen die Oberflachenzerrittung und Abrasion zahlen. Und zum anderen die
atomaren und molekularen Wechselwirkungen, bei denen es durch chemische Bindungen
im Kontaktbereich und Wirken eines Umgebungsmediums zum Materialverlust kommt. Zu
diesen zahlen die tribochemische Reaktion und die Adhasion.

Da meistens mehrere Verschleilmechanismen gleichzeitig auftreten, und sich dieses
Kapitel mit dem Einfall von Partikeln auf eine Oberflache beschaftigt, wird in Tabelle 2.1

gezeigt, welche Verschleilimechanismen laut Czichos hierbei auftreten.
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Tabelle 2.1: Wirksame Mechanismen bei tribologischer Beanspruchung (vgl. (Czichos
2015))

Wirksame Mechanismen
Trib
Elemente d o
Syesrtneer:: © 98| Tribologische VerschleiR- Ab Oberfla- | M€
} ra- mi-
struktur Beanspruchung art Sion C.ht(:nzer_ sche
ruttung
Rea
ktio-
nen
Gleiten
4 Rxx FurChungS_
P> kkeleEe 3| verschleiB, X X
Festkorper (1) Erosion
Festkorper- .
partikel (2) Gleiten :l Korngleit-
verschleild,
Dreikorper- X X X
Festkorper (1) verschleil’
Festkorper (2) | Walzen v
Festkorper- ..@. Kornv;/]?l_z[i X X X
partikel (3) verschiel
Mahlen Mahl- X X X
verschleil
Stromen -V Gleitstrahl-
) ——p verschleil X X X
gestkorper (1) (Erosions-
as verschleill)
mit Partikeln Prallen +3s3 Prallstrahl-,
(2) s W Schrag- X X X
strahl-
verschleil

Die zuvor genannten VerschleiBmechanismen treten bei den unterschiedlichen
Verschleildarten in verschiedenen Auspragungen auf, zu den VerschleiRarten zahlen
beispielsweise Gleitverschlei’, Rollverschlei® und Erosion. Da in dieser Arbeit die
Wechselwirkung zwischen Partikeln und einer Wand von besonderer Bedeutung ist, wird

im Folgenden insbesondere auf die Erosion eingegangen.

Die Erosion beschreibt die Verschleifart des kontinuierlichen Materialabtrages aus einer
Oberflache durch einfallende Partikel. Erosion tritt auf, wenn Feststoffe, Fluide, Gase oder
deren Gemische auf eine Werkstoffoberflache prallen und verursacht derzeit bei vielen

technischen Anwendungen Schaden (Praveen et al. 2016; Parsi et al. 2014).
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In der Literatur sind in diesem Zusammenhang haufig Untersuchungen zu folgenden

technischen Anwendungen zu finden (Liu et al. 2015):

e Thermische Kraftwerke,
e Turbinenblatter von Flugzeugen, Gasleitungen, Rohrbdgen, Ventilteller,
Absperrschieber und

e Transportsysteme fUr partikulares Material

In der Luftfahrt ist die Erosion eine besonders grole Herausforderung, da das Flugzeug
diesen Einflissen dauerhaft durch Sand, Staub und Vulkanasche in der Luft ausgesetzt
ist und darlber hinaus die eingesetzten Werkstoffe auch den Leichtbau- und

mechanischen Anforderungen eines Flugzeuges genligen mussen.

Aus diesem Grund steht in der Literatur bei der Erforschung von erosivem Verschleil3, die
Untersuchung von in der Luftfahrt eingesetzten Werkstoffen und verschleil3resistenten
Beschichtungen im Fokus (Hu und Zheng 2017; Avcu et al. 2014).

Neben der Luftfahrt gibt es weitere Bereiche in denen Erosion bei den technischen
Anwendungen eine wichtige Rolle spielt. So kdnnen Sandpartikel, die nicht durch die
angebrachten Filter aufgefangen werden, die Férderung in Ol- und Gasquellen
beeintrachtigen. Da diese durch Sandpartikel verursachte Erosion den Ausfall von
technischen Systemen begunstigt, koénnen solche Ausfalle mit Hilfe genauerer
Vorhersagen der Erosionsrate zeitlich bestimmt und damit mégliche daraus entstehende

finanzielle und umwelttechnische Schaden vermieden werden (Parsi et al. 2014).

Auch Energiekraftwerke sind von Erosion durch Festkorper betroffen. Ein Viertel der
Kesselrohrausfalle wird durch fliegende Aschepartikel verursacht und der Austausch
dieser Rohre macht circa die Halfte der Gesamtproduktionskosten aus (Praveen et al.
2016). Diese in den Beispielen aufgezeigten erhdhten technischen Ausfallrisiken
verbunden mit den dadurch steigenden Kosten, ist Anlass den erosiven Verschleif}
intensiver zu erforschen. Ziel ist es durch den Einsatz von geeigneten Beschichtungen
und Werkstoffen verschleilresistentere Systeme zu entwickeln. Hierfir werden zum
Beispiel Stellite, PVD-Beschichtungen oder thermische Spray-Beschichtungen
vorgeschlagen (Yang et al. 2016; Nsoesie et al. 2014; Maurer und Schulz 2014; Wang et
al. 2014).

Jedoch wird erosiver Verschleil3 auch fur ingenieurstechnische Anwendungen genutzt
beispielsweise fir das Sandstrahlen, abrasives Entgraten und Wasserschneiden (Liu et
al. 2015; Finnie 1995).
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In der vorliegenden Literatur werden folgende drei Methoden unterschieden mit denen der

erosive Verschleil wissenschaftlich untersucht wird (Parsi et al. 2014):

1. Empirisch
2. Mechanistisch und

3. durch Stromungssimulation

Da die Wirkzusammenhange beim erosiven Verschleiy sehr komplex sind, wird fur die

Vorhersage der Verschleilrate meist eine Kombination aller drei Methoden verwendet.

Aulerdem hangt die Schadigung der Oberflache, die durch erosiven Verschleil® mittels
einfallender Partikel verursacht wird, von verschiedenen Parametern ab, die in die

folgenden Kategorien aufgeteilt werden kénnen:

e Oberflachenbeschaffenheit
o Partikelbeschaffenheit
o Auftreffbedingungen der Partikel (Einfallswinkel, Geschwindigkeit)

2.1.1.1 Oberflachenbeschaffenheit und Materialeigenschaften

Bei anfanglichen Betrachtungen des Erosionsverhaltens wurde davon ausgegangen, dass
eine héhere Harte der Oberflache zu weniger Erosion fiihrt (Finnie 1995). Dieses wurde
widerlegt, da Werkstoffe mit einer hohen Duktilitat plastische Verformungen erlauben und
damit weniger durch erosiven Verschlei® angegriffen werden als Werkstoffe, die hart aber
sprode sind. Von daher sollte vorzugsweise die Zahigkeit als Paramater genutzt werden
(Parsi et al. 2014; Levy, A., Hickey, G 1982).

Ein weiterer zu betrachtender Faktor ist die Rauheit der Oberflache. Denn bei geringerer
Rauheit nimmt die effektive Kontaktflache zwischen Partikel und Oberflache ab und somit

sinkt die Erosionsrate (Wang et al. 2014).
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Abbildung 2.2: Winkelabhangigkeit Erosion fur duktile und spréde Werkstoffe (vgl. (Finnie
1995)

Das Oberflachenmaterial wird nach zwei Hauptcharakteristiken unterschieden, zum einen
duktile Materialien und zum anderen sprode Materialien (Parsi et al. 2014). In Abbildung
2.2 sind die unterschiedlichen Erosionsverhalten Uber Einfallswinkeln von 0° bis 90°

aufgezeigt (Finnie 1995).

Erosionsversuche an duktilen Materialien haben gezeigt, dass der Verlauf des
Gewichtsverlustes uUber den Einfallswinkel fur verschiedene duktile Materialien gleich ist,
auch wenn sie stark variierende thermische und physikalische Eigenschaften haben. Die
plastische Deformation ist damit die Eigenschaft, die in diesem Fall die H6he der Erosion
bestimmt (Finnie 1995).

Laut Finnies Mikro-Geometrie Models kommt es bei duktilen Materialien und geringen
Einfallswinkeln der Partikel zu Mikroschneiden an der Oberflache. Hierbei entstehen
Krater, die durch das weitere Auftreffen von Partikeln dann noch vergréRRert werden. An
deren Randern und am Ende der VerschleiRmarken kommt es zu einem Aufwurf, der bei
weiterem Partikelaufprall leicht entfernt werden kann (Parsi et al. 2014; Finnie 1995). Das
Modell unterschatzt die Erosion bei hdéheren Einfallswinkeln stark. Bei Winkeln um 90°
verhalt sich die Oberflache durch Kaltverfestigung, low-cycle Ermidung und Extrusion,
wie eine sprode Oberflache, auf der sich Plattchen bilden, die durch folgendes Schneiden
herausgetrennt werden. Trotz dieser Merkmale von sproden Verhalten bleibt laut Finnie

plastische Deformation der dominante Mechanismus, da die Partikel bedingt durch
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Rauheit in verschiedensten Winkeln auftreffen. Bei harteren Stahlen kann dieses

Verhalten auch schon bei kleineren Winkeln unter 90° beobachtet werden (Finnie 1995).

In dem Mikro-Geometrie Model sollte sich die Erosion durch das dauerhafte Auftreffen der
Partikel verringern, da sich der Werkstoff kaltverfestigt. Diese Annahme wurde jedoch
durch Experimente widerlegt, die das Gegenteil zeigten, dass sich die Erosionsrate sogar
erhoht. Eine Erklarung hierflr findet sich im makroskopischen Model von Belman und
Levy (Bellman, R., Levy, A 1981). Durch das Auftreffen der Partikel werden flache Krater
und plattchenartige Teile erzeugt und durch den folgenden Partikeleinfall kbnnen diese
leicht aus der Oberflache gelést werden. Bei der Bildung dieser Plattchen kommt es zu
einer adiabatischen Schererhitzung und Kaltverfestigung, wobei die weitere Bildung von
Plattchen unterstutzt wird und diese sich wieder leicht aus der Oberflache I6sen. Dieser
Zusammenhang erklart die erhdhte Erosionsrate trotz der Verfestigung (Parsi et al. 2014,
Finnie 1995). Eine weitere Erklarung fur die Fehlerhaftigkeit des Mikro-Models hat Finnie
in der Annahme gefunden, dass es nur translatorische Bewegungen gibt. Jedoch hat die
rotatorische Bewegung einen grofRen Einfluss auf das abgetragene Volumen. Werden nur
translatorische Anteile angenommen, dann ist der Abtrag proportional zum Quadrat der
Einfallsgeschwindigkeit unter Einbezug der Rotation steigt die Potenz auf 2,3-2,4. Dies
entsteht durch den zusatzlichen Abtragsterm der rotatorische Bewegung, bei dem der
Materialabtrag proportional zu der Geschwindigkeit mit Drei potenziert ist, jedoch dringen
die Partikel bei einer Geschwindigkeitserhéhung tiefer in die Oberflache ein und die
Rotation nimmt ab, von daher werden die Abtragsterme von der translatorischen und
rotatorischen Bewegung mit einem Exponenten von knapp uUber zwei kombiniert. Bei
Winkeln, die hoher als die der maximalen Erosion sind, kommt der Partikel wahrend des
Schneidens zum Stehen und es kommt zum Aufwurf um oder vor dem Partikel. Diese
Bereiche sind wieder leichter zu entfernen und deswegen kommt die Erosion nicht zum
Stillstand (Finnie 1995). Da das Verhalten fir duktile Materialien noch nicht vollstandig
verstanden ist, lassen sich in der Literatur viele weitere Modellansatze finden (Parsi et al.
2014).

Entgegen des duktilen Erosionsverhaltens sind die Mechanismen des spréden

Erosionsverhaltens besser verstanden.

Wenn ein Partikel auf eine sprode Oberflache trifft, entstehen laterale und radiale Risse,
die durch weitere Einschlage wachsen bis die Oberflache von den Rissen in kleine
Bereiche eingeteilt wird. Diese Bereiche werden durch weiteren Partikeleinschlag aus der

Oberflache herausgeldst (Parsi et al. 2014).

In den Versuchen von Wang et al. wurde eine aufgesprihte thermische Grenzschicht mit

einer nochmal aufgeschmolzenen Schicht verglichen. Die nur aufgespriihte Schicht zeigte

10
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einen erheblich grofReren Masseverlust bei allen Winkeln. Aber nicht nur der hdhere
Masseverlust, sondern der Verlauf des Verlustes tUber dem Winkel bestatigt ein sprodes
Werkstoffverhalten. Mit zunehmendem Winkel nimmt die Erosion zu und weist die
typische VerschleiRmorphologie auf, bei dem Abplatzen und Briche dominant sind. In
diesem speziellen Fall findet die Schadigung hauptsachlich an den Schmelzgrenzen
(,splat bounderies®) statt an denen eine geringere Bindungskraft herrscht. Wahrend des
Auftreffens der Partikel bilden sich zentrale und radiale Risse. Bei weiterem Einfall breiten
sich laterale Risse bis zur Oberflache aus und Teile der Beschichtung splittern ab. Diesem
sproden Verhalten kann durch Aufschmelzen der Schicht entgegengewirkt werden (Wang
et al. 2014).

Bei sehr harten Stahlen wird haufig ein sprodes Werkstoffverhalten beobachtet (Finnie
1995).

2.1.1.2 Partikelabhéangigkeit

Die Schadigung ist auch von der Form der Partikel abhangig. So kénnen kantige Partikel
mit einer im Vergleich zu spharischen Partikeln vierfach héheren Erosionsrate deutlich
héhere Schadigungen an der Oberflache verursachen. Laut Parsi et al. ist die maximale
Erosion eine Funktion der Partikelform und —winkligkeit (Parsi et al. 2014). Jedoch nicht
nur die Form der Partikel spielt eine Rolle, sondern auch deren GroRRe. Bei Partikeln bis
100 ym Durchmesser kann bei steigender Grof3e durch hdhere kinetische Energie eine
Zunahme der Erosionsrate beobachtet werden. Ab 100 um PartikelgroRe bleibt die
Erosionsrate auch dann unverandert, wenn die Partikelgrofie weiter erhoht wird. In der
Arbeit von Finnie wird hervorgehoben, dass 10 ym Partikel eine 75 % kleinere
Erosionsrate haben als Partikel mit 100 um Gréle (Parsi et al. 2014; Finnie 1995).

Des Weiteren ist die Harte der genutzten Partikel malRgeblich fir den Abtrag des
Materials. Weiche Partikel fUhren zu einer geringeren Erosion als harte Partikel. Es wird
aber auch gezeigt, dass nicht nur die Harte, sondern auch die Dichte einen Einfluss auf
die Erosion hat, dieses wird im Folgenden beispielhaft verdeutlicht. Obwohl SiC eine
viermal hoéhere Harte als SiO, besitzt, ist SiO, bei einer Stahlprobe genauso erosiv wie
SiC. Das zeigt, die entscheidende Eigenschaft fur das Erosionsverhalten ist in diesem Fall
die Dichte der erodierenden Partikel. SiC, Al,O; und SiO, haben alle ungefahr die gleiche
Dichte und damit die gleichen Erosionsraten. Das bedeutet, wenn Partikel die gleiche
GroRe und Form haben, fuhrt eine héhere Dichte zu einer gesteigerten Erosionsrate
(Finnie 1995).
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2 Theoretischer Hintergrund

Obwohl kein direkter Zusammenhang zwischen Harte der Partikel und der Erosionsrate
hergestellt werden kann, wird haufig folgende Faustformel mit dem Verhaltnis der

Partikelharte H, und der Substratharte H; zur Berechnung der Erosionsrate genutzt:

Erosionsrate o He (2.1)
H

p

Wobei n eine empirisch ermittelte Konstante ist.

2.1.1.3 Winkelabhangigkeit

Laut Czichos kann der Strahlverschleif? in drei Winkelbereiche aufgeteilt werden.

e Gleitstrahlverschleif 0°
e Prallstrahlverschleild 90°

e Schragstrahlverschleifld 0-90°

Bei dem erstgenannten Gleitstrahlverschleil ist der Verschleilmechanismus Abrasion mit
seinen Teilprozessen Mikrofligen, -spanen und —brechen dominant. Hingegen wird der
Prallstrahlverschleil3 durch das wiederholte Auftreffen der Teilchen bestimmt, was zur
Oberflachenzerruttung fuhrt. Bei Winkeln zwischen 0 und 90° tritt Schragstrahlverschleil
auf, der in die Einzelkomponenten des Gleit- und Prallstrahlverschleil3es zerlegt werden

kann und so deren jeweiligen Anteile berechnet werden kdnnen (Czichos 2015).

In den folgenden Abschnitten werden einige experimentelle Arbeiten vorgestellt, die den

Einfluss des Winkels auf die Erosion untersucht haben.

Bei der Untersuchung einer NiCrSiB/WC-Co Beschichtung wurden die lateralen
Abmessungen der VerschleiBmarke mit steigendem Winkel kleiner. Mit Erhéhung des
Winkels von 30° auf 90° wurde die Erosionsrate nahezu halbiert. Dieser Zusammenhang
kann bei duktilen Materialien auf die effizientere Umformung der Oberflache und die

entstehenden Plattchen durch Oberflachenzerrittung zurickgefuhrt werden.

Die Verschleilmarke bei 30° Einfallswinkel hat eine elliptische Form durch eine héhere
Divergenz des Strahls. Bei 60° und 90° Auftreffwinkel ist die Verschleilimarke anndhernd
rund und kann in drei Bereiche aufgeteilt werden. In der Mitte tritt die hauptsachliche
Erosion auf, weiter aul’en wird sie schwacher und in der dritten Zone ist der erosive
Verschleild vernachlassigbar klein. Sowohl bei 30° als auch bei 90° zeigt das REM
plastische Scherverformung bedingt durch das Gleiten der erodierenden Partikel.
Daneben sind Mikroschneiden und -pfligen die dominanten VerschleiRmechanismen
durch die zusatzliche Gleitbewegung der Partikel, die durch die Bildung von ,Lippen® und
Rillen in schwachgebundenen Regionen und bei weiterem Partikeleinfall Ausgangspunkte

fur den Ausfall der Schicht bieten. Auf Grund der hdéheren Scherkraft bei geringeren
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2.1 Theoretischer Hintergrund Erosion

Einfallswinkeln ist der Anteil der Rillen und Pfligemarken ist bei 30° wesentlich héher als
bei 60°. In Bereichen in denen der Carbidanteil hoch ist, ist sogar sprdodes
Werkstoffverhalten mit Fragmentierung und Rausbrechen dieser Phasen zu beobachten.
Fallen die Partikel mit einem Winkel von 90° ein, werden Eindriicke und Krater durch den
Aufprall der Partikel erzeugt. Durch Spannungslokalisation kommt es zu extrudierten
.Lippen® in der schwachgebundenen Matrix, wodurch auf duktiles Materialverhalten
geschlossen werden kann. Bei héheren Winkeln sind Ermidung und Extrusionsprozesse
die dominanten Verschleilmechanismen, die zu geringeren Erosionsraten flihren, als
Mikroschneiden und — pfligen, die bei kleineren Winkeln auftreten. Bei 90° kann auch
immer noch ein schneidender Verschleild beobachtet werden, der dadurch hervorgerufen
wird, dass nicht alle Partikel in einem 90° Winkel auf die Oberflache prallen. Des Weiteren
verfugen die meisten duktilen Materialien Uber eine hdhere Druckfestigkeit als
Zugfestigkeit, wodurch sie resistenter gegen eine Erosion bei 90° sind (Praveen et al.
2016; Liu et al. 2015; Laguna-Camacho et al. 2013; Finnie 1995).

In der Arbeit von Liu et al. werden die oben beschriebenen Zusammenhange in die zwei
Hauptmechanismen Schneiden und der wiederholten Deformation unterteilt, die zu einer
Gesamterosion fuhren. Wie vorhergehend beschrieben, ist bei geringen Winkeln das
Schneiden und bei hdheren Winkeln die wiederholte Deformation dominant (siehe

Abbildung 2.3) (Liu et al. 2015).

x 10+
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Abbildung 2.3: Einfluss des Einfallswinkels auf die Verschleianteile (vgl. Liu)

Fir den Widerstand gegen Erosion sind insbesondere die Werkstoffeigenschaften Harte

und Duktilitdt von groRer Bedeutung. So bildet die Harte den Widerstand gegen das
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2 Theoretischer Hintergrund

Schneiden und die elastische Deformation und die Duktilitdt verhindert Briche des
Oberflachenmaterials durch plastische Deformation. Bei einem Einfallswinkel von 90°
kénnen duktile Materialien die Erosion bis um ein Finffaches vermindern (Maurer und
Schulz 2014; Nsoesie et al. 2014; Liu et al. 2015).

Neben der Verschleifrate wird, wie durch Avcu beschrieben, auch die Rauheit durch den
Einfallswinkel verandert. Dieses wird im Folgenden anhand einer TizAl,V Legierung mit
verschiedenen Auftreffwinkeln der Partikel dargestellt. So erhéht sich die Rauheit mit
steigendem Winkel bis 75° und danach fallt sie wieder ab. Dieser Zusammenhang ist
darauf zurickzufiihren, dass bei 45° das Abplatzen von Plattchen dominant ist. Der
lokalisierte Fluss der abrasiven Partikel fihrt bei 90° zu plastischer Deformation.
Zusammenfassend lasst sich sagen, dass sich bei 45° der Erosionskrater Uber das
gesamte Bild erstreckt und zu einer raueren Oberflache fuhrt. In dem Fall von einem 90°
Auftreffwinkel ist der Krater flachenmalig signifikant kleiner aber dafir wesentlich tiefer.
Hingegen beschreiben Laguna-Camacho et al. das Verhalten, dass sich die Rauheit mit
steigendem Einfallswinkel des Partikelstrahls bis zu einem Winkel von 90° stetig erhoht
(Avcu et al. 2014; Laguna-Camacho et al. 2013).

2.1.1.4 Geschwindigkeit

In der Arbeit von Hu wurde der Einfluss des Einfallwinkels und der Geschwindigkeit der
einfallenden Partikel auf eine im Flugzeugbau verwendeten TisAl,V Legierung untersucht.
Zunachst ist die Erosionsrate zwischen 30° und 45° am hochsten, dies lasst auf ein semi-
duktiles Verhalten der Legierung schlieRen. Erwartungsgemal® nimmt dann die
Erosionsrate mit steigender Einfallsgeschwindigkeit zu, aber nicht nur die Rate der
Erosion andert sich, sondern auch die Oberflachenrauheit. Diese andert sich sowonhl
durch die Geschwindigkeit als auch durch den Einfallswinkel und mit steigender
Auftreffgeschwindigkeit steigt die Oberflachenrauheit an. Auf Grund der erhdhten
Geschwindigkeit bilden sich mehr Plattchen, die dann abplatzen und zu einer erhdhten
Oberflachenrauheit fihren (Hu und Zheng 2017).

2.1.1.5Theorie Experimenteller Aufbau

In ASTM (G76-02) ist der Aufbau eines Messtandes zur quantitativen Messung der
Erosion beschrieben. Fur die Versuchsdurchfiihrung in der vorhandenen Literatur wurden
teilweise kommerziell erhaltliche Messstande, wie beispielsweise TR471 900; Ducom
Inst., India, genutzt. Wie auch selbsterbaute Teststande, die aus Sandstrahlanlagen mit

einem kippbaren Tisch fur die Probe gebaut wurden.
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2.1 Theoretischer Hintergrund Erosion

Die Erosionsteststande erlauben die Anderung der folgenden Parameter:

o Partikelkollektiv
o Haufig: Aluminiumoxid, Sand, Glaskugeln, Granat, SiC
e Geschwindigkeit der eintreffenden Partikel
o 20m/s—-100 m/s
o Auftreffwinkel
o 0°-090°
e Dauer des Versuchs

e Abstand von der Probe zur Dise

In dem vorangegangenen Kapitel werden mogliche Wechselwirkungen mit einem
gesamten Partikelkollektiv beschrieben. Wie schon in der Motivation dieser Arbeit
ausgefuhrt, wurden auf der Oberflache verschiedene Phanomene beobachtet, die auf die
Wechselwirkung mit Einzelpartikeln zurlckzufiihren sind. Auf den Ursprung dieser

Wechselwirkungen wird im Folgenden naher eingegangen.

Je nach Kontaktsituation kann zunachst eine Haftung der Partikel auf der Oberflache
beobachtet werden. Hierzu wird in dieser Arbeit untersucht, wie sich zum einen die
Rauheit der Probenoberflache und zum anderen die Anderung des Partikels durch seinen
Verschleily auf die Haftung zwischen einer Probenoberflache und einem definierten
Partikel auswirken. Dabei wird in diesem Kapitel in Abschnitt 2.2 der Schwerpunkt auf die

Darlegung des hierfir benétigten Grundlagenwissens gelegt.

Im Weiteren wird der Verschleilmechanismus Abrasion eingehender beleuchtet. Zum
einem dient dieses dazu einen selbstgebauten Indenter einzufliihren, mit dem Messungen
des VerschleiRes zwischen einem beliebigen Partikel und einer Oberflache durchgefuhrt
werden kdénnen und zum anderen soll herausgearbeitet werden, inwieweit der
Reibungskoeffizient durch die Anderung der Oberfliche durch Einfall des
Partikelkollektivs beeinflusst wird. Im darauffolgenden Kapitel wird die Ermidung einer
Oberflache durch das zyklische Belasten mit einem Partikel behandelt, das den
Verschleillmechanismus der Oberflachenzerrittung simuliert. Dieses Verfahren kann
nicht nur zur Simulation der Oberflachenzerrittung durch den Einfall von Partikeln genutzt
werden, sondern es bietet auch eine Mdglichkeit das Ermuiden einer Probe auf kleiner
Skala, angelehnt an Indentierungsversuchen bei der Ermidungsforschung, zu
untersuchen. Daruber hinaus werden in der theoretischen Aufarbeitung dieses Teils der
Arbeit auch grundlegende Fragestellungen und Versuche der Ermidungsforschung
behandelt.
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2 Theoretischer Hintergrund

2.2 Theoretischer Hintergrund Adhasion

In diesem Kapitel wird die Adhasion zwischen einer Wand und einem Partikel unter
Bertcksichtigung des Partikelverschleilles charakterisiert. Als Grundlage wird im
folgenden Abschnitt zunachst der Begriff Adhasion definiert und dann der Einfluss der

Kontaktflache auf die Adhasion beschrieben.

2.2.1 Adhasion

Der Begriff Adhasion stammt aus dem Lateinischen (adhere = haften) und beschreibt die

Starke der Haftung von zwei Flachen aneinander.

In den Ingenieurswissenschaften wird dieser Begriff haufig im Zusammenhang mit
Klebeverbindungen verwendet, hierbei wird die Bindung zwischen dem Kleber und der
Oberflache hauptsachlich durch mechanische Verklammerung der angerauten Oberflache
erreicht (Habenicht 2012).

Durch den VerschleiBmechanismus der Adhasion wird ein Materialibertrag von einem
Kontaktpartner —auf den  anderen beschrieben, der aufgrund  starker
Hauptvalenzbindungen, wie metallischen-, kovalenten- oder lonenverbindungen auftritt
(Czichos 2015).

Da in dieser Arbeit Adhasionskrafte untersucht werden, die zwischen einer Sphare und
einer flachen Oberflaiche aufgrund von kurzreichweiten zwischenmolekularen
Wechselwirkungen auftreten, werden diese Wechselwirkungen im Folgenden mit dem

Begriff der Adhasion beschrieben.

Die Adhasion wird durch Oberflachen- und Feldkrafte, die bei einem Kontakt auftreten,

bestimmt. Diese kdnnen in folgende Bereiche unterteilt werden (Tomas 2007a):

e van-der-Waals-Kréafte,
e clektrostatische Krafte,
e magnetische Krafte und

e Materialbricken.

Im Vordergrund dieser Arbeit stehen die ,van-der-Waals-Krafte“, da diese laut Tomas fur
die Beschreibung der Adhasion dominant sind. Diese Fokussierung auf die ,van-der-
Waals-Krafte ist auch deshalb zweckmaRig, da das Auftreten der Ubrigen Krafte durch
geeignete Materialpaarungen und entsprechende Umgebungsbedingungen auf die

Adhasion gering oder konstant gehalten werden kdnnen (Ramakrishna et al. 2013).
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2.2 Theoretischer Hintergrund Adhdsion

In der Literatur findet man zahlreiche Modelle, die den Kontakt zwischen zwei spharischen
Partikeln beschreiben, mit dem Ziel Modelle zu finden, mit denen die Adhasion adaquat

beschrieben werden kann.

Durch das erhdhte ,Oberflachen zu Volumen Verhaltnis* bei makroskopischen Modellen
kénnen deren Ergebnisse nicht einfach Ubertragen werden, da die bei kleinen Kontakten
relevante reale Kontaktflache und ihre Abhangigkeit von der aufgebrachten Last nicht

einbezogen wird (Ramakrishna et al. 2013).

Des Weiteren ist zu beachten, dass bei der Betrachtung von einem spharischen Partikel
und einer planaren Oberflache einer der beiden Spharenradien als unendlich festgesetzt

werden.

Dieses vorausgeschickt wird im Folgenden naher auf solche Modelle und deren
Annahmen eingegangen, die den Kontakt zwischen zwei Spharen beschreiben und auf

den Erkenntnissen von Hertz basieren.

In der Hertz’schen Elastizitatstheorie wird der Kontakt zwischen einer Sphare und einer
Oberflache unter Anwendung eines nicht-linearen Gesetzes berechnet. Dabei werden
weder Adhasionskrafte noch langreichweite Krafte einbezogen (Bhushan 2001; Popov
2015; Hertz 1881; Ueber die Berihrung fester elastischer Kérper 1882).

Abbildung 2.4: Hertz'sches Kontaktmodell
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2 Theoretischer Hintergrund

Mit der Hertz’schen Theorie kénnen folgende Grofien mit dem Wissen der Abmessungen,

Krafte und Materialkonstanten berechnet werden:

R®=DR.F (2.2)
2
p=21=v (2.3)
3 E
22
5= DF (2.4)
R

Hierbei ist R; der Kontaktradius, D eine Materialkonstante, Rs der Spharenradius, F die
aufgebrachte Kraft, v die Querkontraktionszahl, E der E-Modul und é die Eindringtiefe
(siehe Abbildung 2.4).

Da die Hertz’'sche Theorie keine Adhasionskrafte einbezieht, wird die Kontaktflache stark
unterschatzt (Hertz 1881).

In dem durch Johnson, Kendall und Roberts (JKR) durch Einbeziehung der
Adhasionskrafte modifizierte Hertz'schen Theorie sind alle Verformungen elastisch und
die Wechselwirkung findet ausschlieRlich in der Kontaktzone statt (Johnson et al. 1971;
Bhushan 2001; Popov 2015; Tykhoniuk et al. 2007). Dies ist schematische in Abbildung
2.5 dargestellt. Dartber hinaus ist zu beachten, dass eine Giltigkeit nur dann gegeben ist,
wenn einer der beiden Korper stark verformbar ist. Hieraus ergibt sich, dass dieser Kérper
eine hohe Oberflachenenergie besitzt und die kurzreichweiten Adhasionskrafte in der

Kontaktzone den Kontakt dominieren (Ramakrishna et al. 2013; Johnson et al. 1971).

Abbildung 2.5: Kontaktmodell nach Johnson, Kendall und Roberts
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2.2 Theoretischer Hintergrund Adhasion

In Formeln ausgedruickt ist die Abzugskraft Fo mit der Oberflachenenergie y;,:

3
F =_§”Rs7/12 (2.5)

Der Kontaktradius ergibt sich, ahnlich wie bei Hertz, zusatzlich wird noch die

Adhasionskraft mit einbezogen.

R®=DR, {F +2F, (1 £ 1+ FEU (2.6)

Entgegen des Modells von Johnson, Kendall und Roberts gilt das Modell von Derjaguin,
Muller und Toporov (DMT) fir steife und schwer verformbare Materialien, bei denen die
Adhasion durch langreichweite anziehende Krafte bestimmt wird. Das Modell von DMT
nutzt auch die Erkenntnisse von Hertz, bezieht jedoch nicht nur die Wechselwirkung an
der Kontaktflache mit ein, sondern auch die molekulare Anziehung in der ringférmigen
,Nicht-Kontaktzone“ (Derjaguin et al. 1975; Bhushan 2001). Dies fuhrt zu groReren
effektiven Kontaktradien und Adhasionskraften (Tykhoniuk et al. 2007). Des Weiteren wird
in diesem Modell die Verformung der Kontaktfliche als Folge der aufgebrachten
Normalkraft in das Modell integriert. Der Kontaktradius wird mit folgender Formel

berechnet (Derjaguin et al. 1975):
R? =FDR, +27y,,R:D (2.7)

Die Eindringtiefe wird mit der Gleichung (2.4) von Hertz berechnet.

Sowohl JKR als auch DMT spiegeln Extremfalle der Materialpaarung wider, deswegen hat
Maugis ein Modell entwickelt, das anhand eines Parameters entscheidet, welches der
beiden Modelle geeigneter ist und zwischen ihnen interpoliert (Bhushan 2001; Maugis und
Pollock 1984; Johnson und Greenwood 2008; Maugis 1995).

Keines der hier diskutierten oder vorgestellten Modelle bertcksichtigt eine Last- und
Zeitabhangigkeit der Adhasionskraft, mit der Folge, dass die Modelle nur dann gelten,
wenn keine plastische Verformung stattfindet (Tykhoniuk et al. 2007). Da in beiden Fallen
die Adhasion linear mit dem reduzierten Radius ansteigt, wird die Adhasionskraft haufig in
Abhangigkeit von dem Radius angegeben (Tykhoniuk et al. 2007; Derjaguin et al. 1975;
Johnson et al. 1971; Stegemann et al. 2007; Zou et al. 2006).

Die Adhasion nimmt jedoch durch eine vergroRerte Kontaktflache zu und ist somit sowohl
von der Kontaktzeit als auch von der aufgebrachten Normalkraft abhangig (Tykhoniuk et
al. 2007). Insbesondere die inelastische Kontaktabflachung fihrt laut Tomas zu einer
signifikanten Erhéhung der Adhasionskraft in Abhangigkeit von der aufgebrachten
Normalkraft (Tomas 2007a). Die Erhéhung der Adhasion und die Verformung der

Oberflache stehen in direkter Wechselwirkung miteinander, weil zum einen die
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2 Theoretischer Hintergrund

Verformung von den wirkenden Kraften und zum anderem die wirkenden Krafte von der

Geometrie der Korper abhangig ist.

