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Kurzfassung

Die Performance von mikromechanischen Systemen mit beweglichen Komponenten wird
sehr stark von den tribologischen Eigenschaften der eingesetzten Materialpaarungen be-
einflusst. Ingenieurkeramiken und Hartmetalle zeichnen sich gegeniiber Polymeren und
Metallen durch hohe Festigkeit, E-Modul und Hérte sowie hohe Korrosions- und Tem-
peraturbestdndigkeit aus. Durch das ungtinstige Oberfldchen- zu Volumenverhiltnis in
Mikrosystemen kénnen Adhésions- und Kapillarkrafte hohe Werte erreichen und sogar
die von auflen aufgebrachten Krifte iiberschreiten. Selbst bei geringem Verschleifs konnen
lose VerschleifSpartikel zu einem Verlust der Funktionsfdhigkeit von miniaturisierten me-
chanischen Systemen fiihren. Daher ist das Reibungs- und Verschleifiverhalten fiir die
mechanische Mikrosystemtechnik von besonderer Bedeutung.

In der vorliegenden Arbeit wurden tribologische Modelluntersuchungen an den beiden
Oxid- bzw. Nichtoxidkeramiken ZrO, und SizNy, einer Hartmetallqualitdt WC-Co und ei-
nem ausscheidungsgehérteten Stahl 17-4PH in Selbstpaarung unter einsinniger Gleit- und
Wilzbeanspruchung sowie beim Ubergang Haften/Gleiten im Hinblick auf Anwendun-
gen in tribologisch hoch beanspruchten Mikrosystemen durchgefiihrt. Anwendungsbezo-
gene Belastungsbedingungen wurden durch eine Systemanalyse einer Mikroturbine mit
angeflanschtem Planetengetriebe bestimmt. Die Untersuchungen erfolgten jeweils unge-
schmiert in Laborluft (50% r.F.) oder mit den fliissigen Zwischenmedien dest. Wasser bzw.
dem niedrigviskosen Ol FVA Nr. 1. Zur Bestimmung der Grenzbelastung und giinstiger
Betriebsparameter wurde der Einfluss der Normalkraft im einsinnigen Gleitkontakt an
Paarungen mit giinstigem Reibungs- und Verschleifsverhalten untersucht. Im Walzkontakt
wurde die Normalkraft und zuséatzlich der eingestellte Schlupf variiert.

Vor den tribologischen Modelluntersuchungen wurden die Werkstoffgefiige charakteri-

siert und weitere, fiir tribologische Beanspruchung relevante Kenngrofien, wie Hérte und
Bruchzihigkeit, bestimmt. Ergédnzend wurden rasterelektronenmikroskopische und ober-
flachenprofilometrische Untersuchungen der Wirkflichen durchgefiihrt, die Verschleifier-
scheinungsformen analysiert und die tribologischen Wechselwirkungsmechanismen der
jeweiligen Materialpaarung erklart.
Die tribologischen Untersuchungen zeigten einen ausgepragten Einfluss von Normal-
kraft, Gleitgeschwindigkeit, Schlupf und Umgebungsmedium auf das Reibungs- und
Verschleifiverhalten. Das WC-Co-Hartmetall zeichnete sich gegeniiber den anderen Werk-
stoffpaarungen durch einen hohen Verschleiffwiderstand und niedrige Reibungszahlen in
den untersuchten Medien aus. Im wassergeschmierten Gleit- und Wélzkontakt war die
Siliziumnitridpaarung nach einer Einlaufphase durch die niedrigsten Werte der Reibungs-
zahl gekennzeichnet. Hohe Werte der Haftreibungszahl zeigten, dass bei dieser Paarung
mit einem ungiinstigen Anlaufverhalten gerechnet werden muss und die Eignung fiir
wassergeschmierte Mikrosysteme somit fragwiirdig ist. Im ungeschmierten Gleitkontakt
wurde bei der Zirkonoxidpaarung eine ausgeprigte Abhédngigkeit des tribologischen
Verhaltens von dem Werkstoffgefiige festgestellt.
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Abstract

Microtribological characterisation of ceramics, cemented carbides and steel under sli-
ding and slip-rolling conditions.

Performance of micro-mechanical systems with movable components is strongly affected
by the tribological behavior of the materials used. Engineering ceramics as well as cemen-
ted carbides offer some major advantages compared to polymeric and metallic materials
due to their unique combination of high strength, stiffness and hardness, temperature and
corrosion resistance. Because of the large surface area to volume ratio in micro-mechanical
systems adhesion and/or capillary forces become critical and can even surpass externally
applied forces. Even very small amounts of wear resulting in loose wear debris can cause
the loss of function of micro-mechanical devices. Hence, friction and wear have to be
recognized as very important issues in micro-technology.

The aim of the present study was to characterize the microtribological properties of
two engineering ceramics (ZrO,, SizN,), a cemented carbide (WC-Co) and a precipitation-
hardened steel 17-4PH in model tests with respect to applications in highly loadable
microsystems. Relevant loading conditions were determined by a system analysis of a
micro-turbine with a flanged planetary gear. The unidirectional sliding and slip-rolling
behaviour was characterized as well as the transition from static to kinetic friction. The
tests were carried out for self-mated tribopairs unlubricated in ambient air with a relative
humidity of 50% and lubricated with distilled water or the oil FVA No. 1 of low viscosity.
In order to determine limiting as well as favorable loading conditions, the influence of
the normal load in unidirectional sliding was characterized for pairings with favorable
friction and wear behavior. Normal load and slip values were varied in the slip-rolling
tests.

Before the tribological tests, the microstructure was characterized and tribological re-
levant material parameters like fracture toughness and hardness of the materials were
determined. Tribological tests were accompanied by the analysis of the tribological loaded
surfaces using scanning electron microscopy and optical profilometry. The wear pheno-
mena were analyzed and the tribological interaction mechanisms of each material pairing
were explained.

The tribological tests on the self-mated materials showed a strong influence of normal
force, sliding speed, slip and surrounding medium on the friction and wear behavior. The
WC-Co-cemented carbides pairing was distinguished over the other material pairings
by high wear resistance and low friction coefficient in the investigated media. In water-
lubricated sliding and rolling the self-mated silicon nitride was characterized after a
short running-in phase by the lowest values of the friction coefficient. However, the high
values of the static friction coefficient showed that a poor starting performance has to
be expected with this pairing. Thus, the suitability is questionable for water-lubricated
microsystems. Unlubricated zirconia showed a pronounced dependency of the friction
and wear behaviour on the materials microstructure.
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Verfahren

Ap um? Flache zwischen den Scheibenprofilen vor und nach
der tribologischen Beanspruchung im Walzkontakt

C Schnittniveau bei der Rauheitsmessung

Cy vol.% Volumenanteil eines Elements
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dk mm Halbkugeldurchmesser des Tribostifts
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dxk mm Durchmesser der verschlissenen Kugel- bzw. Stiftkalotte

dg mm? Durchmesser der Triboscheiben fiir den Gleit-
und Walzkontakt

E N/mm? Flastizititsmodul

Fn mN Normalkraft
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AG J Anderung der freien Enthalpie
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k, mm?/Nm volumetrischer Verschleifikoeffizient
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nach 10° Uberrollungen bei 10% Schlupf

Kic MPay/m  kritischer Spannungsintensitatsfaktor

1, mm Léange der Einzelmessstrecke

I; mm Taststrecke

L pm Linienldnge der einzelnen Geraden

Mgetrinkt, H0 8 Masse des wasserinfiltrierten Probekorpers in dest. Wasser

Minfiltriert, Luft & Masse des wasserinfiltrierten Probekorpers an Luft

Merocken, Luft & Masse des trockenen Probekorpers an Luft

M, % kleinster prozentualer Materialanteil des Kernbereichs

M, % grofiter prozentualer Materialanteil des Kernbereichs

n - Anzahl der Geraden

N - Anzahl der Uberrollungen im Walzkontakt

Nxg - Anzahl der durch n Linien geschnittenen Korngrenzen

p MPa Flachenpressung
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quadratischer Mittenrauwert
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maximale Rauheitsprofilhohe

zuriickgelegter Gleitweg

Versuchszeit

Priifzeit bei der Vickershirtepriifung
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Umfangsgeschwindigkeit der treibenden Scheibe
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Abstand
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mittlere freie Wegldange
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mit 1% Schlupf
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mit 10% Schlupf
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Abkiirzung Bedeutung

Caltech California Institute of Technology

CVD chemische Abscheidung aus der Gasphase

DLC diamantartiger Kohlenstoff

DLP Mikrospiegelaktor

EDX energiedispersive Rontgenspektroskopie

FDS Ferroelastic Domain Switching

FIB fokusierter Ionenstrahl

FSZ vollstabilisiertes Zirkonoxid

FVA Forschungsvereinigung Antriebstechnik

FZK Forschungszentrum Karlsruhe

ICL Lange der Risse an den Ecken von Vickershédrteeindriicken
IMEF III Institut fiir Materialforschung III des Forschungszentrums Karlsruhe
kfz kubisch-flachenzentriert

LIGA Lithographie, Galvanoformung, Abformung

LPIM Niederdruck-Pulverspritzguss

Lubricant blau

MEMS
MIM
MST
PMMA
PP

pPSZ
PVD
PZT
QCMB
REM
RKM
RP
SAM
SFA
SFB 499

SiC
SigN4
SOFC
TEM

Isopropanol und blau eingefédrbte Seifenlauge
im Mischungsverhéltnis 1:3
mikroelektromechanisches System
Metallspritzguf3

Mikrosystemtechnik

Polymethylmethacrylat

Polypropylen

teilstabilisiertes Zirkonoxid

physikalische Abscheidung aus der Gasphase
Blei-Zirkonat-Titanat

Quarz-Mikro-Waage
Rasterelektronenmikroskop
Reibungskraftmikroskopie
Rapid-Prototyping

selbstorganisierte Monolage
Oberfldchen-Kraft-Apparat
Sonderforschungsbereich 499: Entwicklung, Produktion und
Qualitdtssicherung urgeformter Mikrobauteile aus metallischen
und keramischen Werkstoffen

Siliziumcarbid

Siliziumnitrid

Festoxidbrennstoffzelle
Transmissionselektronenmikroskop
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1 Einleitung

,There’s Plenty of Room at the Bottom” lautete der Titel eines Vortrags des Nobelpreistragers
Richard P. Feynman im Jahre 1959 am Caltech (California Institute of Technology), welcher
erstmals die Vision von mikro- und nanoskaligen Maschinen in den Raum stellte und da-
bei auch deren tribologische Aspekte ansprach [1]. Feynman offerierte in dem Vortrag ein
Preisgeld von 1000 US$ fiir die Herstellung eines Motors mit Abmessungen kleiner 400 pm.
Bereits wenige Monate spdter wurde von William McLellan ein derart miniaturisierter
Elektromotor hergestellt. Mitte der achtziger Jahre des letzten Jahrhunderts wurden dann
die wissenschaftlichen [2, 3] und technologischen Grundlagen der Nanotechnologie gelegt
[4]. Durch Transistoren und integrierte Schaltungen in Heimcomputern war die Mikroelek-
tronikindustrie bereits allgemein verbreitet. Die Mikrosystemtechnik (MST) befasst sich
allgemein mit technischen Systemen, deren funktionsbestimmende Strukturen Abmessun-
gen im Mikrometerbereich haben. Anwendungsfelder finden sich beispielsweise in der
Biotechnologie fiir mikroanalytische Untersuchungen, in Sensor- und Aktoranwendungen
im Automobilbau oder in DLP-Chips und LEDs fiir optoelektronische Anwendungen. Im
Jahr 2004 waren in Deutschland bereits etwa 680000 Arbeitspldtze direkt mit der MST
verbunden [5] und durch ein prognostiziertes Wachstum von 16% p.a. ergibt sich weltweit
ein Marktvolumen von 200 Milliarden US$ [6] im Jahr 2010.

In der letzten Dekade finden in zunehmendem Mafse mikromechanische Systeme mit
beweglichen Komponenten Verwendung. Die fortschreitende Miniaturisierung von Bau-
teilen und Komponenten wie Zahnrddern, Fiihrungen und Lagerstellen in feinwerktech-
nischen Produkten fiihren zu einer hoheren Leistungsdichte und damit zu steigender me-
chanischer und tribologischer Belastung. Reibung und Verschleifl konnen im Vergleich zur
Makrowelt deutlich starkere Auswirkungen auf die Funktionsfahigkeit und Lebensdauer
von Mikrosystemen haben [7] und durch die unterschiedlichen Beanspruchungsbedin-
gungen und Wechselwirkungsmechanismen sind Erkenntnisse aus der Makrowelt nicht
ohne weiteres iibertragbar [8-11]. Durch das hohere Oberflichen/Volumen-Verhiltnis
gewinnen Oberflacheneffekte in Mikrosystemen grofsere Bedeutung, da im Mikrobereich
Adhiésions- oder Kapillarkréfte leicht die Gréflenordnung der von aufsen aufgebrachten
Belastungen erreichen [7, 12, 13] oder diese sogar iibersteigen konnen [14]. Kommt es
in Mikrosystemen zu losen Partikeln durch Verschleifs, so kann dies bereits zu einem
vollstandigen Verlust der Funktionsfdhigkeit fithren [15, 16]. Die typischen Werkstoffe der
Silizium-Mikromechanik sind den Anforderungen in mechanisch und tribologisch hoch-
beanspruchten Mikrosystemen nicht mehr gewachsen [17], so dass diese oftmals durch
Adhdsion [14, 18, 19], Kapillarkrifte [20] oder lose VerschleifSpartikel versagen. Daher sind
fiir mikromechanische Systeme im Vergleich zur Mikroelektronik sowohl neue Werkstoffe
und Fertigungsverfahren [21, 22] als auch neue tribologische Konzepte und Losungen
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[7, 23, 24] erforderlich.

Mikropulverspritzguss  (u-PIM, Micro-Powder-Injection-Molding) bietet die
Moglichkeit kostengiinstig keramische und metallische Bauteile grof3serientauglich zu
fertigen [25, 26] und in tribologisch hoch beanspruchten Mikrosystemen einzusetzen.

1.1 Fertigungsverfahren in der Mikrotechnik

Die zunehmende Miniaturisierung fiithrt zur Massenfertigung von feinwerktechnischen
Bauteilen mit Toleranzen im Mikrometerbereich (Mikroprazisionsbauteile), mikrostruk-
turierten Bauteilen mit strukturellen Details in dieser Grofie oder auch komplexer Mi-
krosysteme, deren Bauteilabmessungen im Mikrometerbereich liegen. Es bieten sich eine
Reihe von Mikrostrukturierungsverfahren an, die eine Fertigung von hochprizisen Bautei-
len mit minimaler Oberflachenrauheit erlauben. Dabei werden unterschiedliche Ansétze
verfolgt. Zum einen werden Produktionsmethoden aus der siliziumbasierten Mikroelek-
tronik, zum anderen replizierende Verfahren wie LIGA (Lithographie, Galvanoformung,
Abformung) zur Fertigung von Mikrosystemen eingesetzt. Dariiber hinaus werden die
Grenzen klassischer, feinwerktechnischer Produktionsmethoden unter Einsatz neu ent-
wickelter mikrotauglicher Werkzeuge und Materialien erweitert [27]. Die Auswahl des
geeigneten Fertigungsverfahrens fiir den jeweiligen Anwendungsfall muss dabei unter
Berticksichtigung der optimalen Losgrofie, erzielbarer Genauigkeit, erreichbarem Aspekt-
verhiltnis und Anwendbarkeit auf den gewtinschten Werkstoff unter Beachtung von fixen
und variablen Produktionskosten erfolgen.

1.1.1 Dinnschichttechnologie und LIGA-Verfahren

Die Diinnschichtechnologie in Kombination mit lithografischen Strukturierungsmetho-
den, ein seit langem in der siliziumbasierten Mikroelektronik etabliertes Fertigungsver-
fahren, ist weit verbreitet in der Produktion von MEMS (Micro-Electro-Mechanical Sys-
tem) und wurde bereits 1989 fiir die Fertigung eines Mikromotors eingesetzt [28, 29].
Bei diesem Fertigungsverfahren werden zundchst durch PVD (Physical Vapor Depositi-
on), CVD (Chemical Vapor Deposition) oder durch Spincoating von Solen und anschlie-
lendes Gelieren zweidimensionale Funktions- oder Opferschichten auf einem Substrat,
typischerweise Siliziumwafer, abgeschieden (Bild 1.1a). Ein darauf durch Spincoating
aufgebrachter Photolack wird durch eine Photomaske iiber UV-Lithographie belichtet und
die belichteten oder unbelichteten Bereiche entfernt (Negativ- bzw. Positivphotolack). Die
Funktionsschicht wird nun in den von Photolack unbedeckten Bereichen durch isotrope
oder anisotrope nafichemische Atzprozesse oder trockene, plasmagestiitze Atzverfahren
(RIE) abgetragen. Nach dem Veraschen des Photolacks bleibt eine freistehende, zwei-
einhalbdimensionale Struktur mit guter Mafthaltigkeit und hoher Oberflachenqualitat
zuriick. Durch Wiederholung der Prozessschritte konnen komplexere dreidimensionale
Strukturen Ebene fiir Ebene aufgebaut werden. Durch die Diinnschichttechnologie kann
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Bild 1.1: Schematische Darstellung der Fertigung durch (a) die Siliziumprozesstechnik
und (b) den LIGA Prozess [30, 31].

prinzipiell eine breite Palette an Werkstoffen grofiserientauglich verarbeitet werden, so
konnen z. B. neben Metallen auch carbidische und nitridische Keramik- und Hartstoff-
schichten [32] oder auch diamantartiger Kohlenstoff (DLC) [33] eingesetzt werden. Die
Entwicklung geeigneter, selektiver Atzprozesse zur Strukturierung ist jedoch sehr zeit-
und kostenintensiv.

Der LIGA-Prozess (Lithographie, Galvanoformung, Abformung) basiert auf der Kom-
bination von Rontgenstrahllithografie, galvanischer Abscheidung von Metallen - typi-
scherweise Nickel - und einer anschliefienden Abformung der so erzeugten Struktur z. B.
in PMMA (Polymethylmethacrylat) oder PP (Polypropylen) (Bild 1.1b) [34-36]. Das Ver-
fahren wurde seit Anfang der achtziger Jahren am damaligen Kernforschungszentrum
Karlsruhe entwickelt [37, 38] und verwendet zur Lithographie die kurzwelligen, stark
gebiindelten Rontgenstrahlen von Synchrotronquellen, wodurch ein sehr scharfes Abbild
der Maske durch Schattenwurf auf einem Plexiglassubstrat (PMMA) erzeugt wird. In SU-8
Photolacken konnen freistehende Strukturen mit Hohen von 4 mm, bei einer lateralen
Auflgsung von 200 nm und einem Aspektverhiltnis zwischen 50 und 500 erzeugt werden,
wobei die optisch glatten Seitenwdnde Rauheiten von R, < 30 nm und eine Kantensteil-
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heit oberhalb von 89,8° zeigen [30]. Wird das Plexiglassubstrat mit einer metallischen
Startschicht versehen, konnen die gewiinschten Bauteilstrukturen durch galvanisches Ab-
scheiden von Metallen oder Legierungen (z. B. Gold, Nickel, Kupfer, NiFe) galvanisch ab-
geformt werden. Anschlieflend wird das restliche polymere Substrat entfernt. Die erzeugte
metallische Struktur kann als Formeinsatz fiir replizierende Verfahren wie HeifSpragen,
Foliengiefien, Mikrothermoformen oder Spritzgiefsen polymerer Formmassen verwendet
werden. Industriell eingesetzt wird das Verfahren fiir die Herstellung von z. B. Anker und
Ankerrad fiir hochwertige mechanische Armbanduhren aus galvanisch abgeschiedenem
Hartgold, mechanischen Prédzisionsantrieben und Mischerplatten aus NiFe-Legierungen
[34, 39] oder Kunststoffen [40] aber auch zur Herstellung von hochprizisen Fresnellinsen
tiir Rontgenstrahlen [35].

1.1.2 Miniaturisierung feinwerktechnischer Herstellungsverfahren

Als alternative Fertigungsmethoden in der Mikroproduktion bieten sich miniaturisierte
feinwerktechnische Verfahren zur Produktion von Formeinsitzen und Bauteilen fiir Mi-
krosysteme an. Als abtragende Verfahren konnen Mikrofrdsen [41, 42], Mikroschleifen
[43], Mikrofunkenerosion [44—46] und Mikrolasern [47, 48] zur reproduzierbaren Herstel-
lung von Mikrosystemen eingesetzt werden. Die im Vergleich zur Makrowelt ungiinstige
Kombination von hoheren Werkzeugkosten von z. B. Fraswerkzeug bei gleichzeitig re-
duzierter Standzeit fithren zu hohen Sttickkosten. Mikrofrdser versagen oftmals durch
Bruchvorgiange und verschleifien starker, da verschleifSbestdndige Beschichtungen zu For-
mabweichungen fithren wiirden, welche oftmals nicht toleriert werden. Dadurch sind
diese Verfahren fiir eine Grofiserienproduktion nur bei niedrigem Kostendruck geeig-
net, eignen sich jedoch sehr gut z. B. fiir das Herstellen von Prototypen, Modellen und
Formeinsatzen. Die Laserprozesstechnik hat sich aufgrund der kurzen Prozesszeiten, ho-
her Flexibilitdt und Genauigkeit in der Makrowelt fiir prazise Werkstoffbearbeitungen
etabliert und wird in der Mikrotechnik bereits zur Serienproduktion von z. B. Biochips,
Formeinsdtzen oder zur Mikrostrukturierung von TFT-Bildschirmen verwendet. Abfor-
mende Verfahren wie Mikroguss [49-51], Mikrospritzguss [52] oder Mikropréagen [53]
sind durch niedrige Produktionskosten aufgrund guter Materialausnutzung und hoher
Standzeit von Form oder Werkzeug hervorragend fiir eine Grofiserienproduktion geeignet.