Um diese Abhangigkeit zu quantifizieren hat Tomas ein Modell entwickelt, das auf den
Grundlagen der bereits vorgestellten Modelle basiert und zusatzlich die Aspekte des
FlieRens, der Normalkraft und der daraus resultierenden Verformung einbezieht. Die
Partikel im Kontakt werden mit einer statischen Normalkraft Fy belastet. Sobald die
Partikel getrennt werden, tritt eine Adhasionskraft auf, die durch die van-der-Waals-Krafte
hervorgerufen wird und die dann zu einer Kontaktabflachung fihren kann. Bei sehr
kleinen Kraften kann die elastische Kontaktabflachung mit der Hertz’schen Kontakttheorie
beschrieben werden. Steigt die Normalkraft, beginnt das FlieRen an dem Punkt Y und ein
linearer plastischer Verformungsbereich bildet sich heraus und anhand der Steigung des
Bereiches kann die elastisch-plastische Kontaktsteife bestimmt werden. Bei hohen
Steigungen ist eher ein steifes Verhalten und bei kleinen Steigungen eher ein weiches
Verhalten zu erwarten. An dem Punkt U wird die maximale Normalkraft erreicht.
Aulerdem befindet sich oberhalb der FlieRgrenze in dem elastischen Kontaktbereich ein

ringférmiges plastisch verformtes Kontaktzentrum (vgl. Abbildung 2.6).
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Abbildung 2.6: Charakteristisches Diagramm von Normalkraft gegeniiber Verschiebung
mit Kontaktabflachung (vgl. Tomas 2007a)
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2.2 Theoretischer Hintergrund Adhdsion

In diesem Modell wird auch eine mdgliche Entlastung betrachtet, hierbei gibt es eine
Erholung entlang der Hertzkurve bis an dem neutralen Punkt die Nullkraft erreicht wird,
um weiter zu entlasten muss eine Zugkraft aufgebracht werden. Der Kontakt bricht ab,
wenn die maximale Zugkraft im Punkt A erreicht ist. Aulerdem geht das Modell auf ein
wiederholtes Be- und Entlasten ein, wobei die Flache zwischen der Be- und
Entlastungskurve die Energiedissipation widerspiegelt (Tykhoniuk et al. 2007; Tomas
2007a, 2007b; Luding 2004, 2008).

Da dieses Modell sehr komplex und aus diesem Grund fir den Aufbau einer Simulation
nicht geeignet ist, hat Luding et al. ein vereinfachtes Modell entwickelt, das den Hertz
Bereich am Anfang vollig vernachlassigt und direkt ein lineares Verhalten nutzt. Des
Weiteren gibt es bei der Be- und Entlastung keine Hysterese, sondern ein lineares
Verhalten (Luding 2004, 2008).

In jedem der hier vorgestellten Modelle wird plastisches Verhalten entweder vollkommen
auller Acht gelassen oder nur durch die Normalkraft verursacht. In der Realitat jedoch
bewegen sich Spharen auch lateral U(ber eine Oberflaiche, so dass hierbei
Wechselwirkungen zu beobachten sind. Auf dieses wird im Weiteren naher eingegangen
um zu verdeutlichen, welchen Effekt das auf den Kontakt zwischen einer Oberflache und

einer Sphare hat.

2.2.2 Weitere Einfliisse auf die Adhasion

Neben den oben aufgefuhrten Einflissen der Normalkraft und der Belastungsdauer auf
die Adhasion haben auch die GroRe der verwendeten AFM-Spitze, die Luftfeuchtigkeit

und die Rauheit der Oberflache starken Einfluss auf die Adhasion.

Die Adhasion ist bei einer ideal glatten Spitze linear abhangig von dem Radius R der
Spitze. Dieser lineare Zusammenhang gilt jedoch nicht, wenn die Oberflache oder die
Spitze eine Rauheit aufweisen (Stegemann et al. 2007; Yoon et al. 2003; Bhushan und
Sundararajan 1998; Liu et al. 2007).

Die Adhasion wird stark durch die Rauheit beeinflusst, da Rauheit eine Anderung der
realen Kontaktflache darstellt. Dies flhrt dazu, dass die berechnete van-der-\Waals-Kraft
immer grofRRer, als die gemessene Adhasionskraft ist, weil durch die Rauheit die
Kontaktflache der Spitze und der Oberflache reduziert wird (Kappl und Butt 2002;
Stegemann et al. 2007).

Bei einer nanoskaligen Rauheit wird der Abstand zwischen der Bulk-Oberflache und der

Spitze durch Rauheitsberge erhéht wodurch die van-der-Waals-Kraft zusatzlich sinkt. Im
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Allgemeinen gilt, bei steigender Rauheit sinkt die reale Kontaktflache und somit wird die
Adhasion reduziert (Burton und Bhushan 2005). Laut Gao ist die Adhasion an der
Grenzflache eine Funktion der Anzahl der molekularen Wechselwirkungen, die aus der
realen Kontaktflache abgeschatzt werden kann. Die reale Kontaktflache ist proportional zu
der Anzahl von Wechselwirkungsatomen (Ramakrishna et al. 2013; Gao et al. 2004).
Diese Aussage wird von Hotoon et al. gestutzt, die bei einer Untersuchung von kohasiven
Pulvern herausfanden, dass die kurzreichweiten Van-der-Waals-Krafte bei einer erhohten

Kontaktflache starker wirken kénnen (Hooton et al. 2003).

Im Folgenden werden Modelle vorgestellt, die den Einfluss der Rauheit auf die
Adhasionskraft beschreiben, da die Modelle von JKR und DMT dieses nicht mit
einbeziehen. Laut Kumar hat jede real genutzte Oberflache eine finite Rauheit, durch
diese kommt es zu einer uneinheitlichen Spannungsverteilung Uber der Oberflache
(Kumar et al. 2013).

lida et al. hat ein Modell entwickelt, dass die Wechselwirkung zwischen einem Partikel
und einem Rauheitsberg beschreibt. Allerdings wird bei diesem Modell die
Wechselwirkung zwischen dem Partikel und der darunterliegenden Oberflache vollstandig
auler Acht gelassen und damit insbesondere bei geringen Rauheitswerten die Adhasion
unterschatzt (lida et al. 1993; Rabinovich et al. 2000).

Hingegen wird in dem sogenannten Rumpf Modell bei der Beschreibung der
Wechselwirkung zwischen einer Oberflachenunebenheit und einem spharischen Partikel
der Einfluss der anziehenden Kraft der umliegenden Oberflache mit einbezogen. Bei
diesem Rumpf Modell wird der Rauheitsberg auch als Sphare beschrieben, wobei diese

wesentlich kleiner als der spharische Partikel sein muss (siehe Abbildung 2.7).
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Abbildung 2.7: Schematische Darstellung des Rumpf-Modells (vgl. (Rabinovich et al.
2000)

Die gesamte van-der-Waals-Wechselwirkung wird durch zwei Terme beschrieben, wobei
der erste Term die Wechselwirkung zwischen dem Partikel und der
Oberflachenunebenheit im Kontakt beschreibt. Der zweite Term beschreibt die ,nicht-
Kontakt® Wechselwirkung zwischen dem Partikel und der flachen Oberflache. Zur

mathematischen Beschreibung der Adhasionskraft F.4 wird das DMT-Modell genutzt:

=l | R Ru (2.8)
6Hy | r+Ry T
+7
HO

wobei Ay die Hamaker-Konstante, Hq der geringste Abstand zwischen den Flachen und
R.q der Radius des haftenden Partikels ist. Die fehlerhafte Annahme des Rumpf-Modells,
dass die spharischen Rauheitsberge ihren Mittelpunkt immer an der Oberflache haben,
fuhrt zu Fehlern bei der Beschreibung der Rauheit insbesondere bei der Beschreibung
von einem Platte/Platte Kontakt. Dieses ist sowohl bei einer sehr kleinen als auch bei
einer sehr groRen Rauheit der Fall (Rabinovich et al. 2000). Ein weiterer Nachteil dieses
Modells ist, dass die Beschreibung der Rauheit nicht addquat Uber den Radius des

Rauheitsberges beschrieben werden kann (Kumar et al. 2013).
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In der Arbeit von Rabinovich wurde das Modell von Rumpf durch Nutzung einer
Korrelation zwischen dem root-mean-squared Rauheitswert (RMS) und des Radius des
Rauheitsberges modifiziert mit dem Vorteil, dass zunachst der Radius eines einzelnen

Rauheitsberges nicht bestimmt werden muss.

Foo = al R;"’ L + ! - (2.9)
6Hy |4, Ra ;. L48RMS
148RMS |1+
0

Auch bei diesem Modell liegt der Mittelpunkt des Rauheitsberges auf der Oberflache.
Insbesondere fiur den Grenzfall von RMS = 0, bei dem der Radius des Rauheitsberges
unendlich betragen wirde, ist dies unmaglich. Da der Mittelpunkt des Rauheitsberges
unter der Oberflache liegen muss, haben Rabinovich etal. das Modell mit dieser

Anforderung erneut weiterentwickelt.
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Abbildung 2.8: Modifiziertes Modell nach Rabinovich et al. (vgl. (Rabinovich et al. 2000)

In diesem modifizierten Modell (siehe Abbildung 2.8) wird als neuer Parameter die Breite
des Rauheitsberges, als Abstand von Rauheitsberge zu Rauheitsberg A einbezogen.
Aulerdem wird davon ausgegangen, dass die Oberflache eine dichte Packung von

Bergen und Talern ist und zusatzlich wird die Konstante k, =1,817 eingefuhrt, die das

Verhaltnis von y,.., zu RMS darstellt (Rabinovich et al. 2000; Kumar et al. 2013).
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AR, 1 . 1
© BH |4, S2RKRMS ,, kRMS Y
A H,

(2.10)

Der Einfluss der Luftfeuchtigkeit auf die Adhasion kann bei Werten von weniger als ca.
60 % Luftfeuchtigkeit vernachlassigt werden. Dieses bestétigte sich in mehreren Arbeiten,
bei denen die Adhasion bei verschiedener Luftfeuchtigkeit gemessen wurde. In der Arbeit
von Butt et al. steigt die Adhasion bis zu einer Luftfeuchtigkeit von 70 % nur sehr
langsam. Bei der Anderung von 70 % auf 80 % springt sie jedoch von 50 mN/m auf
500 mN/m aufgrund von kapillarer Kondensation (Kappl und Butt 2002; Jones et al. 2002).
Diese Annahme wird in der Arbeit von Mo et al. gestutzt, hier ist die Adhasion bei einer

relativen Luftfeuchte von 65 % so hoch, dass sie nicht mehr messbar ist (Mo et al. 2009).

2.2.3 Reibung und Verschleif

Da der durch Reibung verursachte Verschlei® in der Praxis immer wieder zu
katastrophalen Ausfallen fuhrt, wird in diesem Kapitel dieser durch Reibung entstehende
Verschleild der Spharen naher untersucht, mit dem Ziel den Einfluss des Verschleil’es auf

die Adhasion zu bestimmen.

Laut Ramakrishna et al. hangen die Reibungseigenschaften stark von der Messskala ab
(Ramakrishna et al. 2013; Mo et al. 2009). Die Reibung findet auf den drei GréRenskalen
Makro-, Mikro und Nanoreibung statt (Broitman 2014; Zou et al. 2006; R.W. Carpick, J. R.
VanLangedon, E. H. Wilson, and K. Sridharan 2001).

Da gleichzeitig Reibung, Verschleils und Verformungsmechanismen auf verschiedenen
Skalen und in verschiedenen Arten auftreten, ist es sehr komplex den realen Reibkontakt
abzubilden (Holmberg und Matthews 2014).

Sinkt die GroRenskala, werden die Ausfalle drastischer, da das Oberflache- zu-
Volumenverhaltnis steigt und folglich die Oberflachenkrafte wie Reibung und Adhasion die
mechanischen Eigenschaften des Systems dominieren (Stegemann et al. 2007; Zou et al.
2006).

Auf der makroskopischen Skala wird die Reibungskraft Fy mit dem Ammont‘schen Gesetz
mit dem Reibungskoeffizienten 1 und der Normalkraft N beschrieben (Broitman 2014).

F, = uN (2.11)
Die Reibung fuhrt zu plastischer und elastischer Verformung und kann sogar zum Bruch

der Kontaktflachen fihren. Der Verschlei® W,, also der Masseverlust, wird auf dieser
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Skala durch Archard’s Gesetz mit dem reduziertem E-Modul K, der Gleitstrecke s, der
aufgebrachten Last P und dem FlieRdruck p,, des weicheren Materials beschrieben
(Broitman 2014; Archard und Hirst 1956; Liu et al. 2010):

mﬁﬁegi (2.12)

wobei sowohl der Verschleil3, als auch die Reibung, unabhangig von der Kontaktflache

berechnet werden.

In der Mikrotribologie wird ein trockener Kontakt zwischen zwei Oberflachen betrachtet.
Da die meisten Oberflachen auf der Mikroskala eine Rauheit aufweisen ist die reale
Kontaktflache kleiner und dadurch ftritt nur eine Wechselwirkung zwischen den
Rauheitsspitzen auf. Auf Grund dieser Erkenntnis haben Bowden und Tabor ein Modell
entwickelt, bei dem die Reibung durch das Ineinandergreifen von Rauheitsspitzen

hervorgerufen wird und damit die Reibkraft proportional zur realen Kontaktflache ZAaSp

ist, die sich aus der Summe der Kontaktflachen der einzelnen Oberflachenunebenheiten
ergibt. Mit anderen Worten, die Reibkraft ist proportional zu der Anzahl von Atomen, die
am Kontakt in einer chemischen Wechselwirkung stehen (Stegemann et al. 2007; Lantz et
al. 1997; Mo et al. 2009).

Fo=7) A (2.13)
Hierbei ist T die Scherspannung.
Damit die Rauheit als Einfluss abgezogen werden kann, wurden viele Modelle Uber
einzelne Rauheitsberge entwickelt (Mo et al. 2009). Der Kontakt entsteht an der
Verbindungsstelle von zwei Rauheitsspitzen und wird durch den Kontaktdruck und die
Adhasion definiert. Wenn eine Normalkraft auf den Kontakt der zwei Rauheitsspitzen
wirkt, wird durch elastische und/ oder plastische Deformation die Kontaktflache erhoht.
Die Beschreibung der Reibung erfolgt dann auf Basis des Hertz’schen Ansatzes, wobei
die Reibkraft zu N?® proportional ist (Broitman 2014; Lantz et al. 1997; Ueber die
Berlhrung fester elastischer Korper 1882; Fuller und Tabor 1975; Hertz 1881).

2
RN \3

F =Srn|— 2.14

fr ﬂ(Kj ( )

Neu eingefuhrt wird in Formel 2.14 die Schubspannung S.

Johnson und Greenwood haben das Modell von Fuller und Tabor erweitert, indem sie die
gesamte Kontaktflache, die Kontaktlast und die Abhangigkeit von der Adhasion mit in ihr
Modell einbezogen haben (Johnson und Greenwood 2008; Fuller und Tabor 1975;
Greenwood und Williamson 1966). Dies ist sehr bedeutsam, weil laut Hu und Martini die
Adhasion einen groRen Einfluss auf den Verschlei® von Nanokontakten hat. Dieser

Zusammenhang begrindet sich wie folgt: ist die Adhasion oder die
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Grenzflachenbindungen grofRer, kbnnen mehr Atome von der einen auf die andere
Oberflache Ubertragen werden mit der Konsequenz, dass Adhasion und Verschleily
zusammen sinken und steigen. Dies gilt nur fur eine ideal glatte Oberflache, wird jedoch
Rauheit mit einbezogen, verandert sich das VerschleiRverhalten mit der Rauheit (Hu und
Martini 2015).

Die Oberflachenrauheit beeinflusst sowohl das adhasive als auch das abrasive
Verschleillverhalten. Das adhasive Verschleilverhalten verhalt sich proportional zur
aufgebrachten Kraft und der Gleitstrecke und ist antiproportional zur Rauheit.
Demgegentber verhalt sich die Abrasion zu allen drei GréRen proportional. Aus diesen
dargestellten Zusammenhangen folgt, dass es eine optimale Rauheit gibt, bei der der
Verschleild minimal ist (Hu und Martini 2015).

Zusatzlich zu den allgemeinen Ausfihrungen zu Reibung und Verschleiy auf
unterschiedlichen Skalen, soll in dieser Arbeit insbesondere auf den durch ein AFM

erzeugten Verschleil® naher eingegangen werden.

Die Arbeit von Bhushan beschreibt Reibversuche mit dem AFM auf Siliziumoberflachen,
bei denen die Spurtiefe bei steigender Last zunimmt. Bis zu einer Last von 40 uN sind nur
die VerschleiBmarken sichtbar, bei héheren Lasten liegen Verschleifdteilchen am Rand
der Spur. Es werden sowohl schneidartige Verschleilpartikel, als auch bandartige

Verschleil3partikel dokumentiert (Bhushan und Sundararajan 1998).

In dieser Arbeit wurde sowohl der Effekt der aufgebrachten Last als auch der Effekt der
Geschwindigkeit gemessen mit dem Ergebnis, dass die Geschwindigkeit bei
Kratzversuchen mit dem AFM keinen Einfluss auf den Verschlei® hat. Neben diesen
Versuchen auf reinem Silizium wurden auch DLC-Oberflachen untersucht. Diese zeigten
eine gute Verschleil’festigkeit und versagten nur an Fehlstellen und zeigten somit ein
ungleichmafliges Verschleillverhalten (Bhushan und Sundararajan 1998). Besondere
Bedeutung fir diese Arbeit hat die Feststellung, dass es wahrend einer AFM-Messung im
Kontakt-Modus zu Verschleifld der Oberflache, der Spitze oder sogar von beidem kommen
kann (Hu und Martini 2015).

Sowohl auf der Nano- als auch auf der Mikroskala ist der Verschleild einer DLC-
Oberflache am Anfang der Belastung grofier, bis sich nach den ersten Kontakten eine

Transferschicht bildet, die wie eine Schmierung wirkt (Riedo et al. 2001).
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2.3 Theoretischer Hintergrund Abrasion

2.3.1 VerschleiBRmechanismus Abrasion

Laut Czichos ist Abrasion ein sehr bedeutender Schadensmechanismus, der zu vielen
Ausfallen fuhrt. Moore geht sogar einen Schritt weiter und sagt, dass Abrasion der meist

verbreitete Grund fiir mechanische Schaden ist.
Moore teilt den Verschleil® durch Abrasion in drei verschiedene Arten ein:

e Durch Eingriff eines abrasiven Koérpers in ein Bautell
e Durch den Beschuss von abrasiven Partikeln

e Durch abrasive Fluide

Allgemein beschreibt Moore Abrasion als das Abtragen eines Materials durch eine
einachsige Gleitbewegung von einem diskreten Abrasivpartikel auf einem anderen
Material (Moore 1974).

Abrasion tritt auf, wenn der Gegenkdrper harter und rauer als der Grundkorper ist und es
zu einer Relativbewegung zwischen den beiden Beanspruchungspartnern kommt.

Abrasion kann in vier verschiedene Detailprozesse aufgeteilt werden (Zum Gahr 1982):

1. Mikropfligen: Hierbei wird der Werkstoff stark plastisch verformt und an den
Furchungsrandern aufgeworfen.

2. Mikroermuden: Ist eine Ilokale Werkstoffermidung durch wiederholte
mikropfligende Beanspruchung, die durch mehrere Teilchen hervorgerufen wird.
Dieser Prozess kann auch der Oberflachenzerrittung zugeordnet werden.

3. Mikrospanen: Bei diesem Prozess bildet sich vor dem abrasiv wirkenden Teilchen
ein Mikrospan.

4. Mikrobrechen: Dieser tritt vor Allem bei sproden Grundkérpern auf, wenn eine

kritische Spannung Uberschritten wird, kommt es zur Rissbildung und Ausbreitung.

In diesem Kapitel werden nur das Mikropfliigen und —spanen betrachtet. Khrushchev und
Babichev vertreten sogar die Auffassung, dass nur Mikropfligen und -spanen direkt der

Abrasion zugeordnet werden kdnnen (Khrushchev, M. M and Babichev, M. A 1956).

Um den jeweiligen Anteil vom Mikrospanen und -pfligen auf den abrasiven Verschleil
ermitteln zu kénnen, wird der sogenannte f,,-Wert eingeflhrt. Wesentliche Voraussetzung
fur die Bestimmung dieses Wertes ist es, dass die Geometrie der Verschleil3furche

bekannt ist um die, in Abbildung 2.9 dargestellten Anteile aufteilen zu kénnen.
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Abbildung 2.9: Geometrie der Verschleilfurche
AnschlielRend kann mit der folgenden Formel 2.15 der f,,-Wert berechnet werden:

. _A(AA)
ab — A

v

(2.15)

Nimmt f;, den Wert 0 an, dann wirkt ausschlieBlich der Detailprozess Mikropfliigen, bei
fao= 1 ist Mikrospanen der alleinig wirkende Prozess. Wenn f,, grof3er als 1 ist, dann tritt

Mikrobrechen auf.

In welchem Verhaltnis sich die Anteile der Prozesse zusammensetzen, hangt wesentlich
von dem Neigungswinkel des abrasiven Kontaktpartners ab. Je steiler der abrasive
Kontaktpartner auf dem Grundkérper steht, also je groRer der Angriffswinkel a (siehe
Abbildung 2.10) wird, umso hoher ist der mikrospanende Anteil und der Verschleily erhdht

sich.

Abbildung 2.10: Angriffswinkel a

Laut Mulhearn und Samuels muss, damit Plattchen durch Mikrospanen entstehen kénnen,
ein kritischer Winkel dberschritten werden, dieser hangt von dem verwendeten
Grundmaterial und dem Reibkoeffizienten zwischen dem abrasiven Partikel und dem

Grundmaterial ab (Mulhearn und Samuels 1962).

Nach Aussagen von Rabinowicz steigt das abrasive Verschleillvolumen bei reinem

Mikrospanen linear mit der Normalkraft und dem Weg, den der abrasive Partikel tUber die
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Oberflache kratzt. Hierbei ist das VerschleiRvolumen abhangig von dem Neigungswinkel
des abrasiven Kontaktpartners und der Harte des Grundkoérpers. In diesem
Zusammenhang stellten Krushchov und Babivech heraus, dass die Harte des abrasiven
Partikels, auch wenn dieser wesentlich harter als der Grundwerkstoff ist, keinen Einfluss
auf die Abrasion hat (Rabinowicz 1965; Khrushchev, M. M and Babichev, M. A 1956).

Wenn das gesamte Verschleilvolumen W, sowohl aus Mikrospanen als auch aus
Mikropfligen berechnet werden soll, so ist die Geometrie der Verschleil3furche ebenfalls

mit einzubeziehen und es ergibt sich mit dem Verschleillweg s,:

W, =f, As, (2.16)

v

Die Harte des abrasiven Gegenkorpers, solange diese um ein Vielfaches héher ist als die
des Grundkorpers, zeigt keinen Einfluss auf das abrasive Verschleilvolumen,
wohingegen die Partikelform den Verschleilt stark verandert. Diese Feststellung wird
gestutzt durch die Aussage von Haworth, dass durch einen weichen kantigen Partikel
mehr VerschleiBvolumen erzeugt wird, als durch einen runden harten Partikel (J. T.
Burwell 1957-58; Moore 1974; Haworth 1949).

Moore hebt hervor, dass die Form des Partikels vor allem den Anteil von Mikrospanen
und -furchen bei der Messung beeinflusst. Mikrospanen nimmt zu, wenn die

Flachenpressung durch eine kleinere Flache des abrasiven Partikels steigt (Moore 1974).

Die Aussage von Krushchov und Babivech, die VerschleiRbestandigkeit eines reinen
Metalls ist linear abhangig von der Grundkdrperharte zeigt, dass die Harte des
Grundkorpers einen entscheidenden Einfluss auf das abrasive Verschleillvolumen hat
(Khruschov 1974; Khrushchev, M. M and Babichev, M. A 1956). Um dieses naher zu
verdeutlichen wird das Verhaltnis von der Bauteilharte zur Harte des Verschleil3korpers
gegentber dem VerschleilRvolumen aufgetragen (vgl. Abbildung 2.11). In dieser
grafischen Darstellung wird zwischen einer Hoch- und Tieflage unterschieden, wobei bei
der Hochlage das Verschleilvolumen grof} ist. Die Verschleilthochlage ist im Bereich von
r < 0,6 und die Tieflage beginnt bei r > 1,2.
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Hochlage

Tieflage
| ] I
1 2
r = Harte des Bauteils/Harte des
Verschleil3korpers

Verschleil} des Bauteils

o

Abbildung 2.11: Verschleily Hoch- und Tieflage

In dieser Arbeit wird die Abrasion zwischen Partikel und der Oberflache durch einen
Kratzversuch mit dem Nanoindenter nachgebildet. Im Verlauf des Versuches wird der
Reibungskoeffizient zur Quantifizierung der Anderungen mittels der Formel 2.11
bestimmt. Um die Einflisse auf den Reibungskoeffizienten bestimmen zu kénnen, werden
im Folgenden kurz die verschiedenen Reibungsmechanismen erlautert, wobei der

Reibungskoeffizient sich aus der Summe der Einzelmechanismen zusammensetzt.
In der Literatur werden vier Reibungsmechanismen beschrieben:

e Adhasion,
o Elastische Hysterese,
e Furchung,

¢ Plastische Deformation.

Der Energieverlust bei dem Reibmechanismus Adhasion wird dadurch hervorgerufen,
dass durch die Relativbewegung molekulare oder atomare Bindungen zwischen dem
Grund- und Gegenkorper wieder aufgebrochen werden. Laut Woska und Tabor hangt die
Starke der Adhasionskomponente der Reibung zum einen von Mikrokontaktflachen ab,
was wiederrum hauptsachlich durch das Formanderungsvermogen der Kontaktpartner
bestimmt wird (Woska und Barbehén 1982; Tabor 1981). Und zum anderen davon, wie
die Adhasionsbindung gebildet wird, hierauf wirken die Elektronenstruktur, die
Oberflachenschicht und auch die Zwischenschicht sowie das jeweilige
Umgebungsmedium ein (Czichos 2015).

Im Gegensatz zu der Adhasion wird bei den drei anderen Reibmechanismen Energie

durch mechanische Wechselwirkung umgewandelt.

Bei der plastischen Deformation ergibt sich der Energieverlust durch

Tangentialbewegungen, die durch Verformung der Rauheitshigel, der sich berihrenden
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Korper hervorgerufen werden. Der Anteil der plastischen Deformation des

Reibkoeffizienten f4 wird durch Dreschers FlieRliniendeformationsmodell beschrieben:

2+ 9
fdzirmaxF L= |= 4 tan| arcsin Q( +9) (2.17)
N T rax P 4 (1+9)
Dabei ist 1,4  die resultierende  Schubfestigkeit, 115, die  mittlere

Grenzflachenscherfestigkeit und A, der Plastizitatsanteil. Bei diesem mathematischen
Zusammenhang ist ersichtlich, dass die plastische Deformation zum einen von der realen
Kontaktflache Az abhangt und zum anderen durch den Plastizitadtsanteil 4 ,, eine Funktion

der Harte und des E-Moduls, bestimmt wird.

Im Gegensatz zur plastischen Deformation wird bei der Oberflachenfurchung
vorausgesetzt, dass die Harte des Kontaktpartners wesentlich hoher als die des
Grundkoérpers ist. Unter Zugrundelegung dieser notwendigen Voraussetzung, kann der
Anteil des Reibungskoeffizienten f; durch folgende Formel mit ¢, einem empirischen
Vorfaktor, K¢, der Bruchzahigkeit und H, der Harte:

f=c——c _ (2.18)

mathematisch beschrieben werden. Hierbei flihrt eine hohere Harte zu einem geringeren
Reibungskoeffizienten (Zum Gahr 1982).

Die elastische Hysterese wird in dem Grundlagenwerk ,Tribology for Engineers® von
Jimenez und Bermudez als die Zeit beschrieben, die ein Feststoff bendtigt, um auf eine
Veranderung von aufgebrachten Kraften zu reagieren. Zusatzlich heben sie hervor, dass
dieser Mechanismus vor Allem bei viskoelastischen Materialien, wie Polymeren, eine

grol’e Bedeutung hat (Jiménez und Bermudez 2011).

2.4 Theoretischer Hintergrund Ermiidung

Auch Oberflachenzerrittung tritt, wie in Tabelle 2.1 gezeigt, bei erosivem Verschleil® auf.
Oberflachenzerrittung beschreibt den Materialverlust durch eine periodische
Beanspruchung der Oberflache, durch die es zu einer Aufsummierung des Schadens
kommt. Diese fuhrt dann, bedingt durch wechselnde Zug- und Druckspannungen an und
unter der Oberflaiche zur Ermidung der Probe. Insbesondere tritt dieses bei
Belastungsfallen im Hertz'schen Kontakt auf, wie beispielsweise bei Zahnradpaarungen
und Walzlagern. Die Verschleilerscheinungen der Oberflachenzerrittung ahneln stark

denen der volumenbezogenen Ermidung von Massivmaterial. So sind auch
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Schwinglinien und Rastlinien vorhanden und wie in der Ermidung wird auch die
Oberflachenzerrattung durch die Spannungsamplitude und die Anzahl der Zyklen
beschrieben (Czichos 2015). Da in diesem Kapitel die Oberflachenzerrittung im
Zusammenhang mit der volumenbezogenen Ermidung betrachtet wird, wird im

Folgenden genauer auf das Thema der Ermidung eingegangen.

Mit der nachstehenden Definition wird zunachst der Begriff ,Ermidung” fir die weitere
Betrachtung verdeutlicht (Seidel 2007):

-Ermadung ist die Werkstoffschadigung, hervorgerufen durch eine zyklische
Beanspruchung. Sie ist immer mit einer lokal begrenzten plastischen

Verformung verbunden und kann zum Bruch fihren®

Wahrend eines Ermidungsprozesses wird eine Probe zyklisch belastet, hierbei werden
Versetzungen im Werkstoff hin- und her bewegt. Diese Versetzungsbewegung findet
hauptsachlich auf wenigen Gleitbandern statt und es kommt dann, bedingtdurch die
Wechselwirkung von diesen Versetzungen untereinander, zu einer dauerhaften
Schadigung im Material (Seidel 2007).

2.4.1 Entwicklung der Ermiudungsforschung

In den folgenden Abschnitten wird auf die Entwicklung der Ermidungsforschung naher
eingegangen. Hierzu hat Schitz im Jahre 1996 einen sehr wertvollen Ubersichtsartikel
verfasst, in dem Meilensteine fUr die Ermidungsforschung geordnet dargestellt wurden
(Schitz 1996).

Die Anfange der Ermudungsforschung reichen fast 200 Jahre zurick. Im Jahr 1837
veroffentlichte Albert seine Versuchsergebnisse uber die Ermidung eiserner
Kettenglieder im Bergbau, die er mit Hilfe eines von ihm erbauten Versuchsstandes
analysierte (Albert 1837).

Allerdings wurde der Begriff ErmUdung in der Literatur erstmalig durch Braithwaite im Jahr
1854 fur die Beschreibung des Versagens von Brauereiausristung, Wasserpumpen,
Kardanwellen, Zugachsen und weiteren zyklisch belasteten Bauteilen verwendet
(Braithwaite 1854).

Kurz darauf, im Jahre 1858 veroffentlichte Wohler die Versuchsergebnisse zu der
Ermidung von Zugachsen, die er durch Verwendung einer Umlaufbiegeprifmaschine
erhielt (Wohler 1858). Da diese Tests in der Zyklenzahl stark begrenzt waren, baute er
eine neue Maschine, mit der axiale Biegetests ausgefihrt werden konnten. Mit Hilfe

dieser Maschine erhielt er Versuchsergebnisse, die die Grundlage flir die bis zum
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heutigen Tag bekannten Wodhlergesetze bilden. Paraphrasiert sagt das wohl von ihm
Bekannteste aus: ein Material kann versagen, wenn ihm haufig wiederholt eine Spannung
aufgelegt wird, auch wenn diese geringer ist als die statische Festigkeit. Wohler hat in
seiner weiteren Laufbahn viel Forschungsarbeit im Bereich der Ermudung geleistet und
beispielsweise ,Faustregeln” fur die Auslegung von Eisenbahnachsen aufgestellt, die in
der heutigen Zeit weiterhin noch Anwendung finden. Laut Schitz ist die Arbeit von Wohler
sehr umfassend, weil sie die Messung von Dienstlasten, die dazugehdrigen
Dienstspannungen, die Auslegung flr eine finite Lebensdauer unter Einbeziehung von
Statistik, der Beobachtung von Rissausbreitung und eine quantitative Aussage Uber den
Kerbeffekt thematisiert (Schiutz 1996).

Die ,Wohler-Kurven® in der Form, in der sie heute aufgetragen werden, sind nur teilweise
Wadhlers Verdienst. Hatte Wohler die Messwerte bis dahin nur in Tabellenform dargestellt,
Uberfihrte Spangenberg sie erstmals in die Form der SN-Kurven, in denen
Spannungsamplitude gegenlber Lastspielzahl aufgetragen werden (Spangenberg 1875).
AnschlieBend hat Basquin die doppelt-logarithmische Form etabliert, aus der der
Spannungsexponent berechnet werden kann (Basquin 1910). Aufgrund der hohen Anzahl
und Vielfalt vorliegender Arbeiten und Erkenntnisse, kann im Weiteren nur noch auf

wesentliche Aspekte der Ermidungsforschung eingegangen werden.

Hierbei ist sicherlich auf den im Jahre 1886 durch Bauschinger beschriebenen Effekt
hinzuweisen, dass sich bei mehrmaliger zyklischer Spannung auch die elastische Grenze
eines Werkstoffs andert, der eine wichtige Basis fur das Manson-Coffin Gesetz ist
(Bauschinger 1886). Eine metallurgische Beschreibung durch Dokumentation von
Gleitbandern auf der Oberflache von ermudeten Proben erfolgte dann durch Ewing und
Humfrey im Jahre 1903 (Ewing,J. A., Humfrey, J. C. W. 1903). Daraufhin entstanden
weitere Arbeiten Uber die metallurgischen Effekte der Ermidung, allerdings wird an dieser

Stelle auf diese nicht weiter eingegangen.

In den vergangenen Jahren bis in die heutige Zeit konnten in der Ermidungsforschung
wesentliche Fortschritte durch Einbeziehung verschiedener Einflisse wie z. B. Rauheit,
Korrosion, Oberflachenbehandlung und vieles mehr erzielt werden. Dartber hinaus wurde
auch viel Aufwand in die Statistik von Versuchsdaten investiert und es wurden

Verteilungen gefunden, die die Ermidungsdaten gut beschreiben.

An dieser Stelle muss der Wissenschaftler Thum hervorgehoben werden, der eine
umfassende Arbeit, mit in Summe 524 Verdffentlichungen in den Jahren 1922 bis 1950 zu
fast allen Teilgebieten der Ermidung geleistet hat (Thum, A., u. W. Buchmann 1932;
Schitz 1996).
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2.4 Theoretischer Hintergrund Ermidung

Ermudung ist ein Phdnomen, das uns auch in der heutigen Zeit, bei allem was zyklisch
belastet wird, immer wieder begegnet. Angefangen bei dem Rad-Schiene System (Zug-
Ungluck-Enschede), Flugzeugen und Fahrradpedalen sowie bei der Stromerzeugung,
Sportgeraten, Automobilen, Schiffen, Brucken und in vielen weiteren alltaglichen
Anwendungen kann Ermudung zum Versagen eines Bauteiles flhren. Daruber hinaus
kann aber auch eine wechselnde thermische Belastung, wie beispielsweise bei
Gasturbinen, zur Ermidung flhren. Diese Aufzahlung verdeutlicht, Ermidung ist zwar ein
alt bekanntes Phanomen, hat aber immer noch eine aktuelle und wichtige Bedeutung fir
viele technische und sicherheitsrelevante Anwendungen. Laut dem Grundlagenwerk
Einflhrung in die Festigkeitslehre konnen 33 % aller bekannten Werkstoffschaden
Ermudungserscheinungen zugeordnet werden (Connolley, T, McHugh, P.E., Bruzzi, M.
2005; Pook 2007; Werkstoffermudung und Schwingfestigkeit 2008).

2.4.2 Konventionelle Messmethoden fiir Ermiidung

Die folgenden Abschnitte beschéaftigen sich zunachst kurz mit den konventionellen
Methoden der Ermidung und anschlieBend wird auf die Notwendigkeit eingegangen,

warum neue Messmethoden zu entwickeln sind.

Laut Christ, sind gebrauchliche Versuchsaufbauten zur Bestimmung von

Ermidungseigenschaften folgende:

¢ Umlaufbiegeapparaturen,
o Wechselbiegeapparaturen,
o Wechseltorsionspannungsapparaturen,

e Zug-Druck-Prifsysteme.

Die letztgenannten besitzen aufgrund ihrer Vielzahl an Einsatzmdglichkeiten die grofite
Bedeutung. Es kann entweder die Kraft, der Weg oder die Dehnung bei einer solchen
Maschine geregelt werden. Die kommerziell erhaltlichen Prufsysteme kdnnen Frequenzen
in einem Bereich von 10 Hz — 130 Hz bei mechanischer Anregung, 130 Hz — 1000 Hz bei
hydraulischer Anregung und Hochstfrequenzen von bis zu 20 kHz bei einer Anregung
durch Ultraschall erreichen. Bei einer Anregung mit Ultraschall kénnen 10° Zyklen in 50
Sekunden erreicht werden (Christ 2009).

Fir die oben genannten Testmethoden sind die Probengeometrien durch die
Einspannung in der Maschine fest vorgegeben. Durch die starke Streuung der Daten bei
den Ermudungsversuchen, was schon durch Wohler angemerkt und durch die
Weibullverteilung mathematisch behandelt wurde, ergibt sich, dass zur Bewertung des

Ermidungsverhaltens eines Metalls oder einer Legierung eine groRe Anzahl an Proben
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bendtigt wird. Kramer etal. sprechen von 20 Proben fir einen konventionellen
Ermudungsversuch, bei dem eine Wohler-Kurve aufgestellt wird (Li und Bhushan 2003;
Virkler et al. 1979; Kramer et al. 2014).

2.4.3 Messmethoden fur die Ermiudung kleiner Strukturen

Durch die Weiterentwicklung von Nanomaterialien, wie Nanodrahten, Nanofibers und
Graphen haben sich laut Xu et al. die Anforderungen an Ermidungsversuche in den
letzten Jahrzehnten geandert, da es sich schwierig gestaltet, die geforderte Geometrie
einer Zugprobe aus diesen Materialien herzustellen (Alsem et al. 2007; Li und Bhushan
2003; Xu et al. 2009). Aus diesem Grund ist es notwendig neue Methoden zur

mechanischen Erforschung dieser Strukturen zu schaffen.

Doch nicht nur die genannten neuen Materialien stellen in der heutigen Zeit eine
Herausforderung fir die Ermudungsforschung dar, sondern auch neue Bauteile, wie
biomechanische Implantate, ,MicroElectroMechanicalSystems® (MEMS), Mikromaschinen
und ahnliches. Die zu den MEMS Bauteilen gehérenden Beschleunigungsmesser,
Drehratensensoren, medizinische Sensoren zur Druckmessung und auch Mikropumpen
unterliegen einer Ermidung und muissen dementsprechend ausgelegt werden. Ein
weiteres neues Feld der mikromechanischen Bauteile wird durch Mikroturbinen und -
motoren eroffnet, die in naher Zukunft marktreif sein werden und ebenso, wie
makroskopische Motoren und Turbinen auch durch Ermidung ausfallen kénnen. Ein
weiteres pragnantes Beispiel sind die in der Medizin zur Erweiterung der Venen
eingesetzten Stents. Diese werden durch das regelmaflige Pumpen des Blutes durch die
Gefalle ebenfalls zyklisch belastet, wodurch es dann auch hier zu

Ermidungserscheinungen kommen kann (Connolley, T, McHugh, P.E., Bruzzi, M. 2005).

Des Weiteren kann Ermudung in Form von einer Oberflachenzerrittung durch das
Auftreffen eines Ensembles mikroskaliger Partikel hervorgerufen werden. Die bisher
durchgeflhrten Versuche zeigen den gesamten Verschleild einer Oberflache durch
Partikelerosion, wobei die Kombination von Oberflachenzerrittung und weiteren
Verschleillmechanismen, wie z. B. auch Abrasion, die nicht auf Ermidung beruhen,
auftreten. Wird der Einfall eines gesamten Partikelensembles auf eine Oberflache
betrachtet, werden automatisch verschiedene Einfallwinkel und -geschwindigkeiten
beobachtet, die ihrerseits unterschiedliche Verschleilterscheinungen hervorrufen. Aus
diesem Grund ist es kaum moglich, die einzelnen Einflussfaktoren auf einen
Verschleilmechanismus zu separieren. Um dies zu ermdglichen muss eine Methode
entwickelt werden, die den Einfall eines Partikels auf eine Oberflache simuliert und dabei

die folgenden Parameter eingestellt werden kénnen:
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e Einfallwinkel,

o Aufprallgeschwindigkeit,
e Anzahl der Aufpralle,

o Kraft beim Aufprall.

Auch wenn es nicht direkt ersichtlich ist, reiht sich Oberflachenzerrittung in die vorher
genannten Ermuddungsfélle auf kleiner Skala ein, da das Wechselwirkungsvolumen
oberflachennah ist und bei geringen Partikelgeschwindigkeiten das

Wechselwirkungsvolumen Klein ist.

Die genannten neuen Werkstoffe und Bauteile sowie die damit verbundenen

Fragestellungen stellen neue Herausforderungen an die Ermidungsforschung.

Schon Wohler hat einen Effekt der Bauteilgrofde auf die Ermidungseigenschaften erkannt
und in seinen Richtlinien dinneren Achsen héher ertragbare Spannungen zugeordnet als
dickeren Achsen (Wohler 1858).

Die Veroffentlichung von Carpinteri beginnt mit der Aussage, dass es bekannt ist, dass
Zugfestigkeit und Ermidungsfestigkeit eines Materials mit zunehmender ProbengrofRe
abnehmen. Auch Connolley weist daraufhin, dass es GroReneffekte gibt und nicht einfach
von Vollmaterialeigenschaften auf, die von kleinen Strukturen geschlossen werden kann
(Carpinteri 2004; Carpinteri 1994; Connolley, T, McHugh, P.E., Bruzzi, M. 2005).

Hinzu kommt, dass in diesen Fallen bei makroskopischen Tests die Ermidungsprobe in
den meisten Fallen wesentlich groRRer als das Bauteil selbst ist. In Metallen beispielsweise
ist die KorngrofRe haufig in der gleichen Grélkenordnung, wie die Bauteile selbst, was zu
einer Anderung der mechanischen Eigenschaften fiinrt. Metalle zeigen auch den gut
erforschten ,indentation size effect, dieser besagt, dass Metalle zur Verformung

geometrisch notwendige Versetzungen bendtigen (Nix und Gao 1998).

In der Verodffentlichung von Schwaiger und Kraft wird zudem herausgestellt, dass die
Untersuchung der Ermidung dinner Schichten von groer Bedeutung ist, da sich deren
mechanischen Eigenschaften von denen des Vollmaterials unterscheiden (Schwaiger und
Kraft 2003).

Neben der Anderung mechanischer Eigenschaften bei Reduzierung der Langenskala,
steigt bei diesen Grolkenordnungen die Bedeutung der Effekte, wie Oberflachenenergie,
elektrostatische Krafte und Oxidation, da diese sich auf der gleichen GréRenskala, wie die

untersuchten Strukturen bewegen.

In den folgenden Abschnitten werden Versuchsmethoden aufgezeigt, mit denen die

Ermidung auch bei einer kleinen Probengeometrie zu testen ist.
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In einem Ubersichtspaper von Connolley werden die Ermiidungsversuche fiir kleinskalige
Strukturen in verschiedene Kategorien eingeteilt. Dabei handelt es sich um

Ermidungsversuche mit:

e Folien,
e Diinnen Schichten auf einem Substrat,
e Direkt an MEMS,

e Drahten.

Alle nachfolgend genannten Methoden benétigen eine vorgegebene Probengeometrie

oder eine aufwandige Probenvorbereitung (Connolley, T, McHugh, P.E., Bruzzi, M. 2005).

Eine leicht umzusetzende Methode, bei der eine Probenoberflache mit einem Indenter
zyklisch belastet wird, wurde erstmals von Xu et al. présentiert. Diese Art von Versuchen

wird im Folgenden ,Eindringtests” genannt (Xu et al. 2009; Xu et al. 2007).

Obwohl kein Riss in die Probenoberflache eingebracht wird, konnte anhand der
Messergebnisse bei der Auftragung der Kraft-Weg-Kurve der phanomelogische
Zusammenhang zwischen dem Einsinken des Indenters in die Probe unter zyklischer
Belastung und dem ,Paris Law” zur Rissausbreitung hergestellt werden, weil ein Indent
aufgrund der Sondengeometrie als Riss betrachtet werden kann. Wie bei dem ,Paris Law*
gibt es auch bei dem ,indentation fatigue depth propagation law“ eine transiente, bei der
der Indenter schnell in das Material einsinkt und eine stationare Phase, bei der die
Tiefenanderungsrate konstant ist. Dies wird zusatzlich durch die Arbeit von Xu et al. aus
dem Jahr 2007 gestutzt, in der der Zusammenhang zwischen konventionellen

Ermidungstests und Eindringermidungsversuchen untersucht wurde (Xu et al. 2007).

An dieser Stelle wird ein Uberblick Giber die, in der Literatur gefundenen Arbeiten zu

Eindringversuchen und die dazugehdrigen Lastbereiche gegeben.

Li und Chu haben schon 1979 Eindringversuche auf p-Zinn-Kristallen durchgefuhrt. Sie
kamen, wie auch Xu, zu dem Schluss, dass die Eindringtiefenentwicklung in den

transienten und den stationaren Bereich eingeteilt werden kann (Li und Chu 1979).

Auch Zhao et al haben Eindringversuche an Aluminiumlegierung durchgefiihrt, hierbei
haben sie Lasten zwischen 800N und 1400 N genutzt und bis zu 100 Zyklen
durchgefuhrt. Auch in dieser Arbeit wird die Kraft-Weg-Kurve in einen transienten und
einen stationaren Bereich aufgeteilt (Zhao et al. 2010). Auch Chicot beobachtete diese
zwei Bereiche bei seinen Versuchen mit einer SAC 405 Legierung bei einem Lastbereich
von 1 N bis 20 N und 100 durchgeflihrten Zyklen (Chicot et al. 2013). Cavalarie hat die
Kurven fur Nickel und Cobalt mit 1000 Zyklen bei 5 mN bis 40 mN ermittelt und
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schlussfolgerte, dass die Belastung auf der Nanoskala nah an der klassischen Ermidung
ist, da ebenfalls diese zwei Bereiche vorhanden sind und somit durch ein Potenzgesetz

beschrieben werden kann, wie es bei der Rissausbreitung gilt (Cavaliere 2010).

Die Arbeit von Kaszynski untersucht einen 316L-rostfreien Stahl bezlglich des
Ratchetingverhaltens (Kaszynski et al. 1998). Ratcheting ist laut Vishnuvardhan ein
Phanomen, das aufgrund eines Verlustes von Duktilitdt, durch die sich bei jedem Zyklus
aufsummierende plastische Dehnung, zur Reduzierung der Ermidungslebensdauer flhrt.
Diese Dehnung kann wie durch einen Ratschen-Effekt immer weiter zunehmen, bis der

Werkstoff zerrittet ist oder das Bauteil versagt (Vishnuvardhan et al. 2010).

Dieses Phanomen konnte auch bei den Eindringversuchen mit Lasten zwischen -100 N
und -600 N innerhalb von 15 x 10° Zyklen beobachtet werden, sowie dass der Indenter
linear zu dem Logarithmus der Lastspielzahl einsinkt. Dass das Einsinken des Indenters
hier nicht mit dem ,Paris Law" beschrieben werden kann, ergibt sich laut Li und Yang aus
der Geometrie des genutzten Vickers Indenters und der sich damit andernden
Kontaktflache (Kaszynski et al. 1998; Vishnuvardhan et al. 2010; Xu et al. 2018).

In den Arbeiten von Li und Schwaiger wurden jeweils Biegebalken mit einem

Nanoindenter zyklisch mit bis zu 3,8 x 10° Zyklen belastet.

Dabei testete Li einen aus Silizium bestehenden Biegebalken mit einer Lastamplitude von
25 uN, wobei die Ermiidung Uber die Anderung der Steifigkeit quantifiziert wurde. Hierbei
zeigte sich, dass diese kleinen Biegebalken spater versagten und es konnte damit die
vorherige Aussage bestatigt werden, dass kleinere Strukturen eine hohere Resistenz

gegen Ermidung aufweisen als gréfiere (Li und Bhushan 2003).

Schwaiger nutzte Siliziumdioxid mit einer Silberschicht und flhrte ihre Versuche mit einer
Amplitude zwischen 300 pN und 460 pN durch. Hierbei kam Schwaiger zu dem Ergebnis,
dass die Ermidung der Balken durch die Bildung von Leerstellen hervorgerufen wird und
der Ubergang von Vollmaterial-zu Dinnschichtverhalten bei einer Schichtdicke von
0,6 um zu beobachten ist (Schwaiger und Kraft 2003).

Mit Hilfe eines Rasterkraftmikroskops hat Namazu etal. 912 Biegebalken aus
Siliziumeinkristallen auf High-Cycle Ermudung bei einer Frequenz von bis zu 450 Hz
untersucht. Anhand der aufgenommenen Kraft-Weg-Kurven und anschlielender
Untersuchung mit dem Rasterelekronenmikroskop konnte in dieser Arbeit der Verlauf der
Ermidung bis zum Bruch der Biegebalken von Siliziumeinkristallen beschrieben und

somit die Lebensdauer vorhergesagt werden (Namazu und Isono 2009).

Bei der Untersuchung zur Ermidung von Wolframcarbidkérnern in einem Wolframcarbid-

Kobalt-System nutzte Bl'anda einen Berkovichindenter im Nanoindenter mit dem er die
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Korner 100-mal zyklisch belastete. Die Last lag hierbei zwischen 5 mN und 50 mN und

die Amplitude zwischen 2,5 mN und 25 mN.

Durch Zuordnung von Gleitlinien zu den entsprechenden Gleitebenen nach der zyklischen
Belastung konnten die Einflisse der Kristallorientierung der Wolframcarbidkérner auf die
Eindringversuche und die damit verbundenen unterschiedlichen Gleitmechanismen der
Basal- und Prismatischen Ebenen untermauert werden (Blanda et al. 2014). Hingegen
verfolgen Faisal etal. einen anderen Ansatz. Bei der Analyse des Verhaltens von
TiN/TiNi-Schichten unter einer zyklischen Belastung mit 100 uN bis 500 mN und 1000
Zyklen, wurde das Versagen der Schicht durch einen plétzlichen Abfall der Wegamplitude
beschrieben (Faisal et al. 2017).

Die vorgestellten Eindringversuche bieten wesentliche Vorteile, so ist keine aufwandige
Probenpraparation notwendig und die Methode ist schnell und einfach durchflhrbar. Je
nach Indentergeometrie und aufgebrachter Kraft kdnnen entweder Tests auf kleinen

Proben oder mehrere Messungen auf einer Probe ausgefuhrt werden (Cavaliere 2010).

Zur Aufbringung der Last wurden bei denen ab Bhushan zuletzt vorgestellten
Eindringversuchen ein Nanoindenter genutzt, deren Versuchsdurchfihrungen in zwei

Bereiche aufgeteilt werden:

1. Versuche mit bis zu 1000 Zyklen und

2. Versuche mit einer Zyklenzahl {iber 10* Zyklen auf einem Biegebalken

Bei den Versuchen mit bis zu 1000 Zyklen ist deren Anzahl zu gering, um die Belastung
der oben beschriebenen Bauteilanwendungen darzustellen. Diese Einschrankung haben
die Versuche auf einem Biegebalken mit iber 10* Zyklen nicht, allerdings ist die
Probenpraparation hier sehr aufwandig, wodurch der Hauptvorteil dieser

Eindringversuche zum Teil wieder kompensiert wird.

Vor diesem Hintergrund wird an dieser Stelle ein Verfahren vorgestellt, dass die Vorteile
der Indentierungsversuche mit dem Testen auf kleiner Skala und einer hohen Anzahl von

Belastungszyklen verbindet.

Der Nanoindenterhersteller Hysitron bietet mit dem Nano-DMA Il die Mdglichkeit eine
Probe mit einer statischen Last zu beanspruchen und diese zusatzlich mit einer
dynamischen Lastamplitude zu Uberlagern. Zusatzlich bietet der ,reference Modus® die
Méglichkeit eine Probe Uber langere Zeit dynamisch zu belasten, weil dieser Modus den
Einfluss des Drifts eliminiert. Um den Einfluss des thermischen Drifts auf die
Messergebnisse zu vermeiden, werden zu Beginn des Experiments, solange der
thermische Drift noch vernachlassigbar ist, Elastizitdtsmodul und Steifigkeit der Probe

ermittelt. AnschlieRend konnen die Kontaktflache und -tiefe mit diesen Informationen
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kontinuierlich in-situ fir Messungen aufgenommen werden, die mehr als eine Stunde
andauern, wobei der Effekt des thermischen Drifts herausgerechnet wird (Bruker

Corporation).

Diese Technik ermdglicht es in einer Stunde mehr als 8 * 10° Belastungszyklen bei einer
Frequenz von 220 Hz durchzuflhren. Da hierbei das Wechselwirkungsvolumen gering ist,
ergibt sich mit dieser Technik die Moglichkeit Ermidung auf sehr kleinen Skalen zu
untersuchen. AulRerdem liegt die oben genannte Frequenz im Bereich der hydraulischen

Anregung, die heutzutage noch eine weite Anwendung findet.

Des Weiteren ermdglicht die ,reference-method” die Simulation des Einfalles eines
Einzelpartikels auf eine Oberflache. Im Gegensatz zu anderen Testverfahren flr erosiven
Verschleild trifft somit nur ein Partikel senkrecht auf eine Oberflache auf und dadurch ist

der dominante VerschleiRmechanismus die Oberflachenzerrittung.

2.4.4 Bestimmung der elastisch-plastischen Materialverhaltens

Da fir die Indentierungsversuche grundsatzlich nur eine Probe notwendig ist, wird viel
Zeit gespart allerdings dauern die einzelnen Versuche aufgrund der hohen Zyklenzahl, die

erreicht werden muss, relativ lang.

In mehreren Arbeiten wird aufgezeigt, dass zwischen der Ermudungsresistenz und der
Harte eines Werkstoffs eine hohe Korrelation besteht (Kramer et al. 2014; Roessle 2000;
Murakami und Endo 1994; Starke und Eifler 2009; Casagrande et al. 2011). Laut
Krameretal. ist eine Einzelhartemessung nicht aussagekraftg, um das
Ermidungsverhalten eines Werkstoffs zu beschreiben. Wird jedoch mit instrumentierten
Hartemessverfahren mehrmalig die Harte auf derselben Stelle gemessen, kann anhand
der entstandenen Kraft-Weg-Kurven das Verfestigungspotential des Werkstoffs bestimmt

werden und dies Iasst dann auch einen Ruckschluss auf dessen Risszahigkeit zu.

In der Arbeit von Kramer et al. wird ein Verfahren vorgestellt, mit dem zunachst durch
wiederholtes Messen der Martensharte die Werkstoffverfestigung bestimmt wird und
anhand derer auf die Ermuidungseigenschaften eines metallischen Werkstoffs
geschlossen werden kann. Fir die sogenannte ,PHYBALcur Methode® (Physically based
fatique life calculation — cyclic hardness test) wird eine Kraft-Indentierungstiefen-Kurve
mehrmals an derselben Stelle aufgenommen, und es entsteht dabei eine Hysterese
zwischen der Be- und Entlastungskurve. Bei der Halfte der aufgebrachten Last wird die
Breite der Hysteresekurve gemessen und als ,hap-Wert* definiert. Dieser Wert stellt die
plastische Indentierungstiefenamplitude dar und wird gegeniber der Zyklenzahl

aufgetragen. Mit Hilfe dieser Kurve kann das elastisch-plastische Materialverhalten
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verschiedener Materialzustdnde oder Werkstoffe bestimmt und gegenlbergestellt werden.
Ab dem funften Zyklus kann die Kurve als einfaches Potenzgesetz aufgetragen werden

und aus diesem Fit kann zum einen der Exponent e; und der Achsenabschnitt a bestimmt
werden.

In der hier beschriebenen Methode wurde von Kramer et al. mittels Vickersindenter eine
Last von —1000 N aufgebracht und die Messungen wurden an 20 Stellen auf der Probe
wiederholt (Kramer et al. 2014; Blinn et al. 2019)
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3.1 Partikelauswahl

Wie in der Einleitung skizziert, spielt Sand eine zentrale Rolle bei einer Vielzahl von
Erosionsphanomenen. Aus diesem Grund werden bei den Versuchen mit dem
Erosionstester Sand als partikulares System im Kontakt genutzt, mit dem Ziel die
einzelnen VerschleilBmechanismen zu identifizieren. Fir die Analyse dieser einzelnen
Verschleillmechanismen wurden zusatzlich definierte Borosilikatspharen verwendet, weil
ihre chemische Zusammensetzung vergleichbar zu der von Sand ist und deren Geometrie

aber eindeutig definiert ist.

3.1.1 Glasspharen

Fur alle Versuche in dieser Arbeit bei denen einzelne Glasspharen zum Einsatz kamen,
wurden 17,3 um-grofie Borosilikatspharen der Firma Duke Standard verwendet. Diese
Spharen mit einer Harte von 6,4 GPa weisen eine Rauheit von 0,7 nm auf und sind in der
Arbeit von Fuchs ausfuhrlich beschrieben (Fuchs 2015).

3.1.2 Ausgewahlte Sande

Fir die Versuche wurden zwei verschiedene Sande als SiO2 Partikelensemble in Betracht
gezogen. Zum einen der kommerziell erhaltliche Spielsand und zum anderen GEBA
feuergetrocknet. Der GEBA feuergetrocknete Sand hat eine Kornverteilung zwischen 0,06
und 0,3 mm und einen SiO2-Masseanteil von 99,2 %. Zusatzlich ist der Sand rundkdérnig
und weist einen geringen Anteil an Fremdmaterialien auf. Eingesetzt wird dieser Sand
hauptsachlich flr Estriche, Beton, Dachziegel, Putze und in der Bauchemie. Laut
Hersteller hat der Sand die in Abbildung 3.1 dargestellte KorngrofRenverteilung.
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Abbildung 3.1: KorngroRenverteilung GEBA-Sand

3.2 Werkstoffauswahl der genutzten Oberflachen

Um den Einfluss des Aufpralls eines Partikelkollektivs auf eine Oberflache zu

charakterisieren, werden in dieser Arbeit unterschiedliche Werkstoffe fiir die Oberflachen

genutzt:
e Edelstahl,
o Kupfer,
e DLC,

e Glas (Fused Quarz).

Warum die unterschiedlichen Oberflachen fur die Versuche genutzt wurden, wird in den
folgenden einzelnen Abschnitten dieses Kapitels konkret ausgefihrt. Da die DLC-
Oberflache extra flr diese Arbeit hergestellt wurde, wird in diesem Kapitel auf die
besonderen Eigenschaften und die Art der Herstellung gesondert eingegangen. Des
Weiteren wird in diesem Kapitel die, flr alle weiteren Versuche giiltige Probenpraparation

der einzelnen Oberflachen erlautert.

3.2.1 Edelstahloberflachen

Edelstdhle haben aufgrund ihrer besonderen Eigenschaften sehr vielseitige

Einsatzgebiete, wie beispielsweise die folgenden:

e Architektur und Bauwesen,
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e Automobiltechnik und Transportwesen,
e Chemischer Anlagenbau,

e Offshore-Technik und Schiffsbau,

¢ Umwelttechnik und Wasserwirtschaft,
¢ Haushaltswaren und Konsumgtiter,

e Lebensmittelverarbeitung,

e Medizin und Pharmatechnik.

Die Weltjahresproduktion von rostfreien Stahlen ist zwischen den Jahren 2000 und 2017
von 18,4 Millionen Tonnen auf 48,1 Millionen Tonnen gestiegen und hat sich somit mehr
als verdoppelt. Dieser hohe Bedarf an Edelstahl begriindet sich aus den vielseitig
bendtigten Werkstoffeigenschaften, wie Korrosionsbestandigkeit sowie Schweil3- und
Spanbarkeit. In der Lebensmittelverarbeitung sind Edelstahloberflachen sogar die meist
genutzten hygienischen Oberflachen, weil diese chemisch inert, relativ hart und wenig
anfallig fur Verschleill sind. Die chemische Inertheit der Edelstahle wird durch einen
hohen Chromanteil im Stahl von Uber 12 % erzeugt, weil mit den nach auf3en diffundierten
Chromatomen und dem Sauerstoff aus der Luft eine diinne und transparente Oxidschicht
gebildet wird, die die Oberflache passiviert. Selbst wenn diese Oxidschicht verletzt wird,
ist sie unter Sauerstoffeinfluss selbstheilend. Darlber hinaus kann durch einen hohen
Nickelanteil sogar eine gute Saurebestandigkeit gewahrleistet werden (Lederer GmbH;
Seidel 2007; Stahlfibel 2015; Baddoo 2008).

In dieser Arbeit werden vier verschiedene Edelstahle fur die Durchfihrung der Versuche

genutzt, drei Austenite und ein Martensit.

Fur die grundlegenden Versuche mit dem Erosionstester wurde ein V2A Edelstahl
genutzt. Dieser hat die Typbezeichung 1.4301 und laut DIN 10088-3 die folgende
Zusammensetzung (Norm DIN EN 10088-3:2014-12):

Tabelle 3.1: Chemische Zusammensetzung Edelstahl 1.4301 in Massen-%

Cc Si Mn P S Cr Ni N
Min. - - - - - 17,5 8,0 -
Max. 0,07 1,0 2,0 0,045 0,3 19,5 10,5 0,1

Aulerdem wurden zwei weitere austenitische Stahle untersucht, die einer Grundschmelze
entstammen und wo nur der Mangan- und Nickelgehalt gedndert wurde. Die genaue
Legierungszusammensetzung ist in Tabelle 3.2 aufgeflihrt. Die Stahle werden im
folgenden X-2-9 fur den Stahl mit dem geringeren Nickelanteil und X-2-12, mit dem

héheren Nickelgehalt und geringeren Mangangehalt beschrieben.
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3 Genutzte Partikel und Oberflachen

Zusatzlich wurden Teile der beiden Stahle in einer Wasserstoffumgebung gelagert, um

beide Stahle durch Diffusion mit Wasserstoff zu beladen.

Tabelle 3.2: Legierung der Versuchsstahle X2-9 und X2-12

Cc Si Mn P S Cr Mo Ni Ti N

X212 0,016 0,48 1,75 0,012 0,008 17,78 0,02 12,36 0,005 0,017
X299 0,014 053 21,71 0,010 0,009 1805 0,02 9,07 0,005 0,016

Neben den drei austenitischen Stahlen wird in dieser Arbeit auch noch ein martensitischer
Stahl genutzt. Im Gegensatz zu den austenitischen Stahlen ist martensitischer Stahl
magnetisch und hat eine deutlich geringere Korrosionsbestandigkeit. Jedoch weist er

auch eine hdhere Festigkeit auf, die mit héherem Kohlenstoffgehalt weiter zunimmt.

Die martensitische Struktur entsteht durch schnelles Abkihlen einer Austenitstruktur und

bei Temperaturen Uber circa 950—1050 °C wird der Martensit wieder austenitisch.

Auch dieser wird mit Wasserstoff beladen, muss anschlieRend jedoch bei sehr geringen

Temperaturen gelagert werden, da der Wasserstoff sonst herausdiffundiert.

3.2.2 Kupferoberflachen

Kupfer ist in einer modernen Gesellschaft als Werkstoff weit verbreitet. Zum einen in den
allgemein bekannten Anwendungen, wie z. B. Leitungsnetze fur Haustechnik, sowie im
Kommunikationswesen und zum anderen ist Kupfer auch als Verkabelung in vielen
elektrischen Bauteilen, in Solarkollektoren und in integrierten Schaltkreisen verbaut. Bei
diesen Anwendungen werden die herausragenden Eigenschaften der hohen elektrischen
und thermischen Leitfahigkeit, die gute Verformbarkeit und die hohe
Korrosionsbestandigkeit dieses Werkstoffes genutzt (Murphy 1981; Kunz und Collini
2012).

Aufgrund der hohen Verwendungshaufigkeit sind die mechanischen Eigenschaften von
Kupfer sehr gut erforscht und bedingt durch den Einsatz in zyklisch beanspruchten
Bereichen, sind auch die Ermidungseigenschaften sehr gut dokumentiert und verstanden
(Murphy 1981).

In dieser Arbeit wird ein OFHC Kupfer (GoodFellow) mit einer Reinheit von 99,99 % fiir
die Versuche verwendet, das als Blech mit einer Starke von 2 mm vorliegt und in

kreisférmige Plattchen mit einem Durchmesser von 50 mm gestanzt wird.
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Zusatzlich zu dem polykristallinen OFHC-Kupfer wird fir bestimmte Messungen ein (110)
orientierte Kupfereinkristall (MaTeck) mit einer Reinheit von 99,9999 % und einer
Orientierungsgenauigkeit von unter 2° genutzt. Der Kristall hat einen Durchmesser von
10 mm und eine Dicke von 2mm. Um Einflisse der Oberflachenrauheit auf die
Messergebnisse zu minimieren wurde er elektropoliert und mit einer garantierten Rauheit

unter 0,01 um bestellt, wobei die Rauheit laut des Herstellers etwa 3 nm betragt.

3.2.3 DLC-Oberflachen

Fur die durchgefiihrten Versuche wurden aus nachfolgend beschriebenen Grinden DLC-

Oberflachen genutzt.

Diese Beschichtung wird aus mehreren Grinden in der Industrie haufig genutzt. So
werden Festplattenkdpfe, wie in der Arbeit von Papakonstantinou dargestellt, zum Schutz
gegen Verschleiy und Korrosion mit DLC-Oberflachen beschichtet. Auch wird diese
Beschichtung bei z. B: Schneidwerkzeugen, Prothesen und Komponenten im
Fahrzeugbau eingesetzt, bei denen eine hohe Verschleilfestigkeit gefordert ist. Dartber
hinaus verfugt die DLC-Oberflache mit ihrer hohen Harte, der chemischen Inertheit und
einem geringen Reibkoeffizienten Uber weitere sehr vorteilhafte Eigenschaften. Neben
diesen positiven technischen Eigenschaften ist die Schicht optisch transparent und kann
aufgrund der grof3en Bandllcke auch als Halbleiter genutzt werden. Damit vereinen DLC-
Oberflachen Eigenschaften, wie Harte aber auch geringe Verschleildraten unter
Gleitbedingungen, die sich sonst typischerweise ausschliellen. Der Grund hierfur ist, dass
eine DLC-Oberflache aus sp? und sp*®* gebundenen Kohlenstoffatomen besteht. Hierbei
bestimmt das jeweilige Verhaltnis von den Bindungen mafgeblich, ob die Eigenschaften
eher dem eines amorphen Kohlenstoffes oder dem eines Diamanten entsprechen (Wang
et al. 2011; Nakao et al. 2013; Mounier et al. 1995; Robertson 2002; Papakonstantinou et
al. 2002; Brand et al. 2002).

Bei dem sp3-Orbital bilden die vier Valenzkohlenstoffelektronen, wie bei Diamant, ein
tetraedrisches Orbital mit einer starken o-Bindung der benachbarten Atome. Seine
extremen Eigenschaften, wie eine Bandlicke von 5,5 eV, den hdchsten bekannten
Elastizitatsmodul, die hochste Atomdichte und den kleinsten thermischen
Ausdehnungskoeffizienten werden durch die stark gerichteten 0©-Bindungen

hervorgerufen.

Dem gegenlber sind bei den trigonal orientierten sp?-Orbitalen nur drei der vier
Valenzelektronen o-gebunden auf einer Ebene, das vierte Valenzelektron liegt in der p-11-

Ebene normal zur o-Ebene und bildet eine schwachere m-Bindung mit einem oder
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mehreren benachbarten Atomen, vergleichbar zum Graphit. Graphit zeichnet sich durch
die starke o-Bindung innerhalb einer Lage und durch die schwache van der Waals
Bindung zwischen den einzelnen Schichten aus, wodurch einzelne Schichten einfach

voneinander abscheren (Robertson 2002; Papakonstantinou et al. 2002).

Die Beschichtung mit einer DLC-Oberflache hat jedoch nicht nur Vorteile. In der Arbeit
von |keyama et al. werden hohe verbleibende Spannungen in der Schicht, geringe
thermische Stabilitdt und eine schlechte Schichthaftung als Nachteile von DLC-
Oberflachen angefiihrt. Ein weiterer Nachteil insbesondere von a:cH Beschichtungen ist,
dass der Reibkoeffizient stark von der Luftfeuchtigkeit abhangt (lkeyama et al. 2005;
Papakonstantinou et al. 2002).

Zur Herstellung der Schichten wird das High Power Impulse Magnetron Sputtern genutzt,
dabei wird das Potential von den geladenen Partikeln fur die Abscheidung genutzt. Die
HiPIMS Beschichtung bietet folgende Vorteile eine hohe Haftung der Schicht, Anti-
Korrosionseigenschaften, die Mdglichkeit zur selektiven Abscheidung, eine uniforme
Beschichtung und dichte Struktur mit flacher Oberflache. Aufierdem konnen die
Schichtstruktur und Stdéchiometrie kontrolliert werden. Durch die geladenen Teilchen wird
eine hohe Abdeckung der Oberflache durch die Schicht erreicht. Jedoch bringt das
Verfahren nicht nur Vorteile, sondern auch Nachteile mit sich: die Abscheiderate ist
geringer, als beim konventionellen Sputtern. Der Nachteil ergibt sich durch die hohe
lonisierungsrate der Plasmaspezies (Wang et al. 2011; Wan et al. 2006; Nakao et al.
2013; Mounier et al. 1995).

Bei der Messung von Adhasion auf DLC-Oberflachen bieten sie den Vorteil, dass sie
relativ unsensibel gegentiber Anderungen im Radius der Spitze und Luftfeuchtigkeit sind.
Dies andert sich jedoch, wenn die Oberflachen durch Atzen aktiviert werden. Dann steigt
die Adhasion und Reibung mit Luftfeuchtigkeit und Radius der Spitze an (Bhushan 2001).

Ein weiterer Grund fur die Auswahl von DLC-Oberflachen ist, dass durch gezielte
Implantation von Fremdatomen die Oberflache modifiziert werden kann, in dem Sinne,
dass die Oberflachenenergie angepasst wird. Im Gegensatz zu modifiziertem Glas sind
die implantierten Atome inhdrent in der gesamten Schicht und nicht nur an der

Oberflache, wo sie bei Verschleild abgerieben werden wirden.

In der Arbeit von Wan haben mit PE-CVD hergestellte Schichten eine hohe mechanische
und thermische Stabilitat (Wan et al. 2006).
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3.3 Herstellung der Oberflachen

3.3.1 Oberflachenpraparation Metallproben

Fir die Versuchsdurchfuhrung ist eine glatte und vor jedem Versuch immer gleich

praparierte Probenoberflache von groRer Bedeutung.