1.1.3 Mikropulverspritzguss

Das Mikrospritzgiefien als grofiserientaugliches Produktionsverfahren fiir Mikroteile aus
Kunststoff hat sich in den letzten 15 Jahren erfolgreich am Markt etabliert. Zur Herstellung
hochbelastbarer und verschleifibestandiger Mikrobauteile entwickelte sich daraus das Me-
tallspritzgiefSen (MIM) [54, 55] und Mikro-Pulverspritzgieien (u-PIM) fiir pulvergefiillte
Formmassen. PulverspritzgiefSen mit Formmassen aus keramischen oder metallischen
Pulvern und plastifizierbaren Bindern kann in zwei Varianten ausgefiihrt werden. Das
handgefiihrte Niederdruck-PulverspritzgieSen (LPIM) in Silikonformen bietet sich als
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Rapid-Prototyping-Verfahren (RP-Verfahren) zur Herstellung von Kleinserien an. Grofsse-
rien konnen durch das in hohem Mafs industriell verbreitete und durch technologischen
Aufwand gekennzeichnete u-PIM (Bild 1.2) mit Zykluszeiten zwischen 55 s und 8 min
hergestellt werden. Zunéchst werden feinskalige Keramik- oder Metallpulver mit poly-
meren Bindersystemen zu Formmassen kompoundiert und abgeformt. Die so erzeugten
Griinlinge werden anschliefsend entformt, entbindert und gesintert.

] P GK | @ ® Formmasse

@ Extruderschnecke
75) ® Formeinsatz

@ Anguss

® Bauteil

Bild 1.2: Schematische Darstellung des Mikropulverspritzgiefsens.

Fiir Formeinsédtze beim p-PIM werden Werkzeugstdhle, Keramik, Hartmetall oder Ni-
ckellegierungen verwendet, wobei die Strukturen entweder durch Frasen, Laserbearbei-
tung, Erodieren oder LIGA-Verfahren erzeugt werden. LIGA-Formeinsétze fiir das u-PIM
verursachen hohe Werkzeugkosten, ermoglichen es aber komplizierte, dreidimensionale
Geometrien mit strukturellen Details > 200 nm zu realisieren. Gelaserte, gefrdste oder
erodierte Formeinsétze erreichen dagegen lediglich eine Genauigkeit im einstelligen Mi-
krometerbereich [56], allerdings bei stark reduzierten Kosten. Die Option Formeinsétze,
welche durch feinwerktechnische Fertigungsverfahren hergestellt wurden, zu verwenden
oder auf LIGA-Formeinsitze zuriickzugreifen ermoglicht einen auf die Anforderungen
zugeschnittenen Kompromiss zwischen den kleinstmoglichen noch darstellbaren Struktur-
details bei hochstmoglicher Fertigungsprézision auf der einen Seite und Werkzeugkosten
auf der anderen. Dadurch kombiniert das u-PIM die aus der Makrowelt bekannte Ferti-
gungseffizienz von SpritzgiefSprozessen mit der hohen Detailtreue von Halbleiter- oder
LIGA-Prozesstechnik. Beim Niederdruck-Pulverspritzgiefsen werden Formeinsatze aus
Silikon durch Abformen eines Modells hergestellt, so dass das Verfahren fiir schnellen
Prototypenbau geeignet ist [57-59].

Die kleinsten darstellbaren Strukturgréfien beim Spritzgieflen werden nicht nur durch
die Qualitdt des Formeinsatzes bestimmt, sondern auch durch die Viskositit der Form-
masse und die Korngrofie der Pulver. Hohe Pulverfiillgrade erlauben hohe Griindichten
und entsprechend geringen Sinterschrumpf, fithren aber auch zu einem Ansteigen der
Viskositadt des Feedstocks [60]. Hochviskose Feedstocks bendtigen hohere Einspritzdriicke
sowie ldngere Prozesszeiten und fiihren zu einer ungenauen Abformung feiner Strukturen.
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Die hohen Scherkrifte wiahrend der Formfiillung von mikrostrukturierten Formeinsitzen
fiihren zu einer inhomogenen Pulverdichteverteilung in den Griinkoérpern und verursa-
chen beim nachfolgenden Entbinderungs- und Sinterprozess Verzug und lokal erhéhte
Porositat [61]. Dies kann durch alternative, mikrotaugliche Bindersysteme auf Basis von
Reaktionsharzen, Thermoplast-Wachs-Mischungen oder wasserldslichen Binderkompo-
nenten vermieden werden [62-64].

Kommerziell erhiltliche metallische Pulver sind auf Grund der im Vergleich zu Keramik
oder Hartmetallen um den Faktor 10 bis 30 groberen Partikelgrofse bei der Abformung
feiner Strukturdetails weniger geeignet. Zusatzlich neigen Stahlpulver im Vergleich zu
Zirkonoxid- oder WC-Co-Pulver zu starkem Kornwachstum wiahrend des Sinterns [65].
Bei Bauteilquerschnitten in der Gréfienordnung der Korngrofie konnen Kornanisotropie-
effekte durch die fehlende Kornorientierungsverteilung nicht vollstindig ausgeglichen
werden. Es kommt zu einer Richtungsabhingigkeit der mechanischen Eigenschaften. Dies
kann sich ungiinstig auf die Festigkeit von Bauteilen auswirken und muss daher bei der
Dimensionierung von Mikrosystemen berticksichtigt werden. Werkstoffe wie Zirkonoxid-
keramik und Hartmetall haben daher durch die Verfiigbarkeit von submikrometer- und
nanoskaligen Pulvern das hochste Miniaturisierungspotenzial.

1.2 Werkstoffe der Mikrotechnik

Fiir die Anwendung in hochbeanspruchten, mikromechanischen Systemen sind Struktur-
werkstoffe notwendig, d. h. Werkstoffe, die sich durch giinstige mechanische, tribologi-
sche und chemische Eigenschaften, wie Festigkeit, Verschleiiwiderstand und Korrosions-
bestdndigkeit auszeichnen. Das in der Mikroelektronik verbreitete Silizium ist dafiir nur
bedingt geeignet, so dass z. B. fiir Mikrogetriebe in elektrischen Zahnbiirsten auf Polymere
zuriickgegriffen wird. Diese lassen sich zwar tiber Mikrospritzguss giinstig verarbeiten,
versagen aber durch den niedrigen E-Modul bei hoher mechanischer Beanspruchung. Im
Folgenden wird daher auf pulvertechnologisch herstellbare Strukturwerkstoffe, die unter
mechanischer und tribologischer Belastung ein hohes Anwendungspotenzial erwarten
lassen, ndher eingegangen.

1.2.1 Hochleistungskeramik

In DIN V ENV 14232:2003 wird Hochleistungskeramik definiert als “hochentwickelter,
hochleistungsfahiger keramischer Werkstoff, der iiberwiegend nichtmetallisch und anor-
ganisch ist und iiber bestimmte zweckmaéfiige Eigenschaften verfiigt”. Die Definition wird
als Abgrenzung zur konventionellen Keramik gesehen und beinhaltet alle Werkstoffe der
Technischen Keramik.

Zirkonoxid
Zirkonoxid (ZrO,) ist eine Verbindung aus dem Metall Zirkonium und dem Nichtmetall
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Sauerstoff und neben Aluminiumoxid die am weitesten verbreitete Hochleistungskeramik.
Es zeichnet sich aus durch eine hohe Widerstandsfahigkeit gegen chemische, thermische
und mechanische Einfliisse und zeigt bei Stabilisierung durch Y,Os (Y-TZP) im Vergleich
zu Aluminiumoxidkeramik eine geringere Korngrofie und niedrigere Hérte bei deutlich
hoherer Festigkeit, Bruchzdhigkeit und Dichte. E-Modul und Warmeausdehnung liegen
auf mit Stahlen vergleichbarem Niveau [66]. Es findet daher in der Makrowelt Anwen-
dung bei Ofenauskleidungen und Warmeddammschichten in Gasturbinen oder als bio-
kompatibler Werkstoff fiir Implantate in der Medizintechnik. In der Mikrotechnik wird es
aufgrund der guten Sauerstoffionenleitfiahigkeit als Funktionswerkstoff in Lambdasonden
verwendet, findet aber auch Anwendung in Festoxidbrennstoffzellen (SOFC).
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Bild 1.3: (a) Phasendiagramm von Y,Os legiertem Zirkonoxid und (b) bei Umgebungs-
druck auftretende Kristallstrukturen in Abhédngigkeit von der Temperatur [67].

Bild 1.3a zeigt das Gleichgewichtsphasendiagramm des Stoffsystems Y;O3-ZrO,. Rei-
nes Zirkonoxid kommt in drei Modifikationen vor: bei Raumtemperatur ist es monoklin,
oberhalb von 1170 °C tetragonal und oberhalb von 2370 °C liegt es in der kubischen
Kristallstruktur vor (Bild 1.3b). Ausgehend von typischen Sintertemperaturen oberhalb
1200 °C kommt es bei Unterschreiten von 1170 °C durch martensitische Scherung zu einer
diffusionslosen Phasenumwandlung. Die Volumenzunahme von etwa 3-5%, fithrt zu me-
chanischen Spannungen und bei dichten Sinterkorpern zu einer spontanen Zerstérung des
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Bauteils durch Rissbildung. Durch Zulegieren von CaO, MgO, CeO, oder Y,O3 kann die
Ubergangstemperatur soweit reduziert werden, dass es zu einer kinetischen Hemmung
der Phasenumwandlung kubisch-tetragonal und/oder tetragonal-monoklin kommt und
bei Raumtemperatur eine metastabile kubische oder tetragonale Kristallstruktur erhalten
bleibt. In Abhdngigkeit von Art und Menge der Stabilisierungselemente wird zwischen
dem vollstabilisierten, kubischen FSZ (Fully Stabilized Zirconia), dem teilstabilisierten PSZ
(Partially Stabilized Zirconia) und dem mit 3 mol% teilstabilisierten Zirkonoxid (3Y-TZP)
unterschieden. Im Gegensatz zu MgO oder CeO, stabilisierten Zirkonoxidqualitdten mit
mittleren Korngréfien im ein- und zweistelligen Mikrometerbereich betrdgt die Korngrofie
bei 3Y-TZP in der Regel weniger als 0,5 um. Die Korngrenzen werden durch Segregati-
on von Y,0s gepinnt und dadurch das Kornwachstum beim Sintern deutlich reduziert.
Aufgrund der geringen Korngrofie in Kombination mit der hohen Bruchzdhigkeit bietet
sich 3Y-TZP fiir die Anwendung in der Mikrotechnik an. Die Korngrofse ist neben dem
Stabilisatorgehalt ein wichtiger Parameter fiir die Stabilitédt der tetragonalen Phase [68-70]
und damit auch fiir die mechanischen Eigenschaften. Unterhalb einer gewissen Korngrofie
bleibt die tetragonale (bzw. kubische) Kristallstrukur erhalten, da der kritische Keimradius
fiir die Umwandlung nicht mehr erreicht werden kann. Beim Uberschreiten der kritischen
Korngrofle findet eine spontane t-m-Umwandlung bei Raumtemperatur statt, was zu ei-
nem deutlichen Abfall der Festigkeitswerte fiihrt. Die kritische Korngrofie steht in sehr
engem Zusammenhang mit dem Stabilisatorengehalt und steigt im Bereich zwischen 2
und 3 mol% von 0,3 auf iiber 1,0 pm stark an [71]. 3Y-TZP zeigt fiir Keramik eine sehr hohe
Bruchzahigkeit. Dies ist auf eine spannungsinduzierte Phasenumwandlung bei dufierer
mechanischer Beanspruchung zuriickzufiihren. Dabei fiihrt die Volumenzunahme zum
einen zu lokalen Druckeigenspannungen im Gefiige, so dass lokal das Spannungsfeld
der dufleren Beanspruchung reduziert wird. Zum anderen kann das Spannungsfeld eines
im Werkstiick sich ausbreitenden Risses zu einer Phasenumwandlung eines angrenzen-
den Korns fithren. Die damit verbundene Volumenzunahme kann ein Weiterlaufen des
Risses entweder durch Reduzierung des Spannungsfeldes an der Rissspitze oder durch
Aufspaltung des Risses in mehrere Mikrorisse verhindern, wobei der letztgenannte Me-
chanismus die Festigkeit reduziert. Durch diese Verstarkungsmechanismen zeigt 3Y-TZP
ein fiir Keramik stark ausgepragtes plastisches Verhalten [72].

Siliziumnitrid-Keramik
Siliziumnitrid tritt in 3 Kristallmodifikationen auf, einer metastabilen, trigonalen «o-Tief-
temperaturmodifikation mit der Stapelfolge ABCDABCD, der fiir technische Anwendun-
gen bevorzugten hexagonalen Hochtemperaturphase 3 mit der Stapelfolge ABABAB und
einer kubisch-flachenzentrierten y-Modifikation mit Spinellstruktur [73, 74]. Die positiv zu
bewertenden Werkstoffeigenschaften, die in dieser Kombination von anderen Keramiken
nicht erreicht werden und die derzeit klar dominierende Rolle unter den Nitridkeramiken
begriinden, sind die hohe Festigkeit, hohe Zdhigkeit und gute Kriechbestandigkeit [75, 76].
Diese hochfeste Nichtoxidkeramik findet Verwendung als Hochtemperaturwerkstoff.
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Temperaturen oberhalb 1880 °C fithren zu thermischer Zersetzung, wéahrend bereits bei
Temperaturen um 1500 °C das Phasengleichgewicht von fliissigem und gasférmigem Sili-
zium erreicht wird. Allerdings fiihren bereits Temperaturen um 1200 °C zum Erweichen
der Glasphase an Korngrenzen und begrenzen die Anwendungstemperatur. Typische
aus Siliziumnitrid gefertigte Bauteile fiir den Maschinenbau und die Feinwerktechnik
sind z. B. Umformwerkzeuge, Schneidplatten, Ventile und Abgasturbolader fiir Verbren-
nungsmotoren, Gliihstiftkerzen fiir Dieselmotoren und thermisch und mechanisch hoch
beanspruchte Turbinenschaufeln in Gasturbinen aber auch Wilzlager [33, 77-81].

Die Ausgangspulver kénnen z. B. durch carbothermische Nitration von Quarzsand
synthetisiert werden. In hochreiner Form kénnen Pulver entweder durch Direktnitrierung
von z. B. hochreinen Siliziumabféllen aus der Halbleiterindustrie oder tiber die Silizium-
Diimid Route [82-84] gewonnen werden, wobei die zuletzt genannte Route sich sowohl
fiir die Herstellung sehr reiner, amorpher Pulver mit entsprechend hoher Sinteraktivitait
als auch zur Abscheidung diinner Siliziumnitridschichten aus der Gasphase (CVD) eignet.
Durch den geringen ionischen Bindungsanteil der Si-N Bindung ist die Triebkraft fiir die
Verdichtung des Pulvers wihrend des Sinterprozesses nur gering ausgeprégt, zusatzlich
ist die Sintertemperatur durch die thermische Zersetzung des Siliziumnitrids auf etwa
1900 °C nach oben begrenzt, wobei diese Zersetzung durch Erh6hung des N,-Partialdrucks
hin zu hoheren Temperaturen verschoben werden kann. Dichte Bauteile konnen daher
nur durch Fliissigphasensintern [85, 86] unter Zuhilfenahme von Sinteradditiven (Al;Os,
Y203, MgO etc.) welche mit der passivierenden SiO,-Oberfldche des Siliziumnitrids nied-
rigschmelzende Eutektika bilden, erreicht werden. Diese lokalen Eutektika erstarren als
Glasphase entlang der Korngrenzen, erweichen bei hohen Temperaturen und beschrianken
dadurch die Einsatztemperatur von fliissigphasengesinterten Qualitdten auf Tempera-
turen unterhalb 1200 °C. Beim Sinterprozess 16sen sich die thermodynamisch instabilen
a-Kristallite in der Fliissigphase auf und lagern sich an den thermodynamisch stabilen
(B-Kristalliten an. Durch die kristallographischen ,Rohren” in Richtung der c-Achse der
hexagonalen 3-Modifikation ist diese Phasenumwandlung o — 3 begleitet von einem
Anstieg des Selbstdiffusionskoeffizienten um mehrere GrofSenordnungen [87]. Dies fiihrt
zu einem deutlich schnelleren Wachstum der -Kristallite in Richtung der c-Achse und
der Ausbildung des typischen stengelformigen Gefiigeautbaus. Ein hoher Anteil an na-
delféormigen (-Kristalliten (,, Whisker”) im Geftige fiihrt zur in-situ-Verstarkung [88] durch
Rissablenkung, Risstiberbriickung sowie ,pull-out” von Whiskern und ist daher fiir eine
hohe Festigkeit, Zdhigkeit, Thermoschockbestidndigkeit und die Resistenz der Keramik
gegen Ermiidung wiinschenswert.

1.2.2 Hartmetall und Stahl

Hartmetall

Hartmetall wird pulvermetallurgisch durch Fliissigphasensintern eines Hartstoffs, z. B.
WC mit einer metallischen Bindephase, z. B. Cobalt, Nickel oder Eisen hergestellt. Die
Mindestanforderungen an die Bindephase sind eine im Vergleich zur Hartstoffphase
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niedrigere Schmelztemperatur, eine gute Benetzung der Hartstoffphase und eine gute
Loslichkeit der Elemente des Hartstoffs in der Bindephase.

Die mechanischen Eigenschaften werden wesentlich durch die Korngrofie des Hartstoffs
und den Anteil an Bindephase, typischerweise 6-20% bestimmt. Ein wichtiger Parame-
ter, der beide Grofien vereint, ist die mittlere freie Wegldnge A als Maf$ fiir die Dicke
der metallischen Bindephase. Die Harte steigt mit abnehmender Korngrofse der WC-
Partikel und kleinerem Anteil an Bindephase bzw. reduzierter mittleren freien Weglénge
an. Auf die Bruchzidhigkeit wirken sich eine kleine WC-Korngrofie und ein hoher Ge-
halt an Bindephase positiv aus. Daher muss ein dem Anwendungsfall entsprechender
Kompromiss zwischen Bruchzdhigkeit, Hochtemperaturfestigkeit und Hérte durch eine
geeignete chemische Zusammensetzung, Korngrofie und Volumenanteil der Bindephase
erreicht werden.

Durch Zulegieren von TiC, TaC oder TiN erhélt man Komplexbindersysteme, welche
die Korrosions- und Verschleifsbestdandigkeit deutlich erh6hen.

Stahl 17-4PH

Die Bezeichnung 17-4PH entstammt der amerikanischen Normbezeichnung nach AISI
630 und bezeichnet einen ausscheidungshartenden (Precipitation Hardening), rostfreien,
martensitischen Chrom-Nickel Stahl mit der ISO-Werkstoffnummer 1.4542. Ausschei-
dungshértbare Stiahle finden aufgrund der sehr guten mechanischen Eigenschaften seit
den vierziger Jahren des letzten Jahrhunderts Anwendung. Korrosionsbestandige Qua-
lititen bieten dariiber hinaus eine hohe Bestdndigkeit gegen Korrosion in aggressiven
Medien und werden, z. B. im maritimen Bereich oder im chemischen Anlagenbau einge-
setzt. Die Klassifizierung nach europédischer Normung EN 10088-3 ergibt aufgrund der
chemischen Zusammensetzung (Tabelle 1.1) die Bezeichnung X5CrNiCuNb 17-4.

Elementbezeichnung:  C Cr Ni Cu Nb

min. Masse-% — 150 30 30 —
max. Masse-% 0,070 170 5,0 5,0 0,070

Tabelle 1.1: Nominelle chemische Zusammensetzung des Stahls X5CrNiCuNb 17-4 (Her-
stellerangaben).

Das Legierungselement Kupfer ist wesentlich fiir die hervorragenden mechani-
schen Eigenschaften und Bestdndigkeit dieser Stahlqualitdt gegen Sduren und Laugen
verantwortlich. Kupfergehalte tiber 0,3% fithren beim Losungsglithen und anschlie-
flendem Auslagern zu fein verteilten Ausscheidungen innerhalb der martensitischen
Matrix und erhdhen dadurch sowohl die Zugfestigkeit Ry, als auch das Streckgrenze-
Festigkeitsverhiltnis. Beim Auslagern bilden sich zunéchst Cu-reiche Cluster innerhalb
einer tibersittigten martensitischen Matrix. Sobald diese eine kritische Grofie erreichen,
entstehen daraus inkohédrente Kupferausscheidungen mit kubisch-flichenzentriertem (kfz)
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Gitter [89]. Der Chromgehalt von 17% reduziert die fiir die Martensitbildung erforderliche
kritische Abkiihlgeschwindigkeit und ist ebenfalls der Korrosionsbestdandigkeit zutrédglich.
Das zulegierte Nickel erhoht die Zahigkeit und erweitert das Gamma-Gebiet.