Mit dieser Probenpraparation werden die Effekte der Oberflachenrauheit auf die

Messungen minimiert und somit eine Vergleichbarkeit der Messungen gewahrleistet.
Die Vorbereitung der Metallproben erfolgte immer in den gleichen drei Schritten:

e Zuschnitt der Proben auf die passende Geometrie,
e Schleifen und Polieren,

e Vibrationspolieren.

Die Metallproben lagen in unterschiedlichen Geometrien vor und wurden zum Polieren

entweder eingebettet oder auf einen Halter aufgeklebt.

Nach dem Zuschnitt und Einbetten oder Aufkleben wurden die Proben auf einer
Nassschleifmaschine geschliffen. Der erste Schleifschritt erfolgte mit einem Schleifpapier
mit einer 800er Koérnung. Die Oberflache wurde so lange geschliffen, bis vorher
vorhandene Walzspuren des Bleches nicht mehr erkennbar waren. Daraufhin wurde die
Probe weiter mit immer feiner gekdrntem Schleifpapier und Wasserkuhlung geschliffen.
Nachdem die Schleifschritte abgeschlossen waren, wurden die Proben auf einer Neopren
Polierscheibe mit einer sogenannten OP-S Suspension poliert. Dabei handelte es sich um
eine kolloidale  Silizium-Suspension mit 0,04 um-grolken Schleitkérnern. Das
abschliefliende Endpolieren erfolgte auf einem Vibrationspoliergerat Vibromet 2 der Firma
Buehler erneut mit OP-S Suspension. Hierfir wurden die Proben in Halterungen gespannt
und mit freien Gewichten beschwert. Sie wurden nun auf den mit Suspension getrankten
Flied gesetzt und auf dem Gerat flr mindestens 12 h poliert. Durch das Vibrationspolieren
wurde das Material von vorher eingebrachten Verformungen befreit. Nachdem Polieren
missen die Proben von den Suspensionsanhaftungen gereinigt werden. Zu diesem
Zweck wurde ein Tensid genutzt, welches mit destilliertem Wasser abgewaschen wurde.
Im letzten Schritt wurden die Proben mit Ethanol gereinigt und konnten so anschlieend

fur die jeweiligen Versuche genutzt werden.
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3.3.2 DLC-Oberflachen

3.3.2.1 Herstellung der DLC-Oberflachen

Die DLC-Oberflachen wurden auf einem Silizium Substrat mit einer Oberflachenrauheit
von 0,47+0,16 nm und einer <100> Orientierung abgeschieden. AnschlieRend wurde die
DLC-Oberflache mit einer kommerziellen Beschichtungsanlage des Typs: CC800e/9
HiPIMS, der CemeCon AG in der Weise aufgebracht, dass ein Graphit-Target mit
einer Reinheit von 99,5 % durch das Inertgas Argon zerstaubt wurde. Die
Prozessparameter sind in Tabelle 3.3 aufgefuhrt. Vor der drei Stunden dauernden
Beschichtung wurde durch eine umgekehrte Polung von Substrat und Target die
Substratoberflache mit Argon geatzt um diese zu aktivieren und somit eine bessere

Haftung zu erhalten.

Tabelle 3.3: Prozessparameter DLC-Beschichtung

Leistung HiPIMS HiPIMS Bias Argon-Druck Leistung
W v b Heizspirale
mpar
W] V] [mbar] Wi
2000 80 150 400

3.3.2.2 Reaktives lonenatzen DLC-Oberflachen

Im folgenden Absatz wird das ,Reaktive lonenatzen, eine Kombination aus
.frockenchemischen Plasmaatzen®* und ,Sputteratzen® zur Herstellung der

unterschiedlichen Rauheiten der DLC-Oberflachen etwas eingehender beschrieben.

Fir das ,Reaktive lonenatzen® sind in einer Atzkammer, in der ein Vakuum vorliegt um die
ungehinderte Bewegung der Elektronen und lonen 2zu gewahrleisten, zwei
Kondensatorplatten aufgebaut, wo auf einer der Platten der zu atzende Siliziumwafer
liegt. In die Atzkammer wird dann das fiir das Plasma zu ionisierende Gas zugefiihrt und
durch Anlegen einer Spannung an die Kondensatorplatten wird das Plasma geziindet.
Wahrend eine der beiden Platten geerdet ist, liegt auf der Gegeniberliegenden eine
Wechselspannung an. Solange die positive Spannung an der Kondensatorplatte anliegt,
bewegen sich die leicht beweglichen Elektronen des Plasmas dorthin. Da die negative
Aufladung der Wechselspannung nicht ausreichend hoch ist, um die Elektronen wieder
abzustof3en, bleibt die Ladung der Platte weiterhin negativ. Damit stellt sich auf der Platte,
auf der die Probe aufgebracht ist eine statisch negative Aufladung ein, wodurch die

positiven lonen des Plasmas angezogen werden. Durch ihren Aufprall auf die Probe
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tragen sie Probenmaterial ab und l6sen eventuell chemische Reaktionen an der
Oberflache der Probe aus. Des Weiteren entstehen im Plasma ladungsfreie Radikale, die
somit nicht von der Probenoberflaiche angezogen werden, jedoch kdénnen chemische
Reaktionen zwischen der Probenoberflache und den sich an der Oberflache befindlichen
Radikalen stattfinden. Des Weiteren findet die Auflésung des abgetragenen Materials
durch die Radikale im Plasma statt.
Gesteuert wird dieses Verfahren durch Veranderung folgender Parameter:

o Leistung,

e Druck und

o Zusammensetzung des Gasgemisches.
Die an der Probenoberflache anliegende Spannung und die Probentemperatur haben
ebenfalls einen direkten Einfluss auf die Oberflachenbeschaffenheit.
Ein Vorteil dieses Verfahrens ist, dass die Oberflichenparameter genau und
reproduzierbar einstellbar sind (Jansen et al. 1996; Massi et al. 1999; Fischer 2000;
Franz; Franz; Koéhler 2005).
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4.1 Charakterisierungsmethoden

In diesem Abschnitt wird ein Uberblick (iber die genutzten Untersuchungsverfahren fiir
Oberflachen und Sonden gegeben, die in den nachfolgenden Kapiteln dieser Arbeit
Anwendung finden. Aufgeteilt ist dieser Abschnitt zum einen in die Charakterisierung der
genutzten Sonden sowie der eingesetzten Messverfahren, zu denen insbesondere die
Rauheitsmessung mit dem AFM und die Hartemessung mit dem Nanoindenter zahlen.
Und zum anderen werden anschlielend im zweiten Teil des Abschnittes die

Messergebnisse der Charakterisierung der Oberflachen vorgestellit.

4.1.1 Untersuchungsverfahren

4.1.1.1 Messung von Rauheit

Fur die Messung der Rauheit kann ein Rasterkraftmikroskop im ,Kontaktmodus® und im
,Nicht-Kontakt-Modus"“ verwendet werden, wobei in beiden Fallen die Oberflache mit dem
Rasterkraftmikroskop zeilenweise abgerastert wird.

Im ,Kontaktmodus” wird dabei die Kraft, die auf den Cantilever wirkt konstant gehalten.
Uber die Bewegung des reflektierten Laserstrahls auf der Photodiode wird beim Abrastern
der Oberflache, die auf den Cantilever wirkende Kraft bestimmt. Fir diese Messung ist es
notwendig die Federkonstante des Cantilevers zu kennen, um aus der Verschiebung des
Lasers auf der Photodiode die Kraft zu berechnen. Um die Kraft auf den Cantilever
konstant zu halten, wird die z-H6he immer nachgeregelt. Diese Anderung wird
aufgenommen und spiegelt die Topographie der Oberflache wider.

Im ,Nicht-Kontakt-Modus® wird der Cantilever Uber einen an dem Cantilever befestigten
Piezokristall zu einer Schwingung nahe der Resonanzschwingung angeregt.
AnschlieBend wird der Cantilever Uber die Probe gefiihrt und bedingt durch die auf der
Oberflache vorhandenen Rauheitsberge und -tdler wird eine Anderung der
Wechselwirkungskrafte zwischen Oberflache und Spitze hervorgerufen, wodurch die
Schwingfrequenz des Cantilevers sich ebenfalls andert. Daraufhin wird mit den
Piezoaktuatoren die Amplitude (setpoint) geregelt und deren Abfall konstant gehalten. Die
Topographie der Oberflache wird durch die Hoéhenanderung des Z-Scanners
aufgenommen (Haugstad 2012b; Khulbe et al. 2008; Kaupp 2006).

In dieser Arbeit wird die Rauheit im ,Nicht-Kontakt-Modus® vermessen.
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Fur die Beschreibung der Rauheit existieren unterschiedliche Kennzahlen, von denen die

mittlere Rauheit (R, ), die gemittelte Rautiefe (R, ) und die quadratische Rauheit (RMS))

die haufigste Verwendung finden.

Da in allen vorliegenden Veroffentlichungen zur Beschreibung der Rauheit RMS als
Rauheitswert genutzt wird, wird dieser auch im Folgenden fur die Beschreibung der
Rauheit verwendet.

RMS ist das in Gleichung (4.1) beschriebene quadratische Mittel der Rauheit und somit
die Standardabweichung der Z-Werte bzw. der Hohenwerte innerhalb einer gegebenen

Flache.

4.1)

Hierbei beschreibt:

- Z,, den durchschnittlichen Wert der Z-Werte,
- Z, den aktuellen Z-Wert und
- N, die Anzahl der Punkte auf der Flache.

Um eine Oberfliche mit diesen Rauheitsparametern bewerten zu koénnen, ist es
Voraussetzung, dass die Hohenverteilung der Oberflache einer Gauss’schen
Normalverteilung folgt.

Zur Beurteilung, ob eine Gauss’'sche Normalverteilung vorliegt, wird das
Bestimmtheitsmald genutzt. Um dieses zu ermitteln, wird durch die gemessene
Hohenverteilung ein Gaussfit gelegt und aus diesem das Bestimmtheitsmalfd mit folgender

Gleichung ermittelt.

RE=Z___ (4.2)

In dieser Gleichung beschreibt:
-y den Wert auf der gefitteten Kurve,
-y den Mittelwert der Verteilung und
-y iden experimentell ermittelten Messwert.

Der Wert des Bestimmtheitsmales sollte so nah, wie moglich an eins liegen (Fahrmeir et
al. 2016).
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4.1.1.2 Hartemessung Nanoindenter

Der Nanoindenter wurde dazu entwickelt die mechanischen Eigenschaften von Schichten
und kleinen Bauteilen zu bestimmen. Hierzu wird eine Spitze in den Prufkdrper gedrickt
und wahrenddessen eine Kraft-Weg-Kurve aufgenommen, die die Be- und Entlastung der
Kurve zeigt. Aus dieser Kurve konnen bei bekannter Prifspitzengeometrie die

mechanischen Eigenschaften der Probe abgeleitet werden.

Der in dieser Arbeit genutzte Nanoindenter von Hysitron, Inc. nutzt das gleiche
Kondensatorsystem fir die Kraft- und Wegmessung, die Positionierung, sowie die

Kraftaufbringung.

Wie in der konventionellen Hartemessung, wird die Harte mit folgender Formel berechnet:

F
H = me 4.3
A (4.3)

c

Die maximale Last F. lasst sich leicht aus der Kraft-Weg-Kurve ablesen und die

Kontaktflache A; wird mit der Oliver-Pharr-Methode ermittelt.

Zur Bestimmung der projizierten Kontaktfliche muss zunachst die Eindringtiefe
ausgehend von der maximalen Eindringtiefe bestimmt werden. Dies ergibt sich aus dem

Zusammenhang:
hc :hmax_ hel = hmax_g[iJ (44)
Hierbei ist h. die Kontakttiefe, h,.x die maximale Eindringtiefe, h, die elastische

Ruckfederung, ¢ der Geometriefaktor und S, die Kontaktsteifigkeit.

Diese Kontakttiefe kann dann in die Flachenfunktion eingesetzt werden und damit die

Harte berechnet werden.

Der reduzierte Elastizitatsmodul E, wird mit der Sneddon Gleichung mithilfe der

SF A
S, =—=2 E4/—° 4.5
K 5h ﬁ r 72_ ( )

Die Spitzengeometrie wird durch Eindriicke bei unterschiedlichen Lasten in ein bekanntes

Kontaktsteifigkeit Sk berechnet.

Material bestimmt. Anhand der bekannten mechanischen Eigenschaften kann eine
Flachenfunktion berechnet werden, die die Indentergeometrie widerspiegelt. Fur einen

idealen Berkovich Indenter ist die Flachenfunktion abhangig von der Eindringtiefe h:
F(h) =24,5 h? (4.6)
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Allerdings sei an dieser Stelle darauf hingewiesen, dass flr reale Indentoren die

Flachenfunktion auf Grund von Tipverrundungen abweicht.

Als Spitzengeometrie wird in den meisten Fallen ein Berkovich Indenter genutzt. Der
Berkovich Indenter ist eine dreiseitige Pyramide, die sich selbstahnlich ist und die gleiche
Flachenfunktion wie ein Vickersindenter hat. Aufgrund ihrer Dreiseitigkeit kann es zu
keinen Dachkanten kommen, da sich die drei Seiten genau in einem Punkt treffen

mussen.

Es gibt verschiedene Einflussfaktoren, die die Ergebnisse der Nanoindentierung stark

beeinflussen konnen. Hierzu zahlen:

¢ Die Rauheit flihrt zu einer Streuung der Messergebnisse

¢ Indentation-Size-Effekt, Zunahme der Harte bei geringen Eindringtiefen durch die
Bildung von geometrisch notwenigen Versetzungen

e Fehler durch héhere Harte bei verformten Oberflachen oder durch Oxidschichten

e Aufwurf oder Einsinken des Materials um den Indent, was zu einer verfalschten

Messung der Kontaktflache fihrt

Wird die Harte einer Schicht gemessen, muss beachtet werden, dass bei einer
Eindringtiefe, die groRer als 10-25 % der Schichtdicke ist, Substrateinflisse das
Messergebnis verfalschen kdnnen. Deshalb gilt die Faustregel: ,die Eindringtiefe sollte nie
ein Zehntel der Schichtdicke Uberschreiten®. Diese Regel steht insbesondere bei rauen
Schichten im Widerspruch zu der Regel, dass die Rauheit immer nur ein Zehntel der
Eindringtiefe betragen darf (Oliver und Pharr 1992).

Bei den Metalloberflachen wurde die Messung wegkontrolliert mit einer Eindringtiefe von
500 nm durchgefihrt, um den “Indentation-Size-Effect” zu vermeiden. Die Probe wurde
innerhalb von 10 s be- und entlastet und die Last fir 10 s gehalten. Hingegen wurde die
DLC-Oberflache mit einer Eindringtiefe von 100 nm untersucht, um ein Zehntel der
Schichtdicke nicht zu Uberschreiten. Je Probe wurden mindestens 25 Messungen
durchgeflhrt.

4.1.1.3 Messung des Indenterradius

Laut Berla et al. ist es eine weitverbreitete Methode den Indenterradius mit Hilfe der
Hertz’schen Kontakttheorie zu berechnen (Berla et al. 2010). Hierbei werden Indents in
einem elastischen Lastbereich auf der Oberflache durchgefuhrt. Laut Hertz gilt fir einen

elastischen Kontakt der Zusammenhang (Hertz 1881):

4

FN :§Er I?Hertzh3 (47)
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Wobei

- F, der Normalkraft,
- E, dem reduzierten Elastizitdtsmodul,

-R

Herz

dem Radius der Indenterspitze und

- h der gesamten Eindringtiefe des Indenters und nicht der Kontakttiefe entspricht.

Zur Bestimmung des Indenterspitzenradius wird aus den gemessenen Kraft-Weg-Kurven,
die Eindringtiefe des Indenters hoch 2/3 gegentber der Normalkraft aufgetragen. Dies

ergibt im linearen Belastungsbereich eine Gerade, deren Steigung dem Radius entspricht.

Der reduzierte Elastizitatsmodul E, ergibt sich aus folgendem Zusammenhang mit :

(4.8)

Hier ist v die Querkontraktionszahl des Werkstoffs, v, die Querkontraktionszahl des

Indenters, E der Elastizitatsmodul des Werkstoffs und E; der Elastizitatsmodul des

Indenters.

Zusatzlich zu dem Indenterspitzenradius kann mit der Hertz’'schen Theorie die

Kontaktdruck bestimmt werden.

Diese lautet wie folgt,

1
2( 6 FNE2 3
) r 49
P 3[7:3 sz (4.9)

Mit Hilfe dieses Zusammenhangs kann die Kontaktspannung berechnet werden, wenn der
Indenterradius, die Normallast und die Werkstoffparameter bekannt sind (Hertz 1881;
Enders 2000).

4.1.1.4 Untersuchungsmethoden Sand

Vor den Versuchen wurde das genutzte Partikelensemble nach unterschiedlichen

Kriterien charakterisiert.

Zunachst wurde die KorngroéRenverteilung mittels des in der DIN 66165-2 beschriebenen
Siebverfahrens bestimmt, indem das Partikelensemble durch immer feinere Siebe, mit

Feinheiten von 63 pm, 125 pm und 250 um, gesiebt wurde.

Der Anteil des Ensembles mit einer Kérnung, die gréfer als der Maschenabstand des

jeweils genutzten Siebes ist, wird durch Abwiegen der Menge bestimmt, die durch das
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Sieb gekommen ist, die dann von der vor dem Sieben gewogenen gesamten Sandmenge

abgezogen wird.

Zusatzlich wurden die Sandensembles mit dem Rasterelektronenmikroskop untersucht,
um die Morphologie der Sandkérner zu betrachten und die gemessene GroRRenverteilung

des Siebversuchs zu bestatigen.

Vor der gesamten Versuchsreihe wurde auch untersucht, ob sich die GroRenverteilung
des genutzten Sandes wahrend des Versuchs andert. Hierzu wurde das Sandensemble
Uber bis zu 30h ohne Probe in dem Erosionstester rotieren gelassen. Die
GroRenverteilung des Sandes wurde dann nach 1 h, 3 h, 10 h und 30 h anhand mehrerer
aus dem Kollektiv enthommener Proben im Rasterelektronenmikroskop auf einem
Kohlepad analysiert. Mit der Bildverarbeitungssoftware ,imageJ“ wird die Partikelgréfe

anhand mehrerer REM Aufnahmen bestimmt.

Zusatzlich zu diesen Untersuchungen wurde die Harte der Sandkorner bestimmt. Dazu
wurde eine Hartemessung mit dem Nanoindenter auf eingebetteten und polierten
Sandkérnen (siehe Abbildung 4.1) durchgefihrt. Zur Bestimmung der Harte wurden auf
vier unterschiedlichen Sandkoérnern jeweils 20 Indents ausgeflihrt. Die Hartemessung
wurde wegkontrolliert mit einer Eindringtiefe von 100 nm durchgefuhrt. Die Probe wurde

innerhalb von 5 s be- und entlastet und die Pruftiefe fir 10 s gehalten.

Abbildung 4.1: Polierte Sandkérner vor der Hartemessung
4.1.1.5Reverse-imaging

Sind die Oberflacheneigenschaften bei einer AFM-Messung kleiner als die Spitze, wird
statt der Oberflache die Spitze abgebildet, wodurch es bei Messungen oft zu Stérungen
kommen kann. Allerdings kann es jedoch auch zur gewollten Abbildung der Spitze genutzt
werden. Bei dieser als reverse-imagine bezeichneten Technik wird ein definiertes

Nadelmuster auf einen Silizium Wafer aufgebracht und jede dieser Nadelspitzen bildet die

57



4 Versuchsablauf und Ergebnisse

AFM-Spitze einmal ab. Anhand der Querschnittsdaten (hs, Hohe der Sphare und w, Breite
der Sphare) kann der Kontaktradius R, aus dieser Abbildung mit der folgenden Formel
berechnet werden:

2
20
s\ 2
R-— 2/ (4.10)

Das reverse-imaging bietet vor Allem den Vorteil, dass in-situ eine Anderung der Form

oder ein Materialabtrag an der Spitze beobachtet werden kénnen (Neto und Craig 2001).

In dieser Arbeit wurde das Silizium Testgitter TGT1, der Firma NT-MDT Spectrum
Instruments zur Abbildung der Spharen genutzt. Wahrend der Abbildung der Sphare
wurde die Kontaktlast zwischen dieser und dem Test Gitter auf 10 nN gesetzt. Diese
geringe Last wurde ausgewahlt, um weder die Sphare noch das Gitter zu schadigen. Die
laterale Skala der Abbildung betrug 3x3 pm? bei einer Auflésung von 256 x 256 Pixeln mit

einer Abtastrate von 0.5 Hz.

Die Berechnung des Verschleilvolumens der Partikel erfolgt direkt mit den Ergebnissen
des reverse-imaging. Anhand der reverse-imaging AFM Aufnahmen wird die abgetragene
Flache der Sphare und der sich daraus ergebende Verschlei bestimmt. Hierflr wird der

Radius der abgetragenen Flache R. und der Radius der Sphare Rs aus den Bildern

abgeleitet und mit der Formel von Sutton et al. die Verschleiltiefe W, und das

VerschleiRvolumen W, berechnet (Sutton et al. 2014).

:(ﬂ'WD)
Y 6

W, =R, —JR’ -R? (4.12)

3RZ +W3) (4.11)

4.1.2 Auswertung der Untersuchungsmethoden

4.1.2.1 Versuchsergebnisse Sand

Zunachst wurde mittels des Siebverfahrens die Korngrofenverteilung eines
handelstiblichen Spielsandes mit dem Ergebnis ermittelt, dass dieser Sand hauptsachlich
aus KorngrofRen besteht, die zwischen 125 und 250 um liegen oder sogar teilweise grélier
sind. Da dieser Sand fir die hier genutzte Anwendung eine zu grofe Streuung in der
PartikelgréRe und vor allem auch in der Form hat, wurde stattdessen der besser definierte

GEBA-Sand ausgewahlt, dessen KorngroéRenverteilung in der Abbildung 4.2 dargestellt
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4.1 Charakterisierungsmethoden

ist. Neben seiner engen KorngréRenverteilung, ist der GEBA Sand auf Grund der
geringen Menge von Fremdmaterialien und des mit 99,2 % hohen Masseanteiles von
Siliziumoxid fur diese Versuche deutlich besser geeignet. Dieses wird zusatzlich noch
bestarkt, weil dieser Sand auf Grund seines Rundkornes nur wenige scharfe Kanten

aufweist.

60
50
40
30
20

0 T T |_| T 1
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250

Prozentualer Anteil

Grofle in pym

Abbildung 4.2: GroRenverteilung Spielsand

Wie in dem Versuchsablauf bereits beschrieben, ist es flr die Versuchsdurchfiihrung
wichtig, dass sich das Partikelkollektiv wahrend der Versuche nicht andert, damit die

Ergebnisse der einzelnen Messungen vergleichbar und reproduzierbar sind.

Um dies zu gewahrleisten wurden jeweils Proben nach den vorgegebenen Zeitabstanden
analysiert und deren Resultate sind in der Tabelle 4.1 aufgefuhrt. Zusatzlich wurde
exemplarisch ein REM Bild und die anschlieBende Verarbeitung mit Imaged gezeigt,
wobei die Partikel gezahlt und markiert wurden, um den Prozess der GréRenbestimmung
zu verdeutlichen. Dabei wurde die projizierte Flache der einzelnen Partikel gemessen. Fir
eine anschlieRende Abschatzung des Partikeldurchmessers wurde angenommen, dass

diese im Mittel kreisférmig sind und der Durchmesser daraus abgeleitet wird.

Es ist klar zu erkennen, dass sich die Partikel insbesondere in der ersten Stunde schnell
verkleinern, aber nach 10 Stunden fast gar keine Anderung der PartikelgroRe mehr
stattfindet. Genau dieser Zusammenhang wird auch in der Arbeit von Skrzypczak et al.
beschrieben, dass eben ab einer kritischen Partikelgrole und einer bestimmten
Geschwindigkeit der Trommel die kinetische Energie der Partikel nicht mehr ausreicht, um
diese zu verkleinern (Skrzypczak et al. 2009). In diesem Fall war diese kritische Grofie
schon nach 10 Stunden erreicht. Mit dem Ziel eine Anderung der Partikelform durch
Abflachung oder ahnlichem auszuschlieBen zu kénnen, wurden die Partikel vor den
Erosionsversuchen 100 h ohne eine Probe in dem rotierenden Erosionstester
vorkonditioniert.
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4 Versuchsablauf und Ergebnisse

Tabelle 4.1: Auswertung der GréRRenverteilung von Geba-Sand

Stunden Durchschnittliche
im Erosionstester SandgroRe in Pixel

Durchschnittliche
Flache in pm?

Durchschnittlicher
Durchmesser in ym

neu
1h
3h
10 h
30 h

2714
1522
1290
1279
1280

23477
13166
11159
11064
11072

172,9
129,6
119,2
118,7
118,7

Abbildung 4.4: Auswertung der REM Aufnahme aus Abbildung 5.3 mit ImageJ

Wie in Kapitel 4.1.1.4 beschrieben, wurde auch die Harte der Sandpartikel gemessen,

diese betragt 8,7+1,8 GPa.
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4.1.2.2 Eigenschaften von DLC-Oberflachen

Die hergestellten DLC-Oberflachen weisen eine Harte von 17,13+1,63 GPa auf und
deren Rauheit betragt 4,21+0,85 nm.

Die Rauheit der DLC-Oberflache wurde mit dem in Abschnitt 3.3.2.2 beschriebenen
“‘Reaktiven lonenatzen“ modifiziert. Hierzu wurden die Schichten jeweils fur 10
Minuten bei einer Leistung von 600 Watt und Nutzung von Stickstoff als Prozessgas
geatzt. Die raueste Oberflache, die mit Stickstoff erzeugt werden konnte, zeigt eine
Rauheit von 13,00£0,38 nm bei einem Gasdruck von 0,1 mbar. In Abbildung 4.5 sind
die einzelnen Rauheiten mit dem dazugehérigen Prozessgasdruck aufgetragen.

Zusatzlich sind diese in Tabelle 4.2 aufgefuhrt.

1 4 T T T T

13—% i

12 7

10

o

RMS in nm

5 1 1 1 1
0 0.5 1 1.5 2 2.5

Druck in mbar

Abbildung 4.5: Rauheiten nach dem reaktiven lonenatzen mit Stickstoff

Tabelle 4.2: Resultierende Rauheit aus Prozessdricken

Druck in RMS in

mbar nm
0,1 13,0+0,4
0,6 9,6+0,4
1,6 6,5+0,9
2,1 5,5+0,1

61



4 Versuchsablauf und Ergebnisse

4.1.2.3 Rauheit der Metalloberflachen

Die Rauheit nach dem Polieren der Kupfer- und Stahloberflachen ist in Tabelle 4.3

angegeben.

Tabelle 4.3: Rauheit nach Politur

RMS in
nm

Werkstoff

Kupfer 1,25+0,45
Edelstahl 0,6+0,25

4.2 Erosionsversuche

4.2.1 Experimentelle Details

Anhand der hier durchgefiihrten Versuche soll eine Rohrinnenwand nachgebildet werden,
wie sie beispielsweise in Transportrohren zu finden ist, mit dem Ziel durch die

Versuchsergebnisse:

e Ein grundlegendes Verstandnis der VerschleiBmechanismen an Rohrwanden zu
erlangen und
e damit Grundlagen fir Verbesserungsideen fir die Beschaffenheit von

Rohroberflachen zu schaffen

Zu diesem Zweck wurde ein Erosionstester entwickelt, der die Moglichkeit bietet, Proben
in verschiedenen Winkeln von einem Partikelensemble umflieRen zu lassen.
AnschlieRend wurde diese Probe untersucht, um die Wechselwirkungen zwischen dem
Ensemble und der Wand zu beschreiben und die sich daraus ergebenden Folgen zu

analysieren.
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Abbildung 4.6: Erosionstester

In Abbildung 4.6 ist der Erosionstester schematisch dargestellt. Das Partikelensemble
befindet sich in einer rotierenden Edelstahlkammer in der die Probe in Winkeln von 0°, 45°
und 90° angebracht werden kann, um verschiedene Auftreffwinkel nachbilden zu kénnen.
Hierdurch wird eine sinnvolle Mdoglichkeit gegeben, dass auch Rohrkrimmungen
abgebildet werden kdnnen, die haufig, die am meisten verschleillenden Stellen in einem
Rohr sind.

Die Trommel rotiert mit einer Geschwindigkeit von 60 rpm und hat mit einem
Durchmesser von 100 mm ein maximales Fassungsvermégen von 445 cm3. In den hier
vorgestellten Untersuchungen war die Kammer zu 24 % gefullt, was einer Sandmenge
von 165g entspricht. Die Geschwindigkeit der Trommel wurde mit einem
Lasermesssystem der Firma UNI-T gemessen und wahrend des Versuches regelmalig

kontrolliert.

Zum Vergleich von verschiedenen Rohrinnenflachen wurden drei verschiedene

Oberflachen untersucht:

e Stahl
o Kupfer,
e DLC-Oberflache.

In den Versuchen sollte auch der Einfluss der Dauer auf die Wechselwirkungen zwischen

Partikeln und Probe untersucht werden. Zu diesem Zweck wurden Versuche mit einer

Dauer von
e 60 min
e 300 min

e 6.000 min und
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¢ 30.000 min
durchgefuhrt.

Neben der Dauer, sollte daruber hinaus auch der Einfluss der Auftreffgeschwindigkeit und
der damit einhergehenden Anderung der kinetischen Energie untersucht werden. Zu
diesem Zweck wurde nicht die Geschwindigkeit der Trommel geandert, sondern es
wurden verschiedene Stellen auf der Probe betrachtet, die aufgrund ihrer
unterschiedlichen Lage in der Probenkammer verschiedene Auftreffgeschwindigkeiten
erfahren haben. In Abbildung 4.7 ist der Aufbau der Proben mit den dazugehdrigen
Markierungen dargestellt.

4 H
&
4

Oben

4
¢

Mitte

Unten

Abbildung 4.7: Probenmarkierung
Die unterschiedlichen Geschwindigkeiten der Probe kdnnen mit der Formel 4.13:
v=d=*z=*n (4.13)

berechnet werden, sofern die Probe in einem 90 Grad Winkel eingebaut ist.

Der Gesamtdurchmesser der Trommel betragt 100 mm und der Abstand der Markierung

vom auflleren Punkt der Trommel betragt:

e Unten: 5 mm
e Mitte: 15 mm
e Oben: 25 mm

Die Geschwindigkeit der Probe an den unterschiedlichen Messstellen ist in Tabelle 4.4
aufgeflhrt.

Tabelle 4.4: Geschwindigkeitsverlauf auf Erosionstesterproben

Position Geschwindigkeit in

m/s
Unten 0,28
Mitte 0,21
Oben 0,15
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Die Proben bei den mit den Partikeln Wechselwirkungen auftreten, wurden vor der dem
Versuch immer auf dieselbe Art vorbereitet. Die Metalloberflachen (Edelstahl und Kupfer)
wurden zunachst auf eine Rauheit unter RMS =2 nm poliert und anschlieltend
vibrationspoliert, damit die  Ausgangszustdnde  vergleichbar  waren. Die
Versetzungsfreiheit ist insbesondere wegen Verfestigungsphanomenen in der Oberflache
durch die mechanische Bearbeitung (Schleifen und Polieren) wichtig, weil der
beobachtete Verschleil® hauptsachlich in der Oberflache stattfindet. Im Anschluss an
diese Vorbereitung wurden drei Positionen mittels Vickers Indents markiert. Vor dem
eigentlichen Versuch wurden die Proben an den drei Stellen im REM untersucht, wobei
genau diese Stellen auch nach der Versuchsdurchfliihrung gefunden werden konnten. Es
wurden vor und nach jedem Versuch Aufnahmen mit einer VergréRerung von 1.000-fach,
5.000-fach und 10.000-fach aufgenommen.

Zusatzlich zu den REM-Untersuchungen wurde die Topographie der Oberflache auch mit
dem Rasterkraftmikroskop bestimmt. Hierzu wurde die Ausgangsrauheit auf jeweils einer
Kupfer-, Edelstahl- und DLC-Probe an drei Stellen auf der Probe mit je einer Flache von
3 x 3 um bestimmt. Nach jedem Versuch wurde die Rauheit dann wieder an drei Stellen
im unteren Bereich der Probe bestimmt. Anhand dieser Messungen kann die Anderung

der Oberflache quantitativ in Rauheitswerten angegeben werden.

Zusatzlich zu den oben genannten Versuchen wurde fur jeweils eine Probe aus jedem
Material eine Untersuchung durchgefiihrt, bei der eine 50 Stunden andauernde Messung
bei einem 90 Grad Probenwinkel in dem Erosionstester durchgefiuhrt wurde. Vor diesem
Test wurden die Proben gewogen und die Harte der Oberflache wurde mit dem
Nanoindenter bestimmt. Diese Hartemessung wurde an 25 Stellen kraftkontrolliert mit
einer Last von 1000 uN durchgefuhrt. Nach dem Erosionstest wurden zur Bestimmung
des Materialverlustes die Proben wieder gewogen und es wurde auch die Harte erneut

gemessen um den Einfluss des Partikeleinfalles auf die Harte zu quantifizieren.

4.2.2 Versuchsergebnisse Erosion

Fir die Auswertung der durchgefiihrten Erosionsversuche war es zunachst notwendig,
dass der Einfluss der Geschwindigkeit, des Winkels und die Dauer des Partikeleinfalles
spezifisch fur jedes eingesetzte Material untersucht wurde. Hierbei wurde vor allem auf

die, durch individuellen Partikelkontakt erzeugten VerschleiBmarken eingegangen.

AnschlieRend wurden die Proben allgemeiner betrachtet und es wurde auf deren
Anderung der Harte und des Gewichts durch die Wechselwirkung mit dem gesamten

Partikelensemble naher eingegangen.
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Die Auswertung der Edelstahlproben hat gezeigt, dass die drei Parameter
Geschwindigkeit, Einfallwinkel und Versuchsdauer einen groRen Effekt auf die

Verschleilderscheinungen der Oberflache zeigen.

Zur Visualisierung des Einflusses der Geschwindigkeit auf den Verschleil3 wurden die

Aufnahmen aus dem Rasterelektronenmikroskop (REM) bei 30 Stunden und 90° gewahlt,

von denen die Stellen Oben, Mitte und Unten in Abbildung 4.8 dargestellt sind.

Abbildung 4.8: Stahloberflache nach 30 h bei 90° an a) oberer Probenposition, b) mittlerer
Probenposition, c) unterer Probenposition

Wie in Abbildung 4.8 c) zu sehen ist, zeigt sich im unteren Bereich der Probe
hauptsachlich eine Oberflachenzerrittung, die durch herausgeplatzte Plattchen
verursacht wird. Bei groRerer Auflésung dieser Bereiche kbénnen auch, wie in der Theorie
beschrieben wird, Schwingstreifen um diese Bereiche beobachtet werden. Zusatzlich tritt

in diesem Bereich der Probe auch abrasiver Verschleill in Form des Mikrospanens auf.

Mit abnehmender Geschwindigkeit nimmt die Haufigkeit der VerschleiBmerkmale stark ab.
In der Mitte der Probe bei einer Geschwindigkeit von 0,21 m/s sind nur noch vereinzelt
Bereiche von herausgeplatzten Teilchen durch die Oberflachenzerrittung zu erkennen,
die dann auch weniger stark ausgepragt sind als diejenigen bei héherer Geschwindigkeit.

Allerdings haften in diesem Bereich vereinzelte Sandkoérner auf der Oberflache.

Wird eine geringere Geschwindigkeit von 0,15 m/s betrachtet, so sind noch weniger
Verschleil3stellen zu erkennen die dann auch noch wesentlich geringer ausgepragt sind

als die, bei den beiden héheren Geschwindigkeiten.

Bei geringeren Geschwindigkeiten ist die kinetische Energie der Partikel geringer und
folglich auch die damit Ubertragene Energie auf die Oberflache. Die kinetische Energie

Ekin berechnet sich mit Hilfe der Masse m und der Geschwindigkeit v aus:

Ein =%mv2 (4.14)

66



4.2 Erosionsversuche

Das bedeutet, dass ein Partikel gleicher Masse bei halber Geschwindigkeit nur noch V4
der kinetischen Energie bei voller Geschwindigkeit Ubertragt. Aus diesem Grund hat die
Geschwindigkeit einen erheblichen Einfluss auf die Wechselwirkung zwischen einer
Oberflache und einem Partikel und es zeigen sich an den unterschiedlichen Stellen auf

der Probe verschiedenste Verschlei3erscheinungen und -auspragungen.

An diese Betrachtung schlief’t sich die Beschreibung der Wirkung des Probenwinkels auf
den Verschleil3 der Oberflache an. Zu diesem Zweck wurde bei den 45° und 90° Proben
die untere Stelle (siehe Abb. 4.9) nach 30 Stunden verglichen, weil der Verschleild dort am

extremsten ist. Bei der 0° Probe wurde nur eine Stelle untersucht und folglich wurde diese

auch fir die Betrachtung ausgewahlt.

Abbildung 4.9: Stahloberflache nach 30 h an unterer Probenposition bei a) 0°, b) 45°, c)
90°
Die Oberflachen zeigen nach den Versuchen abhangig von den Winkeln unterschiedliche
Verschleifl3bilder.

Bei der 90° Probe ist, wie erwartet, die Oberflachenzerrittung der dominante
Mechanismus, der durch die senkrecht zyklisch auf die Oberflache auftreffenden Partikel
hervorgerufen wird. Diese herausgeplatzten Plattchen fuhren zu einer starken Erhéhung
der Rauheit der Probenoberflache von 0,6+0,26 nm auf 5,74+2,57 nm. Diese Rauheit

steigt um einen Faktor von Uber neun durch die Entstehung der Krater.

Abbildung 4.10: a) Abrasionsmarke b) Oberflachenzerrittung
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Zusatzlich zu der Oberflachenzerrittung zeigt die Oberflaiche auch abrasive
VerschleiBmarken, die beispielhaft in Abbildung 4.10 a) dargestellt sind. Diese entstehen
allerdings nicht, weil alle Partikel im 90° Winkel auf die Oberflache auftreffen, sondern,
weil es eine Winkelverteilung im Partikelstrom gibt. Dieses Erscheinungsbild entspricht
dem Erwarteten und wird ebenfalls so in der Literatur beschrieben. Abbildung 4.10 b)

zeigt eine Stelle, an der eine Oberflachenzerrittung stattgefunden hat.

Ebenfalls bei der 45° Probe sind die herausgelosten Plattchen durch
Oberflachenzerrittung zu erkennen, jedoch gibt es auch hier vermehrt und langere
Verschleillmarken, die Abrasion zeigen. Diese Abrasion wird durch den zusatzlichen
Gleitanteil der Partikel hervorgerufen und zeigt sich bei duktilen Werkstoffen
hauptséachlich durch Mikroflugen und Mikrospanen. Auf der
Rasterelektronenmikroskopaufnahme in Abbildung 4.9 b) ist ein Kratzer mit einer Lange
von uber 10 um zu erkennen, der durch Mikrospanen der SiO2 Partikel hervorgerufen

wurde. In der Abbildung sind zusatzlich weitere kleinere Kratzer zu erkennen.

Die mit dem Rasterkraftmikroskop gemessene Rauheit von 2,59+1,25 nm bestatigt, dass
eine Anderung der Oberflaichentopographie stattfindet, die in diesem Fall den

ursprunglichen Wert der Probe um mehr als ein Vierfaches Ubersteigt.

Dieser Wert zeigt aber auch, dass die Oberflachenrauheit starker durch die Krater erhéht
wird, wie sie bei der 90° Probe vermehrt auftreten. Auch diese Erscheinungsform der
Oberflache war bei einem Einfallswinkel von 45° laut der vorhandenen Literatur zu
erwarten.

Die Probe die mit einem Winkel von circa 0° in den Erosionstester eingebaut und 30
Stunden von dem Sand umspult wurde, zeigt einen deutlichen Gleitstrahlverschlei®. Der
hauptsachliche Mechanismus hierbei ist die Abrasion und das Erscheinungsbild wird von
Mikrofurchen und -kratzern dominiert. Bei diesem von Abrasion dominierten Verschleil
steigt die Rauheit auf einen Wert von 1,62+0,24 nm. Dies ist der geringste Rauheitswert
bei den 30 Stunden-Proben und zeigt, dass die Rauheit am wenigsten durch Abrasion

beeinflusst wird.

Als weiterer Parameter wird der Einfluss der Versuchsdauer auf die Edelstahloberflache

beschrieben.

Hierfir wurden immer die REM Aufnahmen der Probenoberflachen im unteren Bereich
verwendet, weil dort, wie oben beschrieben, der Verschleiy am starksten ausgepragt ist.
Um einen gréBeren Ausschnitt der Probenoberfliche im Vergleich zu den

vorhergehenden Aufnahmen zu zeigen, wurden diese mit 1000-facher VergréRRerung

68



4.2 Erosionsversuche

aufgenommen.

Abbildung 4.11: 0 °-Stahloberflache nach a) 1 h Versuchsdauer b) 3 h Versuchsdauer
c¢) 10 h Versuchsdauer und d) 30 h Versuchsdauer
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Abbildung 4.12:°-Stahloberﬂéche nach a) 1 h Versuchsdauer b) 3 h Versuchsdauer
¢) 10 h Versuchsdauer und d) 30 h Versuchsdauer 0 Grad 1, 3, 10, 30 h
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c) 10 h Versuchsdauer und d) 30 h Versuchsdauer

Bei allen Proben, unabhangig von dem Einfallswinkel des Partikelensembles, nimmt die
Zerstorung der Oberflache mit einer Iangeren Versuchsdauer zu. Bei der 90° Probe treten
nach 1 h nur einzelne Verschleillmarken der Oberflachenzerrittung auf und die Anzahl
der herausgeldsten Plattchen steigt mit der Versuchsdauer an. Auffallend ist, dass bei der
90° Probe bei einer Versuchsdauer von 3 h und 10 h Partikel an der Probenoberflache
haften, die bei der Aufnahme nach 30 h nicht mehr vorhanden sind. Diese Beobachtung
deutet auf eine Anderung der Haftbedingungen der Partikel an der Oberflache durch die
Anderung der Oberflachentopographie hin. Obwohl die Rauheit der Oberfliche stark
gestiegen und auch deutlicher Verschlei® sichtbar ist, ist die urspringliche

Probenoberflache noch gut unter dem Verschleil® zu erkennen.

Bei der 45° Probe wird der sichtbare Verschleid mit zunehmender Versuchsdauer auch
groRer, jedoch zeigen sich schon nach 3 h starke Abrasionsmarken, deren Quantitat dann
aber nicht weiter zunimmt. Hingegen sind die Krater der Oberflachenzerrittung erst ab
10 h vereinzelt sichtbar und nehmen dann mit der Versuchsdauer weiter zu. Dies wird
dadurch hervorgerufen, dass fur Oberflachenzerrittung das zyklische Eintreffen von
Partikeln notwendig ist und bei einem Winkel von 45° teilt sich die Trajektorie in einen
Ermudungsanteil senkrecht zur Oberflache und einen horizontalen Anteil, der Abrasion

verursacht.
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Bei der 0° Probe ist zu erkennen, dass die Anzahl und auch die Auspragung der
VerschleiBmarken mit dem zeitlichen Verlauf zunehmen. Hier sind vor allem Merkmale
des GleitverschleiRes vorhanden, die durch abrasiven Verschleil® erzeugt werden, und
hierdurch wird in der REM-Aufnahme 4.11 d) die Laufrichtung des Sandes sichtbar.

Auch wird durch die REM-Aufnahmen gezeigt, dass der Verschleily der 0° Probe
wesentlich geringer ausgepragt ist, als bei den 45°- und 90°- Proben. Aber auch selbst bei
der 0° Probe sind vereinzelt Oberflachenzerrittungsanteile erkennbar, da auch hier

Partikel aus dem Kollektiv in anderen Winkeln auf die Oberflache prallen.

Unabhangig vom eingestellten Winkel nimmt die Rauheit aller Proben mit der
Versuchszeit zu. Bei den Versuchen hat sich herausgestellt, wie die REM Bilder belegen,
dass die Rauheit bei dem Prallverschlei® bei den 90° Proben am starksten zunimmt. Die
Versuche haben erwartungsgemal gezeigt, dass der Rauheitswert der 45° Probe
zwischen den beiden Extremfallen von 0° und 90° liegt. Dieses ergibt sich daraus, dass
bei der 0°-Probe hauptsachlich Gleitverschlei, bei der 90°-Probe insbesondere

Prallverschleifld und bei der 45°-Probe anteilig beide Verschleiarten zu beobachten sind.

Tabelle 4.5: Rauheit der Stahlproben nach Erosionstesterversuchen

0° 45° 90°
. Stabw. . Stabw. . Stabw.
RMS in RMS in RMS in RMS in RMS in RMS in
nm nm nm
nm nm nm
1h 0,53 0,04 0,55 0,46 0,48 0,11
3h 0,28 0,06 0.48 0.13 2.46 0,02
10 h 0,92 0,76 1.94 0,89 6,25 3,35
30 h 1,62 0,24 2.59 1.25 5,74 2.57

Nachdem vorausgehend der Einfluss von einfallenden Sandpartikeln auf eine
Edelstahloberflache beschrieben wurde, wird im Folgenden aufgezeigt, welche Effekte bei
einer Kupferoberflache auftreten. Auch hier wird zundchst der Einfluss der
Geschwindigkeitsanderung Uber die Probe, danach der des Einfallswinkels und

abschlieRend die zeitliche Anderung der Kupferoberflache untersucht.

Fiar die Untersuchung der Geschwindigkeitsabhangigkeit wird die Probe nach einer
Versuchsdauer von 30 Stunden und bei einem Winkel von 90° betrachtet. In Abbildung
4.14 sind REM-Aufnahmen von diesen drei Stellen gezeigt. Bei den Kupferproben werden

die Aufnahmen, die vor dem Versuch aufgenommen wurden mit abgebildet, da diese

72



4.2 Erosionsversuche

mehr Artefakte durch das Polieren aufweisen als die Edelstahloberflachen und diese nicht

mit den Verschleilmarken verwechselt werden sollen.

Anhand der REM-Aufnahmen ist zu erkennen, dass auch bei den Kupferproben die
Auspragung des VerschleiRes mit der Geschwindigkeit zunimmt. Jedoch sind die
Unterschiede in der Auspragung nicht so deutlich wie bei den Edelstahlproben, da sie
auch schon bei der geringsten Geschwindigkeit stark ausgepragt sind, wo hingegen bei
den Edelstahlproben selbst bei 30 Stunden Versuchsdauer nur wenige Verschleimarken
sichtbar waren. Bei dem Kupfer sind auch die typischen Merkmale fir
Oberflachenzerrittung, herausgeléste Plattchen, sichtbar, jedoch ist durch die hohe
Duktilitdt des Kupfers die gesamte Oberflache durch die aufschlagenden Partikel stark
plastisch deformiert. Die Flache und Anzahl der herausgelosten Plattchen nehmen mit
steigender Geschwindigkeit zu. Dies folgt aus dem Zusammenhang, dass die Duktilitat
der Probenoberflache durch das Einbringen von zuséatzlichen Versetzungen durch den
Aufprall von Partikeln mit hoéherer kinetischer Energie und der damit verbundenen

Steigerung der Harte abnimmt und somit die Partikel eher herausgel6st werden.
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Abbildung 4.14: Einfluss der Geschwindigkeit auf den Erosionsverschleild bei Kupfer
a) oben b) mitte ¢) unten bei 5000-facher VergréRerung

In Abbildung 4.15 ist die Winkelabhangigkeit des Verschleilles der Kupferproben
dargestellt. Auch hier wird immer die untere Stelle, an der die héchste kinetische Energie

durch die Partikel eingebracht wird bei einer Versuchsdauer von 30 Stunden betrachtet.
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Abbildung 4.15: Einfluss des Winkels auf den Erosionsverschleil3 bei Kupfer a) 0° b) 45°
c¢) 90° bei 5000-facher Vergrofierung

Die 90°-Probe zeigt eine starke plastische Verformung zusammen mit VerschleiRmarken
der Oberflachenzerrittung. In Abbildung 4.16 ist eine hohe VergréRerung von einem
Beispiel fur Oberflachenzerrittung gezeigt, wobei sogar einzelne Schwinglinien zu
erkennen sind. Wie bei den Edelstahlproben steigt die Rauheit bei der 90°-Probe auf den
hochsten Wert. Bei der Kupferprobe wird sogar eine Rauheit von Uber 34,8+7,1 nm
erreicht, was dem 28-fachen Wert der Ausgangsrauheit entspricht. Dieser hohe Anstieg
wird durch die Kombination der starken plastischen Verformung durch den Einfall der

Partikel und die Oberflachenzerruttung erzeugt.
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Abbildung 4.16: Oberflachenzerruttung auf Kupferoberflache

Im Gegensatz zu der 45°-Probe des Edelstahls zeigt die Kupferprobe bei 45° kaum
abrasiven Verschlei, sondern die Oberflache wurde durch den Einfall der Partikel
plastisch verformt und im Vergleich zu der 90° Kupferprobe gibt es weniger Stellen an
denen Plattchen durch Oberflachenzerrittung herausgeldst wurden. Die Rauheit der 45°-
Probe erhoht sich auf 18,7 nm und dieser Wert ist um circa die Halfte geringer als der bei
der 90° Probe. Damit wird nachgewiesen, dass sowohl die plastische Verformung, als

auch die Oberflachenzerruttung bei 90° wesentlich starker ausgepragt sind.

Bei der 0° Probe sind sowohl Abrasions-, Oberflachenzerrittungs- als auch plastische
Verformungsanteile vorhanden. Bei der Kupferprobe kann es auch bei 0° und 30 Stunden
Versuchsdauer zur Oberflachenzerrittung kommen. Dies ist darauf zurlickzuflhren, dass
wegen der geringeren Harte der Probe weniger Energie notwendig ist um die Probe zu
ermiden und somit auch Teilchen, die mit weniger Geschwindigkeit auf die Oberflache
prallen, Ermiddung hervorrufen. Dariber hinaus schlagt auf Grund der Verteilung der
Aufprallwinkel auch bei der 0° Probe ein geringer Anteil der Partikel in groReren Winkeln
auf, wobei diese mit einer relativ geringen Geschwindigkeit auf die Probe auftreffen. Da
nur wenige Partikel mit grolRen Winkeln aufschlagen und diese auch eine relativ geringe
kinetische Energie besitzen, sind die durch Oberflachenzerrittung herausgeplatzten
Plattchen klein und nur in geringer Anzahl vorhanden. Die Abrasionsmarken verlaufen
entlang der Laufrichtung des Sandes. Auch bei der 0° Probe wird die Oberflache durch
die Partikel plastisch verformt, was jedoch wesentlich geringer ausgepragt ist als bei den
groReren Winkeln. Auch die Rauheit der Probe bei 0° steigt im Vergleich zu der
Ausgangsprobe um 10 nm. Dieser Anstieg in der Rauheit ist jedoch geringer als der, bei
den beiden zuvor beschriebenen Proben, was darauf zurickzufiihren ist, dass die
plastische Verformung und die Oberflachenzerrittung wesentlich weniger stark

ausgepragt sind.
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Nachdem der Einfluss der Geschwindigkeit der Probe und des Probenwinkels auf den
Verschleily der Probenoberflaiche beschrieben wurde, wird nachfolgend der zeitliche
Verlauf des VerschleiRes bei den unterschiedlichen Winkeln beschrieben. Unabhangig
davon in welchem Winkel die Proben in den Erosionstester eingebaut wurden, nahm der

festgestellte Verschleild bei allen Proben mit steigender Versuchsdauer zu.
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Abbildung 4.17 0°-Kupferoberflache nach a) 1 h Versuchsdauer b) 3 h Versuchsdauer
c) 10 h Versuchsdauer und d) 30 h Versuchsdauer

In Abbildung 4.17 ist die Anderung der Oberflache, der bei 0° in den Erosionstester
eingebauten Probe Uber die Zeit dargestellt. Nach einer Stunde hat sich die Oberflache
nur wenig verandert und es treten nur vereinzelt Abrasionsmarken auf. Im weiteren
Verlauf nimmt die Haufigkeit und Auspragung der VerschleiBmarken zu, schon bei der
drei Stunden Probe ist abrasiver Verschleil3, sowie Oberflachenzerruttung feststellbar. Bei
der zehn Stunden Probe nimmt neben den abrasiven VerschleiRmerkmalen und der
Oberflachenzerrittung auch die plastische Deformation der Probe zu. Nach 30 Stunden
ist die Laufrichtung der Probe durch die Ausrichtung der Abrasionsmerkmale deutlich zu
erkennen und auch die Auspragung und Haufigkeit der Oberflachenzerrittung nimmt zu.
Diese Zusammenhange zeigen sich auch in der steigenden Rauheit der Probe mit der

Versuchsdauer.
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Abbildung 4.18: 45°-Kupferprobe mit a) 1 h Versuchsdauer b) 3 h Versuchsdauer c) 10 h
Versuchsdauer und d) 30 h Versuchsdauer 1 bis 30 h

Die REM-Aufnahmen mit 1000-facher Vergrdfierung der Versuche bei 45° werden in
Abbildung 4.18 gezeigt. Nach einer Stunde sind durch abrasiven Verschleil? entstandene
Kratzer, die sich Uber den gesamten Bildausschnitt erstrecken zu erkennen. Vereinzelt tritt
auch Oberflachenzerrittung auf, wobei die Verschleiimarken noch nicht stark ausgepragt
sind. Mit fortschreitender = Versuchsdauer nimmt die  Ausprdgung der
Oberflachenzerrittung zu und der abrasive Verschleild wird zunehmend durch die
plastische Deformation von der Oberflache Uberlagert. Zusatzlich wirkt eine Zunahme der
Harte mit der Zeit durch das Einbringen von Versetzungen bei der plastischen
Deformation der Abrasion entgegen. Diese Zunahme wird im Anschluss an die zeitliche
Betrachtung des Verschleiles naher erlautert. Nach einer Versuchsdauer von 30 Stunden
ist Oberflachenzerrittung das dominante Verschlei3bild, wobei zusatzlich eine plastische
Deformation der Oberflache auf den REM-Aufnahmen zu erkennen ist.
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Abbildung 4.19: 90°-Kupferprobe mit a) 1 h Versuchsdauer b) 3 h Versuchsdauer c) 10 h
Versuchsdauer und d) 30 h Versuchsdauer 1 bis 30 h

Die Anderung der Oberflache Uber die Versuchsdauer der 90° Probe zeigt, dass schon
bei einer Versuchsdauer von einer Stunde Oberflachenzerruttung stattgefunden hat
(Abbildung 4.19). Im Vergleich zu der Edelstahlprobe sind bei der Kupferprobe auf Grund
seiner geringeren Oberflachenharte jetzt schon so viele Verschleillmarken vorhanden, wie
bei der Edelstahlprobe nach 30 Stunden. Im weiteren zeitlichen Verlauf nimmt neben der
Oberflachenzerrittung auch die plastische Deformation der Probe stark zu. Im Gegensatz
zu der Edelstahlprobe ist am Ende der dreiRig Stunden die Ausgangsoberflache der
Kupferprobe durch die plastische Deformation nicht mehr zu erkennen. Dies wird auch
durch den drastischen Anstieg der Rauheit mit der Zeit bestatigt.

In Tabelle 4.6 ist die Rauheit der Probe in Abhangigkeit der Versuchsdauer aufgetragen.
Die Werte zeigen, dass die Rauheit sowohl mit dem zeitlichen Verlauf, als auch mit der
Zunahme des Winkels steigt. Dies entspricht dem Verlauf der bei den Edelstahlproben,
wobei die Rauheit beim Kupfer wesentlich starker ansteigt. Dies ist auf zwei Grunde
zurlckzufiihren, zum einen ist Kupfer wesentlich weicher, als die Edelstahlproben, und
zum anderen weist die Kupferprobe eine hoéhere Duktilitdt auf, wodurch die plastische

Deformation der Probenoberflache wesentlich starker ausgepragt ist.
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Tabelle 4.6: Rauheit der Kupferproben nach Erosionstesterversuchen

0° 45° 90°
. Stabw. . Stabw. . Stabw.
RMS in nm RMS in nm RMS in nm RMS in nm RMS in nm RMS in nm
3,35 0,78 3,90 2,80 13,41 3,37
4,90 4,04 7,75 2,04 19,80 1,93
5,01 4,34 8,08 1,93 28,31 8,16
11,59 9,45 18,27 4 91 34,77 7,06

Auch die DLC-Proben wurden sowohl vor als auch nach den Versuchen in dem
Erosionstester untersucht. Bei diesen Proben konnten keine groflen Unterschiede durch
den Versuch in dem Erosionstester bei den REM-Aufnahmen noch bei der Messung der
Rauheit festgestellt werden. Es zeigte sich lediglich, dass die Rauheit bei einem
Versuchswinkel von 90° und einer Versuchsdauer von 30 Stunden abnimmt. Diese
Abnahme entsteht dadurch, dass die Rauheitsspitzen der Schicht durch den Sand
geglattet werden. Schon in der Literatur werden DLC-Oberflachen als sehr verschleil3fest
beschrieben und es hat sich gezeigt, dass DLC-Oberflachen sogar durch den ,dritten-
Korper-Effekt® eine Schmierung bilden kénnen. Zudem weist die DLC-Oberflache eine
wesentlich hohere Harte, als die Sandpartikel auf, wodurch diese vor Allem keinen
abrasiven Verschleiy auf der Oberflache verursachen kénnen. AuRerdem zeigen diese
Schichten eine geringe Neigung zur Adhasion, was die REM und auch die AFM-
Aufnahmen bestatigen konnten. Im Gegensatz zu den Kupfer- und Edelstahlproben
hafteten wenige bis keine Partikel an der Oberflache. Als Zwischenergebnis aus diesen
Versuchen kann festgehalten werden, dass eine DLC-Oberflachen eine gute Alternative
zu Vollmaterialien darstellt, weil sie keine oder nur geringfiigige Anderungen durch den

Erosionstest erfahrt.

Fir die im Erosionstester 50 Stunden lang rotierten Proben wurden die in Tabelle 4.7

dargestellten Gewichtsveranderungen gemessen.

Tabelle 4.7: Gewichtsanderung durch Erosionstesterversuche

Gewicht vorher in g Gewicht nachhering Differenzin g
Stahl 1,924 1,907 -0,017
Kupfer 1,439 1,440 0,001
DLC 0,229 0,229 0,000

Der bei der Stahlprobe festgestellte Gewichtsverlust von 17 mg wurde durch

Oberflachenzerrittung und die dabei herausgelésten Platichen, sowie durch Mikrospanen
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hervorgerufen. Beide Verschleilmechanismen sind in den REM Aufnahmen zahlreich und

gut sichtbar.

Hingegen hat sich das Gewicht der Kupferprobe effektiv kaum messbar geandert. Dieser
Zusammenhang erscheint zunachst unplausibel, bestatigt aber die REM-Aufnahmen, bei
denen plastische Deformation bei Kupfer einen sehr hohen Anteil hat und bei dem kein
Materialverlust ~ stattfindet. Es werden zwar auch hier Plattchen durch
Oberflachenzerrittung herausgeschlagen, jedoch ist deren Anteil wesentlich geringer, als
bei der Edelstahloberflache.

Bei den DLC-Proben konnte keine messbare Gewichtanderung festgestellt werden, was
sich sicherlich in erster Linie aus den herausragenden Verschlei3eigenschaften der DLC-
Oberflache erklart. Allerdings muss in diesem Zusammenhang auch auf die Begrenzung
der Messgenauigkeit der genutzten Waage hingewiesen werden, da das Gesamtgewicht

des Siliziumsubstrats mit der DLC-Oberflache unter 230 mg lag.

Um den Einfluss der Erosionsversuche auf die Harte der Proben zu bestimmen, wurde vor
und nach einem 50 Stunden dauernden Erosionsversuch die Harte gemessen.

dargestellt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 4.8 dargestellt.

Da vergleichbar zu einer keramischen Schicht auch bei der DLC-Oberflache keine
Versetzungen eingebracht werden kénnen und sich auch keine Oxidschicht bildet, andert

sich erwartungsgemal die Harte der DLC-Oberflache nicht.

Hingegen wird durch die Erosionsversuche bei den Stahl- und Kupferoberflachen eine
starke Veranderung der Harte verursacht. So erhdhte sich die Harte des Kupfers nach
dem Partikeleinfall um 50 % und die des Stahls um 42 %. Dass die Harte von
metallischen Werkstoffen steigt, entspricht den Erwartungen, weil durch den Partikelbefall
Versetzungen in den Werkstoff eingebracht werden und durch das Aufstauen der
Versetzungen es schwieriger wird, den Werkstoff plastisch zu verformen. Das
Kaltverfestigen eines Werkstoffes durch Verformung ist ein bekanntes Phanomen und

wird mit diesem Versuch zusatzlich bestatigt.

Die Verfestigung des Kupfers wird daruber hinaus noch durch die Bildung einer
Oxidschicht verstarkt und da die Harte sehr oberflachennah gemessen wird muss somit
auch der Effekt der Oxidschicht, die harter ist als reines Kupfer, miteinbezogen werden.
Jedoch andert sich durch den Aufprall der Partikel nicht nur die Harte der Probe, sondern
auch die Streuung der Messwerte, die durch die erhdhte Rauheit der Probenoberflache

hervorgerufen wird (Laurent-Brocq et al. 2015; Walter et al. 2007).
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Tabelle 4.8: Einfluss der Erosion auf Werkstoffharte

Versuchsdauer Kupfer Stahl
Oh 1,83+0,17 3,39+0,19
50 h 2,75+1,02 4,83+0,94

Die Versuche mit dem Erosionstester haben aufgezeigt, dass durch den Aufprall eines
Partikelensembles auf eine Oberflaiche verschiedene VerschleiRmechanismen
hervorgerufen werden. Dazu zahlen vor Allem die Abrasion und die
Oberflachenzerrittung, wobei je nach Winkel der Probe entweder der eine oder der
andere Mechanismus dominiert. Zusatzlich konnte gezeigt werden, dass durch den
Partikeleinfall sowohl die Rauheit der Oberflache geandert wird als auch bei den
metallischen Oberflachen die Harte. Auch haben die Versuche gezeigt, dass sich durch
die Anderung die Hafteigenschaften zwischen den Partikeln und der Oberflache &ndern.
Die Untersuchung der Sandkdérner ergab, dass diese sich in den ersten Stunden in dem
Erosionstester andern und kleiner werden und sich anschlief3end ein konstanter Zustand

einstellt.

In den folgenden Kapiteln werden Methoden entwickelt, um die Mechanismen einzeln zu
betrachten und somit eine Mdglichkeit geben diese genauer zu verstehen, um diesen im
Weiteren entgegenzuwirken. Zunachst wird der Einfluss des Partikelverschleies auf die
Haftung zwischen der Rohrwand und einem Partikel untersucht, hierbei wird die Rauheit
der Rohrwand mit einbezogen. Darauffolgend wird eine Methode vorgestellt, die es
erlaubt Abrasionsversuche mit einem Einzelpartikel mit Hilfe des Nanoindenters

durchzufihren.

AnschlieBend wird der Nanoindenter dazu genutzt zum einen die Ermidung einer
Oberflache durch die Indenterspitze zu untersuchen und zum anderen die

Verfestigungseigenschaften des Werkstoffs mit dem Nanoindenter zu charakterisieren.

4.3 Adhasion

4.3.1 Experimentelle Details

4.3.1.1 Kolloide Probentechnik

Bei der kolloiden Probentechnik wird, um die Wechselwirkung zwischen einer Oberflache
und einer Sphare messen zu kénnen, die Sphare mit der folgenden Technik an einen

Cantilever angebracht. Diese Technik wurde beinahe zeitgleich sowohl von Butt als auch
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von Ducker et al. entwickelt und vorgestellt. Die wesentlichen Vorteile der Methode liegen
darin, dass ein und derselbe Partikel fiur mehrere Messungen genutzt und mit dem
Rasterelektronenmikroskop und der reverse-imaging Methode untersucht werden kann
(Kappl und Butt 2002; Ducker et al. 1991; Butt 1991).

Um die Messung am Rasterkraftmikroskop XE-100 von Park Systems durchflihren zu
kénnen, werden ,tipless Cantilever NSC35 von Mikromash, d.h. Cantilever ohne Spitze,
verwendet. Von den flir Messungen verwendeten Cantilevern sind immer drei an einem

Chip angebracht, die unterschiedliche Langen haben.

In diesen Versuchen wird nur der kurzeste Cantilever verwendet, der eine Lange von
9045 pm und eine Breite von 35+3 um hat und 2+0,5 pm dick ist. Laut Herstellerangaben
liegt die Federkonstante im Mittel bei 16 N/m mit einem Minimum in H6he von 4,8 N/m
und einem Maximum von 44 N/m. In den Experimenten wird die Federkonstante jedes
Cantilevers mit der thermischen Methode bestimmt. Die Resonanzfrequenz des
Cantilevers wird mit einem Mittelwert von 300 kHz angegeben, wobei der Minimalwert bei
185 kHz und der Maximalwert bei 430 kHz liegt. Die Auswahl des kirzesten Cantilevers
hat den Vorteil, dass er steifer ist und nur so das Messen einer Kraft bei dem Ablosen der
Kugeln von der Oberflache moglich ist, die aufgrund des groRen Radius eine erhohte
Adhasion aufweisen. Der Einsatz eines langeren Cantilevers wirde zu einer zu grof3en
Auslenkung des Lasers auf der Photodiode fuihren, die nicht gemessen werden kann. Des
Weiteren bietet ein kurzer Cantilever die Vorteile, dass das Rauschen geringer ist und
eine hohere Scangeschwindigkeit im Tapping-Mode erreicht werden kann. Allerdings
muss durch die hohe Steifigkeit des Cantilever seine geringere Kraftauflésung bei der
Messung in Kauf genommen werden (Kappl und Butt 2002; Walters et al. 1996).

An die Cantilever werden, die in Kapitel 3.1.1 beschriebenen, Borosilikatsspharen unter

Anwendung des folgenden Verfahrens angebracht.

Zur Anbringung der Spharen am Cantilever wird die Cantileverspitze zunachst mit dem
Rasterkraftmikroskop in Kleber eingetaucht. Hierzu wird ein nur unter UV-Licht aus-
hartender Kleber genutzt, wodurch die Sphare nicht in einer vorgegebenen Zeit
angebracht werden muss. Die Klebermenge, die der Cantilever bei diesem Vorgang
aufnimmt entspricht laut Butt et al. circa 10™® m® (Kappl und Butt 2002).
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Abbildung 4.20: Auf Cantilever aufgegklebte Sphare

Wenn der Kleber an der Cantileverspitze ist, werden Spharen auf einen Siliziumwafer
aufgebracht. Dieser Wafer wird in das Rasterkraftmikroskop eingebaut und mit der Optik
wird auf der Oberflache des Siliziumwafers eine geeignete Sphare gesucht. Die
ausgewahlte Sphare wird mit der Cantileverspitze angefahren und diese mittig mit der
Sphare in Kontakt gebracht. Bedingt durch die Adhasionswirkung des Klebers haftet die
Sphare an der Cantileverspitze und durch Aushartung des Klebers mit UV-Licht wird die

Sphare fixiert.
Auch muss darauf geachtet werden, dass die Menge des Klebers so dosiert wird, dass:

o die Sphare am Cantilever haften bleibt,
e die Sphare nicht vom Kleber umschlossen wird und

e der Kleber keinen Einfluss auf die Messungen nimmt.

Bei Adhasionsmessungen zwischen einer Oberflache und einer Sphéare wird die
Moglichkeit genutzt, mit einem Rasterkraftmikroskop Kraft-Weg-Kurven aufzeichnen zu

koénnen.

Hierbei wird der Weg den der Cantilever zurtcklegt, anhand der Bewegung des Z-
Scanners aufgezeichnet und die Kraft wird aus der Durchbiegung des Cantilevers
errechnet. Diese wird Uber die Bewegung des Lasers auf der Photodiode aufgenommen
und dann wird mit Kenntnis der Federkonstanten unter Anwendung des Hook‘schen

Gesetzes die Kraft errechnet (Haugstad 2012a).
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Abbildung 4.21: Kraft-Weg Kurve Adhasionsmessung
In Abbildung 4.21 wird eine Kraft-Weg Kurve beispielhaft dargestellt und im Folgenden die

einzelnen Abschnitte detailliert beschrieben. Der gesamte Abschnitt a-d beschreibt die
Bewegung des Cantilevers in Richtung der Oberflache und wird im Folgenden ,Hinweg®

genannt.

Im Abschnitt a-b wird der Cantilever durch den Z-Scanner an die Oberflache
herangefahren. Bis zu dem Punkt b gibt es keine Wechselwirkung zwischen der
Oberflache und der Sphare. Wird der Abstand am Punkt b erreicht, dann wirken die van-
der-Waals-Krafte zwischen der Sphare und der Oberflache schliellich stark genug und es
kommt zu einer Berlhrung von Oberfliche und Sphéare, die als ,jump-to-contact"
bezeichnet wird. An diesem Punkt biegt sich der Cantilever zum ersten Mal durch und es
andert sich die detektierte Kraft. Diese Anderung resultiert aus den anziehenden Kréften
zwischen der Probenoberflache und der Sphéare. Sobald die Sphare in Kontakt mit der
Oberflache tritt, ist der Cantilever, aufgrund der auf ihn wirkenden Kraft, gebogen. Durch
das weitere Voranschreiten des Z-Scanners biegt sich der Cantilever zunachst zurtck in
den ungebogenen Zustand und wird dann anschlieBend weiter in die entgegengesetzte
Richtung gebogen je mehr die Sphare in die Probe gedruckt wird. Ab dem Punkt ¢ andert
sich die Richtung der Krafte. Der Verlauf der Kurve zwischen ¢ und d wird durch die
abstofRenden Krafte, der Uberlappenden Orbitale von den Atomen der Oberflache und der

Sphéare dominiert.

Bei Erreichen einer vorgegebenen Kraft oder eines vorgegebenen Weges wird der Z-

Scanner wieder hochgefahren, in dem Graphen entspricht dies dem Punkt d.
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Im Abschnitt d-f bewegt der Z-Scanner sich von der Oberflache weg, dieser Abschnitt wird

im Folgenden ,Rickweg“ genannt.