1.3 Grundlagen der Tribologie

Tribologie ist der Oberbegriff fiir Reibung, Verschleiff und Schmierung und beschéftigt
sich mit den chemisch-physikalischen Wechselwirkungen zwischen Grenzflichen von
Festkorpern, Fliissigkeiten und Gasen welche in Relativbewegung zueinander stehen
[90, 91]. Der Begriff wurde erstmals von Jost eingefiihrt [92] und stammt urspriinglich von
dem griechischen Wort 7pi50¢ (= reiben) ab. Ziel tribologischer Forschung ist es, durch
eine fiir den jeweiligen Anwendungsfall optimierte Reibung und die Verminderung von
Verschleifs zum Erhalt materieller Werte beizutragen [93]. Durch Reibung und Verschleif3
werden bis zu 3% des Bruttosozialproduktes der Industrieldnder vernichtet [94]. Diese
Verluste entsprechen z. B. im Fall der Bundesrepublik Deutschland etwa 21 Mrd. €/Jahr.
Allein durch Umsetzen des bereits vorhandenen tribologischen Wissens kénnten davon 3
Mrd. €/]Jahr eingespart werden.

Ein tribologisches System besteht aus den vier Elementen Grundkoérper, Gegenkorper,
Zwischenstoff und Umgebungsmedium (Bild 1.4). In diesem Modellsystem sind alle be-
teiligten Komponenten und deren, sich dabei gegebenenfalls verdandernden, Eigenschaf-
ten sowie die fiir die Beanspruchung charakteristischen Vorgdange und Grofien zusam-
mengefasst [93, 95]. Die Aufgaben eines tribologischen Systems ist die Ubertragung von
Arbeit, Bewegung, Masse oder Information, d. h. die Eingangsgrofien werden, eventu-
ell beeinflusst durch Stérgrofien, in nutzbare Ausgangsgrofien umgesetzt. Beispiele fiir
tribologische Systeme finden sich z. B. im Transportwesen in Form von Rad/Schiene,
Reifen/Strafse oder Wilzkontakten in Getrieben, in der Baustoffindustrie durch den Kon-
takt von Schiittgut mit Baggerschaufeln oder Forderanlagen aber auch im menschlichen
Korper in Form von Gelenken oder Endoprothesen. Das tribologische System mit sei-
nen vier Elementen bildet gemeinsam mit den Stoff- und Formeigenschaften sowie den
Wechselwirkungsmechanismen im Kontakt die Struktur des Tribosystems. Das darauf ein-
wirkende Beanspruchungskollektiv beinhaltet u. a. die Bewegungsform, die Normalkraft
und Gleitgeschwindigkeit, die Temperatur sowie die Beanspruchungsdauer. Storgrofien
sind z. B. durch dussere mechanische Schwingungen verursachte Schwankungen der
Normalkraft oder Verdnderungen durch Strahlungseinwirkung von aufien. In einem tribo-
logischen System werden Eingangsgrofien zu nutzbaren Ausgangsgrofien umgewandelt.
Gleichzeitig entstehen unerwiinschte, triboinduzierte Verlustgrofien. Die Verlustgrofsen
konnen die Eingangs- und Storgrofien sowie das Beanspruchungskollektiv verdndern, so
dass sich das Verhalten des Tribosystems mit zunehmender Betriebsdauer, insbesondere
durch Verschleif3, verdndern kann [93]. Daher sind Reibung und Verschleifs nicht als reine
Werkstoffkennwerte darstellbar, sondern systemabhéngige Grofien.
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Bild 1.4: Schematische Darstellung eines tribologischen Systems [96].

1.3.1 Reibung und VerschleiB

Reibung ist eines der wichtigsten physikalischen Phdnomene und beschiftigt die Mensch-
heit seit mehreren Jahrtausenden [97, 98]. Sie beschreibt eine Kraft, die der Relativbewe-
gung beriihrender Korper entgegenwirkt und fiihrt zur oftmals unerwiinschten Dissipati-
on von Energie. Ohne Reibung wire das Fiigen von Holzbrettern durch Nédgel unmdglich,
wir konnten nicht laufen oder wiirden im Sand versinken [99]. Bereits Leonardo da Vinci
(1452-1519) stellte fest, dass die dynamische Reibungskraft Fr proportional zur aufge-
brachten Normalkraft Fx zunimmt. Nach Euler (1707-1783) wird die Reibungszahl n
definiert durch [100]:

p o= Fr/Fn (1.1)

Reibungsarten werden in Abhédngigkeit von der Relativbewegung unterschieden, z. B.
Haft-, Gleit- und Walzreibung. Je nach Kontaktzustand unterscheidet man Festkorperrei-
bung, bei der beide Reibpartner im direkten Kontakt miteinander stehen, Grenzreibung bei
Trennung der Oberflichen durch einen (mono-) molekularen Film und Fliissigkeits- bzw.
Gasreibung bei der die Festkorperoberfldchen vollstindig durch einen Zwischenstoff von-
einander getrennt werden. Eine Kombination aus Festkorper- bzw. Grenzreibung und Gas-
bzw. Fliissigkeitsreibung wird als Mischreibung bezeichnet. Verschleifs ist der durch Rela-
tivbewegung unter mechanischer Beanspruchung verursachte, ungewollte Materialabtrag
eines festen Korpers in Kontakt mit einem anderen festen, fliissigen oder gasformigen Ge-
genkorper. Er dufert sich im Auftreten von kleinen, losen Teilchen auf den beanspruchten
Oberfldachen (Verschleifipartikel) und Stoff- sowie Formanderungen der Reibpartner [101].
Als Verschleiflarten werden u. a. Gleit-, Roll-, Wilz-, Stof3-, Schwingungs-, Furchungs-,
Spiil-, Erosions- und Kavitationsverschleifs unterschieden [102]. Der durch die chemi-
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schen und physikalischen Wechselwirkungsmechanismen verursachte Verschleifs lasst
sich einem oder mehreren der vier Hauptverschleiffmechanismen zuordnen [103]:

Adhision tritt auf, wenn sich infolge atomarer Wechselwirkung der Reibpartner in
der Kontaktzone eine feste Haftverbindung an der Grenzflache zwischen Grund- und
Gegenkorper ausbildet (Kaltverschweifsung). Dies passiert, wenn z. B. aufgrund hoher
lokaler Pressung an einzelnen Rauheitshiigeln sowohl der Olfilm als auch die schiitzende
Deckschicht der Reibpartner durchbrochen werden. Ist die Festigkeit der dabei entstehen-
den Grenzflachenverbindung hinreichend hoch, so erfolgt die Trennung im angrenzenden
Volumen. Die dabei auftretenden Verschleifierscheinungsformen sind Materialiibertrag,
Locher, Kuppen und Schuppenbildung. Aufgrund der niedrigen kovalenten und ioni-
schen Bindungsanteile bei Metallen zeigen diese eine hohe Adh&sionsneigung, sobald
die natiirliche Oxidschicht zerstort wird (,,Fressen”) und neigen daher im Gegensatz zu
Polymeren und Keramiken zu adhédsivem Verschleifs als Folge von Kaltverschweifsungen
[90, 91].

Abrasion bezeichnet das Eindringen von harten Reaktionsprodukten oder Rauheiten
eines harten Korpers in einen weicheren Korper mit der Folge eines Materialabtrages. Die
harten Reaktionsprodukte konnen z. B. bei metallischen Eigenpaarungen durch Adhésion
und anschliefsende Verfestigung oder Tribooxidation entstehen. Abrasion ldsst sich un-
terteilen in Mikrospanen, Mikropfliigen sowie Mikroermiiden und Mikrobrechen. Mi-
kropfliigen fiihrt nicht zwingend zu Verschleif, da die Oberflache des weicheren Kérpers
zundchst zwar lokal umgeformt wird, aber kein Materialabtrag z. B. in Form loser Teilchen
erfolgt. Mikrobrechen tritt tiberwiegend bei harten und sproden Werkstoffen oberhalb
einer kritischen Belastung auf. Bei keramischen Werkstoffen hiangt der VerschleifSwider-
stand daher von der Hérte, der Porositdt, der Bruchzahigkeit sowie der Korngrenzenfes-
tigkeit ab [104-106]. Der abrasive Verschleifs zeigt bei den Verschleifierscheinungsformen
tiberwiegend Kratzer, Riefen, Mulden und Wellen.

Tribochemische Reaktionen fithren zu chemischer oder chemiko-physikalischer Ver-
anderung von Festkorpern aufgrund der Zufithrung mechanischer Energie [107]. Auf-
grund der hohen Kontakttemperaturen und Driicke zwischen Grenzfldchen kénnen che-
mische Reaktionen aktiviert werden, die unter normalen Umgebungsbedingungen nicht
oder nur sehr langsam ablaufen [108]. Der dadurch bedingte Materialabtrag wird als
tribochemischer Verschleiff bezeichnet. Als Verschleiflerscheinungsform treten Reakti-
onsprodukte in Form von Schichten und Partikeln (R6llchen) auf.

Oberflichenermiidung ist eine Folge zyklischer mechanischer Beanspruchung von kon-
taktierenden Oberfldchen. Die tribologische Wechselbeanspruchung fiihrt zur Schadigung
im Mikrobereich durch Ermiidung und kann zur Folge haben, dass sich Werkstoffpartikel
aus der Oberfldche herauslosen. Die wiederholte mechanische Krafteinwirkung in der
Grenzschicht fiihrt zunédchst zu Rissbildung, Rissausbreitung und letztlich zum Ausbre-
chen von Verschleifsteilchen aus der Oberfldche. Das Verschleifibild ist von Zungen (Keile),
Rissen (Delaminationen, Butterflies) und Griibchen (Pitting) gekennzeichnet.
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1.3.2 Schmierung

Schmierung dient zur Verringerung von Reibung und Verschleifs durch Zufiithren von
fliisssigen (und/oder festen) Schmierstoffen, welche z. B. metallische Oberfldchen vor Oxi-
dation schiitzen, die Reibung reduzieren, Reibungswérme abtransportieren und die Ober-
flachen voneinander trennen. Bei der Schmierung von Mikrosystemen mit fliissigen Medi-
en konnen Kapillarkrifte die von aufien anliegenden Kréfte erreichen oder tibersteigen
und das Reibungsverhalten mafigeblich beeinflussen.

Fliissige Schmiermedien konnen in Abhédngigkeit von Schmierspaltgeometrie, Ober-
flachentopografie, Flaichenpressung, Gleitgeschwindigkeit, Temperatur und Viskositat
einen tragfdhigen Schmierfilm aufbauen und die Oberfldchen vollstindig voneinander
trennen. Man unterscheidet Grenzschmierung, bei der die Schmierfilmdicke gegen Null
geht und die Last durch ggf. monomolekular mit Schmierstoff bedeckte Rauheitshiigel
getragen wird, Mischreibungszustinde bei der ein Teil der Last durch das fliissige
Schmiermedium getragen und hydrodynamische Schmierung, bei der der Druckaufbau
im Schmiermedium ausreicht, um die Oberfldchen vollstindig voneinander getrennt zu
halten und dementsprechend die gesamte Last durch das Schmiermedium tiibertragen
wird. Fir Lager wird die durch den Schmierungszustand bestimmte Reibungszahl in
Abhéngigkeit von der Gleitgeschwindigkeit in Form einer Stribeckkurve dargestellt [109].

1.4 Tribologische Eigenschaften

Die Mikrotribologie umfasst zwei grundsitzlich verschiedene Bereiche mit teilweise un-
terschiedlichen Zielsetzungen [11]. Zum einen wird das tribologische Verhalten makro-
skopischer Systeme auf der Mikrometerskala charakterisiert, zum anderen befasst sich
die Mikrotribologie mit der Untersuchung des tribologischen Verhaltens von mikrome-
chanischen Systemen. Das Reibungs- und Verschleifiverhalten auf der Makroskala ist die
Folge kollektiver Wechselwirkung einer Vielzahl einzelner Mikrokontakte innerhalb der
wahren Kontaktfldche. Tribologische Untersuchungen im Mikrokontakt [8, 110] oder werk-
stoffanalytische Methoden zur Charakterisierung von Gefiigeverdnderungen tribologisch
beanspruchter Wirkflachen auf der Mikroskala konnen daher néhere Informationen tiber
die zu Grunde liegenden Reibungs- und Verschleifsmechanismen liefern.

In tribologisch beanspruchten Mikrosystemen sind nur wenige oder einzelne Mikro-
kontakte vorhanden, so dass sich eine Skalenabhéngigkeit der Reibung einstellt [111-117].
Der iiberwiegende Anteil an tribologischen Untersuchungen im Hinblick auf bewegliche,
mechanische Mikrosysteme stammt aus Untersuchungen an Bauteilen wie z. B. Lager,
Aktoren und Motoren sowie Mikromaschinen [16, 21, 24, 118-125]. Mit Hilfe der Unter-
suchungen an realen Mikrosystemen lédsst sich zwar sehr gut die Funktionsfdhigkeit und
Lebensdauer tiberpriifen, allerdings zeigen die Ergebnisse oft relativ grofle Streuungen auf-
grund von Schwankungen der Bauteilgeometrie, des Oberflichenzustandes (z. B. Rauheit,
Eigenspannungen), der Beanspruchungsbedingungen (z. B. Pressung, relative Luftfeuchte)
oder der Materialeigenschaften (z. B. Harte, E-Modul, Korngrofie), die nicht exakt erfasst
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werden konnen. Bei Modelluntersuchungen konnen diese Parameter sehr genau einge-
stellt und kontrolliert werden. Fiir die Mikro- und Nanotribometrie werden daher auch
Untersuchungen mittels der Reibungskraftmikroskopie (RKM) [9, 10, 20,111, 119, 120, 126~
132], Quarz-Mikro-Waage (QCMB) [115, 133-135] dem Oberflichen-Kraft-Apparat (SFA)
[111, 136] und anderen Priifanordnungen [127, 137] durchgefiihrt. Bei der am weitesten
verbreiteten Reibungskraftmikroskopie wird meist eine Silizium-, Siliziumnitrid- oder
Diamantspitze mit Normalkréften im nN-Bereich und Gleitgeschwindigkeiten zwischen
einigen pm/s bis etwa 10 mm/s [129] tiber die zu charakterisierende Oberfldche verfah-
ren. Diese Untersuchungen sind sehr hilfreich, um zu einem vertieften Verstandnis der
energiedissipativen Prozesse auf der Mikro- und Nanoskala zu gelangen, jedoch ist auf-
grund des sehr eingeschrankten Bereiches der einstellbaren Beanspruchungsparameter
eine Ubertragung auf reale mechanische Mikrosysteme oftmals nicht méglich.

Der steigende Bedarf an hochbelastbaren mechanischen Mikrosystemen hat zur Ent-
wicklung von Mikrotribometern gefiihrt, die Modelluntersuchungen im einsinnigen oder
reversierenden Gleitkontakt mit Belastungen vom pN- bis mN-Bereich und Geschwindig-
keiten bis zu einigen hundert mm/s ohne grofiere Einschrankungen der Versuchsmate-
rialien ermoglichen [138-140]. Mikrotribologische Modelluntersuchungen ermdoglichen
nicht nur das Anwendungspotenzial dieser Werkstoffe zu charakterisieren und geeigne-
te Parameter fiir einen zuverldssigen Betrieb zu bestimmen, sondern kénnen auch zum
grundlegenden Verstdndnis tribologischer Wirkmechanismen beitragen [141, 142].

1.4.1 Kenntnisstand zum Werkstoffverhalten

Untersuchungen an Eigenpaarungen im Mikrokontakt haben gezeigt, dass Keramiken,
Hartmetalle und metallische Legierungen im Vergleich zu Polymeren aufgrund der ho-
heren Harte und Festigkeit verschleifSbestandiger sind [143-149]. Im Gegensatz zu dem
in der Mikrotechnik gebrduchlichem Silizium zeigen diese Werkstoffe im Mikrokontakt
auch ein giinstigeres Reibungsverhalten und bieten sich daher fiir die Anwendung in tri-
bologisch hochbeanspruchten Mikrosystemen an. Obwohl das tribologische Verhalten im
Mikrokontakt im Vergleich zur Makrowelt stirker von der Oberflaichenchemie bestimmt
wird, wird im Folgenden aufgrund der geringen Anzahl an Untersuchungen an diesen
Werkstoffen fiir Anwendungen in der Mikrotechnik iiberwiegend auf das tribologische
Verhalten auf der Makroebene eingegangen.

1.4.1.1 Tribologisches Verhalten von Keramik

Das Verschleiiverhalten von Keramiken ist durch eine Verschleifstieflage mit volumetri-
schen Verschleifkoeffizienten kleiner 10 mm3/Nm [150] und einen Ubergang [151, 152]
in die Verschleiflhochlage mit hohem Verschleifs [153] gekennzeichnet. Der Ubergang
ist systemabhédngig und ldsst sich in Abhédngigkeit von dem Umgebungsmedium, der
Flachenpressung p, der Gleitgeschwindigkeit v, der Bruchzdhigkeit K;c und Rissen in
der Kontaktzone durch einen dimensionslosen Parameter beschreiben [150]. In der Ver-
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schleifitieflage kommt es durch tribochemische Reaktionen zu Schichten auf den Ober-
flachen. Diese gehen oftmals mit einer niedrigen Reibungszahl und einer Eingldttung der
Oberflache einher. Zusitzlich werden Kornfragmente, welche durch schubspannungs-
kontrollierte, transkristalline Scherbriiche entstanden sind, in Kavitidten eingelagert und
begiinstigen ebenfalls eine glatte, kompakte Oberfliche mit geringer Rauheit. Abhidngig
von den Versuchsparametern wie Flichenpressung, Gleitgeschwindigkeit, Temperatur
und Beanspruchungsdauer sowie der Mikrostruktur des Werkstoffs kann das Tribosystems
durch den Ubergang in die Verschleihochlage versagen [152-155]. Ein bruchkontrollierter
Materialabtrag, infolge von Kornausbriichen und Delaminationsbriichen, fiihrt zu einer
Aufrauung der Oberfliche und einer hoheren Reibungszahl.

Zirkonoxid

Unter den ZrO,-Keramiken zeigt die tetragonal stabilisierte Modifikation (TZP) durch die
Umwandlungsverstarkung die hochste Bruchzdhigkeit. Der Einfluss von Belastungsbedin-
gungen, Temperatur, Zwischenmedium [156, 157] und Mikrostruktur [158, 159] auf das
makroskopische Reibungs- und Verschleifiverhalten von TZP-Keramiken wurde bereits
ausgiebig untersucht.

Reibungszahlen zwischen 0,10 und 0,90 bei volumetrischen VerschleifSkoeffizienten
zwischen 107 mm?®/Nm und 10" mm?/Nm fiir ungeschmierte TZP-Eigenpaarungen zei-
gen eine starke Abhingigkeit des tribologische Verhaltens von Flachenpressung und
Gleitgeschwindigkeit. Untersuchungen [160] zeigten, dass 3Y-TZP-Keramik sich bereits
bei niedrigen Gleitgeschwindigkeiten zwischen 0,04 und 0,14 m/s und einer Normal-
kraft von 10 N ungeschmiert in der VerschleifShochlage befand. Das Verschleifiverhalten
wurde durch die Wechselwirkung im Kontakt bestimmt, z. B. durch die Hohe der me-
chanischen, thermischen oder zyklischen Beanspruchung und einer dadurch induzier-
ten Phasenumwandlung. Die Gleitgeschwindigkeitsabhiéngigkeit des Ubergangs in die
Verschleifthochlage deutet auf einen starken Einfluss der Temperatur durch die geringe
thermische Leitfdhigkeit von Zirkonoxid hin [160].

In destilliertem Wasser zeigen TZP-Eigenpaarungen eine im Vergleich zu Ver-
suchsldufen in Luft stirkere Zunahme von Reibung und Verschleifd bei Erhohung von
Gleitgeschwindigkeit und Flachenpressung [161, 162]. Als Ursache wurde zunéchst eine
thermisch induzierte t-m Phasenumwandlung und die dabei entstehenden Mikrorisse an-
genommen. Untersuchungen zeigten jedoch auch eine durch hydrothermale Korrosion re-
duzierte Stabilitit der t-Phase [163, 164]. Darunter versteht man das Herauslosen des Y505
bei hoherer Temperatur in feuchter Umgebung und die durch den reduzierten Stabilisator-
gehalt induzierte Phasenumwandlung von tetragonal ins monokline im oberflachennahen
Bereich. Die Schdadigung durch hydrothermale Korrosion zeigt eine starke Abhédngigkeit
von der Korngrofse und chemischen Zusammensetzung [164-168] und fiihrt zu einem Ver-
lust glinstiger mechanischer Eigenschaften, z. B. der hohen Bruchzahigkeit. Im Vergleich
zur tetragonalen Phase hat die monokline Phase eine eingeschriankte Moglichkeit zur
plastischen Verformung [169-171] und eine niedrigere Verschleiflbestandigkeit zur Folge
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[172,173]. TZP-Proben, die fiir 150 h bei 120 °C ausgelagert wurden, zeigten einen um den
Faktor 5 erhohten Verschleifd [174]. Durch Zulegieren geringer Mengen an Al,O5 kann die
Bestdandigkeit gegen hydrothermale Korrosion deutlich verbessert werden [163, 164, 175].
In [157] wurde der Einfluss des pH-Werts wéssriger Medien untersucht. Lediglich bei
pH = 0,9 wurde eine Reduzierung der Reibungszahl und Verschleifibetrédge festgestellt,
was auf eine reduzierte Loslichkeit der VerschleifSpartikel zurtickgefiihrt wurde.