In dem Abschnitt d-e Uberwiegen auf dem Rickweg die abstoRenden Krafte. Falls es
wahrend des Hinweges eine plastische Verformung der Sphare oder der Oberflache
gegeben hat, ist dieser Abschnitt nicht parallel zu dem Abschnitt c-d. Im Abschnitt d-f
kehrt sich die Richtung der Krafte wieder um. Es wirken attraktive Wechselwirkungskrafte,
die zur Adhasion der Sphare an der Oberflache fihren. Bis es am Punkt f zum ,jump-off*
kommt, wobei sich die Sphare schnell von der Oberflache 16st, da die Adhasionskraft
durch die Wegbewegung des Z-Scanners von der Probe und der Federkraft tGberschritten
wird. Im Abschnitt g-h begibt sich der Cantilever in seine ungebogene oder nicht-Kontakt-
Position (Katainen et al. 2006; Leite et al. 2012; Haugstad 2012a).

Aus dieser Kurve kann die Adhasionskraft abgelesen werden, die sich aus dem Ruckweg
vom tiefsten Punkt bis zum Erreichen der stabilen Nulllast darstellt. In der Abbildung ist
dies als Strecke vom Punkt f bis g beschrieben. Die Flache unter dem Graph von dem
Punkt, an dem die Adhasion unter die Nulllast fallt, bis zu dem Punkt, an dem die Nulllast

wieder erreicht wird, entspricht der Adhasionsarbeit (Haugstad 2012a; Leite et al. 2012).

Laut Tykhoniuk et al. streuen die einzelne gemessenen Adhasionswerte stark, aber der
Mittelwert gibt die wahre Adhasionskraft wieder (Tykhoniuk et al. 2007).

4.3.1.2 Bestimmung der Federkonstante

Bei der Messung der Federkonstanten mit der thermischen Methode bei einem sich im
thermischen Gleichgewicht befindlichen Cantilever, wird die Verschiebung des

Laserstrahls auf der Photodiode bei durchlaufenden Frequenzen aufgenommen.

Diese Daten werden dann Fourier transformiert und in ein Energiespektrum umgewandelt
(Thoreson et al. 2007).

Fir das Energiespektrum wird die Quadratwurzel der Amplitude auf der Y-Achse und die
Frequenz auf der X-Achse aufgetragen. Die Daten werden als Summe des 1/f-
Rauschens, des weillen Rauschens und eines einfachen harmonischen Oszillators
gefittet (Matei et al. 2006; Hutter und Bechhoefer 1993).

Befindet sich der Cantilever in einem thermischen Gleichgewicht mit seiner Umgebung, so
oszilliert er durch thermische Energie. Da die Amplitude sehr klein ist, kann der Cantilever
nahezu als ein harmonischer Oszillator betrachtet werden. Mit dem Gleichverteilungssatz

ergeben sich die Gleichungen 4.15 und 4.16:
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kT (4.15)

(4.16)

Hierbei entspricht k., der Federkonstante des Cantilevers, ky, ist die Boltzmann-

Konstante, T, die Temperatur des Cantilevers und (g?), die Quadratwurzel der Amplitude.

Da es sich hierbei nur ndhrungsweise um einen harmonischen Oszillator handelt, wird ein

Korrekturfaktor fur die Quadratwurzel der Amplitude bendétigt.

Besitzt der Cantilever eine einfache rechteckige Form und ist er wesentlich langer als
breit, dann entspricht (g?) der thermischen Energie am Ende des Cantilevers mit

einbezogenen Korrekturfaktor und der Formel 4.16 umgestellt nach (g?) Gleichung 4.17:

(q%) = mit o =1,8751 (4.17)

a ist eine reale Zahl, die aus dem Fundamentalzustand des Cantilevers durch

mechanische und geometrische Berechnungen abgeleitet wird.

Fur die herkdmmliche Ermittlung des Rauschens mussen die Messungen zur Berechnung
der Quadratwurzel der Amplitude Uber einen unendlichen Bereich erfolgen. Dieses ist
praktisch unmdglich und deshalb werden aus Grinden der Vereinfachung fur die
Resonanzspitze und der kinetischen Resonanzfrequenz (phasenverschoben um 90°) zwei

weitere Korrekturfaktoren bendétigt.

Zur Kalibrierung des Cantilevers ist es notwendig die vom Hersteller mit gelieferten
Geometriedaten und Resonanzfrequenzen in der Software des Rasterkraftmikroskops zu
erfassen (siehe Tabelle 4.9). Mit dieser Dateneingabe ermittelt das System aus der
linearen Steigung der Kraft-Weg-Kurve, die A-B Sensibilitdt. Des Weiteren wird ein
Schwingungsspektrum des freihangenden Cantilevers aufgenommen aus dem die

Software die dazugehorige Federkonstante ermittelt.

Tabelle 4.9: Daten des Cantilevers fur Adhasionsversuche

Minimale Resonanzfrequenz in kHz 185
Mittlere Resonanzfrequenz in kHz 300
Maximale Resonanzfrequenz in kHz 430
Minimale Federkonstante in N/m 4.8
Mittlere Federkonstante in N/m 16
Maximale Federonstante in N/m 44
Lange in um 905
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4.3.2 Versuchsablauf

4.3.2.1 Durchfiihrung der Adhasionsversuche

Im ersten Teil der Versuche wird der Einfluss der Normalkraft auf den Abrieb der Spharen
bestimmt und anschlieRend wird untersucht, welchen Einfluss diese Anderung der

Kontaktflache auf das Adhasionsverhalten zwischen Sphare und Oberflache hat.

Hierzu wird eine mit der colloid probe Technik befestigte Kugel Giber eine DLC-Oberflache
gerieben. Die Kugel wird mittels Bildtool des Rasterkraftmikroskops mit einer definierten
Kraft Gber die Oberflache geflihrt. Die Pixelgrofie jedes Bildes entspricht 64 x 64 Pixel und
die Lange der jeweils 64 Linien ist 10 ym. Der Cantilever wird auf jeder der 64 Linien
sowohl hin- als auch zurlickbewegt, damit entspricht der zurlickgelegte Weg 1,28 mm pro
Bild. Jedes dieser Bilder reprasentiert einen so genannten Abriebzyklus bei dem eine
Strecke von 1,28 mm zurlickgelegt wird und der bei einer gesetzten Scanrate von 1 Hz
128 s dauert.

Bei den durchgefiuhrten Versuchen wurde zunachst das VerschleilRverhalten der Sphare
und die daraus resultierende Anderung der Adh&sion durch das Abreiben der Sphare mit
300 nN und 600 nN Last ermittelt. Hierbei wurden je Versuch insgesamt bis zu 3000

Abriebzyklen mit einer Sphare aufgenommen.

Vor jedem dieser Versuche und nach 1, 3, 10, 30 und 100 Abriebzyklen wurden folgende

Untersuchungen durchgefthrt:

e Bestimmung der Federkonstante mit der , Thermal Method*
e Abbildung der Sphare mit Reverse-imaging

e Messung der Adhasionskraft
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Abbildung 4.22: Versuchsablauf der Adhasionsversuche

Mit dem Ziel valide Messdaten bei der Messung der Adhasion zu erhalten, wurden die

Kugeln bei der Messung der Adhasion immer mit 600 nN abgerieben um eine maoglichst

groRe Anderung der Kontaktflache zu erhalten.

Unter dieser MalRgabe wurde die Messung der Adhasion unter Anwendung der

nachfolgend beschriebenen vier verschiedenen Messmethoden durchgefihrt (s.
Abbildung 4.22):

1.

Messung der Adhasion in dem Bereich, wo der Abrieb stattfindet, immer exakt an
derselben Stelle mit der Kugel, die genau diese Oberflache abgerieben hat.
Messung der Adhasion nach jedem Abriebzyklus an zufélligen Stellen aul3erhalb
des Bereiches, in dem die Sphare abgerieben wurde. Auch hier wird fir jeden
Versuch dieselbe Sphare genutzt.

Messung der Adhasion mit einer einzigen Sphare auf DLC-Oberflachen mit
unterschiedlicher Rauheit an zufalligen Orten.

Messung der Adhasion mit jeweils einer Sphare pro Probe auf DLC-Proben mit

einer unterschiedlichen Rauheit.
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Die vier beschriebenen Falle werden zur Verdeutlichung in Abbildung 4.23 grafisch

dargestellt.

Fall 2 Verschiedene Spharen und auferhalb der abgeriebenen Flache

.9

Fall 1 Verschiedene Spharen und innerhalb der abgeriebenen Flache

- ..!.,- -

Rauheit Rauheit Rauheit Rauheit
13 nm 9.6 nm 13 nm 9.6 nm
Rauheit Rauheit Rauheit Rauheit
6.5 nm 5.5nm 6.5 nm 5.5nm

10 um

Adhédsionsmessung innerhalb
abgeriebener Flache

10 pm

Adhdsionsmessung auBerhalb
abgeriebener Flache

Fall 3 Eine Sphare und auBerhalb der abgeriebenen Fldche Fall 4 Verschiedene Spharen und innerhalb der abgeriebenen Fliche

.9

P o ‘

Rauheit Rauheit Rauheit Rauheit

13 nm 9.6 nm 13 nm 9.6 nm
AR A. .. _— !.JA..A_ A__L

Rauheit Rauheit Rauheit Rauheit

6.5 nm 5.5nm 6.5 nm 5.5 nm

10 um 10 pm
> —

Adhéasionsmessung innerhalb
abgeriebener Fliche

Adhdsionsmessung auBerhalb
abgeriebener Fliche

Abbildung 4.23: Versuchsanordnung Adhasionsversuche

Die Messung der Adhasion erfolgte nach jedem Abriebzyklus mindestens an 25 Stellen.

Um eine Vergleichbarkeit der Ergebnisse zu erzielen wurden die Messungen innerhalb
eines markierten Bereichs auf der Probe durchgefihrt. Die Flache auf der die Versuche
durchgefuhrt wurden betrug circa 1 mm?2. Die Markierung ist in Abbildung 4.24 dargestellt
und wurde auf alle vier DLC-Oberflachen aufgebracht. Da Temperatur und Luftfeuchtigkeit
laut Kappl einen starken Einfluss auf die Adhasionsmessung haben, wurden die
Messungen immer schnellstmdglich und bei nahezu gleichbleibenden Bedingungen

durchgefuhrt um diese Einflisse mdglichst gering zu halten (Kappl und Butt 2002).

Die Maximallast bei den Adhasionsmessungen betrug 1500 nN und die Last wurde mit

einer Rate von 0,3 uN/s aufgebracht. Die Kurven besitzen kein Haltesegment.
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Abbildung 4.24: Markierter Versuchsbereich auf DLC-Oberflache

Bei der Adhasionsmessung wurde die Sphare nur vor den Versuchen und anschlief3end

mit reverse-imaging und dem REM abgebildet.

4.3.3 Versuchsergebnisse

4.3.3.1VerschleiBmessung

Wie in der experimentellen Durchfiihrung beschrieben, wurden bei den Versuchen bis zu
300 Abriebzyklen durchgefiihrt. Die Spharen wurden nach 1, 3, 10, 30, 100 und 300
Abriebzyklen mit dem AFM abgebildet, um die Morphologie und den Durchmesser der
Kontaktflache abzubilden. Die daraus resultierenden Aufnahmen werden in Abbildung
4.25 und 4.26 gezeigt. Die ausgemessenen Radien der abgeflachten Flache sind sowohl
in der Tabelle 4.10 als auch in den Graphen 4.28 dargestellt.

Abbildung 4.25: Abrieb auf einer Sphare durch Kratzen auf einer DLC-Oberflache
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384 mm

Abbildung 4.26: Veranderung der Sphare durch Abrieb mit 300 nN Normallast
aufgenommen mit "reverse imaging" (Bildgrofie 3 x 3 um?)

s

38.4 mm 128 mm 384 mm

Abbildung 4.27: Veranderung der Sphare durch Abrieb mit 600 nN Normallast
aufgenommen mit "reverse imaging" (BildgroRe 3 x 3 ym?)

Bei den Versuchen mit einer Normallast von 600 nN ist das VerschleilRvolumen nach 300

Abriebzyklen um einen Faktor 2,7-fach grofier als bei den Versuchen mit einer Normallast
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von 300 nN. Grund ist die erhéhte Flachenpressung, die zu einem drastischeren Abtrag
der Kugel fuhrt.

Tabelle 4.10: Verschleild der Sphare bei 300 nN Normallast

Radius der coes .
Gleitweg in mm abgeflachten Vers?hlelﬂtlefe Versch_lellivglumen
.. . in nm in ym
Flache in nm
1,28 360 8,1 1,7
3,84 477 14,2 5.1
12,80 512 16,4 6,8
38,40 530 17,6 7.8

128,00 560 19,6 9,7

384,00 595 22,1 12,3
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Abbildung 4.28: VerschleiRvolumen bei 300 nN Normallast
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Tabelle 4.11: Verschleild der Sphare bei 600 nN Normallast

Radius der . .
Gleitweg in mm abgeflachten Vers?:::rlr[‘st|efe VerschiII:alBr\rl.(z)Iumen
Flache in nm H
1,28 445 11,9 3,7
3,84 505 15,3 6,1
12,80 715 30,7 24.6
38,40 725 31,7 26,1
128,00 765 35,1 32,3
384,00 770 35,6 33,2
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Abbildung 4.29; VerschleiRvolumen bei 600 nN Normallast

Bei beiden Versuchsreihen nimmt das VerschleiRvolumen mit jedem Abriebzyklus zu.

Auch zeigen die Versuche, dass die Verschleilltiefe wahrend der ersten Abriebzyklen am

schnellsten zunimmt. Bei der Kontaktlast von 300 nN wurden innerhalb der ersten 10
Zyklen 74 % und bei 600 nN sogar 88 % der VerschleilRtiefe erzeugt.

Verschleiflvolumen und die VerschleiRtiefe in einer direkten Abhangigkeit stehen, verhalt

sich das Verschleilvolumen innerhalb der ersten 10 Abriebzyklen entsprechend. So
betragt das VerschleiRvolumen bei der Normallast von 300 nN 55 % und bei 600 nN 74 %

des Gesamtvolumens.
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Durch Sutton et al. wurde bereits beschrieben, dass sich der Verschleil® nicht-linear mit
der Gleitstrecke entwickelt. Dieses Verhalten erklart sich dadurch, dass die Normallast
unverandert bleibt wahrend die Kontakiflache sich vergrofRert und somit die
Flachenpressung, die der Quotient aus Kraft und Flache ist, sinkt. Bei der Versuchsreihe
mit 600 nN tritt ab 100 Abriebzyklen eine Sattigung ein, ab der sich die Kontaktflache
kaum noch verandert. Ab diesem Punkt wird eine kritische Spannung erreicht, ab der
keine Abrasion mehr stattfindet und an dem die Flachenpressung einem Wert von ca.

320 MPa ohne Einbeziehung der Adhasion entspricht.

Durch die kleinere Kontaktlast zeigt sich fur die Flachenpressung bei dem 300 nN Zyklus
ein anders Verhalten und ist zu Beginn deutlich geringer. Das bedeutet am Anfang ist die
Flachenpressung bei der 600 nN im Vergleich zu der 300 nN Kontaktlast anndhernd
doppelt so grof3, jedoch nimmt die Kontaktflache bei der 600 nN so viel schneller zu, so
dass schon nach 30 Abriebzyklen die Flachenpressung mit 360 MPa sowohl bei 300 nN
als auch bei 600 nN den gleichen Wert annimmt. Ab diesen Punkt ist die
Flachenpressung bei dem Versuch mit einer Last von 300 nN gréRer als bei den
Versuchen mit 600 nN. Dieses ergibt sich daraus, dass sich die Kontaktflache zwischen
dem 100-sten und 300-sten Abriebzyklus bei 300 nN nochmals um 10 % vergrof3ert,

wohingegen sich hier die Kontaktflache bei 600 nN nur um 1,5 % vergrofRert.

Anhand der AFM-Aufnahmen kann das VerschleiRverhalten der Partikel genauer

analysiert werden:

e 300 nN:
o Zyklus 1-300 =» Abrasion dominant
e 600 nN:

o Zyklus 1-10 =  Abrasion dominant
o Zyklus 30-300 => Abrasion weniger und Adhasion zusatzlicher

Mechanismus

Wahrend der ersten Zyklen ist der Materialabtrag durch Abrasion bei 300 nN Normallast
dominant und es kommt zu einem schnellen Materialverlust der Sphare und einer
schnellen Ausbildung des abgeflachten Bereiches. Die Rate des abrasiven Verschleil3es
nimmt mit VergroRerung der abgeriebenen Flache durch die Verminderung der

Flachenpressung ab.

Dieser Zusammenhang wird bei 600 nN ebenfalls beobachtet, wo zunachst die Abrasion
und der dadurch hervorgerufene Materialabtrag dominant ist. Wird die Flachenpressung
geringer, wird der weiterhin vorliegende abrasive Verschlei® jedoch zusatzlich von

adhasivem Verschleil begleitet. Dieses fiihrt zu einer Anderung der Kontaktflache und
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somit zu lokalen Spannungsspitzen bei dem Kontakt zwischen DLC-Oberflache und
Sphare. Durch diesen adhasiven Verschleil? der Sphare kommt es zu einer lokalen
Anderung der Rauheit auf der Sphare. Um diese Phanomene genauer zu untersuchen,
wurden Versuche mit bis zu 3000 Abriebzyklen durchgeflhrt, wobei hauptsachlich die

Anderung des Adhasionsverhaltens untersucht wurde.

Durch die AFM Bilder wurde folgender weiterer Unterschied aufgezeigt, sammeln sich bei
der 600 nN Kraft die Verschleildpartikel am Rand der abgeriebenen Flache, so werden die
Verschleil3partikel bei der 300 nN Kraft in der Mitte des Kontakts gesammelt. Dieses ist
ebenfalls auf die erhdhte Flachenpressung zurlickzuflihren, die bei 600 nN Normallast

ausreicht die Partikel nach aufden zu schieben, bei 300 nN jedoch nicht.

Neben der Sphére hat sich auch die DLC-Oberflache verandert, wie in Abbildung 4.30 gut
zu erkennen ist. Dabei verringert sich die Ausgangsrauheit von 13 nm auf 7,4£0.1 nm. Da
die DLC-Oberflache um Faktor 3 harter ist als die Borosilikat Sphare mit ihrer Harte von
circa 6,4 GPa, war zunachst nicht zu erwarten, dass die DLC-Oberflache auch
verschleildt. Jedoch fuhrt der Anteil von sp2 Orbitalen im DLC dazu, dass sich diese wie
Graphit abscheren und das in der Theorie beschriebene Third Body Phanomen auftritt,
das sich wie eine Schmierung des Kontakts verhalt und die Abnahme der Verschleil3rate

zusatzlich unterstitzt.

Abbildung 4.30: Glatter Bereich der Abriebsflache auf der DLC-Oberflache

4.3.3.2 Adhasionsmessung

Fir alle Messergebnisse der Adhasionskraft ist die Streuung der Messwerte hoch und
liegt zwischen 10 % und 50 %, diese Werte sind laut Tykhoniuk typisch (Tykhoniuk et al.
2007). Aus diesem Grunde wurden mindestens 25 Einzelmessungen flr jeden

aufgetragenen Punkt durchgeflihrt.

96



4.3 Adhasion

In den Teilen der Auswertung in denen die Adhasionswerte normiert wurden, wurden die
Adhasionswerte immer durch den Wert geteilt, der nach dem letzten Abriebzyklus

gemessen wurde.

Wie in dem experimentellen Teil beschrieben, kann die Adhasionsmessung in vier

Bereiche eingeteilt werden.

Zunachst werden die Ergebnisse vorgestellt bei der die Adhasion innerhalb des Bereiches
gemessen wurde, indem die Sphare auch abgerieben wurde. Da jede Probe mit einer
eigenen Sphare vermessen wurde, die nicht exakt den gleichen Durchmesser hatte,

wurden die Messwerte normiert.

Bei dieser Messung ging es darum zwei mogliche Einflisse auf die Adhasion in

Kombination zu betrachten:

1. Die Abflachung der Sphéare, durch den Abrieb auf der DLC-Oberflache und
2. Die mégliche Anderung der Topographie der Oberflache innerhalb der Flache auf

der die Sphare abgerieben wird

Diese Art der Messung wurde auf den DLC-Oberflachen mit unterschiedlicher Rauheit
ausgefuhrt um zu untersuchen, ob die Rauheit einen Einfluss auf den qualitativen Verlauf
der Adhasion hat.

In der Abbildung 4.31 sind die normierten Messwerte der Adhasion gegenuber dem Weg,

den die Sphare abgerieben wurde, aufgetragen.

97



4 Versuchsablauf und Ergebnisse

200 . .

5,5 nm
180 T = 55nm |
9,6 nm
160 - * 13,0 nm| -

140

— —
= o]
o =]
T T
o
Il
1
1

_+
4t

Adhahsion in %
o
o

R
o
T

~
o
T

H—— m® —+—
t
t

20

10° 10" 102 102
Strecke in mm

Abbildung 4.31: Fall 1 Messungen mit verschiedenen Spharen und innerhalb der
abgeriebenen Flache

Anhand dieser Abbildung wird gezeigt:

e die Adhasion ist unabhangig von der Rauheit der DLC-Oberflache und
e die Adhéasion hangt stark von der Anderung der abgeriebenen Flache der Sphare

und der Topographie der abgeriebenen DLC-Oberflache ab.

Die Ergebnisse zeigen erwartungsgemal, dass die Adhasion steigt, je langer die Sphare
Uber die DLC-Oberflache gerieben wird. Dieser Zusammenhang wurde unabhangig von
der Rauheit der DLC-Oberflache bei allen durchgefihrten Messungen dieser Art
festgestellt. Der Verlauf der Adhéasionskraft gegenuber dem zuriickgelegten Abriebweg
ahnelt stark dem der abgeflachten Sphéarenflache, die in Abschnitt 4.3.3.1 beschrieben
wird. Zunéachst steigt die Adhasion schnell mit der Vergrélierung der abgeflachten Flache
der Sphére an, ab dem 30. Abriebzyklus nimmt die Geschwindigkeit mit der die Adhasion
steigt, ab. Zwischen dem 100. und 300. Abriebzyklus gibt es keine signifikante Steigerung
der Adhasion mehr, in einem Fall sinkt sie sogar. Das ist darauf zurlickzuflihren, dass sich
an dieser Stelle die abgeflachte Kontaktflache nicht mehr signifikant &ndert, sondern nur
durch adhasiven Verschleiy die Morphologie der abgeflachten Sphare geandert wird.
Diese Anderung fihrt dann zu einer Verkleinerung der Kontaktflache, da sich der
adhasive Verschleily, wie ,Locher auf der Oberflache darstellt. Wenn also die Abflachung

der Kugel zu einer geringeren VergroRerung der Kontaktflache als die Verkleinerung der
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Kontaktflache durch den adhasiven Verschleil fihrt, dann kann die Adhasion mit

zunehmendem Abriebweg sogar wieder abnehmen.

Neben diesen Einflissen auf die Adhasion wurde in Abschnitt 4.3.3.1 auch gezeigt, dass
die DLC-Oberflache auf der die Sphare abgerieben wird auch glatter wird, dies erhdht die
Adhasionskraft zusatzlich. In Abbildung 4.30 wird der abgeriebene Bereich mit der

angrenzenden unabgeriebenen Flache gezeigt.
Zusammenfassend ist folgendes festzuhalten,

e der Verlauf der Adhasionskraft steht im direkten Zusammenhang mit der Anderung der
Kontaktflache durch den Abrieb der Sphare und der Glattung der DLC-Oberflache und

¢ die Adhasion steigt mit zunehmender realer Kontaktflache.

Der zweite Bereich der Adhasionsmessung ist stark an die Versuchsdurchfuhrung im
ersten Bereich angelehnt, allerdings mit dem Unterschied, dass die Adh&sion hier an
zufalligen Stellen, die auch nach jedem Abriebzyklus geandert wurden, innerhalb des
1 mm? Bereiches auf der Probe mit einer Oberflachenrauheit von RMS =13 nm
gemessen wurden. Auch wurden bei diesen Versuchen jeweils eine Sphare pro DLC-
Oberflache genutzt und ebenfalls wurden hier durch die Normierung der Werte die
Einflisse der Oberflachenrauheit und des Spharenradius eliminiert. Die Auftragung in
Abbildung 4.32 zeigt, dass unter diesen Bedingungen kein Zusammenhang zwischen der

Anderung der GroRke der abgeflachten Sphéarenflache und der Adhasion zu erkennbar ist.
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Abbildung 4.32: Fall 2 Messungen mit verschiedenen Spharen und aullerhalb der
abgeriebenen Flache

Fur diesen grundlegend unterschiedlichen Verlauf gibt es zwei Griinde:

e Die Topographie der DLC-Oberflache ist maligebend fir die Héhe der
Adhasionskraft. Daraus ergibt sich die Problematik, zwei Werte mit einander zu
vergleichen, die an unterschiedlichen Stellen auf der Oberflache gemessen
wurden. Die Kontaktsituation an den jeweiligen Messpunkten kann sich je nach
Stelle auf der Oberflache stark unterscheiden und die Streuung der Werte ist
dadurch wesentlich hoher.

o Die DLC-Oberflache wird wahrend des Abreibens der Sphare geglattet, mit dem
Effekt, die Kombination aus der abgeflachten Kugel und der geglatteten

Oberflache fuhrt zu einer zusatzlichen Erhdhung der Adhasion.
Als Schlussfolgerung flr diesen Versuch ergibt sich folgendes:

¢ die einzelne Kontaktsituation hat einen sehr grof3en Einfluss auf die Adhasion und
 die kleinsten Anderungen der Kontaktsituation kdnnen zu grolen Anderungen der

Adhasionskraft fihren.

Zusatzlich werden diese Erkenntnisse dadurch gestitzt, dass selbst minimale
Anderungen der Kontaktfliche durch adhésiven Verschlei® eine Anderung der

Adhasionskraft hervorrufen konnen.
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4.3 Adhasion

Des Weiteren zeigen die Messergebnisse, dass nicht nur ausschliellich die
Spharenabflachung einen Einfluss auf die Adhasionskraft hat, sondern auch die Glattung
der DLC-Oberflache durch das Abreiben der Sphare zu einer Erhdhung der Adhasion
fuhrt. Aus den oben dargestellten Sachverhalten lasst sich ableiten, dass die an

verschiedenen Stellen der Probe gemessenen Werte schwer vergleichbar sind.

Die Messungen des nachsten Bereichs erfolgten auf DLC-Oberflaichen mit
unterschiedlicher Rauheit und alle wurden mit ein und derselben Sphare an

unterschiedlichen Stellen innerhalb des markierten Bereiches von 1 mm? durchgefuhrt.

Auch hier entspricht der Verlauf nicht dem aus dem ersten Bereich der Messungen und
damit kann nochmals der Einfluss der konkreten Kontaktsituation auf die Messung
bestarkt werden. Obwohl alle Messungen in diesem Versuch mit derselben Sphare und
folglich auch immer mit identischer Abflachung ausgefuhrt wurden, ergibt sich ein
abweichender qualitativer Verlauf der unterschiedlichen Kurven. Dieses verdeutlicht
wiederholt, dass kleinste Anderungen in der Topographie der Oberflache und daraus
folgend der Kontaktsituation zwischen Sphare und DLC-Oberflache zu starken
Anderungen der Adhasion fiihren. Da bei den Messungen immer dieselbe Sphére genutzt
wurde, wird deutlich gezeigt, dass die DLC-Oberflachentopographie einen wesentlich
grolieren Einfluss auf die Adhasion hat als die reine Abflachung der Sphéare. Dieses wird
erganzend dadurch belegt, dass die Verlaufe der Messungen auf den glattesten Proben,
qualitativ dem Verlauf der Kurven aus Bereich eins folgen. Bei diesen Proben andert sich
die Oberflachensituation von Messung zu Messung nur sehr wenig, weil die

Rauheitsberge und -taler dort sehr gering ausgebildet sind.

Um den Einfluss der Abflachung der Sphare auch bei glatten Oberflachen separieren zu
kénnen, sollte die Anderung der Adh&sion auch hier immer anhand einer speziellen

Kontaktsituation zwischen Sphare und DLC-Oberflache betrachtet werden.
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Abbildung 4.33: Fall 3 Messungen mit einer Sphare und aufierhalb der abgeriebenen
Flache

Auch diese Messungen fihrten zu einer weiteren Erkenntnis, dass die Rauheit der DLC-
Oberflache Einfluss auf die Messbarkeit der Anderung der Adhésion durch die Abflachung
der Sphare hat. Je glatter die DLC-Oberflache ist, desto geringer ist die Anderung der
Kontaktsituation durch eine Verschiebung der Messstelle der Adhasion. Dadurch ist es
auf glatten Oberflachen mdglich den Einfluss der Spharenabflachung auf die Adhasion
auch unabhangig von der Glattung der DLC-Oberflache durch das Abreiben zu

bestimmen.

Im letzten Bereich der Adhasionsmessung wurde im Gegensatz zu den anderen
Versuchen der Einfluss der Rauheit auf die Messergebnisse betrachtet. Zu diesem Zweck
wurde die Adhasion jeweils mit einer Sphare je Oberflache vermessen und die Adhasion
im abgeriebenen Bereich der Probe gemessen. Damit die Adhasionswerte vergleichbar
sind, wurden sie durch den mit dem REM bestimmten Spharenradius der jeweiligen

Sphare geteilt. In Tabelle 4.12 sind die Radien aufgeflihrt.
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4.3 Adhasion

Tabelle 4.12: Sphéarenradien fir die Adhasionsmessung Fall 4

Rauheit der Probe Spharenradius in

in nm Mm
55 9,41
6,5 9,09
9,6 9,13
13,0 8,68

Zunachst wurde die Adhasionskraft der unbeschadigten Sphare auf den unterschiedlich
rauen DLC-Oberflachen bestimmt. Die Ergebnisse dieser Messung sind in Abbildung 4.34
zu sehen. Der hier gemessene Verlauf entspricht den gangigen Modellen, laut denen es
eine Rauheit gibt bei der die Adhasion minimal ist. Diese liegt bei den hier genannten
Kugeldurchmessern laut Liu et al. bei 2,2 bis 2,5 nm. In Abbildung 4.34 ist zu erkennen,
dass die Adhasion bei der geringsten Rauheit am niedrigsten ist und dann steigt. Bei der
rauesten Oberflache fangt die Adhasion wieder an zu sinken, das kann darauf
zuruckgefuhrt werden, wenn die Rauheitsstrukturen immer groRer werden, dass der

Einzelkontakt wieder eher dem mit einer glatten Oberflache gleicht.

1 4 T T T T T T T T

-
[\
T
|

-
o
T
@
|

Adhasion/Spharenradius in nN/um
E-N (03] oo

]
T

¢ t

0 | | | | |
5 6 7 8 9 10 11 12 13 14

RMS in nm

Abbildung 4.34: Rauheitseinfluss auf die Adhasion
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4 Versuchsablauf und Ergebnisse

Nachdem validiert wurde, dass die Adhasionskraft dem erwartenden Verlauf bei der
Anderung der Rauheit der DLC-Oberflachen folgt, soll nun untersucht werden, ob sich

dies auch auf die Werte der Adhasion nach Abflachung der Sphare auswirkt.

Zuerst ist klar zu erkennen, dass auch bei unterschiedlicher Rauheit die Adhasion mit
Zunahme des Weges auf dem die Sphare abgerieben wird zunimmt. Aber anhand dieser
Kurven wird nochmals gezeigt, dass die Adhasion innerhalb der ersten Zyklen schnell
zunimmt. Unabhangig von der Rauheit sind nach 10 Zyklen immer 60 % der nach 300

Zyklen gemessenen Adhasion erreicht.

Aber es ist auch klar zu erkennen, dass die Rauheit nicht nur einen Einfluss auf die
effektive Hohe der Adhasion hat, sondern auch auf den Verlauf der Adh&sion. In Tabelle
4.13 ist aufgefihrt wie hoch der prozentuale Anteil der Adhasion an der hdchsten
Adhasion nach 300 Zyklen nach einem Zyklus ist. Der Anteil der Adh&sion, die schon
nach einem Abriebzyklus erreicht ist, fallt mit steigender Rauheit. Die Erklarung dieses
Phanomens wurde schon bei den Ergebnissen des Bereiches zwei angerissen und wird
an dieser Stelle nochmals bestatigt. Bei Oberflachen, die schon glatt sind, andert sich die
Kontaktsituation durch den Abrieb nicht so stark, da die Oberflache nicht mehr viel
geglattet werden kann, das heifdt die Erhéhung der Adhasion wird zum gréften Teil durch
die Anderung der abgeflachten Sphéarenoberfliche hervorgerufen. Bei den raueren
Oberflachen hingegen wird die Oberflache noch stark geglattet, dadurch andert sich die
Adhasion nach mehreren Abriebzyklen starker durch eine Kombination aus der Glattung
der rauen DLC-Oberflache und der Abflachung der Sphare. Nach 100 Zyklen ist bei allen
Oberflachen die Adhasionskraft von mindestens 90 % erreicht, an diesem Punkt ist die
Kontaktpressung der Sphéare zu gering, um die Sphare oder die Rauheitsstruktur der
DLC-Oberflache weiter abzureiben.

Tabelle 4.13: Adhasion nach einem Zyklus normiert mit der Adhasion nach 300 Zyklen

Rauheit der Probe Adhision in %

in nm
55 51
6,5 37
9,6 21
13,0 15
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Abbildung 4.35: Adhasion bei 5,5 nm Rauheit
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Abbildung 4.36: Adhasion bei 6,5 nm Rauheit
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4.4 Abrasion

Resumierend zu dieser Messung wird festgehalten, dass die qualitativen Verlaufe sehr
gut zu den abgeriebenen Flachen der Spharen passen und eine Zunahme der
Adhasionskraft mit steigender Abriebsflache beobachtet werden kann. Zusatzlich zeigen
die Messungen auf Oberflichen unterschiedlicher Rauheit, dass die Rauheit die

Wachstumsrate der Adhasion beeinflusst.

o Geringe Rauheit: Adhasion steigt schnell innerhalb des ersten Zyklus, da keine
oder nur eine geringe Abflachung der Oberflache stattfindet.
o Hohere Rauheit: Die Adhasion steigt auch nach einem Zyklus mit hoher Rate, da

sowohl die Sphare, als auch die DLC-Oberflache abgeflacht werden.

4.4 Abrasion

In diesem Kapitel wird eine Methode vorgestellt bei der die Abrasion modellhaft
nachgebildet wird. Hierbei wird die ein beliebiger Partikel auf einer Oberflache unter
gegebenen Kontaktbedingungen erzeugt und diese mit dem Reibungskoeffizienten

korreliert.

Unter definierten Kontaktbedingungen wird in diesem Kapitel der VerschleiBmechanismus
Abrasion mit dem Nanoindenter erzeugt und dabei die Kontaktkrafte gemessen, aus

denen sich der Reibungskoeffizient ergibt.

4.4.1 Versuchsablauf Abrasion

Da die Abrasion, wie in Kapitel 2.1 beschrieben, ein wichtiger VerschleiBmechanismus bei
der Erosion ist, ist es wichtig iber Messmethoden zu verfligen, die die Abrasion der
Oberflache durch einen bestimmten Partikel unter definierten Versuchsbedingungen

beschreiben.

Hierzu bietet der Nanoindenter ein Messgerat, das es erlaubt sowohl den lateralen Weg
als auch die Normalkraft wahrend einer Messung zu bestimmen. Mit dieser Messmethode
ist es moglich, das Gleiten eines Partikels auf einer Oberflache zu simulieren und dabei

die Lateralkraft und die Verschiebung des Indenters in die Probe zu messen.
Im Weiteren werden zwei verschiedene Versuchsablaufe beschrieben:

1. Versuche mit einem kommerziell konischen Indenter und
2. Versuche, die es durch einen selbstgebauten Indenter erlauben das

Abrasionsverhalten von unterschiedlichen Partikeln zu untersuchen.
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4 Versuchsablauf und Ergebnisse

Mit dem Nanoindenter kdnnen neben der Hartemessung auch Kratzversuche
durchgefiihrt werden, wodurch mittels der tribologischen Eigenschaften der
Reibkoeffizient zwischen der Diamantspitze und einer Oberflache bestimmt werden kann.
Zusatzlich kann durch Vermessen der Verschlei3furchengeometrie und anschlieRendem
Einsetzen der ermittelten Daten in Formel 2.15 der Anteil von Mikropfligen und -spanen

an dem VerschleiRvolumen berechnet werden.

Um den Einfluss auf den abrasiven Verschleil aufgrund der geadnderten Werkstoffharte
durch den Einfall eines Partikelensembles zu messen, werden Kratztests sowohl auf
Proben vor dem Erosionstest als auch auf Proben, die flinfzig Stunden in dem
Erosionstester rotiert sind, durchgefuhrt. Wie in Kapitel 4.2.2 beschrieben hat die Harte
von den metallischen Proben bedingt durch den Einfall von Partikeln zugenommen. Die
Versuche auf diesen Proben wurden mit einem kommerziell erhaltlichen konischen

Diamantindenter mit einem Spitzenradius von 10 um durchgefiihrt.

In Abbildung 4.39 sind der Normalkraft-Zeit-Verlauf und der Lateralweg-Zeit-Verlauf eines
Kratztests dargestellt. Zu Beginn wird der Indenter mit einer geringen Last beaufschlagt
und Uber die zu scratchende Flache gefahren um diese abzubilden. Anschliel’end wird die
Normalkraft auf einer Stelle auf die Prifkraft erhoht und jeweils einmal in die eine und
dann in die andere Richtung lateral entlang des Priifweges verfahren. Danach wird die
Kraft wieder auf eine Last von 2 uN vermindert und die Spitze wird nochmals Uber die
Prufstrecke gefahren um diese nach dem Versuch abzubilden. Dieser sogenannte
oFriction Loop“ wird ausgefihrt um Artefakte des Instruments und des Systems zu
kompensieren und somit die Fehler der Messung zu reduzieren. In der Auswertung
werden die gemessenen Werte an derselben lateralen Position gemittelt (Tocha et al.
2006).
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Abbildung 4.39: Zeitlicher Verlauf von lateralem Weg und der Normalkraft

Wahrend der Versuchsdurchfihrung nimmt der Indenter zum einen die laterale Kraft und
zum anderen die Verschiebung des Indenters in z-Richtung auf. Aus dem Quotienten der
Lateralkraft und der Normalkraft kann der Reibkoeffizient unter Verwendung der Formel

2.11 bestimmt werden.

Die Strecke eines Kratzers betrug 7.5 ym und die Normalkraft wurde auf 10, 30, 100, 300
und 1000 puN festgelegt. Wahrend der Versuche wurde die Spitze mit einer

Geschwindigkeit von 3 pm/s bewegt.

Auf jeder Probe wurden fir jede Last 10 Messungen in einem markierten Bereich
durchgefuhrt, damit es  moglich ist die Kratzer  anschlieRend im

Rasterelektronenmikroskop und Rasterkraftmikroskop zu untersuchen.

In der Arbeit von Meyer wird ein Verfahren beschrieben, wie ein konventioneller Indenter
durch Nutzung eines Focused lon Beam zu einer Halterung fur eine Kugel geschnitten
wird. Die Kugel wird anschlieBend mit dem AFM auf die Oberflache aufgeklebt. Diese

Methodik ist sehr zeit- und kostenintensiv und erlaubt nur eine bestimmte Partikelform an
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4 Versuchsablauf und Ergebnisse

der Spitze. Aus diesem Grund wird in dieser Arbeit ein selbstgebauter Indenter vorgestellt,
der es ohne zusatzliches Equipment und in kurzer Zeit erlaubt einen beliebigen Partikel
aufzubringen und mit diesem Messungen im Nanoindenter durchzufuhren (Meyer et al.
2014).

Dieser selbstgebaute Indenter ist in Abbildung 4.40 abgebildet, die Hohe des Indenters
entspricht 4,8 mm und er ist 2,8 mm breit. Der Partikel wird auf den in Abbildung 4.43
gezeigten 480 um dicken Draht aufgebracht, der in den Indenter gesteckt und mit einer

Madenschraube fixiert wird.

Bevor jedoch ein Partikel auf den Draht aufgebracht werden kann, wird dieser mit einer
sehr feingekérnten Feile an der Spitze gedinnt und an deren Ende abgeflacht.
Abschlielend wird diese Abflachung mit einem normalerweise fur die Messerscharfung
genutzten Nasspolierstein mit einer Kérnung von 8.000-10.000, geglattet. Die Ergebnisse
dieser Bearbeitungsschritte sind in Abbildung 4.43 im Abschnitt 4.4.2 dargestellt.

Im nachsten Schritt wird der Draht mit der abgeflachten Spitze in einen Zwei-
Komponenten Kleber getaucht und es wird mit der Spitze ein Partikel von einer Silizium-
Wafer aufgenommen. Eine erste Prifung des Ergebnisses erfolgt dann im
Lichtmikroskop, sitzt der Partikel hierbei an der richtigen Stelle findet zur Absicherung
eine weitere auch im Rasterelektronenmikroskop statt. Zur Sicherstellung, dass die
angebrachte Kugel der tiefste Punkt ist, werden darlber hinaus mit dem aufgeklebten
Partikel auch Indents auf der Oberflache durchgefihrt, deren Abdriicke anschlielRend im
REM betrachtet werden. AuRerdem wird der Spharenradius durch Indents auf Quarzglas

bestimmt.

Abbildung 4.40: Selbstgebauter Indenter fur Abriebversuche

Wird hierbei festgestellt, dass der Partikel nicht an der richtigen Stelle sitzt oder mehrere

Partikel aufgenommen wurden oder der Kleber Uber den Partikel geflossen ist, ist es
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moglich den Kleber und den Partikel einfach mit dem Schleifstein zu entfernen und einen

neuen Partikel aufzukleben.

Da die abgeflachte Oberflache einen Durchmesser von circa 150 um hat, ist das
Aufkleben nur fir Partikel nicht mdglich, die wesentlich groRer oder sehr scharfkantig

sind.

Die Auswertung der aufgenommenen Daten erfolgte sowohl bei den Versuchen mit dem
kommerziell erhaltlichen Indenter als auch mit dem selbstgebauten Indenter mittels einer
Auswertungsroutine in MatLab. Ziel dieser Auswertung ist es, die Reibkoeffzienten an
derselben Stelle von Hin- und Rickweg zu addieren und anschliel’end den Mittelwert aus
diesen Betragen. Da die Messwerte von dem System in festgelegten Zeitintervallen
aufgenommen werden, werden auf dem Hin- und Rlickweg des Scratches nicht
automatisch an exakt den gleichen lateralen Wegpunkten Daten aufgenommen. Aus
diesem Grund ist es notwendig die Kurven des Hin- und Rickwegs so zu fitten, dass an
jeder beliebigen Stelle die Summe der Betrage der beiden Reibkoeffizienten gebildet
werden kann und so anschlieBend den Mittelwert zu berechnen. Auf der Basis dieser flir
die gesamte Strecke durchgefiihrten Berechnungen, kann aus allen ermittelten
Reibkoeffizienten der Gesamtreibkoeffizient der Probe berechnet werden. Ein Beispiel fir

eine solche Berechnung ist in Abbildung 4.41 gezeigt.
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Abbildung 4.41: Verlauf der Lateralkraft Gber den Kratzweg

Neben den Reibkoeffizienten wurde auch die Verformung der Probe wahrend der

Messung ausgewertet. Hierfur wurde die Messung in 3 Bereiche aufgeteilt:

1. Abfahren der Strecke mit 2 uN vor der eigentlichen Messung, um die
Ausgangshoéhe zu bestimmen
2. Die eigentliche Messung mit der Prufkraft, die Gesamtverformung durch die

Messung
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3. Wiederholtes Abfahren der Strecke mit 2 pN, um die Veranderung zu

quantifizieren

Die Eindringtiefe dieser drei Bereiche wurde jeweils gemittelt und anschlieliend wurde von
Bereich zwei und drei jeweils der Bereich eins subtrahiert. Der Wert des Bereiches 2
minus Bereich 1 spiegelt die gesamte Eindringtiefe wieder, die sich aus dem plastischen
und elastischen Anteil zusammensetzt, der durch die Prifkraft eingebracht wird. Der Wert
des Bereichs drei minus Bereich 1 beschreibt die verbleibende plastische Verformung.
Und es wurde anschlieRend zur Ermittlung des elastischen Anteils die Gesamtverformung

abzlglich der plastischen Verformung gerechnet.

4.4.2 Versuchsergebnisse

4.4.2.1 Kommerzieller Indenter

In Tabelle 5.14 sind die Versuchsergebnisse dargestellt, die jeweils auf einer Kupfer- und
einer Stahlprobe vor und nach 50 Stunden in dem Erosionstester aufgenommen wurden.
Diese Versuche wurden bei zwei Lasten ausgeflhrt, zum einen bei 100 yN Normalkraft

und zum anderen bei 300 uN Normalkraft.

Die gemittelten Reibkoeffizienten aus jeweils 10 Kurven auf jeder Probe ergaben, dass
die Edelstahlprobe vor dem Versuch im Erosionstester einen héheren Reibkoeffizient bei
der Paarung mit Diamant aufweist, als die Kupferproben. Dieses Messergebnis ist
unabhangig von der aufgebrachten Normallast und zeigt sich sowohl bei 100 uN als auch
bei 300 pN.

Der Reibkoeffizient zwischen den Proben und der Diamantspitze war bei dem Edelstahl
hoher, als bei der Kupferprobe. Dies ist laut Luo auf die starke Anziehung zwischen den
graphitischen Bindungen zu den 3-d Orbitalen des Eisens zurlckzufuhren, wodurch die
adhasive Reibkomponente erhdht wird. Diese Wechselwirkung fuhrt auch bei der Nutzung
eines Diamanten als Schneidewerkzeug fir Stahl dazu, dass dieser an dem Diamanten
haften bleibt (Luo et al. 2001).

Im Anschluss an diese Messungen wurden die Proben flr 50 Stunden in den 90 Grad
Halter in den Erosionstester bei einer Geschwindigkeit von 60 Umdrehungen pro Minute

gegeben.

Danach wurden die Messungen des Reibkoeffezienten wiederholt und es kam zu
folgendem Ergebnis. Unabhangig davon, ob die Kupfer- oder Edelstahlprobe betrachtet
wird, der Reibkoeffizient sinkt durch die Wechselwirkung mit den Sandpartikeln. Dieser

Zusammenhang begrindet sich in dem Anstieg der Harte, der in Kapitel 4.2.2 bestatigt
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wurde. Da durch die Wechselwirkung mit dem Sand eine Druckeigenspannung durch die
Bildung von Versetzungen eingebracht wird, ist sowohl eine plastische als auch eine
elastische Verformung der Oberflache schwieriger, wodurch die Reibung reduziert wird
und in der Folge auch den Reibungskoeffizienten sinken lasst. Dieser Zusammenhang
erklart auch die geringere Neigung zur Abrasion bei den Proben, die fur eine lange
Versuchsdauer in dem Erosionstester waren, da Abrasion und Reibung direkt miteinander
korreliert sind. Dies wird dadurch gestuitzt, dass die Abrasion mit einer Zunahme der Harte
abnimmt (Goddard und Wilman 1962).

Auch dass der Reibkoeffizient mit zunehmender Last geringer ist, wird durch vorherige
Arbeiten bestéatigt. Dadurch, dass sich die reale Kontaktflache durch die Normallast

erhoht, nimmt somit die Adhasion zwischen der Diamantspitze und der Probe zu und der

Reibungskoeffizient sinkt antiproportional zu F,,'”(Maegawa et al. 2015; Schallamach

1958).

Zusatzlich zu der Untersuchung der Reibkoeffizienten nach 0 und 50 Stunden auf
Edelstahl und Kupfer wurde der Verlauf des Reibkoeffizienten auf einer weiteren
Edelstahlprobe untersucht. Hierbei lag ein besonderes Augenmerk auf der Abhangigkeit
des Reibungskoeffizientens von der Versuchsdauer und es konnte anhand dieses
Experimentes gezeigt werden, dass der Reibkoeffizient schon nach einer Stunde stark auf
den Wert 0,15+0,03 abgenommen hatte. Dieses Ergebnis zeigt, dass der grofite Teil der
plastischen Verformung und Hartung der Oberflache schon wahrend der ersten Stunde

des Versuches im Erosionstester stattfindet.

Tabelle 4.14: Reibkoeffizienten vor und nach Versuchen im Erosionstester

Cu vorher 100 uN 0,37+0,08 Stahl vorher 100 uN 0,59+0,11
cunach 400 N 020:0,02 geammach 400 N 0,16+0,03
Cu vorher 300 uN 0,25+0,02 Stahl vorher 300 uN 0,37+0,09
cunach 300N 015:0,01 S Maeh 300 N 0,140,02

Tabelle 4.15: Reibkoeffizient nach verschiedenen Zeitpunkten im Erosionstester
gemessen mit 100 uN Normalkraft auf Stahl

Oh 1h 3h 10 h 30 h
0,63+0,11 0,15+0,03 0,18+0,02 0,18+0,02 0,20+0,03

Im weiteren Verlauf dieser experimentellen Untersuchung stieg der Reibungskoeffizient

nach dem oben dargestellten Abfall wieder an je langer die Probe im Erosionstester
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4 Versuchsablauf und Ergebnisse

verblieb. Grund hierfur ist der Anstieg der Rauheit, denn durch die Entstehung der
Rauheitsberge kdnnen diese wieder leichter plastisch verformt werden als eine glatte
Flache. Meyer hat diesen Zusammenhang in seiner Arbeit auf Siliziumoberflachen
vorgestellt und aufgezeigt, dass der Reibungskoeffizient mit der Rauheit ansteigt (Meyer
et al. 2014).

Um die Kontaktsituation zwischen dem Indenter und der Oberflache besser zu verstehen,
wurde zunachst die Kontaktflache der Sphare mit der Hertz’schen Kontakttheorie
abgeschatzt. Die in Tabelle 4.16 dargestellten Werte zeigen zum einen die Kontaktflache
A unter entweder 100 uN Last oder 300 uN Last, zum anderen die mit Hertz bestimmte

Kontakttiefe a.

Tabelle 4.16: Berechnete Kontaktflache und -tiefe mit Hertz'scher Kontakttheorie

Kontaktflache Kontakttiefe
in ym? in nm
Stahl 100 pN 0,079 2,51
Stahl 500 pN 0,231 7,34
Kupfer 100 uN 0,104 3,32
Kupfer 500 uN 0,305 9,69

Mit diesen beiden GrofRen wurde die, in den AFM Aufnahmen der Oberflache vor und
nach 50 Stunden Versuchsdauer berechnete Flache markiert und die Tiefe wurde mit dem
durch das Hertz'sche Modell berechneten Wert abgemessen. Die so markierte Flache ist
dann die abgeschatzte Kontaktflache, wie als Beispiel in Abbildung 4.42 dargestellt. Bei
den glatten Ausgangsoberflachen war die gesamte Oberflache immer mit dem Indenter in
Kontakt und mit zunehmender Rauheit wurde die Kontaktflache zwischen Indenter und
Oberflache stark reduziert. Diese Reduktion der Kontaktfliche bewirkt bei gleicher
Kraftaufbringung hdhere Kontaktspannungen, wodurch eine plastische Verformung der
Rauheitshtgel mdglich ist, die dann dazu fuhren kann, dass der Anteil der plastischen
Deformation an dem Reibungskoeffizienten wieder ansteigt. Mit dem Ziel die
Kontaktsituation auf der gesamten Oberflache bestimmen zu kénnen, wurde diese

Auswertung an mindestens funf verschiedenen Stellen durchgefihrt.
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Abbildung 4.42: Kontaktflache Stahl nach 30 Stunden mit 100 uN Normallast a) und
500 uN Normallast b)

An dieser Stelle muss darauf hingewiesen werden, dass der zeitliche Verlauf des
Reibungskoeffizienten und der Einfluss der Kraft auf die Messung des
Reibungskoeffizienten nicht auf derselben Probe durchgeflhrt wurde und deswegen die
absoluten Zahlenwerte, wegen der leicht voneinander abweichenden Ausgangsrauheit,

nicht direkt korreliert werden konnen.

Diese Ergebnisse zeigen, dass zwei wesentliche Einflisse die Reibung zwischen dem

konischen Diamantindenter und der Oberflache beeinflussen.

e Zum einen wirkt die Kaltverfestigung der Oberflache durch die einfallenden
Partikel reibungsmindernd, weil dadurch weniger plastische Verformung
stattfinden kann.

e Und zum anderen wirkt dieser Minderung die Erhéhung der Rauheit der
Oberflache durch die einfallenden Partikel entgegen, weil die Reibung auf Grund
der resultierenden reduzierten Kontaktflache wieder steigt. Jedoch wird der
urspringliche Wert ohne plastische Deformation nicht mehr erreicht, sondern

hochstens ein Drittel der Anfangsreibung.

Diese Erkenntnis findet sich auch in den gemessenen elastischen und plastischen
Verformungen wieder. Mit Ausnahme der Messung der Kupferoberflaiche nach 50
Stunden mit einer Kraft von 100 uN, ist bei allen anderen Messungen die plastische
Verformung nach 50 Stunden Versuchsdauer am gréften. Die Reduzierung des
Reibungskoeffizienten gegenlber dem Startwert erscheint zunachst paradox, lasst sich
allerdings wie folgt erklaren. Am Anfang der Messung wird fur die plastische Verformung
der glatten Oberfliche mehr Energie bendétigt, als fur die Verformung einzelner
Rauheitsberge, wodurch zu Beginn mehr Werkstoff verformt wird, was sich allerdings bei
den Messwerten der reinen Eindringtiefe nicht widerspiegelt. Den Erwartungen entspricht

auch, dass die plastische Verformung des Kupfers wesentlich héher ist als die bei dem
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4 Versuchsablauf und Ergebnisse

andern verwendeten Werkstoff Edelstahl. Zur Einordnung, der Wert verdoppelt sich im
Vergleich zu Edelstahl.

Tabelle 4.17: Verformungsanteile bei Scratch Test Kupfer

Elastische Verformung Plastische Verformung
[nm] [nm]
100 uN vorher 8,0 9,6
100 uN 50 h 7,9 7,5
300 uN vorher 12,6 12,7
300 uN 50 h 11,2 14,0

Tabelle 4.18: Verformungsanteile bei Scratch Test Stahl

Elastische Verformung Plastische Verformung
[nm] [nm]
100 uN vorher 4.1 2,6
100 uN 50 h 8,5 3,8
300 uN vorher 46 3,6
300 uN 50 h 10,6 8,5

4.4.2.2 Selbstgebauter Indenter

In Abbildung 4.43 sind die, im REM aufgenommenen Schritte in denen eine Kugel auf den
selbstgebauten Indenter aufgebracht wurde, dargestellt. Zunachst wurde der Draht mit
einer handelslblichen Glaspfeile auf einen Durchmesser von ca. 150 - 200 um zugespitzt.
Da die Rauheit durch das Feilen im Bereich des Spharenradius lag, wurde der Draht
zusatzlich noch mit einem Polierstein geglattet. Nach dieser Vorbereitung wurde die

Glaskugel, wie in Bild 4.43 dargestellt, mit dem Kleber aufgebracht.
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Abbildung 4.43: Prozessschritte flir das Anbringen einer Sphare an den selbstgebauten
Indenter

In den mit dem selbstgebauten Indenter durchgefiihrten Versuchsreihen wurden sowohl
Spharen mit einem Radius von 100 ym als auch Spharen mit einem Radius von 17,8 um

an den Draht geklebt.

In Abbildung 4.44 wird ein Eindruck, der durch einen Indent mit einer 17,8 ym-Sphare

erzeugt wurde, abgebildet.
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4 Versuchsablauf und Ergebnisse

Abbildung 4.44: Eindruck mit selbstgebauten Indenter

Im Folgenden werden die Ergebnisse aus diesen Versuchsreihen vorgestellt, wobei die
Verifizierung fur die Verwendbarkeit des selbstgebauten Indenters hier im Mittelpunkt
steht. Zu diesem Zweck wird der Reibkoeffizient zwischen der Borosilikatglaskugel und
der Kupferoberflache bei verschiedenen Normallasten gemessen, deren Ergebnisse in
Tabelle 4.19 dargestellt sind. Die Werte zeigen eine gute Ubereinstimmung mit denen, die
mit dem kommerziellen Indenter gemessen wurden. Widersprichlich ist jedoch, dass der
Reibkoeffizient mit steigender Last zunimmt, obwohl die Versuche mit dem kommerziellen
Indenter ein entgegengesetztes Verhalten zeigen. Der Grund liegt in der, durch die Lange
des Titandrahtes verursachten wesentlich geringeren Steifigkeit des selbstgebauten
Indenters, der sich bei steigender Last auch mehr lateral bewegt. Anhand dieser
Ergebnisse lasst sich festhalten, der selbstgebaute Indenter ist fur reine
Normalkraftmessungen ohne laterale Bewegungen sehr gut geeignet und liefert bei
Messungen mit lateraler Verschiebung zuverlassige Ergebnisse bis zu einer Normalkraft
von 300 pN.

Tabelle 4.19: Reibkoeffizienten gemessen auf Kupfer mit dem selbstgebauten Indenter

M [-]

100 uN 0,29+0,03
300 uN 0,31+0,04
1000 uN 0,38+0,05
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4.5 Ermudung

Wie im Kapitel 2 dargestellt basiert der Verschleilmechanismus Oberflachenzerrittung
auf der Ermidung der Probenoberflache. In den Versuchsergebnissen im Kapitel 2 wird
gezeigt, dass insbesondere auf der Edelstahl- sowie auf der Kupferoberflache

Oberflachenzerrittung durch den Einfall von Partikeln beobachtet werden kann.

In diesem Kapitel wird eine neue Methode vorgestellt, die es erlaubt die Ermidung von

Oberflachen durch die Wechselwirkung mit einem Partikel zu untersuchen.

4.5.1 Versuchsablauf

Die hier beschriebenen Versuche kdnnen in zwei Kategorien aufgeteilt werden.

Im ersten Teil dieses Abschnittes wird ein neues Verfahren vorgestellt, bei dem die
Technik der Indentierungsversuche, wie sie erstmals von Xu vorgestellt wurde, mit den
technischen Maoglichkeiten des Nanoindenters zusammengefuhrt werden. Auf diese
Weise kénnen, wie im vorherigen Kapitel beschrieben, sehr kleine

Wechselwirkungsvolumina getestet werden.

Im zweiten Teil wird ein Verfahren beschrieben die PHYBALcy-Methode mit dem
Nanoindenter anzuwenden. Hierzu werden die PHYBALcy7l Versuche von der
Technischen Universitat Kaiserslautern durchgefuhrt, so wie sie in der Veréffentlichung
von Kramer et al. beschrieben sind (Kramer et al. 2014). Diese Versuche werden dann,
allerdings mit wesentlich geringeren Lasten auf den gleichen Proben mit dem
Nanoindenter durchgefuhrt. Die Ergebnisse beider Versuche werden anschlief3end
miteinander verglichen um zu Uberprifen, ob der Werkstoff bei beiden Methoden das
gleiche Verhalten zeigt. Die Nanoindentierung bietet auch hier die Mdglichkeit kleine
Volumen zu testen und somit das plastisch-elastische Verhalten auch Kérnern oder

Phasen zuzuordnen.

4.5.1.1 Indentierungsermiidungsversuche

Far die Durchfihrung der Indentierungsermidungsversuche wird der
HysitronTriboindenter 850 genutzt. Dieser wurde zusatzlich mit dem Nano-DMA Il
Transducer ausgestattet, der mit der Reference Method die Moglichkeit bietet eine Probe
Uber einen langen Zeitraum ohne den Einfluss von thermischer Drift auf die
Messergebnisse zyklisch zu belasten. Dies wird dadurch ermoglicht, indem beim ersten
Kontakt der Elastizitatsmodul ohne Einfluss der thermischen Drift bestimmt wird und

basierend darauf, durch eine kontinuierliche Messung der Steifheit, sowohl die
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4 Versuchsablauf und Ergebnisse

Wegamplitude als auch die Kontaktflache fir bis zu Uber einer Stunde bestimmt werden
konnen. Mit dieser Messmethode ist es hingegen nicht moglich, die absolute Eindringtiefe

Uber die Versuchsdauer von Uber einer Stunde zu ermitteln.

Wahrend der Belastung wird die Probe mit einer konstanten statischen Last beaufschlagt
und diese wird mit einer Lastamplitude Uberlagert. Die Kraft-Zeit-Kurve einer solchen
Messung ist in Abbildung 4.45 dargestellt. Die Frequenz der Schwingung betragt bei der
Versuchsdurchfliihrung 220 Hz, diese wurde ausgewahlt, da so in einer Stunde 8*10°
Zyklen erreicht werden, was ahnlich zu den Frequenzen der  klassischen®
Ermudungsversuche mit hydraulischer Anregung ist. Um die Grenzen des Versuchs zu

erproben, wurden auch Messungen bis zu 10.000 s durchgefiihrt, also 2*10° Zyklen.

Zusatzlich wurden Versuche mit einer Frequenz von 70 Hz bei einer Amplitude von 70 uN
durchgefthrt, um den Einfluss der Frequenz auf die Messergebnisse zu untersuchen. In
einer Veroffentlichung von Mayer und Laird wird gezeigt, dass in Frequenzbereichen
zwischen 0,5 Hz und 20 kHz, das Verhalten von polykristallinem Kupfer stark von der
Frequenz abhangt. Wohingegen es bei einkristallinem Kupfer vernachlassigt werden
kann. Weil fur die Untersuchung von polykristallinem Kupfer auch Techniken, wie EBSD
notig waren, wird hier nur untersucht, ob einkristallines Kupfer keine Abhangigkeit von der
Frequenz zeigt. Zu diesem Zweck wird der Versuch bei 70 Hz fiir 10.000 s durchgefihrt,

damit die gleiche Anzahl an Zyklen erreicht werden kann (Mayer und Laird 1994).
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Abbildung 4.45: Zeitlicher Verlauf der Normalkraft

Fur die Ermidungsversuche wurde ein Berkovich-Indenter genutzt, bei dem die Spitze,
aufgrund seiner geringen Eindringtiefen, als Sphare betrachtet werden kann. Der

Durchmesser dieser Spitze wurde auf zwei Arten bestimmit:

1. zum einen mit einer direkten Abbildung mittels des Rasterkraftmikroskops und
2. zum anderen wurden elastische Eindricke auf Quarz-Glas mit definierten
mechanischen Eigenschaften genutzt, um mittels der Hertz’'schen Kontakttheorie

den Spitzenradius zu bestimmen.

Bei der Berechnung des Spitzenradius mit der Hertz’'schen Kontakttheorie wurde die
Entlastungskurve mit der Gleichung 4.7 gefittet. Zur Berechnung des Radius wurden 10

Kurven aufgenommen und anschlieRend ausgewertet.

In Vorversuchen wurden unterschiedliche Lastregime mit dem Nanoindenter getestet,
dabei wurde die mittlere Last zwischen 10 und 1000 uN variiert und die Lastamplitude
zwischen 1 % und 90 % der mittleren Last gesetzt. Alle Versuche der ausgewahlten Last
wurden je mittlerer Last und Amplituden Variation an 10 verschiedenen Stellen

ausgefuhrt.

Uber Hertz wurden unter Berlicksichtigung des Indenterradius, des Elastizitatsmoduls der

Probe und der aufgebrachten Kraft die Spannungsamplitude berechnet.
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Nach Auswahl einer Last wurden die Ermddungsversuche an den in Abbildung 4.46
dargestellten Versuchsstellen je Amplitude 10-mal wiederholt. Hierbei ist es wichtig, dass
die Versuchsstellen so angeordnet sind, dass immer mindestens ein Abstand von 100 ym
in alle Richtungen besteht, so dass eine gegenseitige Beeinflussung der Versuche

vermieden werden.

Abbildung 4.46: Anordnung der Messpositionen

Laut Faisal kann eine abrupte Anderung in der Wegamplitude direkt mit einem
Werkstoffversagen auf Nano-Skala korreliert werden (Faisal et al. 2017). Aus diesem
Grund wurde in dieser Arbeit die Verschiebungsamplitude gegeniber der Zyklenzahl
ausgewertet und hierbei werden die Anderungen in der Amplitude als Event bezeichnet.
Danach wurden die Messdaten mit MATLAB ausgewertet, wobei mit der Funktion
findchangepts() eine abrupte Anderung in der durchschnittichen Abweichung vom
Mittelwert detektiert wurde.

Aus diesen Ergebnissen wurde folgendes bestimmt:

e der Zeitpunkt der abrupten ersten Anderung der Wegamplitude,
e der durchschnittliche Abstand zwischen Anderungen und

¢ die absolute Anzahl von Anderungen.
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Fir die Ermidungsversuche wurden unterschiedliche Materialien ausgewahlt:

e Quarz,
o Einkristallines Kupfer,
o OFHC Kupfer,

e Zwei Austenitische Stahle mit und ohne Wasserstoff.

Die Glasart Quarz wurde ausgewahlt, weil diese Uber ein ganzlich anderes
Ermuidungsverhalten als Metalle verfigen. Aufgrund seiner amorphen Struktur ermudet

Glas kaum und zeigt sofort ein sprédes Werkstoffverhalten.

Bei Glas wird in ,normales” und ,nicht-normales” Materialverhalten unterschieden. \Wobei
beispielsweise Soda Lime Glas ein ,normales“ Materialverhalten besitzt, das heil3t dieser
Werkstoff flieRt, vergleichbar wie ein kristallines Material. Es kann sogar zu
Materialaufwirfen, dem sogenannten Pile Up, an den Randern des Indents kommen.
Demgegentber verfligt Fused Quarz Uber ein ,nicht-normales” Materialverhalten, denn es

verdichtet sich aufgrund der offeneren Struktur.

In der Literatur zur Ermidung von Materialien findet Kupfer haufig Verwendung um das
Ermudungsverhalten kristallographisch zu erklaren (Awatani et al. 1975). Daruber hinaus
liegen sowohl Veroffentlichungen Uber das Ermidungsverhalten von Einkristallen als auch
das von polykristalllinem Kupfer vor (Nine und Kuhimann-Wilsdorf 1967; Kunz et al. 2006;
Kunz und Collini 2012). In der Arbeit von Xu et al. in der die Technik der Eindringprufung
beschrieben wird, wird zusatzlich polykristallines Kupfer genutzt. Aus diesem Grund ist
dieses Material gut geeignet, sowohl die Ergebnisse von konventionellen
Ermidungsversuchen als auch die von Eindringversuchen mit denen der Nanoindenter-

Ermidungsversuche zu vergleichen (Xu et al. 2007).

Hierbei wurden sowohl einkristalline als auch polykristalline Kupfermaterialien untersucht,
da gezeigt werden sollte, ob und wenn ja, in welcher Weise sich die Ergebnisse

voneinander unterscheiden.

Fir die durchgefuhrten Ermudungsversuche wurde eine Kristallorientierung von 110
ausgewahlt, denn laut Potirniche et al. beeinflusst die Kristallorientierung die Konfiguration
der Versetzungsstruktur, aber es hat keinen Einfluss auf den Zeitpunkt der
Spannungsverfestigung durch plastische Verformungslokalisierung (stress hardening)
(Potirniche et al. 2005). Bei einem 110 orientierten Kupferkristall ordnen sich die
Versetzungen in Venendhnlichen Strukturen in parallelen Bandern entlang der -110
Richtung an. Alle primaren Gleitsysteme liegen bei der 110 Orientierung auf Ebenen, die

parallel zu der Probenachse liegen. Das heif3t, dass der Burger Vektor der Primarsysteme
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parallel zur Oberflache liegt und sich Intrusionen und Extrusionen nur zeigen, wenn auch

sekundare Gleitsysteme aktiviert wurden (Nine und Kuhimann-Wilsdorf 1967).

Als polykristalline Kupferprobe wurde das OFHC Kupfer verwendet, das, wie in Abschnitt

3.3.1 beschrieben, prapariert wurde.

Des Weiteren wurden die Versuche an zwei austenitischen Stahlen X2-9 und X2-12
durchgefuhrt, die beide einer Grundschmelze entstammen und sich lediglich durch ihren
Mangan- und Nickelanteil unterscheiden. Wie im Abschnitt 3.2.1 beschrieben, wurden
beide Proben mit Wasserstoff beladen, um den Einfluss von Wasserstoff auf die

Ermuidungseigenschaften zu untersuchen.

Die Proben fir diese Versuche in dieser Arbeit lagen flr den X2-9 Stahl als Flachprobe

und fir den X2-12 als Rundzugprobe und somit in verschiedenen Geometrien vor.

Bei den Flachproben konnten die Ermudungsversuche direkt auf der polierten
Probenoberflache durchgeflinrt werden. Da dies aufgrund der Probengeometrie bei den
Rundzugproben unmoglich war, wurde ein Teil des Probenkopfes abgetrennt. Dieser
wurde anschliel3end eingebettet und poliert, analog zur Praparation des Edelstahls, die in
Kapitel 3.3.1 beschrieben ist. Die mit Wasserstoff beladenen Proben wurden bei den
Rundproben randnah gemessen, weil der hdchste Anteil an Wasserstoff oberflachennah
ist. Bei den Flachproben wurde direkt die Oberflache vermessen, dort ist folglich der
héchste Wasserstoffanteil. Beide Stahle wurden sowohl mit als auch ohne

Wasserstoffbeladung getestet.

4.5.1.2PHYBALcur Methode

Bei der PHYBALcyr Methode wurde die Probe zehnmal an derselben Stelle be- und
entlastet, und es wurde daraus resultierend eine Kraft-Weg-Kurve aufgenommen. Die
Messung wurde an mindestens 25 Stellen auf jeder Probe durchgefiihrt. Anhand dieser
Kraft-Weg-Kurve wird das Verfestigungspotential der Probe gemessen, indem der
Abstand zwischen den jeweiligen Be- und Entlastungskurve bei der halben aufgebrachten
Last bestimmt wird. Bei der Anwendung der PHYBALcyr Methode mit dem Nanoindenter
wurde eine Last von 5000 uN aufgebracht. Dies entspricht 0,5 % der Last, die bei der von
Kramer vorgestellten Methode genutzt wird. Aus diesem Grund ist eine sehr gute
Oberflachenqualitat mit einer moglichst geringen Rauheit essentiell fur die Messung, weil
eine raue Oberflache einen starken Einfluss auf die Messergebnisse haben kann.
Ebenfalls sind planparalle Probenflachen notwendig um eine exakt senkrechte

Kraftaufbringung des Indenders zu gewahrleisten (Kramer et al. 2014).
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Fir diese Probe wurden drei unterschiedliche Stahle genutzt, zum einen die in dem
vorherigen Abschnitt beschriebenen austenitischen Stahle und zusatzlich ein
martensitischer Stahl. Alle drei Stahle wurden sowohl mit einer Wasserstoffbeladung, als

auch ohne zusatzlichen Wasserstoff vermessen.