Olgeschmierte Laststufenversuche an einkristallinem Zirkonoxid [156] zeigten ein
bruchkontrolliertes, plétzliches Versagen monokliner Proben wihrend tetragonale auch
bei hoherer Pressung lediglich plastische Verformung der Wirkflachen zeigten. Diese
erfolgte bei niedrigen Belastungen zunéchst durch mechanisch induziertes Umklappen
einzelner Doménen (Ferroelastic Domain Switching, FDS) [170, 171], wahrend bei hSherer
Belastung die thermisch oder mechanisch induzierte t-m Umwandlung zur Verformung
beitrug und aufgrund der hohen Kontakttemperaturen auch Versetzungsbewegung ver-
mutet wurde.

In [158] wurde der Einfluss mikrostruktureller Kenngroien wie Korngrofie und Poro-
sitdt auf das Reibungs- und Verschleifiverhalten von ZrO, im Gleitkontakt in Luft, dest.
Wasser und einem niedrigviskosen Ol untersucht. Bei der niedrigsten Korngréfie von
0,30 um zeigte die Paarung die niedrigste Reibungszahl und den hochsten Verschleifi-
widerstand in Luft. In dest. Wasser und Ol wurde bei einer Korngrofie von 0,85 um die
niedrigste Reibungszahl und der geringste Verschleifs ermittelt. Das giinstige Verhalten
der feinkornigsten Qualitdt in Luft konnte auf die im Vergleich bessere Anhaftung der
Deckschicht durch die reduzierte Neigung zur Mikrorissbildung aufgrund der hohen Sta-
bilitdt der tetragonalen Phase zuriickgefiihrt werden. Die Verschleifiintensitit zeigte eine
Abhingigkeit von der mittleren Korngréfle zwischen dyom!/? und dyom!/?. In [176-178]
wurde ebenfalls eine Zunahme des Verschleifses mit der mittleren Korngrofie in Form
einer Hall-Petch-Beziehung festgestellt, wobei in [176] ein Absinken der Reibungszahl
mit steigender Korngrofie und Bruchzdhigkeit beobachtet wurde. Bei Proben mit einer
Korngrofie oberhalb 0,70 um ergab sich eine lineare Zunahme des Verschleifses mit der
Korngrofle. Es konnte eine monokline Kristallstruktur auf den verschlissenen Oberfldchen
festgestellt werden [178]. Porositédt begiinstigt die Ausbreitung von Oberfldchenrissen
[158] und fiithrte in [178] zu einer linearen Zunahme des Verschleifses mit zunehmender
Porositit. Bereits geringe Anteile an kubischen Kérnern wirken sich ebenfalls ungiinstig
auf das Verschleisverhalten aus [172, 176].

Im wassergeschmierten Wélzkontakt (p =3 GPa, v=0,8m/s, 2- 10% bzw. 2 - 107 Uber-
rollungen, Schlupf 10%) zeigten 3Y-TZP-Eigenpaarungen einen Anstieg der Reibungszahl
von 0,10 zu Versuchsbeginn auf 0,40, wobei die Versuche mit polierter bzw. gehonter Ober-
flichenqualitit nach 3 - 10* bzw. 1-10* Uberrollungen aufgrund der hohen Reibungszahl
abgebrochen werden mussten. Die Nachuntersuchung zeigte eine ausgepragte Pitting-
und Rissbildung auf den beanspruchten Oberfldchen und ergab volumetrische Verschleifs-
koeffizienten k, zwischen 107 mm?/Nm und 10° mm?®/Nm [179]. Schmierung mit Paraf-
tinél fithrte zu einem leichten Absinken der Reibungszahl von 0,11 zu Versuchsbeginn auf
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Werte zwischen 0,10 und 0,07. Der Verschleifikoeffizient bei den 6lgeschmierten Versuchen
mit geschliffener Oberfldche lag bei 10° mm?®/Nm und zeigte einen leichten Anstieg auf
10® mm?®/Nm bei gehonter Ausgangsoberfliche [179].

Siliziumnitrid
Das tribologische Verhalten von SizN,-Paarungen im Gleit- und insbesondere im ge-
schmierten Wilzkontakt ist aufgrund der weiten Verbreitung z. B. als Zerspanungswerk-
zeug oder in vollkeramischen oder hybriden Wélzlagern von grofsem Interesse und bereits
ausgiebig untersucht worden [180]. Ungeschmierte Siliziumnitrid-Eigenpaarungen zeigen
bei niedriger Belastung giinstige Reibungszahlen und niedrigen, tiberwiegend durch tribo-
chemische Reaktionen [108, 181] und Mikroabrasion bedingten Verschleifs. Dadurch glattet
sich die Oberfldche ein und erscheint tiberwiegend poliert [150, 182]. Tribochemischer Ver-
schleifs in Luft fiihrt zur exothermen Umsetzung von Siliziumnitrid zu Siliziumdioxid
[183]:

SisNy + 6H,0 — 3Si0, + 4NH3; A G = —566, 5 kJ/mol (1.2)

In feuchter Atmosphére kann Siliziumdioxid durch Einbinden von Wasser Silikathydrate
(5105 - x H,0) bilden [184-186], welche Reibung und Verschleifs reduzieren [187-189].

Si0, + 2H,0 — 3Si(OH)y; AG = —44 = —150 kJ /mol (1.3)

Bei hoherer Beanspruchung zeigen SisNy-Eigenpaarungen hohe Reibungszahlen typi-
scherweise oberhalb 0,60 [187, 190-193], begleitet von einem hohen Verschleifskoeffizi-
enten (k, > 107° mm3/Nm) [187, 190, 192, 194-196] durch abrasiven Verschleif3, wobei
die Sprodigkeit der einzelnen Kiristallite ein bruchkontrolliertes Versagen begiinstigte
[197]. Der bruchkontrollierte Verschleif$ erfolgt zum einen durch Mikrobrechen in ober-
flichennahen Bereichen (bis ca. 1,0 pm) bei hohen lokalen Spannungen, z. B. an Rau-
heitsspitzen und durch tiberwiegend interkristalline Rissausbreitung in der Oberflédche.
Die Rissausbreitung erfolgt entlang mikrostruktureller Schwachstellen bis etwa 3,0 um
tief in die Oberfldche hinein und konnte auf eine Oberflachenzerriittung zuriickgefiihrt
werden [193]. Dies fiihrt zu tiberwiegend rauer Oberflachentopografie, losen Verschleif3-
partikeln aus SisN,4 und einer lokalen Ausbildung von Deckschichten aus komprimierten
Verschleifspartikeln [192, 198-200].

Im wassergeschmierten Gleitkontakt mit hinreichend hoher Gleitgeschwindigkeit bzw.
niedriger Flachenpressung zeigen Siliziumnitrid-Eigenpaarungen ein ausgeprégtes Ein-
laufverhalten mit Reibungszahlen zwischen 0,30 und 0,70 zu Versuchsbeginn, wobei sich
im Anschluss sehr niedrige Werte unterhalb 0,01 einstellten [201-203]. Die Einlaufphase
verkiirzt sich mit abnehmender Oberflachenrauheit, zunehmender Normalkraft bzw. Gleit-
geschwindigkeit, wobei der Einfluss der Normalkraft gegeniiber der Gleitgeschwindigkeit
dominiert [202]. Wahrend und nach der Einlaufphase bilden sich durch tribochemischen
Verschleifs sehr glatte Oberflichen aus [108, 155, 204]. Wie auch in feuchter Luft setzt
sich das durch Tribooxidation gebildete Siliziumoxid ganz oder teilweise mit Wasser zu
Orthokieselsdure um (Gleichung 1.3), wobei die freiwerdende Enthalpie AG stark vom
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strukturellen Aufbau der Siliziumoxidoberfldche und der Menge des gebundenen Wassers
abhdngt [189]. Die im Vergleich zu Wasser erhohte Viskositdt von Ortho- bis Polykie-
selsduren konnen einen dickeren Schmierfilm (hy > 70 nm) [184, 205] begiinstigen und
so zur Aufrechterhaltung eines hydrodynamischen Schmierungszustands zwischen den
sich ausbildenden, sehr glatten Oberfldchen (R, < 5 nm) [204] beitragen [206-208]. Verein-
zelt wird bei Stift/Scheibe-Versuchen auch im quasi-stationdren Bereich iiber kurzzeitige
Uberhshungen der Reibungszahl berichtet [202], wobei Schadigungen der beanspruch-
ten Oberflachen durch plastische Deformation, Delaminationen und bruchkontrollier-
tes Versagen auf Grenzreibungszustinde hinweisen. Unterhalb einer kritischen, belas-
tungsabhédngigen Gleitgeschwindigkeit, z. B. zwischen 30 mm/s (Fy = 14 N) [201] und
60 mm/s (Fy = 22 N) [203] kann kein hydrodynamischer Schmierungszustand erreicht
werden und es stellt sich Misch- bzw. Grenzreibung mit Reibungszahlen oberhalb 0,10
ein [209]. Riickschliisse auf die geschwindigkeitsabhidngige, kritische Flichenpressung
bei diesen Kugel/Scheibe-Versuchen scheitern an fehlenden Angaben zur Geometrie bzw.
zum Verschleifiverhalten. In [196] befanden sich wassergeschmierte Siliziumnitridpaarun-
gen bei einer Flichenpressung bis etwa 400 MPa im Geschwindigkeitsbereich zwischen
1 und 10 mm/s in der Verschleifitieflage. Bei Geschwindigkeiten von 100 mm/s erfolgte
der Ubergang in die VerschleiShochlage bei einer Flichenpressung von etwa 550 MPa
wihrend der Ubergang bei einer Gleitgeschwindigkeit von 1000 mm/s erst bei einer
Flachenpressung von 900 MPa erfolgte. Bei niedriger Gleitgeschwindigkeit und der ent-
sprechend hohen Reibungszahl zeigt sich ein Stick-Slip Verhalten [202], welches auch von
der Dynamik des Tribosystems [210], z. B. der Nachgiebigkeit und dem Geschwindigkeits-
Zeit-Profil [202] abhdngig ist.

Ungeschmierte Siliziumnitrid-Eigenpaarungen zeigten unter Rollbeanspruchung in
Abhédngigkeit von der Flachenpressung eine Einglattung der Oberfldche bei einer Rei-
bungszahl um 0,30 und niedrigem Verschleif (k, < 1075 mm®/Nm), wobei ein im Lichtmi-
kroskop transparent erscheinender Tribofilm aus SiO; nachgewiesen wurde [150]. Hohere
Flachenpressung fiihrte zu Rissbildung und -ausbreitung und einem Ubergang in die
Verschleifshochlage (k, > 107 mm?3/Nm) mit Reibungszahlen oberhalb 0,30, wobei sich
plattenférmige VerschleifSpartikel aus SizN, bilden und sich eine raue Oberfldche ein-
stellt [150, 211, 212]. Bei definiert eingestelltem Schlupf erfolgt der Ubergang bereits bei
niedrigerer Flichenpressung, wobei der Ubergang bei einer Schubspannung um 100 MPa
erfolgt und sich im untersuchten Schlupfbereich zwischen 0% und 30% eine umgekehrt
proportionale Abhédngigkeit vom eingestellten Schlupf ergibt [150].

Wasserschmierung fiihrt bei Siliziumnitridwélzpaarungen wie auch im Gleitkontakt zu
einem Finlaufverhalten mit abnehmender Reibungszahl, begleitet von einer Eingldttung
der beanspruchten Oberfldchen [179, 210].

Im 6lgeschmierten Wilzkontakt zeigen Siliziumnitridpaarungen bei geldppter Ober-
flache zu Versuchsbeginn hohen Einlaufverschleifs und anschliefiend ein stationéres Ver-
schleifiverhalten [213], wahrend bei polierten Oberfldchen erst nach einer Inkubationszeit
Verschleif auftrat [211, 213]. Bei hoheren Zyklenzahlen zeigen Siliziumnitridpaarungen

19



1 Einleitung

Anzeichen einer Oberfldchenzerriittung in Form von konischen Rissen senkrecht zur
Wilzrichtung und Ausbriichen [180, 212, 214-219].

1.4.1.2 Tribologisches Verhalten von Hartmetall und Stahl

Hartmetall

Hartmetalle werden aufgrund der giinstigen tribologischen Eigenschaften unter ande-
rem als Zerspanungs- oder Umformwerkzeuge, Werkzeuge fiir das Spritzgiefien oder
als Gleitringdichtungen verwendet. Bei abrasiver Beanspruchung zeigten Hartmetalle
mit steigendem Volumenanteil an Co-Bindephase zunehmenden Verschleif [220]. Unter
hoher Beanspruchung (hohe Flichenpressung und hérterer Gegenkorper) erfolgte der
Materialabtrag durch eine tiefe Furchung und iiberwiegend spréde WC/WC und WC/Co
Grenzfldchenbriiche. Die Verschleifirate durch Ausbrechungen stieg mit dem Durchmesser
der WC-Kristallite. War der Gegenkorper anndhernd gleich hart wie das Gesamtgefiige,
so war der Materialabtrag durch Furchung geringer ausgepréagt und es kam stattdessen
zundchst zu einer starken plastischen Verformung und anschlieffend zu einem Ausbrechen
entlang der WC/WC und WC/Co Grenzflichen. Weichere Gegenkdrper fiihrten zu einem
Abtragen der Co-Bindephase und plastischer Verformung, wobei anschliefSend ebenfalls
Grenzflachenbriiche auftraten. Die Abnahme der VerschleifSrate mit zunehmender Kris-
tallitgrofie des WC wurde auf die hohere Bruchzihigkeit zurtickgefiihrt [220]. Fiir den
ungeschmierten Gleitkontakt ergaben sich in Tribometerversuchen an unterschiedlichen
Geometrien der Probekorper Reibungszahlen zwischen 0,30 und 1,10 [221-224]. Bei un-
geschmierten Eigenpaarungen wurde ein Absinken der Reibungszahl mit zunehmender
Normalkraft oder Gleitgeschwindigkeit festgestellt. Ein hoherer Rauheitskennwert R,
wirkte sich ebenfalls reibungsmindernd aus [221, 222, 224]. Dies wurde auf hohe Kontakt-
temperaturen und die mit zunehmender Temperatur abnehmende Harte zuriickgefiihrt
[225, 226]. Die Oberfldchen zeigten bei niedriger tribologischer Beanspruchung eine Be-
deckung mit dicken Tribofilmen, bestehend aus ca. 100 nm grofien WC Kristalliten und
metallischer Bindephase. In Abhédngigkeit von der kristallographischen Orientierung der
WC-Kristallite zur dufSeren Belastung variierte die Harte um den Faktor 2 [227], so dass
unter Gleitbeanspruchung Kornfragmente der WC-Kristallite abscheren kénnen. Uber
die Anreicherung der Oberflache mit der metallischen Bindephase in Kombination mit
dicken Tribofilmen wurde auch in anderen Untersuchungen [139, 222] berichtet und auf
die Extrusion der Bindephase durch die Druckspannungen im Gleitkontakt zurtickgefiihrt.
Die metallische Bindephase zwischen benachbarten Koérner wurde aus dem Gefiige her-
ausgequetscht und auf der Oberfldche verschmiert [228]. Dadurch reduzierte sich die Be-
lastung. Insbesondere bei Ultrafeinkorn- und nanokristallinen Hartmetallqualitédten fiihrt
die Extrusion der Bindephase zu einer erhohten Zihigkeit der tribologisch beanspruchten
Oberfldchen [139, 222]. Bei hoherer Beanspruchung waren die Filme deutlich diinner und
aus ca. 10 nm groflen Verschleifspartikeln mit der chemischen Zusammensetzung WO,
und CoWO, aufgebaut [222]. Der bei hoher Beanspruchung {iberwiegend oxidische Auf-
bau der Deckschicht wurde auf hohe Kontakttemperaturen und einsetzende Oxidation
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zurtickgefiihrt [225, 226]. Sowohl die bei erhohter Kontakttemperatur abnehmende Festig-
keit der Oxidschicht [221, 222] als auch die im Vergleich zur WC-Oberfldche verbesserten
Schmierungseigenschaften der oxidierten Oberfliache [221, 229, 230] begiinstigten eine
abnehmende Reibungszahl bei zunehmender Beanspruchung.

Im Mikrokontakt fiihrte ein hoher Cobaltgehalt zu plastischer Verformung der Cobalt-
bindephase. Dadurch reduzierte sich die Stiitzwirkung der Matrix. Einzelne WC-K&rner
konnten abgleiten und es bildeten sich transkristalline Risse als Vorstufe zu bruchkontrol-
liertem Versagen [139, 231]. Dementsprechend stieg der VerschleifS in makroskopischen
Modelluntersuchungen mit dem Cobaltgehalt, der Korngrofse der WC-KTristallite, der
Normalkraft und Gleitgeschwindigkeit an [223, 232-237]. Im Gegensatz dazu fiihrte ein
niedriger Anteil an Co-Bindephase im Mikrokontakt zum Herauslésen der Hartstoffparti-
kel und begtinstigte abrasiven Verschleifs [139, 231].

Modelluntersuchungen an WC-Co-Beschichtungen auf Stahl zeigten unter reiner Roll-
beanspruchung ein im Vergleich zu Al,Os-Schichten verbessertes Anhaften der Schicht
[238]. Das Versagen erfolgte bei der Keramik- und den Hartmetallbeschichtungen durch
Delamination entlang der Grenzflache Schicht-Substrat. Bei den Hartmetallbeschichtun-
gen wurden unabhingig vom Auftragsverfahren zunéchst Risse in der Schicht festgestellt,
welche sich in Richtung Substrat ausbreiteten und anschlieflend zur Delamination fiihrten
[239-241]. Sofern die Hartmetallbeschichtungen nicht durch Delamination versagten, zeig-
ten sie kleine Griibchen, welche auf Mikroschlupf in der Kontaktstelle zuriickgefiihrt
wurden [242].

Stahl 17-4PH

In [26] wurden mikrotribologische Untersuchungen in Eigenpaarung an tiber Pulverspritz-
guss hergestellten Probekorpern aus Stahl 17-4PH und einem austenitischen, rostfreien
Stahl 316L mit Sinterhaut (,,as sintered”) sowie polierter Oberflichenqualitidt im unge-
schmierten Gleitkontakt durchgefiihrt (p = 1 MPa, v =1 m/s). Als Referenzen wurden
kommerzielle Qualitidten dieser beiden Stahlsorten und zusétzlich der Walzlagerstahl
100Cr6 mit polierter Oberflache verwendet. Die tendenziell geringsten Werte der Rei-
bungszahl mit Werten zwischen 0,54 und 0,57 wurden fiir den Stahl 17-4PH ermittelt. Alle
anderen Paarungen zeigten geringfiigig hohere Werte zwischen 0,53 und 0,68. Gleichzeitig
lag der volumetrische Verschleifikoeffizient k, mit Werten zwischen 3 - 1075 mm?3/Nm
und 6,4 - 107 mm?®/Nm fiir die 17-4PH-Paarung um den Faktor 6-18 niedriger als bei
der 316L-Paarung und trotz geringerer Mikrohérte auf einem vergleichbaren Niveau mit
der vergiiteten 100Cr6-Paarung. Bei der 316L-Paarung fiihrte ein Ablosen der teilwei-
se oxidierten Deckschicht zu hohen Verschleifsbetrdagen. Die Deckschicht der 17-4PH-
Paarung blieb dagegen anhaften und wurde plastisch verformt. Zusétzlich wirkten sich
Verschleifspartikel in Form von eingebetteten Carbiden und martensitischen Fragmenten
giinstig auf das Verschleifiverhalten aus. Im Rahmen der Untersuchungen konnte kein nen-
nenswerter Einfluss der fertigungsbedingten Oberflichenqualitit auf das Reibungs- und
Verschleifiverhalten festgestellt werden. Der tendenziell geringere Verschleifiwiderstand
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der pulverspritzgegossenen Proben wurde auf den Einfluss der Mikrostruktur, u. a. die
grofiere Korngrofle, und Oxidationsvorgange wahrend der tribologischen Beanspruchung
zuriickgefiihrt. Weiterhin lagen die Versuchsldufe bei der 17-4PH und 100Cr6 Paarung
tendenziell in der Verschleifitieflage. Bei der 316L Paarung erfolgte ein Ubergang in die
Verschleifstieflage dagegen erst nach einem Gleitweg zwischen 5 km und 30 km. In der
Verschleifitieflage war die Oberfldache der 17-4PH-Paarung aufgrund von Adhédsion und
vereinzelter Delamination mit VerschleifSpartikeln austenitischer (y-Fe) und ferritischer
(a-Fe) Zusammensetzung belegt [26]. In der Hochlage konnten die Verschleifspartikel
durch rontgenographische Untersuchungen als Ferrit und Hamatit (Fe,O;) identifiziert
werden.