Im Anschluss an diese Versuche wurden dann die mit dem Nanoindenter
aufgenommenen Messergebnisse mit den Werten der PHYBALcyr Methode fir die

gleichen Proben verglichen.

4.5.2 Ergebnisse

4.5.2.1 Indentierungsermiidungsversuche

Eine AFM Abbildung des Indenters ist in Abbildung 4.47 dargestellt, die Auswertung ergab
einen Radius von r = 198,519 nm. Durch die zusatzlich durchgeflhrten Indents auf einer
Quarzprobe wurde der Radius mit r = 1951£2,35 nm berechnet. Da die beiden Werte sehr
gut Ubereinstimmen, kann der berechnete Radius fur weitere Berechnungen genutzt

werden.

Abbildung 4.47: AFM Abbildung Indenter

Die Vorversuche haben verdeutlicht, dass bei Lasten unter 100 uN der Fehler der
Messung groRer ist als die Anderung in der Amplitude durch ein Event im Werkstoff und
somit bei diesem Wert das Auflésungslimit des Systems erreicht wird. Die Amplitude bei
einer quasi statischen Last von 10 uyN und einer Amplitude von 9 uN liegt bei unter

0,8 nm, womit diese dann nah an dem Auflésungslimit des Nanoindenters liegt.
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Bei Lasten die wesentlich gréRer als 100 uN sind, ist die Amplitude so groB3, dass
Anderungen durch ein Event im Werkstoff im Gesamtrauschen der Messung untergehen,

weil der Einfluss der Events im Vergleich zu der Amplitude zu klein ist.

Damit der Kontakt zwischen Indenter und Probenoberflache stabil bleibt, muss bei den
Messungen auch beachtet werden, dass die Amplitude die quasi statische Last nicht
Uberschreiten darf. Unter Einbeziehung dieser Erkenntnisse wurde als statische Last
100 uN gewahlt, weil hierbei die Events weder im Fehler der Messung im
Gesamtrauschen untergehen noch im Vergleich zur Amplitude zu klein sind, sodass sie

bei dieser Last gut zu erkennen sind.

Bevor auf Messungen von Materialien mit so genannten Ermudungserscheinungen im
,klassischen Sinne“ eingegangen wird, werden kurz die Ergebnisse der Messungen auf
Glas erortert. Hierzu ist in Abbildung 4.48 eine exemplarische Kurve fur das Fused Quarz
abgebildet, anhand derer erkennbar ist, dass auch bei einer Amplitude von 80 uN Uber
eine Stunde die Amplitude fast konstant bleibt. Dieses Verhalten war firr eine Glasprobe
zu erwarten, weil in einem sproden Material keine Ermiddung im ,klassischen
Sinne® stattfindet. Die in Abbildung 4.48 erkennbaren Events sind auf eine Verdichtung

des Materials zurtuckzufuhren, die zu einer kurzzeitigen Erhéhung der Amplitude fihrt.
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Abbildung 4.48: Verlauf der Verschiebungsamplitude auf einer Quarzglasprobe bei 80 uN
Kraftamplitude
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4.5 Ermudung

Wie in Kapitel 4.5.1 beschrieben, wurde als ermidende Material zunachst Kupfer, als Ein-
und Polykristall untersucht, diese Ergebnisse werden im Folgenden vorgestellt und

wurden in dem Journal Applied Physical Letters verdéffentlicht (Diehl et al. 2019).

In Abbildung 4.49 sind exemplarisch die Wegamplituden Uber die Zeit flr die
Kraftamplitude von 70 uN bei einer Versuchsdauer von 3600 s auf einem Kupfereinkristall

gezeigt.
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Abbildung 4.49: Verlauf einer beispielhaften Verschiebungsamplitude auf Kupfer bei 70
MN Amplitude

Die in Abbildung 4.50 dargestellte REM-Aufnahme eines Kupfereinkristalls auf den eine
Lastamplitude von 70 uN {iber 8*10° Zyklen aufgebracht wurde, zeigt, dass die durch die
zyklische Belastung entstandenen Gleitbander gut zu sehen sind. Mit dieser REM-
Aufnahme kann auch abgeschatzt werden, dass die Indents selbst bei den hoheren
Zyklen einen mittleren Radius von 250 nm nicht Uberschreiten, wodurch mit diesem

Verfahren auch sehr kleine Probenbereiche untersucht werden konnen.

127



4 Versuchsablauf und Ergebnisse

Abbildung 4.50: Indent bei einer Versuchsdauer von einer Stunde und einer Amplitude
von 80 uN

Das blofe Betrachten der Kurven zeigt, dass die Eventhaufigkeit und folglich auch der
Abstand zwischen den einzelnen Events mit steigender Amplitude zunehmen. Aul3erdem

steigt die absolute Wegamplitude mit Erhéhung der Lastamplitude an.

Wie aus der Versuchsbeschreibung hervorgeht, wurden aus den aufgenommenen Kurven
die Zyklenzahl der ersten Anderung, der durchschnittliche Abstand zwischen zwei Events

und die Anzahl der Events wahrend des Versuches bestimmt.
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Abbildung 4.51: Erstes Ermudungsevent gemessen in Zyklen
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4.5 Ermudung

In Anlehnung an die bekannte und durch Wéhler etablierte Auswertung die die Zyklenzahl
beim Versagen gegenlber der Spannungsamplitude auftragt, wird hier im ersten Schritt
die Zyklenzahl, bei der das erste Event stattfindet gegeniber der Lastamplitude
aufgetragen. Dieser Auftragung, der in dieser Arbeit aufgenommenen Kurven, wird eine

mit einer Zugprobe ermittelte Wohlerkurve gegenlibergestellt.
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Abbildung 4.52: Typische Wohlerkurve fur Kupferwerkstoffe (vgl. Kunz und Collini 2012)

Die Auftragung fur einkristallines und polykristallines Kupfer zeigt den erwarteten Verlauf,
dass das erste Event mit steigender Lastamplitude bei sehr geringen Zyklenzahlen auftritt.
Sinkt die Lastamplitude allerdings unter 10 pN, sind die Ergebnisse durch Messungen
verfalscht, bei denen wahrend der 3600 s keine abrupte Anderung der Wegamplitude zu
detektieren war. Wurde keine Amplitudendnderung gemessen, wurde die erste Anderung
auf 8*10° Zyklen gesetzt, was der maximalen Anzahl an Zyklen bei einer Versuchsdauer
von 3600 s entspricht. Da jedoch das erste Event in Realitat wesentlich spater eintreten
kann, muss fUr eine valide Information Uber das Verhalten bei Amplituden unter 10 pN

eine langere Versuchsdauer gewahlt werden.

Erreicht die Lastamplitude ihren héchsten Wert von 80 puN, wird das erste Event bei
polykristallinem Kupfer schon nach 2.220 Zyklen erreicht und bei einkristallinen Kupfer

nach 7.040 Zyklen. Damit erfahren die Proben schon nach 10 s bzw. nach 32 s ihre erste
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4 Versuchsablauf und Ergebnisse

Schadigung. Im Gegensatz zu den konventionellen Ermidungsversuchen, bei denen der
Gesamtausfall der Probe gegeniber der Spannungsamplitude aufgetragen wird,
ermdglicht der hier vorgestellte Parameter die Beschreibung der ersten Schadigung auf
mikroskopischer Skala. Da dieser Zusammenhang jedoch nicht das gesamte
Ermidungsverhalten einer Probe beschreibt werden aus diesem Grund zusatzlich der

mittlere Abstand zwischen den einzelnen Events und die Anzahl der Events ermittelt.
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Abbildung 4.53: Abstand zwischen den einzelnen Events gemessen in Zyklen

In Abbildung 4.53 ist die mittlere Anzahl von Zyklen zwischen zwei Events aufgetragen.
Auch fur diese Abbildung gilt, dass die, bei einer Spannungsamplitude von unter 10 uN
gemessenen Abstande durch diejenigen Messungen verfalscht sind, bei denen keine
Events gemessen wurden und deshalb der Abstand auf 8 x 10° Zyklen festgelegt wurde.
Aus dieser Abbildung ist erkennbar, dass die Punkte auch hier dem erwarteten Verlauf
folgen und die Abstande zwischen den einzelnen Events mit steigender Lastamplitude
abnehmen. Im Gegensatz zu den Werten der ersten Events entsprechen die Abstande
zwischen den Events einer wesentlich héheren Zyklenzahl. Diese Beobachtung spricht
daflir, dass die Schadigung des Werkstoffs nicht nur durch die Zyklenzahl beim ersten
Event beschrieben werden kann, sondern die Geschwindigkeit mit der sie fortschreitet
eine andere sein kann. Anhand dieses Graphens wird ersichtlich, dass bei Lastamplituden
Uber 30 uN der Abstand zwischen den einzelnen Events bei polykristallinem Kupfer

groller ist, was auf eine hdhere Bestandigkeit gegen Schadigung durch zyklisches
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4.5 Ermudung

Belasten hinweist. Dies ist auch in der Literatur durch Lukas beschrieben, da sich
Versetzungen an Korngrenzen aufstauen und diese die Versetzungsbewegung verhindern
und damit eine weitere Schadigung hinauszogern (Lukas et al. 1968; Kunz et al. 2006;
Luka$ und Kunz 1987).

Die Abstande zwischen den einzelnen Events missen immer im Zusammenhang mit der
Gesamtanzahl von Events betrachtet werden. Da mehrere Events direkt nacheinander
stattfinden kénnen, wenn ein Versetzungsbiindel loslauft und anschlieend fir eine hohe
Zyklenzahl kein Event mehr stattfindet, weil sich diese Versetzungen an Korngrenzen
oder Fehlern im Material aufgestaut haben. In solchen Fallen wirden sich Fehler in der
Betrachtung einstellen, wenn nur der mittlere Abstand zwischen zwei Events betrachtet

wird.
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Abbildung 4.54: Anzahl der Ermidungsevents in Abhangigkeit der Lastamplitude

Die Betrachtung der Anzahl der Events pro 3600 s verdeutlicht, dass bei dem
einkristallinen Kupfer mehr Events bei gleicher Lastamplitude stattfinden, woraus auf eine
héhere Schadigung dieses Werkstoffes bei zyklischer Belastung geschlossen werden
kann. Die genaue Anzahl der Events ist in Tabelle 4.20 aufgefuhrt und zeigt, dass mit
steigender Amplitude die Anzahl der Events zunimmt. Bei hdheren Amplituden nimmt die
Anzahl der Events bei einkristallinem Kupfer wesentlich drastischer zu als bei
polykristallinem Kupfer, Grund hierfir ist, dass die Versetzungen sich nicht an

Korngrenzen aufstauen und somit nicht an ihrer Bewegung gehindert werden kénnen.
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4 Versuchsablauf und Ergebnisse

Dieses wird dadurch belegt, dass die maximal gemessene Anzahl bei einkristallinem
Kupfer bei 64 Events liegt wahrend diese bei polykristallinem Kupfer mit 20,8 Events, also
bei einem Drittel des Wertes liegen. Schon bei den geringen Amplituden zeigt sich
zwischen den Werkstoffen ein Unterschied, so zeigen sich bei einer Last von 1 uN bei
dem polykristallinem Kupfer nur bei 10 % der gemessenen Stellen ein Event, wo hingegen

dies bei dem einkristallinen Kupfer bei 40 % der Proben beobachtbar ist.

Tabelle 4.20: Durchschnittliche Anzahl der Events in 3600 s

Amplitude in p Einkristallines Polykristallines
Kupfer Kupfer
1 0,4+0,1 0,1+0,3
3 1,7£0,7 0,2+0,4
10 3,2+0,8 1,5+£0,7
20 3,2+0,7 2,3+0,7
30 5,6+2,8 7,241
40 11,646,8 6,3+2,4
50 18,4+11,3 7,9+4,0
60 13,0+3,8 10,6+3,5
70 23,3+5,0 17,616,0
80 64,0£11,3 10,5+3,7

Abschlieend ist festzuhalten, dass die Versuchsergebnisse zeigen, dass die Betrachtung
des ersten Events ein Indikator fir den Beginn einer Werkstoffschadigung sein kann,

jedoch die Aussagekraft Uber das Ermidungsverhalten der Probe noch sehr gering ist.

Soll dieses aber analysiert werden, ist es notwendig eine Kombination aus dem mittleren
Abstand zwischen den Events und der Anzahl der Events Uber ein sinnvoll gewahltes

Zeitintervall auszuwerten.

Bei den hier verwendeten Proben haben diese Betrachtungen gezeigt, dass die
Bestandigkeit gegen Schadigung durch zyklische Belastung bei polykristallinem Kupfer
hoher ist als bei einkristallinem Kupfer. Dieses, auf einem polykristallinem Kupfer mit einer
mittleren KorngroRe von 200-300 nm festgestellte, Materialverhalten entspricht jenem,

welches mit konventionellen Ermudungstests ermittelt wurde.

Die Versuche der unterschiedlichen Frequenzbereiche haben gezeigt, dass die
durchschnittliche Anzahl der Events trotz unterschiedlicher Amplitude sehr gut
ubereinstimmen, wobei bei 220 Hz 23,3+5 und bei 70 Hz 26,5+8 Events detektiert
werden. Diese Messung suggeriert, dass einkristalines  Kupfer keine
Frequenzabhéangigkeit des Ermidungsverhaltens zeigt, wie es auch in der Literatur

beschrieben wird.
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4.5 Ermudung

Nachdem anhand der Versuche auf Kupfer gezeigt werden konnte, dass die Anderung
der Wegamplitude mit dem Ermudungsverhalten korreliert werden kann, soll dies auf

Stahlproben mit bekannten Ermidungsverhalten tbertragen werden.

Hierzu werden die im vorherigen Abschnitt beschriebenen Austenite genutzt und beide
Uber 3600 s mit 220 Zyklen pro Sekunde bei 80 uN Lastamplitude belastet. Die Austenite
werden zunachst ohne eine Wasserstoffbeladung und anschlieRend werden die gleichen
Werkstoffe mit einer Beladung getestet. Da die Proben nicht in den gleichen
Ausgangsgeometrien vorliegen ist es bei einem so sensitiven Verfahren schwer maéglich
die Werkstoffe untereinander zu vergleichen, so dass nur der Effekt der
Wasserstoffbeladung auf die lokale Ermudung getestet wird. AnschlieRend wird gepruft,

ob makroskopische Ermidungsversuche zu den gleichen Ergebnissen fuhren.

Bevor diese Ergebnisse der Untersuchung genauer beschrieben werden, wird auf den

Einfluss und die Bedeutung von Wasserstoff eingegangen.

Bereits im Jahre 1870 erkannten Wissenschaftler den Zusammenhang, dass Wasserstoff
in den Zwischenrdaumen des Gitters die Bewegung von Eisenmolekilen behindert und

dieses zu einer Versprodung von Eisenwerkstoffen flhrt.

Hierbei diffundiert atomarer Wasserstoff in den Werkstoff, besetzt interstitielle
Zwischengitterplatze und diffundiert zwischen diesen. Im Zwischengitter verbinden sich
zwei Wasserstoffatome wieder zu einem Molekul, wodurch es zu einer Druckerh6hung
und damit zu der Versprodung des Werkstoffes kommt. Darliber hinaus kann Wasserstoff
auch an anderen Stellen im Werkstoff verbleiben, wie beispielsweise an geldsten
Fremdatomen, freien Oberflachen, an Leerstellen oder Leerstellenclustern, an
Versetzungskernen oder Spannungsfeldern, Korngrenzen, Léchern oder inneren Rissen

und an der Grenze zwischen der Werkstoffmatrix und einem Einschluss.

Die Bedeutung von Wasserstoff als mogliche alternative Energiequelle zu den heutigen
Verbrennungsmotoren wird in den kommenden Jahren steigen. Aus diesem Grund
werden zukUnftig immer mehr Anlagen fir die Wasserstofferzeugung einschlie3lich der
bendtigten Transportsysteme bestehend aus Behaltern und Rohre bendtigt, die mdglichst
bestandig gegen Wasserstoffverspréodung sein missen. Daneben wird Wasserstoff bei
vielen Abgas- und Reaktionsprodukten in der Nuklear- und Chemie und auch anderen
Industrien erzeugt. Ein weiteres prominentes Beispiel fur das Auftreten von
Wasserstoffversprodung ist die Luft und Raumfahrt. Auch beim Bearbeitungsprozess des
Werkstoffs kann Wasserstoff beispielsweise bei galvanischer Abscheidung oder beim

Schweilten eingebracht werden.
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4 Versuchsablauf und Ergebnisse

Bei der Wasserstoffbeladung durch eine Wasserstoffatmosphare, also ein ,Hydrogen
environment embrittlement® (HEE) dissoziiert und adsorbiert der Wasserstoff an
Rissspitzen. Im Gegensatz zum kubischflachenzentrierten Gitter diffundiert Wasserstoff
findet in einem kubischraumzentrierten Gitter mit einem 5-fach erhdhten
Diffusionskoeffizienten. Da der Wasserstoff bei hoherer Temperatur leichter und aus
groRerer Tiefe aus dem Werkstoff diffundieren kann, werden Stahle nach der Erzeugung
,Gebacken®, um den Wasserstoffgehalt im Stahl zu senken (Seidel 2007; Lynch 2012).

Die Ergebnisse verdeutlichen, dass die austenitischen Stahlproben, die mit Wasserstoff
beladen wurden, bei der gleichen Versuchsdauer mehr Ermidungsevents zeigten. Durch
die Beladung mit Wasserstoff der Probe des mit mehr Chrom legierten X-2-12 Stahls der,
steigt die Anzahl der Events von 13,2 Events pro 8*10° Zyklen auf 27,8, die sich damit fast
verdoppelt. Bei dem X-9 Stahl zeigt sich sogar ein noch starkerer Einfluss des
Wasserstoffs auf das Werkstoffverhalten unter zyklischer Belastung. Hier erhoht sich die
Anzahl der Events pro 8*10° Zyklen von 19,4 bei der unbeladenen auf 50,2 bei der
beladenen Probe. Diese Werte spiegeln sich auch in den Abstdnden zwischen den
einzelnen Events wider, bei der X-12 Probe reduziert sich der Abstand von 264,8 s
zwischen den einzelnen Events auf 165,8 s. Ebenso verhalt es sich bei dem X-9 Stahl

hier sinkt der Abstand zwischen zwei Events von 249,1 s auf 146,9 s.

Diese Korrelation steht im direkten Zusammenhang mit Beobachtungen, die im
Transmissionselektronenmikroskop und bei konventionellen Ermudungsversuchen,

gemacht wurden.
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Abbildung 4.55: Anzahl der Events bei 80 yN Amplitude
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4.5 Ermudung

Bei beiden austenitischen Stahlen wurden Versetzungen im
Transmissionselektronenmikroskop mit einem hochenergetischen Elektronenstrahl stark
fokussiert. Bei der mit Wasserstoff beladenen Probe reichte die Energie des
Elektronenstrahls aus, um die Versetzungen zu bewegen. Hingegen reichte dieselbe
Energie nicht aus, um Versetzungen in den Stahlen, die nicht mit Wasserstoff beladen
wurden, zu bewegen. Anhand dieser Versuche wird bestatigt, dass die Bindung zwischen

Versetzungen durch interstitiell geldésten Wasserstoff geschwacht wird.

Auch die makroskopischen Ermuidungstests zeigen, dass durch die Einbringung von

Wasserstoff in die Probe die Resistenz gegen Ermidung gesenkt wird.

4.5.2.2 PHYBALcyt Methode

In Abbildung 4.56 ist eine exemplarische Kurve des Kraft-Weg-Verlaufs flr den Stahl X2-9
mit Wasserstoffbeladung dargestellt, der an einer Stelle zehnmal be- und entlastet wurde.
Anhand dieser Kurve ist ersichtlich, dass der Abstand zwischen der Be- und
Entlastungskurve mit jedem Zyklus abnimmt. Daraus folgt, dass sich die Probe mit jedem
Zyklus mehr verfestigt, weil die plastische Verformung in jedem Zyklus abnimmt. Die
Abstande zwischen der Be- und Entlastungskurve gegeniber den Zyklen sind in der
Abbildung 4.57 aufgetragen. Es zeigt sich, dass die Verfestigung in den ersten Zyklen am
starksten ist und schon nach circa 8 Zyklen in eine Sattigung lauft, wo dann keine weitere
Verfestigung mehr stattfindet. Aus den Kurven der einzelnen Werkstoffe ist abzulesen,
dass jeder der Werkstoffe ein unterschiedliches Verformungs- und Verfestigungspotential
hat. Der Martensit verflgt Uber die geringste Verformbarkeit, die durch die Zugabe von
Wasserstoff noch geringer wird. AuRerdem ist das Verfestigungspotential des Stahles X2-
9 mit seinem geringeren Nickelgehalt wesentlich héher, als das des X2-12 Stahls mit
seinem hoheren Nickelgehalte. Dieses erklart sich durch die unterschiedliche
Phasenstabilitat, welche durch den Nickelgehalt beeinflusst wird. Der X2-9 neigt bereits
bei Raumtemperatur zu einer ausgepragten Phasenumwandlung in ein krz-Martensitgitter.
Damit wirkt der bei jedem Zyklus eingebrachte Martensit verformungshemmend.
Zusatzlich zeigt sich, dass sich bei allen drei Werkstoffen das Verfestigungspotential

durch die Beladung mit Wasserstoff verringert.
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Abbildung 4.56: Beispielhafte Kraft-Weg-Kurve des X2-9 Stahls zur Bestimmung des
Verfestigungsverhaltens

Zum Vergleich sind in Abbildung 4.57 a) und b) die Messergebnisse des PHYBALcyr
Tests mit 1000 mN dargestellt. Zunachst fallt auf, dass die Abstande zwischen den Be-
und Entlastungskurven nicht sehr stark voneinander abweichen und in einer ahnlichen
GroRRenordnung liegen, obwohl die Kraft bei dem PHYBALcyr Test signifikant héher war.
Die Begrundung hierfur liegt in dem geringen Spitzenradius des Berkovichindenters im
Vergleich zu der des Vickersindenters und der davon abhangigen Flachenpressung

wahrend des Versuchs.

Bis auf die Lage der Kurve der martensitischen Probe stimmen die Messergebnisse der
beiden Messmethoden qualitativ Gberein. Vor allem belegen die Versuchsergebnisse fur
alle Proben, dass die Beladung mit Wasserstoff zu einem geringeren

Verfestigungspotential flhrt.

Damit kann abgeleitet werden, dass die PHYBALcytMethode auf den Nanoindenter
Ubertragbar ist und die Mdglichkeit eréffnet wird auch lokal in einzelnen Kdérnern das
Verfestigungsverhalten zu charakterisieren und den Einfluss der Kornorientierung auf das

Verfestigungspotential zu bestimmen.
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Abbildung 4.57: Ergebnisse des konventionellen PHYBALcur Tests a) und mit dem
Nanoindenter durchgefiihrten PHYBALcurTests b)
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5 Fazit/Zusammenfassung

5.1 Fazit

Wie bereits einleitend ausgeflhrt wurde, ist ein wichtiges Ziel dieser Arbeit, das
grundlegende Verstandnis Uber die Wechselwirkungen zwischen einem einfallenden
Partikelkollektiv und einer Oberflache mit Hilfe experimenteller Untersuchungen zu
verbessern. Zu diesem Zweck wurden zunachst Proben der Werkstoffe Edelstahl, Kupfer
und DLC in einer mit Sand gefullten Erosionstrommel rotiert, wobei die Geschwindigkeit

der Probe, der Einfallswinkel der Partikel und die Versuchsdauer variiert wurden.

Im Rahmen der Auswertungen dieser Versuche ergaben sich grofle Unterschiede bei
dem Verschlei? der einzelnen Oberflachen, der sowohl durch den Einfallswinkel der
Partikel, als auch durch die Auftreffgeschwindigkeit beeinflusst wurde. Im Gegensatz zu
den beiden Metallproben wurde auf Grund der hohen Harte und der mechanischen
Stabilitat der DLC-Probe keine Veranderung auf deren Oberflache festgestellt.
Demgegenuber nahm bei beiden Metalloberflachen der Verschlei} sowohl durch hohere
Geschwindigkeit als auch durch Verlangerung der Versuchsdauer signifikant zu.
Allerdings sind die einzelnen Verschleil3bilder dieser Proben unterschiedlich, was
hauptsachlich auf die unterschiedliche Duktilitat dieser beiden Werkstoffe zurtickzufihren
ist. Auf der Edelstahloberflache war vor allem bei der 90°-Probe die
Oberflachenzerrittung dominant, wohingegen bei der 45°-Probe eine Mischung aus
Oberflachenzerrittung und abrasiven Verschleild zu beobachten war Bei der 0°-Probe war
dann der abrasive Verschleil sehr ausgepragt und es war kaum ein anderer

Verschleilmechanismus zu beobachten.

Vergleichbar zu der Edelstahlprobe ist bei der Kupferprobe eine ahnliche
Winkelabhangigkeit feststellbar, mit dem Unterschied, dass die einzelnen
Verschleilfmechanismen wesentlich geringer ausgepragt sind und von einer grof¥flachigen

plastischen Deformation Gberlagert werden.

Bei der Analyse der VerschleiRbilder, die im Rahmen der experimentellen
Untersuchungen durch den Einfall von Partikeln in einer rotierenden Erosionstrommel

entstanden sind, wurden drei Erscheinungsformen immer wieder beobachtet:

e Adhéasion der Partikel auf der Oberflache
e Abrasiver Verschleifd

o Oberflachenzerrittung
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Diese wurden dann fir die weitergehende Analyse ausgewahlt, wobei immer der
Zusammenhang der Wechselwirkungen mit einem Einzelpartikel in die Betrachtung

einbezogen wurde.

Im Bereich der Adhasion wurde untersucht welche Auswirkungen der Verschleil3 eines
Partikels auf die Adhasion hat. Zu diesem Zweck wurden Spharen auf verschieden rauen
DLC-Oberflachen abgerieben und die Adhasion nach bestimmten Abriebswegen
gemessen. Dabei zeigte sich, dass die in der vorliegenden Literatur dargestellte Zunahme
der Adhasion mit steigender Kontaktflache jedoch nur dann beobachtbar ist, wenn die
Adhasion auf der abgeriebenen Flache gemessen wird. Wird jedoch immer an zufalligen
Stellen der Oberflache gemessen, so ist erkennbar, dass die einzelne Kontaktsituation die
Adhasion mehr beeinflusst als der Abrieb des Partikels. Hieraus folgt, dass mit
zunehmender Versuchsdauer die Oberflache durch Abrieb glatter wird und ebenfalls der
Partikel starker verschleil3t, wodurch eine grofRere effektive Kontaktflache entsteht, die zu

einer Erhéhung der Adhasion flhrt.

Im Kapitel Abrasion wurden zwei Metallproben aus Kupfer und Edelstahl mit zwei

Zielsetzungen getestet:

1. Die Anderung des Reibungskoeffizienten durch den Einfall der Partikel auf die
Oberflache und
2. Verifizierung der Nutzbarkeit eines selbstgebauten Indenters, auf den beliebige

Partikel aufgeklebt werden kénnen.
Folgende Ergebnisse lassen sich hierzu zusammenfassend festhalten:

1. Der Reibungskoeffizient sank durch den Einfall der Partikel Gber 50 Stunden
sowohl fur den Edelstahl als auch fir das Kupfer. Diese Herabsenkung ist
hauptsachlich auf die Erhéhung der Harte durch das Einbringen von
Druckeigenspannungen durch den Partikeleinfall zu erklaren.

2. Die mit dem selbstgebauten Indenter durchgefuhrten Versuche bis zu einer
Normalkraft von 300 uN lieferten sehr gute und reproduzierbare Ergebnisse. Bei
héheren Normallasten hat der Indenter eine zu geringe Steifigkeit, um verlassliche

Ergebnisse zu liefern.

AbschlieRend wurde der Verschleilmechanismus der Oberflachenzerrittung untersucht,
der in einem sehr engen Zusammenhang mit der Werkstoffermidung zu sehen ist. Im
Rahmen der experimentellen Untersuchungen wurde hierfir die ,reference methode“ des
Nanoindenters genutzt, bei der sich der Indenter zyklisch auf den Oberflachen der, fur

diese Tests eingesetzten ein- und polykristallinen Kupferproben bewegt.
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5 Fazit/Zusammenfassung

Wie in der Literatur beschrieben, zeigte polykristallines Kupfer ein besseres
Ermidungsverhalten im Vergleich zu einkristallinem Kupfer. Sowohl das erste Event tritt
in den meisten Fallen bei polykristallinem Kupfer spater ein, als auch der Abstand

zwischen den einzelnen Events ist groRer.

Ebenso wurde der Einfluss von Wasserstoff im Edelstahl auf die Ermidung untersucht,
indem derselbe Werkstoff mit und ohne Wasserstoffbeladung getestet wurde. Anhand der
Versuchsergebnisse wird deutlich, dass die Werkstoffe durch die Beladung mit

Wasserstoff schneller ermiden.

Die mit dieser Methode erzielten Ergebnisse zeigten sehr gute Ubereinstimmungen mit
der konventionellen Ermudungsforschung und eréffnen somit eine neue Mdglichkeit

Ermudung von Werkstoffen auf kleiner Skala zu untersuchen.

Zusatzlich wurde die PHYBALcyr Methode, die das Verfestigungsverhalten von
metallischen Werkstoffen bestimmt, herunterskaliert und mit dem Nanoindenter
durchgeflhrt. Auch hier konnte nachgewiesen werden, dass diese Methode auch mit dem
Nanoindenter durchfihrbar ist und das Verfestigungsverhalten auf kleiner Struktur

bestimmt werden kann.

Zusammenfassend bietet diese Arbeit mit der Durchfihrung von experimentellen
Untersuchungen fur die Partikelkollektive mit dem selbst entwickelten und gebauten
Erosionstester sowie die Nutzung von Messmethoden fir Einzelpartikel mit dem AFM
und dem Nanoindenter Moglichkeiten, die komplexen Wechselwirkungsmechanismen

zwischen Oberflachen und Partikeln mit verlasslichen Messdaten zu beschreiben.

Daruber hinaus gelang es in dieser Arbeit erstmalig mit der dynamischen
Nanoindentierung, die Ermuddung von Werkstoffen unter erosivem Verschlei® mit
vergleichbaren Zyklenzahlen zu charakterisieren, wie mit den bisher verwendeten

konventionellen Testverfahren.

Diese in der Anwendung innovativen experimentellen Untersuchungen und die aus den
Messdaten abgeleiteten Erkenntnisse, bilden weitere wichtige Grundlagen fir die
Weiterentwicklung von Modellen und Methoden um den erosiven Verschlei® und die

Ermidung von Werkstoffen besser beschreiben und damit analysieren zu kénnen

5.2 Ausblick

Im Vordergrund dieser Arbeit stand die Betrachtung von Anderungen einer Oberflache,

die durch ein einfallendes Partikelkollektiv auf Grund der beschriebenen
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5.2 Ausblick

Verschleilfmechanismen verursacht werden kénnen. Basierend auf diesen Ergebnissen
und den daraus gewonnenen Erkenntnissen sollte bei zukunftigen wissenschaftlichen

Arbeiten zu diesem Themenkomplex Folgendes einbezogen werden:

¢ Die in Kapitel 4.3 durchgeflhrten Adhasionsmessungen haben gezeigt, dass es von
groRer Bedeutung sein kann, zusatzlich auch die Anderungen des Partikelkollektivs zu
betrachten, dieses zu quantifizieren und zu bewerten.

o Aulerdem sollte die Geschwindigkeit der Erosionstrommel bei der Durchflihrung
weiterer Versuche erhdoht werden, weil bei industriellen Anwendungen die Partikel mit
hoherer Geschwindigkeit auf die jeweilige Oberflache treffen.

e In dieser Arbeit wurde nur ein Partikelkollektiv verwendet, es ist aber leicht méglich
dieses flur weitere Untersuchungen auszuweiten und somit den Einfluss weiterer

Partikel auf den erosiven Verschleif® zu bestimmen.

Des Weiteren bieten die vorgestellten Methoden zur Untersuchung fiir die Abrasion mit
dem selbstgebauten Indenter (Kapitel 4.4) und fir die Ermidung von Oberflachen auf
kleiner Skala (Kapitel 4.5) vielfaltige Moglichkeiten fir zukinftige wissenschaftliche

Forschungen auf diesen Gebieten.

So ermdglicht der selbstgebaute Indenter flr die Abrasionsmessung die Untersuchung
von Wechselwirkungen zwischen unterschiedlichen Einzelpartikeln (z. B. Sand) und einer
Oberflache (z. B. Edelstahl, Beschichtungen ...). Bei den durchgefuhrten Versuchen
wurde festgestellt, dass bei Messungen mit hdheren Kraften als 300 pyN, der verwendete
Titandraht zur Erreichung einer héheren Steifigkeit, entweder durch ein steiferes Material
ersetzt oder stark verkirzt werden muss. Mit diesen Modifikationen an dem
Versuchsaufbau, ist es mdglich mit diesem Werkzeug eine Vielzahl von Versuchen auf
unterschiedlichen Materialien zur Messung des Reibungskoeffizienten auf sehr kleiner

Skala durchzufuhren.

Auch die in dieser Arbeit zur Bestimmung des Ermidungsverhaltens von Kupfer genutzte
.reference method“ des Nanoindenters ist ein vielversprechendes Werkzeug fir die
Untersuchung der Ermudung von Werkstoffen auf kleiner Skala. Mit dieser Methode ist es
beispielsweise moglich die Ergebnisse durch EBSD Messungen mit der Kornorientierung
zu korrelieren. Des Weiteren kdnnen hiermit auch Werkstoffe von denen nur sehr kleine
Mengen vorhanden sind oder die schwer zu praparieren sind auf ihre

Ermudungseigenschaften hin untersucht werden.

Diese Ausfuhrungen lassen erkennen, dass es auf dem Gebiet der Ermidung von
Werkstoffen, insbesondere auf kleiner Skala zukinftig noch Forschungsbedarf gibt.

Hierzu wurden in dieser Arbeit mogliche Ansatze und Methoden (z. B. Einsatz des

141



5 Fazit/Zusammenfassung

Nanoindenters) aufgezeigt, auf deren Grundlage diese Forschungsbemihungen

weiterentwickelt werden konnen.

Generell ist festzuhalten, dass mit dieser Arbeit durch die Charakterisierung von
Wechselwirkungsmechanismen individueller Partikel eines Kollektivs wie auch deren
Korrelation mit Phanomenen der Interaktion eines gesamten Partikelkollektivs mit einer
entsprechenden Oberflache eine Basis geschaffen wurde, auf der unter definierten

Rahmenbedingungen in viele Richtungen weitergedacht werden kann.

Insbesondere die Tatsache, dass auf dem Gebiet der MEMS/NEMS-Forschung sowie der
mechanischen Verfahrenstechnik noch ein gro3er Bedarf an gesicherten experimentellen
Daten besteht und viele der hierbei gemachten Beobachtungen aktuell lediglich deskriptiv
in entsprechende Modelle einflieRen, zeigt das grol’e Potenzial der in dieser Arbeit

vorgestellten und angewendeten Methoden.
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