1.5 Systemanalyse

Anwendungsrelevante Belastungs- und Umgebungsbedingungen wurden durch eine Sys-
temanalyse fiir den Demonstrator (Bild 1.5) des DFG-Sonderforschungsbereichs 499 der
Universitdt Karlsruhe (TH), Mikroturbine mit angeflanschtem Planetengetriebe, ermittelt
[145, 243]. Dabei wurde das tatsdchlich auf das Mikrogetriebe wirkende mechanische

Gleitkontakt
(Planetenrad/Planetenradtrager)

\ t i Walzkontakt

(Sonnenrad/Planetenrad)

Bild 1.5: Hochstbelastete Gleit- und Wélzkontakte innerhalb des Demonstratorsystems
des Sonderforschungsbereichs 499 , Mikroturbine mit angeflanschtem Planeten-
getriebe”.

Belastungskollektiv und die mechanischen Eigenschaften der potentiell geeigneten Werk-

stoffpaarungen zur Bestimmung der Belastungsparameter fiir die Modelluntersuchun-
gen herangezogen. Die Eingangsdrehzahl betrug n = 50000 min™, das Eingangsmoment
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1,56 mNm, so dass sich bei einem angenommenen Wirkungsgrad von 0,8 und einem
Ubersetzungsverhiltnis von 3,46 ein Ausgangsmoment von 1,25 mNm ergab. Die hochsten

Beanspruchung Flachenpressung p Geschwindigkeit v Schlupf S

Gleiten 1580 MPa 400 mm/s -
Wailzen 378 MPa 870 mm/s 1-10%

Tabelle 1.2: Belastungsbedingungen im Demonstrator Mikrogetriebe.

Belastungen wurden im Gleitkontakt zwischen Planetenrad und Planetenradtrager bzw.
im Walzkontakt zwischen Sonnenrad und Planetenrad ermittelt und sind in Tabelle
1.2 dargestellt. Die Flachenpressung im Demonstrator wurde in Form einer Hertzschen
Flachenpressung in den Modelluntersuchungen dargestellt, wobei der E-Modul und die
Poissonzahl von Zirkonoxid zur Berechnung herangezogen wurden.

1.6 Inhalt und Zielsetzung

Das Rahmen dieser Arbeit wurde das Reibungs- und Verschleifsverhaltens von pulvertech-
nologisch herstellbaren Werkstoffen wie Metallen und Keramiken fiir die Anwendung
in tribologisch hochbeanspruchten Mikrosystemen untersucht. Anwendungsbezogene
Belastungsparameter wurden durch eine Systemanalyse eines Mikroplanetengetriebes
bestimmt. Das Arbeitsprogramm ist in Bild 1.6 zusammenfassend dargestellt. Zielsetzung
war, geeignete Werkstoffe und giinstige Betriebsparameter - wie Belastungs- und Umge-
bungsbedingungen - in Abhdngigkeit vom Gefiige- und Oberflichenzustand zu identifi-
zieren und dartiber hinaus reibungs- und verschleifimindernde Mafinahmen wie gezielte
Einlaufprozeduren nutzbar zu machen. Die dabei ermittelten Kennwerte konnen fiir die
Auslegung und das Design von Mikropaarungen verwendet werden. Mit Hilfe von Labor-
tribometern waren systematische Untersuchungen unter Gleit- und Wilzbeanspruchung
sowie beim Ubergang vom Haften zum Gleiten im ungeschmierten Kontakt sowie bei
Schmierung mit fliissigen Medien an Modellpriiftkérpern durchzufiihren. Dabei waren so-
wohl der Einfluss der Materialpaarung, der Normalkraft und im Walzkontakt der Einfluss
des Schlupfs zu untersuchen. Die ungeschmierten Versuche wurden in einer Klimakam-
mer bei einer Luftfeuchtigkeit von 50% durchgefiihrt. Die fliissigen Zwischenmedien
waren destilliertes Wasser und ein niedrigviskoses Spindel6l FVA Nr. 1.

Durch licht- und elektronenmikroskopische Aufnahmen, EDX-Untersuchungen zur
Bestimmung der chemischen Zusammensetzung der Oberfliche sowie taktile und pro-
filometrische Untersuchungen der beanspruchten Oberfldchen sollte dariiber hinaus ein
vertieftes Verstindnis der Einfliisse von Mikrostruktur, Oberflachen- und Randschicht-
zustand erreicht werden. Dadurch wird die Bereitstellung von funktionssicheren Mikro-
komponenten und -systemen mit reproduzierbarem Eigenschaftsprofil ermoglicht. Die
wissenschaftliche Aufklarung der Einflussfaktoren auf das Reibungs- und VerschleifSver-
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Experimentelle Untersuchungen

Versuchsmaterial: Material- und Oberfléichenchavrakteris
Keramik: Mikroskopie und Analytik W23

= ZrO,, Si;N, = REM, LM, EDX

Stahl: :> Profilometrie

= 17-4PH = optisch, taktil

Hartmetall: _

= WC-Co Werkstoffeigenschaften

= Geflige, Harte, Risszahigkeit, Dichte

~~

Walzen Gleiten Haften/Gleiten
Reibungs- und Verschleiverhalten in Abh&ngigkeit von Normalkraft, Schlupf,
Zwischenmedium, Geflige

~~

Ziele:

+ Aufklarung der Reibungs- und Verschleilimechanismen

» Auswahl geeigneter Werkstoffe unter tribologischen Aspekten
 Einfluss der fertigungsbedingten Mikrostruktur

» optimierte Sinterparameter

+ Bestimmung der Grenzbelastung und gtinstiger Betriebszusténde
 optimierte Einlaufprozeduren

:> Tribologisch hochbelastbare Mikrokomponenten mit
beanspruchungsgerechtem Gefiige- und Oberflachendesign

Bild 1.6: Schematische Darstellung der Ziele und des Inhalts der Arbeit.
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halten in Form von werkstoffspezifischen Friction bzw. Wear Mechanism Maps sollte
es ermoglichen, die Grundlage fiir ein geeignetes Dimensionierungskonzept fiir hoch-
beanspruchte Mikrokomponenten und damit einen funktionssicheren Betrieb und lange
Lebensdauer zu legen. Die erfolgreiche Losung dieser Fragestellungen ist fiir die Realisie-
rung von tribologisch hoch belastbaren, funktionssicheren mechanischen Mikrosystemen
aus metallischen und keramischen Materialien unumgéanglich.
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2 Versuchsmaterial und experimentelle Methoden

2.1 Versuchsmaterialien und Probekorper

Es wurden zwei monolithische Ingenieurkeramiken, das teilstabilisierte 3Y-TZP Zirkon-
oxid ZN101B (Fa. Ceramtec) und eine SizN,-Qualitdt SL200BG (Fa. Ceramtec) sowie eine
Ultrafeinkorn-Hartmetallqualitdit WC-CO (TSF44, Fa. Ceratizit) eingesetzt. Als Referenz
wurde der Stahl 17-4PH (X5CrNiCuNb 17-4, Fa. Remystahl) im 16sungsgegliihten (4 h bei
1350 °C) und ausgelagerten (0,5 h bei 560 °C) Zustand verwendet.

Keramikkugel Hartmetallkugel Stahlstift

Werkstoffkennwert ZrO,  SizNy WC-6Co 17-4PH
Dichte, g/cm® 6,05 3.2 15,0 7,8
Druckfestigkeit, MPa 2000 3000 6200 —
Biegefestigkeit, MPa 1000 750 2600 —
E-Modul, GPa 196 320 630 200
Harte, HV 1200 1550 1680° 450
Bruchzidhigkeit Kic, MPay/m  6-10 6 12 —
Lin. Ausdehnungs- 10 3,2 4,9 10,9-11,6
koeffizient, 10 /K

Wirmeleitfadhigkeit, W/ mK 2,5 40 100 —

Tabelle 2.1: Eigenschaftskennwerte der als Gegenkorper in den tribologischen Modellun-
tersuchungen verwendeten Kugeln und Stifte nach Herstellerangaben [244—
246]. (* HRC, umgerechnet aus Rockwellhdrtewerten nach EN ISO 18265)

Bei den keramischen Kugeln handelte es sich um 3Y-TZP- bzw. SisN4-Kugeln der Fa.
SWIP, wihrend die Hartmetallkugeln von der Fa. Spheric bezogen wurden. Fiir den
Stahl wurden Stifte aus Stangenmaterial herausgearbeitet und an einem Ende mit einem
Radius von 0,80 mm versehen. Die im Folgenden verwendeten Abkiirzungen und die
wichtigsten Werkstoffkennwerte nach Literatur- bzw. Herstellerangaben [244-248] sind
in Tabelle 2.1 fiir die Kugeln bzw. Stifte und in Tabelle 2.2 fiir die Scheiben dargestellt.
In einer weiteren Versuchsreihe wurden urgeformte Mikroproben aus 3Y-TZP, die in
einem Rapid-Prototyping-Verfahren (RP-Verfahren) in der Abteilung KER des Institut fiir
Materialforschung III am Forschungszentrums Karlsruhe hergestellt wurden, hinsichtlich
des Reibungs- und Verschleifiverhaltens im einsinnigen Gleitkontakt charakterisiert.
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Werkstoft Keramik Hartmetall =~ Stahl
Abkiirzung 71O, SisNy WC-12Co  17-4PH
Herstellerbezeichnung ZN101B SL200BG TSF44 1.4542
Dichte, g/cm® 6,04 3,21 14,1 7,8
Druckfestigkeit, MPa 2200 3000 — —
Biegefestigkeit, MPa 950 750 4600 —
E-Modul, GPa 210 305 549 196
Harte, HV0,5 1250 1650 1750 —
Bruchzahigkeit Ko, MPay/m 10,5 7 7,5 —
Lin. Ausdehnungs- 11,4 43 — 10,9-11,6
koeffizient, 10¢ /K

Wirmeleitfahigkeit, W/ mK 2,5 21 — —

Tabelle 2.2: Eigenschaftskennwerte der in den Haft-, Gleit- und Wélzreibungsuntersuch-
ungen verwendeten Scheiben nach Herstellerangaben [244, 247, 248]. (* HV10)

2.1.1 Herstellung und Geometrie der Versuchskorper

Die Versuchskorper fiir die Modelluntersuchungen zum Anfahrverhalten und fiir den ein-
sinnigen Gleitkontakt waren Kugeln (& 1,6 mm) bzw. Stifte (Bild 2.1a), welche gegen Schei-
ben (Bild 2.1b) gepaart wurden. Im Walzkontakt wurden scheibenférmige Versuchskorper
mit balliger Mantelfldche (& 8 mm, R4) und Scheiben mit ebener Mantelfldche (J 8 mm)

verwendet.

a) b)
/S 0,794 +0,00125

0
2.0,05

-

S R4+ 0,05

@8 + 0,03

2+0,1

@8 + 0,03

Bild 2.1: (a) Kugel- bzw. stiftférmige und (b) scheibenférmige Probekérper fiir die tribolo-
gischen Modelluntersuchungen.

Die Keramik- und Hartmetallkugeln fiir die tribologischen Untersuchungen wurden
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im polierten Anlieferungszustand in einen Stahlhalter (J 2,00 mm) mit einem warm-
aushértenden 2K-EP Klebstoff (UHU plus endfest 300, Fa. UHU) bei etwa 80 °C eingeklebt
und anschliefiend fiir 30 min bei 170 °C ausgehaértet. Fiir den Stahl 17-4PH wurden Stifte
aus bereits l10sungsgeglithten und ausgelagerten Stangenmaterial herausgearbeitet. Die
Bearbeitung erfolgte spanend unter Kiihlung mit Isopropanol wobei ein Ende mittels
einer Diamantfeile auf einen Radius von 0,8 mm gefeilt wurde. Nach dem anschliefsen-
den Nassschleifen mit SiC-Papier erfolgte die Politur der Oberfldche auf einem feuchten
Filztuch mit Diamantpaste bis zur Kérnung 1 um. Der Radius wurde sowohl wahrend
des Formfeilens mittels Radiuslehre als auch nach dem Feinschleifen bzw. Polieren mit-
tels Weifslichtprofilometrie tiberpriift. Fiir die Haft- und Gleitreibungsuntersuchungen
bei den Keramiken und den Hartmetallen wurden Kugeln mit Durchmesser 1,588 mm
auf einen Halter aufgeklebt (Bild 2.1a) und im polierten Anlieferungszustand eingesetzt.
Die keramografisch polierten scheibenférmigen Priifkdrper wurden mit einem Klebstoff
(Duosan, Fa. UHU) auf einen planparallel geschliffenen Stahlhalter aufgeklebt und iiber
24 h kaltausgehartet (Bild 2.1b).

2.1.2 Rapid-Prototyping Probekorper

Um den Einfluss das SpritzgiefSens auf die Mikrostruktur und den Randschichtzustand
tribologisch zu charakterisieren, wurden tiber Rapid-Prototyping (RP) Stifte und Schei-
ben aus Zirkonoxid urgeformt. Die Herstellung erfolgte durch Niederdruckspritzgiefien
(LPIM) in der Abteilung KER des IMF III am Forschungszentrum Karlsruhe, wobei die
Sinterbedingungen variiert wurden.

S08:002 b)

T [:{‘ ‘ 2,8+0,5 -

A 4
10 £ 0,1

L

«—> 8+0,5
2+0,05

a)

Bild 2.2: (a) Stiftformige und (b) scheibenférmige Probekoérper, welche aus Modellen durch
Rapid-Prototyping urgeformt wurden.

Zundchst wurden Stahlmodelle der Stifte mit polierter halbkugelformiger Kontakt-
stelle (R, = 0,009 um) und mit einer Schleifscheibe EK200 feingeschliffene Scheiben
(Ra = 0,091 um) hergestellt. Im Rahmen von Vorversuchen zeigte sich die in Bild 2.2
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dargestellte Probengeometrie des Stifts als giinstig fiir eine vollstindige Formfiillung und
es wurde ein Aufmafs von 22% zur Kompensation des Sinterschwunds ermittelt. Die Mo-
delle wurden zunéchst in Silikon abgeformt. Nach dem Aushérten des Silikons wurden
die Stahlmodelle aus der Silikonform entfernt und diese zur Konditionierung mehrmals
mit der spdteren Formmasse gefiillt. Die Formmasse hatte einen Pulverfiillgrad von 50%,
wobei als Pulver ein hochreines 3Y-TZP-Zirkonoxidgranulat (TZ-3Y-E, Fa. Tosoh, Japan)
mit einer spezifischen Oberfliche von 7 m?/g eingesetzt wurde. Das wachsbasierte Bin-
dersystem enthielt Dispergatoren (Hypermer KD4, Fa. Uniquema, England) zur Verbes-
serung der Benetzung des Granulats und mikrokristallines Paraffinwachs (Terhel 6403,
Fa. Schiimann Sasol). Zur Vermeidung von Luftblasen erfolgte das Homogenisieren und
anschlieffende Zentrifugieren der Formmasse im Vakuum bei einer Temperatur von 95 °C.
Die Silikonform wurde durch Niederdruckspritzgiefsen bei einer Formmassetemperatur
von 100 °C unter einem Druck von 0,3-0,5 MPa befiillt. Um Luftblasen in den Griinlingen
zu vermeiden, wurde die mit Formmassen gefiillte Silikonform sofort nach der Abfor-
mung nochmals bei einer Drehzahl von 2000 U/min fiir 5 min zentrifugiert, so dass
gegebenenfalls eingeschlossene Luft durch geeignet angebrachte Entliiftungslocher ent-
weichen konnte. Das Entbindern und Vorverdichten der entformten Griinlinge erfolgte
in einem Ofen (High Therm VMK 1800, Fa. Linn) durch einen dreistufigen Prozess. Die
Proben wurden mit 1 °C/min auf 150 °C, anschlieend mit 0,25 °C/min auf 240 °C und
in einem letzten Schritt mit einer Autheizrate von 0,5 °C/min auf die Zieltemperatur
von 500 °C gebracht. Die Braunlinge wurden anschlieSend wieder auf Raumtempera-
tur abgekiihlt und gesintert. Bei den in Tabelle 2.3 genannten Sinterbedingungen stellte

Chargenbezeichung Aufheizrate Sintertemperatur Sinterdauer

K / min °C h
Z1300/5h 2 1300 5
Z1300/10h 2 1300 10
71450/1h 2 1450 1
Z1500/1h 2 1500 1

Tabelle 2.3: Chargenbezeichnung und Sinterbedingungen fiir die urgeformten RP-Zirkon-
oxidproben.

sich bei Variation von Sintertemperatur und -dauer ein feinkdrniges Gefiige mit guten
mechanischen Eigenschaften ein.
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2.2 Probencharakterisierung

2.2.1 Materialographische Praparation

Zur Charakterisierung der Mikrostruktur der Versuchsmaterialien wurden die Schei-
ben quer zu den spédter im Versuch beanspruchten Oberflichen mit einer Diamantschei-
be getrennt. Fiir Langs- bzw. Querschliffe wurden die Kugeln, Stifte und Scheibenab-
schnitte zundchst in 2K-EP Harz eingebettet und ausgehértet. Zwischen den einzelnen
Prédparationsschritten beim Schleifen und Polieren wurden die Proben jeweils fiir 10 min
mit destilliertem Wasser und anschlieffend mit Isopropanol im Ultraschallbad sorgfaltig
gereinigt. Die erzielte Oberflachenqualitdt wurde zwischen den einzelnen Bearbeitungs-
schritten mit einem Lichtmikroskop (MeF3, Fa. Reichert-Jung) kontrolliert.

Praparation der ZrO.- und Si;N,-Keramik

Die eingebetteten Keramikproben wurden mit SiC-Papier der Kérnung 220 auf einer
Poliermaschine unter Wasserschmierung (2 min, Polierkopfdrehzahl 150 min™, Schei-
bendrehzahl 300 min™, Einzelandruck mit 3 bar Druck) plan geschliffen. Anschliefend
wurden die Proben jeweils zwei Minuten mit Diamantschleifscheiben der Kérnung 600
und 1200 feingeschliffen. Die Politur der Keramikproben erfolgte halbautomatisch auf
einer Poliermaschine mit Diamantsuspensionen MD-Largo (Fa. Struers S/A), DiaPro Alle-
groLargo (jeweils 15 min, Drehzahl 150 min™, Zentralandruck 80 N) und abschliessend
mit DiaProDUR (9 um) fiir 2 min. AnschliefSend wurden die Proben in Dichlormethan aus-
gebettet. Das Gefiige der polierten Zirkonoxidproben wurde durch thermisches Atzen mit
einer Glithdauer von 0,5 h bei 1200 °C im Falle der kommerziellen Qualitat bzw. 100 °C
unterhalb der jeweiligen Sintertemperatur (Tabelle 2.3) im Falle der urgeformten Pro-
bekorper sichtbar gemacht. Die Gefiigeprdparation der SisNy-Keramiken erfolgte durch
Plasmaétzen fiir 2 min bei einer Mikrowellenleistung von 200 W.

Praparation des WC-Co-Hartmetalls

Bei der Praparation des Hartmetalls WC-Co erfolgte zunéchst ein Planschleifen mit SiC-
Schleifscheiben der Kérnung 220 unter Wasserschmierung (Polierkopfdrehzahl 300 min™,
Scheibendrehzahl 300 min!, Einzelandruck mit 3 bar Druck) auf einer Poliermaschine.
Anschlieffend wurden die Proben mit einer Diamantschleifscheibe der Kérnung 1200 fiir
3 min fein geschliffen. Die Politur der Proben erfolgte unter Schmierung mit Lubricant blau
(Isopropanol und blau eingefarbte Seifenlauge im Mischungsverhéltnis 1:3). Der erste Po-
lierschritt wurde mit Diamantsuspension (Kérnung 15 um, 3 Spriihstofie zu Polierbeginn)
fiir 3 min (Polierkopfdrehzahl 150 min™, Scheibendrehzahl 300 min™, Einzelandruck bei
25 N) durchgefiihrt, anschlieBend wurden die Proben fiir 2 min mit Diamantsuspension
der Kérnung 6 pm (3 Spriihstofse zu Polierbeginn) unter ansonsten gleichen Bedingungen
endpoliert.
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Praparation des 17-4PH-Stahls

Die Prdparation der Stahlproben erfolgte durch Schleifen mit SiC-Nassschleifpapier
(Kérnung 400, 800 und 1200) unter Wasserschmierung. Anschlieflend wurden die Stahl-
proben mit Diamantpasten der Kérnung 9 um (10 min, Drehzahl 150 min~, 3 bar), 3 um
(5 min, Drehzahl 150 min™, 3 bar) und 1 pm (1 min, Drehzahl 150 min™, 3 bar) poliert.
Zur Gefiigeentwicklung wurde an den polierten Probekorper eine nasschemische Kurz-
zeitdtzung mit der in Tabelle 2.4 angegebenen Atzrezeptur durchgefiihrt. Dazu wurden

Stoff dest. H,O HCI1(37%) HNO;3; Vogelsche Sparbeize
Menge, ml 200 200 20 0,6

Tabelle 2.4: Zusammensetzung der V2A-Beize.

die Probekorper 2 min lang in 60-65 °C heifSer V2A-Beize [249, 250] geschwenkt, mit de-
stilliertem Wasser und anschliefiend Isopropanol griindlich abgespiilt sowie im Ofen bei
100 °C getrocknet. Durch den Atzprozess traten die Korngrenzen deutlich hervor.

2.2.2 Gefugecharakterisierung
2.2.2.1 Bestimmung der KorngroBe

Zur statistisch abgesicherten Bestimmung der Korngrofie, wurden die mit einem Raster-
elektronenmikroskop bei 10000-facher Vergrofierung (bei Stahl 17-4PH: 500-fach) erstell-
ten Einzelaufnahmen der jeweiligen Proben mit Hilfe der Bildanalysesoftware analySIS
zundchst zu einem grofieren Gesamtbild zusammengesetzt. Anschlieffend erfolgte die
Bestimmung der Korngrofie iiber das Linienschnittverfahren, wobei Korner die nur halb
geschnitten wurden mit dem Faktor 1/2 gewichtet wurden. Unter der Annahme, dass
die einzelnen Kristallite in erster Naherung kugelférmig sind und der Volumenanteil an
Korngrenze vernachléssigt werden kann, berechnet sich die Korngrofie iiber Gleichung

2.1:
L-n

dKorn (NKG — 1) ] VBﬂd (21)
mit
dkom: mittlere Korngrofle nach dem Linienschnittverfahren
L: Linienldnge der einzelnen Geraden
n: Anzahl der Geraden

Nkc: Anzahl der durch die n Linien geschnittenen Korngrenzen
Vpia:  Vergroflerungsmafistab der Bildvorlage

2.2.2.2 Bestimmung der mittleren freien Weglange

Die mechanischen und tribologischen Eigenschaftskennwerte hiangen bei Hartmetallen
nicht nur von der Korngrofie, sondern auch von der mittleren freien Wegldnge der Binde-
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phase ab. Zur Berechnung der mittleren freien Wegldnge A wurde Gleichung 2.2 herange-
zogen:

A= a- C'V : dKorn (22)
mi
A mittlere freie Weglidnge
a: Faktor zur Beriicksichtigung der Kornform
(~ 1/3 bei kubischer oder anndhernd globularen Kérnern)
Cy:  Volumenanteil der Bindephase

dkom: mittlere Korngrofle der WC-Partikel nach dem Linienschnittverfahren

2.2.2.3 Bestimmung der Dichte

Bei den urgeformten Zirkonoxidprobekorpern wurde die Rohdichte pron durch Auftriebs-
messung nach dem archimedischen Prinzip mit Hilfe von Gleichung 2.3 bestimmt. Fiir
die Bestimmung der Masse der Probekorper an Luft bzw. in dest. Wasser wurde eine
Préazisionswaage mit der Messgenauigkeit + 1 mg eingesetzt.

Mtrocken, Luft Mtrocken, Luft

V = PH,O" (23)
Probe Minfiltriert, Luft — mgetrénkt, H->0

PRoh =

Dabei wurden die folgenden Messgrofien bzw. Konstanten verwendet:

P Roh: Rohdichte der Probekorper
Myrocken, Luft: ~ Masse des trockenen Probekorpers
Vprobe: Volumen des Probekorpers

PH,O: Dichte von dest. Wasser

Minfiiriert, Luft:  Masse des wasserinfiltrierten Probekorpers an Luft
Mgerankt, H,0:  Masse des wasserinfiltrierten Probekorpers in dest. Wasser

Zur Vorbereitung wurden die Proben im Ultraschallbad mit destilliertem Wasser und
anschliefiend in Aceton gereinigt, in einem Ofen bei 100 °C getrocknet und 24h im Exikator
gelagert. Danach wurde die Masse der trockenen Probe in Luft (Mrocken, Luft) gEMessen.
Zur Bestimmung der Masse der wasserinfiltrierten Probe minfiitriert, Lutt Wurde die Probe
tiir 2 h in dest. Wasser gekocht, iiber Nacht auf Raumtemperatur abgekiihlt, mit einem
feuchten, fusselfreien Tuch von anhaftenden Wassertropfen befreit und gewogen. Zuletzt
wurde die Masse der Probe in destilliertem Wasser gemessen. Um bei den urgeformten
ZrO,-Qualitdten genauere Aussagen zur Verteilung der Poren innerhalb der Probekorper
zu treffen, wurde zusétzlich die Porositdt durch Grauwertanalyse der Gefiigebilder von
thermisch gedtzten Langs- bzw. Querschliffen ermittelt. Dazu wurde der Grauwert einer
Pore als Schwellwert definiert und mittels Schwellwertanalyse des Grauwerthistogramms
dunklere Bildbereiche der Porositidt zugeordnet.
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2.2.3 Mechanische Werkstoffprifung
2.2.3.1 Bestimmung der Vickersharte

Zur Charakterisierung der Werkstoffhdarte wurde die Mikrohérte {iber das Vickers-Ver-
fahren unter Verwendung eines Mikrohértepriifgerdts vom Typ HMV-2000 (Shimadzu
Corp., Japan) ermittelt. Die Messungen erfolgten an polierten Querschliffen der Proben
bei Raumtemperatur in Luft. Dabei wurde eine Diamantpyramide mit einem Spitzen-
winkel von 136° zwischen den gegeniiberliegenden Fldachen senkrecht zur untersuchten
Probenoberfldche mit 0,5 kg (Fry = 4,905 N) fiir eine Dauer von tyy = 15 s belastet. Durch
Ausmessen der beiden Diagonalen und Mittelwertbildung ergibt sich zunédchst die mittlere
Eindruckdiagonale d und daraus iiber Gleichung 2.4 die Vickershérte.

136°

2'FHV'SiHT (24)

d?

Die in Tabelle 3.6 angegebenen Werte HV0,5/15 und HV1/15 entsprechen dabei dem
Mittelwert aus mindestens zehn Einzelmessungen.

HV = 0,102-

2.2.3.2 Bestimmung der Bruchzahigkeit tiber ICL

Die Bruch- oder auch Risszdhigkeit Kic ist ein Maf3 fiir den Widerstand sproder Werk-
stoffe gegen instabile Rissausbreitung. Um die Bruchz&dhigkeit zu bestimmen wurden
Vickerseindriicke in die Proben eingebracht und nach dem Eindruckverfahren ICL (In-
dentation Crack Length) ausgewertet. Die Priiflast von 50 N wurde dabei so gewdhlt,
dass sich Risse von den vier Ecken der Vickerseindriicke ausbreiteten, aber noch keine
Abplatzungen auftraten. Aus der Geometrie des Vickerseindrucks (Bild 2.3), der Geome-
trie der sich ausbildenden Risse und der beim Harteeindruck verwendeten Priiflast lasst
sich die Bruchzadhigkeit Kjc als Werkstoffkennwert berechnen. Je nach Verhiltnis der Ein-

a) b)
2a

2a
~d WV d

Risse

Risse

Bild 2.3: Schematische Darstellung der zu ermittelten Grofien (a) im Fall von Palmqvist-
Rissen und (b) fiir halbkreisférmig in der Probe verlaufende Risse [251].

druckdiagonalen durch den Vickerseindruck d zur Rissldnge a unterscheidet man dabei
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zwischen radialen Rissen, die sich nicht weit in die Werkstoffoberflache hinein erstrecken
(Palmgvistrisse, Gleichung 2.5) und sich halbkreisférmig in den Werkstoff ausbreitenden
Rissen (Gleichung 2.6). Der Ubergang zwischen diesen beiden angenommenen Rissgeo-
metrien wird bei einem bestimmten Wert festgelegt. Fiir ein Verhiltnis d/a < 2,5 werden
im folgenden Palmqvistrisse angenommen und die Bruchzéhigkeit Kic {iber Gleichung
2.6 berechnet [252, 253]:

ENY® /4 -1/2
K = 0,018-H-\/0,5-d~<ﬁ) '<8_1> (2.5)

Fiir Verhéltnisse von d/a > 2,5 wird von halbkreisformigen Rissen ausgegangen, wobei
sich dann der Kjc-Wert iiber Gleichung 2.6 berechnet.

ENY? ,aN-3/2
Kic = 0,032-H- 0,5-d-(ﬁ) '<E> (2.6)

Dabei ist d die Lange der Diagonale des Vickerseindrucks, a die Rissldnge, E der Elasti-
zitatsmodul des jeweiligen Werkstoffs und H die gemessene Harte.

2.2.4 Oberflachencharakterisierung
2.2.4.1 Optische und elektronenoptische Mikroskopieverfahren

Vor den tribologischen Versuchen erfolgte eine Qualitdtskontrolle der tribologischen Wirk-
flachen der Probekorper mittels eines Videomikroskops (VHX 100, Fa. Keyence), wobei die
Mantelflichen der Wélzproben iiber den kompletten Umfang durch eine Dreheinrichtung
auf Verschmutzungen und Unregelmafligkeiten hin tiberpriift wurden. Fiir die Vermes-
sung der Verschleif(kalotten der Stifte nach tribologischen Versuchen im Gleitkontakt
wurden optische Auflichtmikroskope der Fa. Reichert-Jung (Polyvar2 MET und MeF3)
verwendet. Die Aufnahmen erfolgten tiber angeschlossene Digitalkameras im Hellfeld
und im differentiellen Interferenzkontrast (Normarksikontrast) und wurden mittels der
Bildanalysesoftware AnalySIS vermessen.

Die Nachuntersuchung der tribologisch beanspruchten Wirkfldchen erfolgte standard-
maéfig in einem Rasterelektronenmikroskop (Typ JSM 840, Fa. Jeol) bei einer Beschleuni-
gungsspannung von 15 kV unter einem Einfallswinkel von 60° relativ zur Probenober-
fliche, wobei die von der Probenoberfliche emittierten Sekundarelektronen zur Kontras-
tierung verwendet wurden. Durch Aufsputtern einer diinnen Goldschicht (<< 100 nm)
auf die Oberfldchen der keramischen Probekdrper wurde eine elektrische Aufladung ver-
mieden. Die geringe Korngrofie und die dementsprechend hohe Koerzitivfeldstirke fiihrte
bei den Hartmetallproben trotz vorheriger Entmagnetisierung bei hohen Vergrofierungen
zu unscharfen Aufnahmen. Die qualitative Bestimmung der Elementverteilung innerhalb
der oberflichennahen Bereiche erfolgte in einem anderen Rasterelektronenenmikroskop
mit energiedispersivem Rontgendetektor (EDX).
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2.2.4.2 Taktile Profilometrie

Vor den tribologischen Versuchen wurde die Rauheit der Funktionsflichen durch ein
Tastschnittgerat (Typ T8000, Fa. Hommelwerke GmbH) und dem Taster TKL300 (Dia-
mantspitze mit Spitzenradius 5 um, C)ffnungswinkel 90°) bestimmt. Es wurden jeweils 6
Tastschnitte aufgenommen. Aufgrund der geringen Abmessungen der Proben und den
teilweise gekriimmten Kontaktfldchen zeigte sich ein deutlicher Einfluss der lokalen Orien-
tierung der Probenoberfldche relativ zur Tastspitze. Die ansteigende und abfallende Flanke
zeigte im Vergleich einen deutlichen Unterschied im gefilterten R-Profil, zusatzlich war
das R-Profil durch die Lange der Einzelmessstrecke 1, ( = ;) moduliert. Durch eine Redu-
zierung der Grenzwellenldnge ). wurden diese Artefakte aus dem Rauheitsprofil entfernt.
Bei der zur Charakterisierung von periodischen Profilen anzuwendenden DIN EN ISO
4288:1998 wird analog vorgegangen, allerdings ist darin die Grenzwellenldnge iiber den
mittleren Rillenabstand nach DIN EN ISO 4287 eindeutig festgelegt. Die fiir die jeweilige
Probengeometrie verwendeten Messbedingungen sind in Tabelle 2.5 dargestellt. Da der
Unterschied in der Lange der Tastschnittaufnahmen durch mogliche langwellige Anteile
zu einer Beeinflussung der R-Werte fiihren kann, wurde eine Hochpassfilterung durch-
gefiihrt. Der arithmetische Mittenrauwert R, reagiert unempfindlich auf Profilspitzen und

Probengeometrie Taststrecke Grenzwellenldnge Digitalisierungs-
I; A abstand AXpax
mm mm pm
Stifte mit Kugelkappe SO,8 0,48 0,08 0,05
Scheiben fir Gleitverschleifs 4,8 0,8 0,05
Wailzscheiben 0,48 0,08 0,05

Tabelle 2.5: Die verwendeten Messbedingungen bei der Ermittlung der Rauheitskennwer-
te fiir die jeweiligen Probengeometrien.

Taler, welche bei Keramik z. B. durch Kornausbriiche und Porositiat auftreten konnen
und fiihrt zu einer begrenzten Aussagekraft des Kennwerts. Dagegen ist der quadrati-
sche Mittenrauwert R, im Vergleich zum R,-Wert statistisch wesentlich reprasentativer.
Zusétzlich zu diesen Werten wurde die maximale Rauheitsprofilhthe R, sowie die iiber
ein Sonderfilterverfahren mit Rautiefenunterdriickung bestimmte Abbott-Firestone-Kurve
(Materialtraganteil in Abhdngigkeit vom Schnittniveau c ermittelt. Eine spezielle an die
Abbott-Firestone-Kurve angelegte Ausgleichsgerade unterteilt diese in drei Bereiche:

* Ry: Kernrautiefe, die Tiefe des Rauheitskernprofils.

* Rpi: Reduzierte Spitzenhohe, die gemittelte Hohe der aus dem Kernbereich her-
ausragenden Spitzen, welche z. B. bei tribologischer Beanspruchung wahrend des
Einlaufens abgetragen werden.
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* Ryx: Reduzierte Riefentiefe, die gemittelte Tiefe der Riefen im Kernbereich und damit
auch ein Ma# fiir das Olriickhaltevolumen.

M;; und M,, bezeichnen dabei den kleinsten und grofiten prozentualen Materialanteil des
Kernbereichs.

I
.Spitzenflache”
Materialanteilkurve
Profilspitzenbereich ’ (Abbott-Kurve)
Kernberelch i
Riefenflache”
!

Profilriefenbereich

Rpk

Rk

Rvk

| | 1 | | | | | 1 \‘

0 40 60 % 10
Mr1 Mr2

Bild 2.4: Schematische Darstellung eines Rauheitsprofils und Ermittlung der Ry-, Rpx- und
R,-Werte aus der Abbott-Kurve.

2.2.4.3 WeiBlichtmikroskopie

Die konfokale Weifslichtmikroskopie ist ein beriihrungsloses, optisches Messverfahren und
kann zwei- und dreidimensionale Form- und Oberfldicheninformationen zerstdorungsfrei
mit einer Aufldsung bis in den Nanometerbereich liefern. Dazu wird die Oberfldche
unter einem mit weifSem Licht arbeitenden, konfokalen Punktsensor fokussiert und in-
krementell lateral abgerastert. Bei jedem einzelnen Schritt wird der Abstand zwischen
Probenoberfldche und Messkopf ermittelt. Das Messprinzip beruht auf der Ausnutzung
eines Linsenfehlers, der chromatischen Abberation [254, 255].

Fiir die weifslichtmikroskopische Vermessung der Oberfliche wurde ein Messgerat FRT
Microprof (Fa. Fries Research & Technology GmbH) mit einem chromatischen Sensor
CWL 300 (Messbereich 300 pm, nominelle Hohenauflosung 10 nm) in Kombination mit
der Messsoftware Acquire und der Analysesoftware Mark III verwendet. Zur Lokalisie-
rung der Verschleifsspur wurde zunéchst ein grobes Vorschaubild der Oberfldche erstellt
und dies anschliefSend mit der kleinstmdéglichen lateralen Schrittweite von 0,5 pm ausge-
messen.
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Strahlteiler
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Bild 2.5: Schematische Darstellung des konfokalen Messprinzips bei chromatischem Tie-
fenscan.

2.3 Tribologische Charakterisierung

2.3.1 Tribologische Modellsysteme und Standardbedingungen

Die tribologischen Modelluntersuchungen erfolgten in drei unterschiedlichen am Institut
fiir Werkstoffkunde II der Universitat Karlsruhe (TH) speziell entwickelten Mikrotribo-
metern. Fiir den Aufbau der Priifstinde wurde dabei nach Mdoglichkeit auf kommerziell
erhéltliche Standardkomponenten zuriickgegriffen. Die Steuerung und Datenaufnahme
erfolgte tiber Labview, wobei Messwerte auf 5 Kandlen (Normalkraft Fy, Reibungskraft
Fr, Temperatur T, relative Luftfeuchte in der geschlossenen Versuchskammer, linearer
Verschleifibetrag Wi(s)) mit einer konstanten Datenrate von jeweils 10 kHz erfasst wur-
den. Anschlieffend wurden fiir jeden Kanal der Mittelwert, die dazugehorige Standard-
abweichung sowie als Quotient von Reibungskraft und Normalkraft die Reibungszahl
p berechnet und auf der Festplatte des Messrechners mit einer Datenrate von 1 Daten-
satz/s abgespeichert. Fiir die Messung der Normalkraft Fy und Reibungskraft Fr wurden
tiber Vollbriicke geschaltete Plattformwdégezellen der Fa. Hottinger Baldwin Messtechnik
GmbH mit zugentlasteten, dreifach abgeschirmten Rundkabeln sowie der zugehorige
Messverstarker verwendet. Die Messkette wurde im eingebauten Zustand fiir Normal-
kréfte zwischen 0 mN und 2000 mN durch Totgewichte kalibriert. Eine Uberpriifung der
Kalibration der Messkette zeigte eine Abweichung des angezeigten Messwerts von der
aufliegenden Kalibriermasse kleiner 0,05 g. Fiir eine Belastung der Wégezelle mit 200 g
tiber einen Zeitraum von 24 h ergab sich ein Driften des Messwerts von weniger als 2 mN.
Uber Mikrolineartische (Fa. Physikinstrumente) konnten die Proben exakt zueinander po-
sitioniert werden. Die Normalkraft wurde durch Verstellung der Messarmhohe tiiber einen
Mikrolineartisch mit Mikrometerschraube und zuséatzlichem piezoelektrischen Stapel-
translator mit einem Piezostellweg von 30 um aufgebracht. Die Normalkraft wurde tiber
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2.3 Tribologische Charakterisierung

eine in Labview implementierte PID-Regelung des Piezostellelements auf den vorgege-
benen Sollwert eingeregelt und im Falle einer Reduzierung der anliegenden Normalkraft
durch zunehmenden Verschleifs jeweils einmal pro Sekunde nachgeregelt. Wahrend der
Versuchsldufe befanden sich die Priifstinde unter einer mit Luftfeuchte- und Temperatur-
sensor ausgestatteten Plexiglashaube.

Zwischenstoffe

Die Untersuchungen wurden in den Zwischenmedien Luft von 50% relativer Feuchte,
destilliertem Wasser und dem FVA-OI Nr. 1 durchgefiihrt. Bei den ungeschmierten tri-
bologischen Modelluntersuchungen wurde die Laborluft auf 22 °C temperiert und die
Luftfeuchtigkeit innerhalb der mit Temperatur- und Luftfeuchtesensor ausgestatteten Ple-
xiglaskammer der Priifstande durch Zufiihren von trockener bzw. angefeuchteter Luft auf
einen konstanten Wert von 50% r.F. (relative Feuchte) eingestellt. Im Falle der Haft- bzw.
Gleitreibungsuntersuchungen wurden die fliissigen Zwischenmedien durch Tauchschmie-
rung zugefiihrt, wahrend bei den Walzversuchen eine Tropfschmierung zum Einsatz
kam. Die wichtigsten Eigenschaften der fliissigen Zwischenmedien sind in Tabelle 2.6
dargestellt.

Medium Dichte dyn. Viskositdit Dampfdruck Siedetemperatur
paec, g/em® 1) g00c, mPas p2oec, kPa T, °C

dest. Wasser 0,998 1,002 2,3 99,63

FVA-OINr. 1 0,847 28 130-200

Tabelle 2.6: Eigenschaftskennwerte der Zwischenmedien [256].

2.3.2 Gleitreibungsversuche
2.3.2.1 Prifstand

Die tribologischen Versuche unter einsinniger Gleitbeanspruchung erfolgten in einem Mi-
krotribometer mit Kugel /Scheibe-Geometrie, dessen schematischer Aufbau in Bild 2.6 dar-
gestellt ist. Normal- und Reibungskraft wurden iiber Plattformwiégezellen gemessen. Uber
einen Messverstdarker (Fa. Eichhorn+Hausmann GmbH) mit angeschlossenem kapaziti-
vem Wegaufnehmer mit einem Messbereich von 100 um (bidirektionale Wiederholbarkeit
+ 0,3 um) wurde der lineare VerschleifSbetrag kontinuierlich als Funktion des Gleitwegs
ermittelt. Bei einigen Versuchsldufen wurde ein Wegaufnehmer mit einem Messbereich
von 500 um (Messgenauigkeit + 1,5 um) verwendet und dieser bei Bedarf wihrend des
Versuchslaufs nachgestellt.

Als Standardbedingung wurden, basierend auf einer Systemanalyse (Tabelle 1.2), die
Normalkraft von Fy = 800 mN und die Gleitgeschwindigkeit von v = 400 mm /s (Spurkreis-
durchmesser 6 mm) gewdhlt (Bild 2.7). Die Versuche erfolgten fiir alle Materialpaarungen
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Mess-/ Steuerrechner

L mit Labview J
Luft- und Klimakammer
Feuchtigkeitszufuhr
Kapazitive Wegmessung Piezostellglied
(Verschlei3betrag) (Normalkraftregelung)
Normalkraftmessung
. H )
Tauchschmierung
: O i)
AT : 7
Motor +
\Getriebe‘ % :

c O 7 / S

7 >
Reibungs- /
messung

Temperatur- und Feuchtigkeitssensor

Bild 2.6: Schematische Darstellung des Modellpriifstands fiir den eininnigen Gleitkontakt.

Normalkraft F 200-1600 mN (800 mN)
Geschwindigkeit v, 400 mm/s

Gleitweg s 1000 m
Kugeldurchmesser d,=1,6 mm

Spurkreis J 6 mm
Scheibengeometrie & 8 x 2 mm?
Temperatur RT (20°C)

Medium Luft (50% r.F.),

dest. Wasser, Ol FVA Nr.1

Bild 2.7: Schematische Darstellung des tribologischen Modellsystems Kugel /Scheibe und
Versuchsbedingungen fiir den einsinnigen Gleitkontakt (kursiv: Standardbedin-

gungen).
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2.3 Tribologische Charakterisierung

ungeschmiert bei Raumtemperatur an Luft mit einer relativen Luftfeuchte von 50% so-
wie unter Tauchschmierung mit destilliertem Wasser bzw. dem FVA-OI Nr. 1 {iber einen
Gleitweg von 1000 m, wobei in Halter eingeklebte Kugeln bzw. Stifte mit einem Radius
der Stirnflachen von 0,8 mm gegen Scheiben mit einem Durchmesser von 8 mm (Bild 2.7)
gepaart wurden. Zusitzlich wurde bei ausgewédhlten Materialpaarungen die Normalkraft
zwischen Fy = 400 mN und 1600 mN variiert.

2.3.2.2 Versuchsfiihrung und Auswertung

Durch eine Uberwurfmutter mit drei konzentrischen Madenschrauben, welche den Halter
der Triboscheibe auf eine darunter liegende Kugelhalbschale pressten, wurde die Schei-
be montiert. Vor dem Versuch wurde ein Einrichtstift bei einem Spurkreisdurchmesser
von 3,3 mm in Kontakt mit der Scheibe gebracht, diese unter dem Stift gedreht und der
Hohenschlag durch den kapazitiven Wegaufnehmer sowie anhand der Modulation der
Normalkraft bestimmt. Der Hohenschlag konnte {iber die Madenschrauben auf Werte
unterhalb + 500 nm eingestellt werden. Anschlieffend wurde der Einrichtstift gegen einen
unbeanspruchten, im Ultraschallbad mit Isopropanol gereinigten Tribostift ausgetauscht
und der Spurkreisdurchmesser tiber eine Mikrometerschraube auf 3 mm reduziert und die
Probe belastet. In einem Abstand von etwa 20-30 um wurde der kapazitive Wegaufnehmer
oberhalb der Halterung des Tribostifts in einer Passung planparallel zur Halterung fixiert
und verfolgte die Absenkung des Messarms. Dadurch konnte der lineare VerschleifSbetrag
Wi(s) als Summe von linearem Kugel- und Scheibenverschleify kontinuierlich als Funktion
des Gleitwegs s ermittelt werden. Wahrend der Versuchsldufe wurden die Normalkraft
und die Reibungskraft durch Plattformwégezellen gemessen. Nach Versuchsende wurden

Bild 2.8: Schematische Darstellung der Verschleifskalotte der Stifte und des linearen Ver-
schleiflbetrags W,.

aus den mit einem taktilen Profilometer (Kapitel 2.2.4.2) bzw. einem WeifSlichtmikroskop
(Kapitel 2.2.4.3) gemessenen Geometriednderungen der Scheibenpriifkorper bzw. der Ku-
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2 Versuchsmaterial und experimentelle Methoden

gel (Bild 2.8) die linearen Verschleiffbetrage W; durch Gleichung 2.7 ermittelt, wobei an
den Scheiben kein messbarer Verschleifl (d. h. W] < 200 nm) auftrat.

di — dig

W, = 0,5-dg — I

2.7)

Dariiber hinaus wurde aus dem kontinuierlich als Funktion des Gleitwegs s gemessenen
linearen Verschleifibetrag Wi(s) die lineare Verschleiffintensitidt W (s) berechnet:

dWi(s)
ds

Wiss(s) = (2.8)
Nach Gleichung 2.9 ergibt sich der volumetrische Verschlei8 W, zu Versuchsende aus dem
aufgenommenen linearen VerschleiSbetrag der Kugel W, unter der Annahme, dass nur
jeweils die Kugel wahrend des Versuches einem Verschleifs unterliegt zu:

*2
W = T (15— ) 2.9)
Als weitere Kenngrofse wurde daraus der volumetrische Verschleifikoeffizient k, berech-
net.

Wy

ky = T s (2.10)
Um die Unterschiede im tribologischen Verhalten der verschiedenen Materialpaarun-
gen wihrend der Einlaufphase herauszuarbeiten, wurde die lineare Verschleifsintensitét
dWj(s)/ds berechnet und tiber der momentanen, scheinbaren Flichenpressung aufgetra-
gen. Zur Versuchsbeginn lag eine Hertz ’sche Pressung im Kontakt vor wihrend die mo-
mentane scheinbare Flachenpressung p(s) im weiteren Versuchslauf sich iiber Gleichung
2.11 und den Fldcheninhalt der Verschleifskalotte Axx sowie die aufgebrachte Normalkraft

Fy berechnet:

Fx Fx
A e O R{() N
Alle angegebenen Messwerte sind dabei Mittelwerte aus mindestens zwei gleichartigen
Versuchsldufen. Im Anschluss an die optische und weifSlichtprofilometrische Ermittlung
der VerschleifSkenngrofien wurden die beanspruchten Probekorper einer rasterelektro-
nenmikroskopischen Nachuntersuchung unterzogen. Im Falle der dlgeschmierten Ver-
suchsldufe wurden die Proben zuvor mit Isopropanol abgespiilt und anschliefSend zwei

Mal fiir jeweils 5 min mit Isopropanol im Ultraschallbad gereinigt.

2.3.3 Walzreibungsversuche
2.3.3.1 Prifstand

Das tribologische Verhalten der Werkstoffpaarungen unter Walzbeanspruchung wurde
in einem Labormikrotribometer mit Scheibe /Scheibe-Geometrie charakterisiert (Bild 2.9).
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Mess-/ Steuerrechner
L mit Labview J

Luft- und Klimakammer Laserwegmesssystem zur
Feuchtigkeitszufuhr \ /Qy—/ Bestimmung von W,
Tropfschmierung !
y\ :
|
4
/A :
Motor X }

EZ

@D |

Fy Kraftmesszellen Fg

Piezostellglied
(Normalkraftregelung)

m\m

Temperatur- und Feuchtigkeitssensor

Bild 2.9: Schematische Darstellung des Modellpriifstands fiir den Walzkontakt.

Im Wailzpriifstand wurde die Normalkraft ebenfalls durch ein piezoelektrisches Stell-
element aufgebracht und tiber Plattformwaégezellen gemessen. Die Rotationsbewegung
wurde durch zwei direkt auf den Messzellen angebrachte Motoren realisiert, wobei die
Priifkorper durch geeignete Halterungen direkt auf den Motorachsen befestigt wurden.
Eine iiber den Messrechner gesteuerte Schlauchpumpe wurde zur Férderung der fliissigen
Zwischenmedien in Tropfschmierung verwendet. Die Proben im Walzkontakt waren zwei
Scheiben mit einer Dicke von 2 mm und einem Durchmesser von 8 mm. Um ein gutes Trag-
bild der Kontaktstelle auch bei geringfiigigen Fluchtungsfehlern zu garantieren, wurde
eine Scheibe mit ebener (treibend) Mantelfldche gegen eine Scheibe mit balliger (getrieben)
Mantelfldche (Radius: 4 mm) gepaart (Bild 2.10). Aus der Systemanalyse (Tabelle 1.2) erga-
ben sich die Normalkraft zu Fy = 250 mN, die Umfangsgeschwindigkeit v; von 800 mm/s
und ein zu erwartender Schlupf S (Gleichung 2.12) zwischen 0% und 10%. Standardméfig
wurden 10° Uberrollungen der treibenden Scheibe und der hchste zu erwartende Schlupf
S =10% gewadhlt, wobei dieser iiber die Geschwindigkeit v, des treibenden Gegenkdorpers
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R 4 Normalkraft Fy 250 mN — 2000 mN

Vv, Geschwindigkeit v, 800 mm/s

getrieben Schiupf S 1%, 4%, 10%
Uberrollungen N 10 Uberrollungen

Scheibengeometrie @ 8 x 2 mm?
Temperatur RT (20°C)
Medium Luft (50% r.F.),
dest. Wasser, Ol FVA Nr.1

treibend

Bild 2.10: Schematische Darstellung des tribologischen Modellsystems Scheibe /Scheibe
tiir den Walzkontakt und experimentelle Versuchsbedingungen (kursiv: Stan-
dardbedingungen).

eingestellt wurde.
VUV — U1

S = (2.12)

U1

Da sich das Reibungsverhalten der zu charakterisierenden Werkstoffpaarungen bei niedri-
gerem Schlupf deutlich giinstiger gestaltet und der im Demonstrator auftretende Schlupf
gegebenenfalls durch konstruktive Maffnahmen reduziert werden kann, wurden Ver-
suchsldufe bei einem auf 4% bzw. 1% reduzierten Schlupf durchgefiihrt. Zur Ermittlung
der Grenzbelastung beziiglich des Ubergangs von der Verschleifitief- in die Verschleif3-
hochlage wurden weitere Versuchsldufe bei erh6hten Normalkraften von Fy = 1000 mN
und 2000 mN bei einem Schlupf von S = 10% durchgefiihrt.

2.3.3.2 Versuchsfiihrung und Auswertung

Auf die Motorachsen wurde eine Aufnahme mit planer Stirnflache und rotationssymme-
trischem Auflengewinde {iber eine Bohrung mit Passung zur Motorachse gesteckt und
verklebt. Die Proben wurden durch eine Uberwurfmutter mit Innengewinde auf den so
verdnderten Motorachsen spielfrei fixiert. AnschliefSfend wurde die Probe langsam unter
einem senkrecht zur spateren Kontaktflache positionierten Laserwegmesssystem (ILD
2000-5, Fa. MICRO-EPSILON Optronic GmbH) gedreht und der Abstand zwischen Laser-
wegmesssystem und Probenoberfldche als Funktion des Drehwinkels gemessen. Durch
vier senkrecht zur Motorachse platzierte Gewindestifte in der Uberwurfmutter wurde die
Probe im Halter verschoben und erneut vermessen bis sich ein Hohenschlag, bezogen
auf die Motorachse, kleiner als & 2 um ergab. Danach wurde der Laser auf die zweite
Probe ausgerichtet und auch diese eingerichtet. Uber ein Monookular wurde die tribo-
logische Kontaktstelle vor dem Versuchsbeginn beziiglich eines genauen Fluchtens der
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Scheiben {tiberpriift. Zur Kontrolle wurde der Hohenschlag nach den Versuchsldaufen noch-
mals tiberpriift, wobei als Bezugspunkt auf der Probe ein geringer seitlicher Versatz zur
tribologischen Kontaktstelle gewahlt wurde.

Zur Bestimmung der linearen und volumetrischen Verschleifibetrdge wurden die Pro-
benoberfldchen einer weifilichtmikroskopischen Vor- und Nachuntersuchung unterzogen
(Bild 2.11). Es wurden sowohl Linienscans in Richtung der Rotationsachse (d. h. quer zur
tribologisch beanspruchten Kontaktstelle) mit einer Messstrecke von 900 pm als auch 3-D
Profile mit einer Bildgrofie von 300 x 300 pm und 900 x 900 pm aufgenommen. Anschlie-
end wurde die Probe jeweils um 45° weiter gedreht, so dass insgesamt 8 Linienschnitte
aufgenommen wurden. Die Linienschnitte vor der tribologischen Beanspruchung dienten

Weillichtsensor

L Ausgangsprofil

—/) Flache A,

™ Profil nach der
1 tribologischen
Beanspruchung

(— i

% X-Y- Tisch
70 gy

900 pum

Bild 2.11: Schematische Darstellung der Messanordnung sowie der bei der weifSlichtmi-
kroskopischen Verschleiffimessung aufgenommenen Profile vor und nach der
tribologischen Beanspruchung.

zur Kontrolle des Radius bei den balligen Scheibenkdrpern (getrieben) bzw. der Ebenheit
bei den Scheibenkdrpern mit ebener Mantelfldche (treibend). Dariiber hinaus wurden
sie als Bezugslinie fiir die Bestimmung der Verschleiff(kenngrofien verwendet. Aus den
Mittelwerten der Differenzen der Scheibenprofile vor und nach der tribologischen Bean-
spruchung wurde der lineare Verschleibetrag W, bestimmt. Unter der Voraussetzung,
dass die Abnahme des Scheibendurchmessers durch Verschleifs vernachldssigbar klein
ist, wurde der volumetrische Verschleilbetrag W, nach Gleichung 2.13 aus dem durch
numerische Integration bestimmten Flacheninhalt Ap zwischen den Scheibenprofilen vor
und nach der tribologischen Beanspruchung und dem Scheibendurchmesser ds vor dem

Versuch berechnet.

Im Anschluss an die weifslichtmikroskopische Bestimmung der Verschleifl(kenngrofsen
wurden die beanspruchten Mantelflachen rasterelektronenmikroskopisch untersucht.
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2.3.4 Haftreibungsversuch
2.3.4.1 Prufstand

Die Charakterisierung des fiir das Anfahrverhalten von beweglichen Mikrosystemen rele-
vanten Uberganges vom Haften zum Gleiten und des Gleitverhaltens bei niedrigen Rela-
tivgeschwindigkeiten der Tribopaarungen erfolgte in einem Mikrolineartribometer, wobei
Geometrie und Anordnung der Probekorper den Versuchen im einsinnigen Gleitkontakt
(Kapitel 2.3.2) entsprachen. Dabei wurde zunéachst die Normalkraft Fy von 800 mN auf
die Kugel aufgebracht. Nach einer Haltezeit von 60 s wurde die Scheibe kontinuierlich
mit einer Geschwindigkeit v, = 8,3 um/s translateral zur Kugel bis zum Ubergang vom
Haften zum Gleiten gezogen und anschliefiend ein Gleitweg von ca. 3 mm zuriickgelegt
(Bild 2.12). Die Verschiebung der Scheibe und das Relativgleiten zwischen Kugel und
Scheibe wurden mit Hilfe zweier kapazitiver Wegaufnehmer gemessen und kontinuierlich
aufgezeichnet. Fiir die lineare Bewegung bei gleichzeitig sehr niedriger Geschwindig-
keit der scheibenférmigen Probe wurde ein spielfreier Mikrolineartisch M-155.11 (Fa.
Physikinstrumente) mit einem Verfahrweg von 100 mm verwendet. Die beiden kapazi-
tiven Wegaufnehmer waren baugleich zu der im Gleitreibungspriifstand verwendeten
Ausfiihrung und ermittelten die Auslenkung des Messarms und die Relativbewegung der
Scheibe.

Normalkraft Fy 800 mN
Geschwindigkeit v, 8,3 um/s
Verfahrweg s 3 mm
Kugeldurchmesserd, 1,6 mm
Scheibengeometrie @ 8 x 2 mm?
Temperatur RT (20°C)

\. _/ Medium Luft (50% r.F.),

dest. Wasser, Ol FVA Nr.1

Bild 2.12: Schematische Darstellung des tribologischen Modellsystems Kugel/Scheibe
und Standardbedingungen fiir die Charakterisierung des Ubergangs vom Haf-
ten zum Gleiten.

2.3.4.2 Versuchsfiihrung und Auswertung

Aus der Unstetigkeit im Verlauf der Tangentialkraft Fr beim Beginn des relativen Gleitens
zwischen Kugel und Scheibe wurde die Haftreibungskraft Fyy ermittelt und die Haftrei-
bungszahl py = Fyy/Fy berechnet. Aus dem weiteren Verlauf der Gleitbewegung wurde
zusétzlich das Reibungsverhalten unter einsinniger Gleitbeanspruchung bei niedrigen Ge-
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schwindigkeiten ermittelt. Nach den einzelnen Versuchsldufen wurden die beanspruchten
Wirkfldchen rasterelektronenmikroskopisch untersucht.
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3 Versuchsergebnisse

3.1 Werkstoffgefiige und Proben

3.1.1 KorngroBe

In Bild 3.1 sind reprdsentative rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen (REM) von
polierten und angeétzten Querschliffen der verwendeten Siliziumnitridkeramiken, der
Hartmetalle WC-Co und des Stahls 17-4PH dargestellt. In Tabelle 2.1 und 2.2 sind die

Bild 3.1: REM-Gefiigeaufnahmen der fiir die Haftreibungs-, Gleitreibungs- und
Wilzreibungsversuche verwendeten (a,b) Kugeln, (c) Stifte bzw. (d,e f) Schei-
ben der (a,d) SizNy-Keramiken, (b,e) der Hartmetalle WC-6Co und WC-12Co
sowie (c,f) des Stahls 17-4PH.

Eigenschaftskennwerte nach Herstellerangaben zusammenfassend dargestellt. Die in Ta-
belle 3.1 dargestellte mittlere lineare Korngrofie dxom wurde aus den Aufnahmen iiber
Gleichung 2.1 bestimmt. Fiir die Hartmetallqualititen wurde durch Gleichung 2.2 die
mittlere freie Wegldange \ der Bindephase berechnet.

Bei der SizsNs-Kugel (Bild 3.1a) und -scheibe (Bild 3.1d) zeigte sich deutlich die na-
delférmige Kornform der einzelnen Siliziumnitridkristallite in den Gefiigeaufnahmen. Im
Vergleich zur Kugel war die Scheibe durch einen deutlich geringeren Anteil an Glasphase
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Werkstoff 21Oy SizNy WC-Co 17-4PH
Geometrie Kugel Scheibe Kugel Scheibe Kugel Scheibe Stift Scheibe
dkorn, HIM 0,28 0,30 0,3 1,2 1,5 0,4 30 30

Tabelle 3.1: Korngrofse der in den Haft- und Gleitreibungsuntersuchungen verwendeten
Kugelmaterialien sowie der fiir die Untersuchungen im Walzkontakt verwen-
deten Scheiben.

auf den Korngrenzen gekennzeichnet, wobei die mittlere Dicke der Korngrenzenphase
bei Kugel- und Scheibenmaterial keine signifikanten Unterschiede zeigte. Bei der SizN,-
Kugel war die mittlere Korngréfle mit 1,2 um dariiber hinaus signifikant grofier als bei der
Scheibe mit einer mittleren Korngrofse von 0,3 pm. Beide Siliziumnitridqualitdten zeigten
weder offene noch geschlossene Porositdt. Die Mikrostruktur der Hartmetalle WC-6Co
bzw. WC-12Co zeigte eine blockige Kornform. Bei den Kugeln war das Gefiige (Bild 3.1b)
mit einer mittleren Korngréfie von 1,5 um grobkorniger im Vergleich zur Ultrafeinkorn-
Scheibe (Bild 3.1e) mit Werten von 0,4 pm. Aus dem Cobaltgehalt und der Korngrofse dxorm
ergibt sich tiber Gleichung 2.2 die mittlere freie Weglidnge der Co-Bindephase zwischen
den WC-KTistalliten zu 0,03 um fiir die Kugel bzw. 0,016 um fiir die Scheiben. Der Stahl 17-
4PH zeigte im 16sungsgegliihten (0,5 h bei 1360 °C) und anschliefiend ausgelagerten (4 h
bei 560 °C) Zustand ein martensitisches Gefiige (Bild 3.1c,f) mit einer mittleren Korngrofie
von 30 pum.

In Bild 3.2 ist das Gefiige der thermisch gedtzten Kugeln und Scheiben der kommer-
ziellen Zirkonoxidqualititen sowie die Gefiige der vier urgeformten Rapid-Prototyping-
Qualitdten, wie sie sich bei den Stiften und Scheiben durch Variation der Sinterbedin-
gungen einstellten, abgebildet. Anhand der Aufnahmen zeigte sich bei allen Qualitdten
ein dichtes Geflige und eine globulare Kornform. Die Korngroflenverteilung war bei der

Werkstoff Rapid-Prototyping ZrO,

(Stifte und Scheiben)
Chargenbezeichnung Z1300/5h Z1300/10h Z1450/1h Z1500/1h
dkor, HmM 0,22 0,28 0,33 0,43

Tabelle 3.2: Korngrofie der iiber Rapid-Prototyping urgeformten Materialien der ZrO,-
Stifte und Scheiben fiir die Untersuchungen im Gleitkontakt.

kommerziellen ZrO,-Kugel und -Scheibe iiber grofie Bereiche monomodal, allerdings
zeigten einzelne Bereiche deutlich grobere Korner (Bild 3.2b), so dass sich eine mittlere
Korngrofie von 0,28pum fiir die Kugel und 0,30 pm fiir die Scheibe ergab. Die variierte
Sintertemperatur bzw. -dauer fiihrte bei den urgeformten Stiften und Scheiben aus Zir-
konoxid (Bild 3.2¢-f) zu dichten Priiftkorpern mit deutlichen Unterschieden im Gefiige.
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Bild 3.2: REM-Gefiigeaufnahmen von Zirkonoxid fiir (a) die Kugel und (b) die Scheibe
des kommerziellen Materials sowie der am IMF III hergestellten Chargen (c)
Z1300/5h (Sinterparameter: 1300 °C, 5 h), (d) Z1300/10h (1300 °C, 10 h), (e)
7Z1450/1h (1450 °C, 1 h) und (f) Z1500/1h (1500 °C, 1 h).

Die iiber 5 h bei 1300 °C gesinterte Charge Z1300/5h hatte die geringste Korngrofie dxorm
um 0,22 pm, wobei eine Erhohung der Sinterdauer auf 10 h bei der Charge Z1300/10h
eine Korngrofie von 0,28 pm zur Folge hatte (Tabelle 3.2). Sintern bei einer Temperatur
von 1450 °C bzw. 1500 °C bei einer Sinterdauer von 1 h ergab eine Korngrofie von 0,33 um
bei der Charge Z1450/1h bzw. 0,43 pm bei der Charge Z1500/1h. Damit hatte die Char-
ge Z1500/1h den grobsten Gefiigeaufbau unter den untersuchten Zirkonoxidqualitéten.
Im Vergleich zu den beiden bei 1300 °C gesinterten Chargen (Bild 3.2¢c,d) zeigten die bei
hoheren Temperaturen von 1450 °C (Bild 3.2e) und 1500 °C (Bild 3.2f) gesinterten Chargen
tendenziell eine bimodale Korngréfienverteilung, wobei dies bei der Charge Z1500 stidrker
ausgepragt war.

3.1.2 Dichte

Bild 3.3 zeigt die nach dem archimedischen Auftriebsprinzip bestimmte Rohdichte der ur-
geformten ZrO,-Proben bzw. die Werte nach Herstellerangaben fiir die anderen Versuchs-
materialien. Sie lag bei den Keramiken beginnend bei Werten zwischen 3,21-3,22 g/cm? fiir
die SisN4-Kugel bzw. Scheibe am niedrigsten. Unter den fiinf Zirkonoxidqualitdten zeig-
ten die Stifte der Charge Z1300/5h die geringste Dichte von 5,89 g/cm?® und die Scheiben
71450/1h die hochste mit Werten von 6,08 g/ cm?. Der Stahl 17-4PH lag mit Werten von
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Bild 3.3: Dichte der Kugeln bzw. Stifte und Scheiben fiir die kommerziellen Priifkdrper
und die urgeformten ZrO,-Keramik Z1300/5h, Z1300/10h, Z1450/1h und
71500/ 1h. (" Werte der kommerziellen Qualititen nach Herstellerangaben, Tabel-
le 2.1 und 2.2)

7,75 g/cm?® im mittleren Wertebereich. Die hochste Dichte wurde fiir die WC-6Co-Kugel
mit Werten von 14,97 g/cm?® ermittelt, wihrend die cobaltreichere WC-12Co-Scheibe eine
etwas geringere Dichte von 14,10 g/cm? hatte.

3.1.3 Oberflachenqualitat der Proben

Die Keramik- und Hartmetallkugeln fiir den Kugel/Scheibe-Kontakt wurden im polierten
Anlieferungszustand eingesetzt, wihrend fiir den 16sungsgegliihten und ausgelagerten
Stahl 17-4PH Stifte mit einem polierten Radius von 0,8 mm aus Stangenmaterial herausge-
arbeitet wurden. Die Zirkonoxidchargen Z1300/10h, Z1300/5h Z1450/1h und Z1500/1h
wurden iiber Rapid-Prototyping (Kapitel 2.1.2) hergestellt, wobei die Stifte im urgeformten
Zustand mit Sinterhaut eingesetzt werden konnten.

In Bild 3.4 und 3.5 sind der arithmetische Mittenrauwert R,, der quadratische Mit-
tenrauwert R;, die gemittelte Rautiefe R,, sowie die aus der Abbott-Firestone Kurve
ermittelte reduzierte Spitzenhthe Ry, die Kernrautiefe Ry und die reduzierte Riefen-
tiefe Ry fiir die unterschiedlichen tribologischen Priifkérper dargestellt. Bei der Ober-
flachenpraparation der Funktionsflachen der Scheiben wurde ein mit den im Anlieferungs-
zustand polierten Kugeln vergleichbarer Rauheitskennwert R, ~ 0,02 um (Bild 3.4a,b)
angestrebt. Die Werte lagen fiir die Zirkonoxidkugeln (Bild 3.4a) bzw. -scheiben (Bild 3.4b)
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3.1 Werkstoffgefiige und Proben
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Bild 3.4: Rauheitskennwerte der fiir die Haft- und Gleitreibungsuntersuchungen verwen-
deten (a) Kugeln bzw. Stifte und (b) Scheiben der kommerziellen Referenzmate-
rialen aus ZrO,, SisNy, WC-Co und 17-4PH sowie der urgeformten Zirkonoxid-
qualitdaten Z1300/10h, Z1450/1h und Z1500/1h.

bei R, = 0,014 (0,020) um, Ry = 0,017 (0,036) pum, R, = 0,036 (0,022) um, Ry = 0,040 (0,072) pm,
Rpk = 0,021 (0,022) pum, Ryx = 0,068 (0,048) um. Die ZrO,-Kugeln zeigten die héchste Ober-
flachenqualitiat wahrend bei den Scheiben die gemittelte Rautiefe im Vergleich mit den
anderen Werkstoffen den hochsten Wert zeigte. Die Siliziumnitridpaarung zeigte Rauheits-
kennwerte der Kugeln (bzw. Scheiben) von R, = 0,018 (0,030) um, Ry = 0,022 (0,038) um,
R, =0,097 (0,198) um, R = 0,033 (0,097) um, Rpx = 0,067 (0,038) um, Ryx = 0,083 (0,068) um,
wobei der fiir alle Scheiben angestrebte Wert von R, = 0,02 pm leicht tiberschritten wurde.
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3 Versuchsergebnisse

Bei der Hartmetallpaarung lagen die Rauheitskennwerte der Kugeln (bzw. Scheiben) bei
R, = 0,019 (0,020) um, Ry = 0,024 (0,020) pm, R, = 0,124 (0,109) pm, Ry = 0,042 (0,064) um,
Rpx = 0,067 (0,021) um, Ry = 0,092 (0,042) um. Die Rauheitsmessung ergab bei den
Stahlstiften (bzw. -scheiben) Werte von R, = 0,029 (0,020) um, Ry = 0,043 (0,030) pm,
R, =0,195 (0,163) um, Ry = 0,073 (0,070) um, Ry = 0,058 (0,034) um, Ryx = 0,124 (0,034) um,
wobei der Stahlstift im Vergleich zu den kugelférmigen Priifkdrpern etwas hohere Rau-
heitskennwerte zeigte.

Bei den urgeformten Zirkonoxidqualitdten Z1300/10h, Z1400/1h und Z1500/1h konn-
ten die Stifte ohne Nachbearbeitung eingesetzt werden und zeigten um den Faktor 2 bis 3
hohere Rauheitskennwerte im Vergleich zu den polierten Zirkonoxidkugeln der kommer-
ziellen Qualitét (Bild 3.4a). Fiir die polierten Funktionsflachen der urgeformten Scheiben
ergaben sich dagegen etwa 50% niedrigere Werte im Vergleich zu der kommerziellen
ZrO,-Scheibe (Bild 3.4b).
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Bild 3.5: Rauheitskennwerte der fiir die Untersuchungen im Wilzkontakt verwendeten
Scheiben.

Die im polierten Anlieferungszustand fiir die Untersuchungen im Walzkontakt verwen-
deten Probekorper zeigten im Vergleich zu den Funktionsflachen der Kugeln bzw. Schei-
ben (Bild 3.4a,b) fiir den Gleitkontakt deutlich niedrigere Rauheitskennwerte (Bild 3.5).
Auf den Funktionsflachen der Scheiben fiir den Walzkontakt wurden jeweils R,-Werte
unterhalb 0,01 um ermittelt, so dass die Rauheit sowohl beziiglich der Probengeometrie
(ballig/eben) als auch der Werkstoffe auf einem vergleichbaren Niveau lagen.

3.2 Mechanische Eigenschaften

Sowohl an den kommerziellen als auch an den urgeformten RP-Materialien wurde, wie in
Kapitel 2.2.3.1 beschrieben, die Vickersharte bestimmt. Aus den entstehenden Rissen an
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3.2 Mechanische Eigenschaften

Harteeindriicken bei einer Priiflast von 50 N wurde die Bruchzdhigkeit Kic ( Kap. 2.2.3.2)
berechnet.

3.2.1 Vickersharte
Die ermittelten Hartewerte HV0,5 und HV1 der Priifkorper sind in Bild 3.6 dargestellt. Alle

2000
Jb) Scheibe c¢) RP-Zirkonoxid (urgeformt)
1800 .
HV0,5 HV1
= 1600
@ 1400

Bild 3.6: Vickershdarte HV0,5 und HV1 der (a) kugel- bzw. (b) scheibenférmigen Pro-
bekorper und (c) der polierten, urgeformten RP-Zirkonoxidqualitdten Z1300/5h,
71300/10h, Z1450/1h und Z1500/1h.

Proben zeigten eine abnehmende Vickershérte bei zunehmender Priifkraft, mit Ausnahme
der Hartmetallscheibe, bei der unabhéngig von der Priifkraft Werte um 1870 gemessen
wurden. Die hochste Harte wurde bei der Ultrafeinkorn-Hartmetallscheibe (Bild 3.6b) mit
ca. 1870 HVO0,5 bzw. 1872 HV1 ermittelt, wobei sich fiir die Kugel (Bild 3.6a) niedrigere
Wert von 1643 HVO0,5 bzw. 1611 HV1 ergaben. Die verwendeten Siliziumnitridqualitdten
waren mit Hartewerten von 1738 HVO0,5 bzw. 1728 HV1 fiir die Scheiben und 1867 HV0,5
bzw. 1807 HV1 bei den Kugeln die zweithirtesten Werkstoffe und zeigten die grofste
Streuung der Hartewerte. Fiir den Stahl 17-4PH ergaben sich deutlich niedrigere Werte
der Vickershéarte zwischen 496 HV0,5 und 456 HV1. Bei den urgeformten Zirkonoxidqua-
litdten (Bild 3.6c) zeigte sich eine geringfiigige Zunahme der Hartewerte bei von 10 h
auf 5 h reduzierter Sinterdauer von 1414 HV0,5 und 1320 HV1 bei der bei 1300 °C gesin-
terten Charge Z1300/10h auf 1485 HVO0,5 und 1383 HV1 bei der Charge Z1300/5h. Eine
Erhohung der Sintertemperatur von 1450 °C auf 1500 °C fiihrte ebenfalls zu einem Abfall
der Vickershirte von 1395 HV0,5 und 1310 HV1 bei der Charge Z1450/1h auf 1387 HV0,5
und 1275 HV1 bei der Charge Z1500/1h. Die als kommerzielle Referenz verwendeten Zir-
konoxidqualitdten lagen mit Hartewerten von 1449 HVO0,5 bzw. 1441 HV1 fiir die Kugeln
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(Bild 3.6a) und 1353 HVO0,5 bzw. 1341 HV1 fiir die Scheiben (Bild 3.6b) im Vergleich zu den
urgeformten Qualitdten (Bild 3.6c) im mittleren Bereich.

3.2.2 Bruchzahigkeit

(o]

a) Kugel b) Zirkonoxid (urgeformt)

Scheibe
/

»
|

N
|

N
|

Bruchzéahigkeit K,;, MPam'2

o

ZrO, Z1300/10h Z1450/1h Z1500/1h

Bild 3.7: Uber das ICL-Verfahren an polierten Querschliffen bestimmte Bruchzihigkeit
Kic der (a) ZrO, Kugel bzw. Scheibe und (b) der urgeformten ZrO,-Probekorper.

Bild 3.7 zeigt die aus den an HV5-Harteeindriicken iiber das Eindruckverfahren be-
stimmte Bruchzdhigkeit der Probekorper. Bei der kommerziellen Zirkonoxidkugel wur-
den 6,01 MPa-m!/? gemessen, wihrend die Scheibe die niedrigste Bruchzihigkeit mit
Werten von 4,75 MPa - m!/? zeigte. Die iiber Rapid-Prototyping urgeformten Zirkonoxid-
qualititen wiesen eine Bruchzdhigkeit (Bild 3.7b) von 5,00 MPa - m!/? auf und lagen damit
um den Mittelwert der kommerziellen Kugel bzw. Scheibe. Fiir die Charge Z1300/10h und
Z1450/1h wurden annihernd gleiche Werte von 5,05 MPa - m'/2 und 5,10 MPa - m!/2 ermit-
telt wihrend sich bei der Charge Z1500/1h ein niedrigerer Wert von 4,90 MPa - m'/? ergab.
Bei der Charge Z1300/5h bildeten sich keine erkennbaren Risse um den Hérteeindruck.

3.3 Tribologische Eigenschaften

3.3.1 Einsinniger Gleitkontakt

Die Untersuchungen im einsinnigen Gleitkontakt wurden standardmaéfig bei einer Nor-
malkraft von Fy = 800 mN und Gleitgeschwindigkeit v = 400 mm /s bei Raumtemperatur
ungeschmiert in Luft mit 50% relativer Feuchte (50% r.F.), in Tauchschmierung mit de-
stilliertem Wasser sowie dem Ol FVA Nr. 1 iiber den Gleitweg s = 1000 m durchgefiihrt.
Auf die Versuchsfithrung im einsinnigen Gleitkontakt wird detailliert in Kapitel 2.3.2
eingegangen.
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3.3 Tribologische Eigenschaften

Werkstoffpaarung  Variation der Variation des Variation der
Kugel Scheibe = Normalkraft Zwischenmediums Mikrostruktur
ZI'OQ ZI'OQ X X -
RP-ZrO, RP-ZrO, X - X
Si3N4 SigN4 - X -
WC-Co WC-Co X X -
17-4PH 17-4PH - X -

Tabelle 3.3: Uberblick iiber die an den verschiedenen Werkstoffpaarungen durchgefiihr-
ten Modelluntersuchungen im einsinnigen Gleitkontakt.

3.3.1.1 Einfluss der Materialpaarung

Bild 3.8 zeigt den Verlauf der Reibungszahl und des kontinuierlich gemessenen linea-
ren Verschleifibetrags Wi(s) fiir die ungeschmierten Eigenpaarungen im Gleitkontakt bei
konstanter Normalkraft von 800 mN. Die ungeschmierte ZrO,-Gleitpaarung in Luft mit
50% r.F. zeigte zu Versuchsbeginn eine niedrige Reibungszahl von 0,30, die auf den ersten
25 m auf Werte von 0,60 anstieg (Bild 3.8a). Nach diesem Gleitweg zeigte die kapaziti-
ve Verschleifimessung einen linearen Verschleifibetrag von etwa 0,6 um an. Bis zu dem
Gleitweg von 60 m lag die Reibungszahl im Mittel bei 0,61, wobei in diesem Bereich ein
abnehmender Verschleifibetrag beobachtet wurde. AnschliefSend stieg die Reibungszahl
auf Maximalwerte von 0,68 bei 200 m Gleitweg an, wihrend ein linearen Verschleifsbetrag
von etwa 2,0 um gemessen wurde. Im weiteren Versuchslauf schwankte die Reibungszahl
um den quasi-stationdren Endwert von 0,64, der Verschleif? stieg nur noch geringfiigig an.
Nach einem Gleitweg von 1000 m wurde an der ZrO,-Kugel ein linearer VerschleifSbetrag
von 2,4 pm ermittelt, wahrend der lineare VerschleifSbetrag der Scheibe unterhalb der
Auflosungsgrenze des Profilometers (0,1 pm) lag.

Die Reibungszahl der SizN,-Paarung stieg zu Versuchsbeginn auf Werte von p = 0,70
an und fiel anschlieffend mit zunehmendem Gleitweg auf einen quasi-stationdren End-
wert von etwa 0,49 (Bild 3.8b), wobei es wiederholt zu kurzzeitigen Uberhthungen der
Reibungszahl kam. Die Paarung zeigte auf den ersten 100 m Gleitweg eine sehr hohe Ver-
schleiflintensitdt mit dW,(s)/ds oberhalb 250 pm/km und erst nach etwa 500 m Gleitweg
einen anndhernd linearen Verlauf des linearen VerschleifSbetrags, wobei die Verschleifsin-
tensitat dW(s)/ds bei etwa 46,0 pm /km lag. Obwohl sich bei der SizN4-Kugel nach 1000 m
Gleitweg ein linearer Verschleiffbetrag W] von 75,0 um ergab, konnte an der Scheibe kein
messbarer Verschleifs ermittelt werden.

Zu Versuchsbeginn zeigte die WC-Co Gleitpaarung zunéchst eine niedrige Reibungs-
zahl von p = 0,25, die anschliefSend bis zu Versuchsende auf einen Wert von pu = 0,63
anstieg (Bild 3.8c). Versuche iiber 3000 m bestédtigten den quasi-stationdren Wert der Rei-
bungszahl von 0,60. Nach dem Gleitweg von 1000 m wurde ein linearer VerschleifSbetrag
W] von etwa 1,0 pum ermittelt (Bild 3.8c).
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Bild 3.8: Reibungszahl und kontinuierlich gemessener linearer Verschleifibetrag als Funk-
tion des Gleitwegs fiir die (a) ZrO,-, (b) SisNy-, (c) WC-Co- und (d) 17-4PH-
Eigenpaarungen im ungeschmierten Gleitkontakt bei der Normalkraft von
800 mN (v = 400 mm/s).

Die Stahl-Eigenpaarung 17-4PH zeigte zu Versuchsbeginn eine Reibungszahl von 0,82.
Auf den ersten 10 m Schwankungen mit kurzzeitigen Uberh6hungen auf Werte der
Reibungszahl von p = 0,97 auftraten (Bild 3.8d). Bereits nach 50 m Gleitweg erreich-
te die Reibungszahl quasi-stationdre Werte von 0,71, wobei die Verschleifsintensitat bei
2100 um/km lag. Der degressive Verlauf fiihrte nach einem Gleitweg von 200 m bzw. ei-
nem Verschleifs von etwa 335,0 um zu einen konstanten Wert der VerschleifSintensitiat von
etwa 735 pm/km. Die Nachuntersuchung der beanspruchten Oberfldchen zeigte, dass die
halbkugelférmige Stirnflache der Stifte vollstindig abgetragen wurde (d. h. W > 800 pm),
wihrend an der Scheibe ein linearer Verschleifsbetrag von 86,0 um ermittelt wurde. Daher
wurde der Stiftverschleifs als Differenz zwischen dem Endwert der kapazitiven Verschleifs-
messung und dem linearen Verschleifibetrag der Scheibe zu 855 pm bestimmt.
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3.3.1.2 Einfluss des Zwischenmediums

Zirkonoxid-Eigenpaarung

Den Verlauf der Reibungszahl fiir die ZrO,-Gleitpaarung in Abhédngigkeit vom Gleit-
weg in Luft, Wasser und dem Ol FVA Nr. 1 zeigt Bild 3.9a. Der lineare Verschleifibetrag
in Abhédngigkeit vom Gleitweg ist in Bild 3.9b dargestellt. Im ungeschmierten Gleitkon-
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2 g8 ] a)  Luft, 50%r.F. =+ 4 3 b) dest. Wasser
8 o6 Tl AN = o 1 Luft 50% rF. \\
> dest. Wasser_ 2 3
g 014 . 8 2_: """"""""""""""""""
2 Ol, FVA Nr.1 2 =
© 02 O S 1 .
E Ol, FVA Nr.1
0,0 I T I T I T I T I T :I 0
0 200 400 600 800 1000 0 200 400 600 800 1000
Gleitweg s, m Gleitweg s, m

Bild 3.9: (a) Reibungszahl und (b) linearer Verschleifsbetrag in Abhdngigkeit vom Gleitweg
fiir die ZrO,-Gleitpaarung in Luft mit 50% r.F,, destilliertem Wasser und Ol FVA
Nr. 1 (Fy = 800 mN, v = 400 mm/s).

takt zeigte die ZrO,-Eigenpaarung nach dem Gleitweg von 50 m bereits eine Reibungs-
zahl oberhalb von 0,60 wobei sich nach dem Gleitweg von 1000 m ein quasi-stationérer
Wert von 0,64 ergab und ein linearer Verschleifibetrag von 2,4 um ermittelt wurde. Unter
Tauchschmierung mit destilliertem Wasser zeigte die ZrO,-Gleitpaarung ein ausgepragtes
Einlaufverhalten. Die Reibungszahl stieg sofort zu Versuchsbeginn auf 0,78 an und fiel
anschlieflend auf den ersten 80 m auf quasi-stationdre Werte von 0,40 ab. Anhand der
kapazitiven Verschleifimessung wahrend des Versuchslaufs zeigte sich ein deutlicher Un-
terschied zwischen der Einlaufphase und dem darauf folgenden quasi-stationdren Bereich.
Wihrend der Einlaufphase lag die VerschleifSintensitdt mit Werten von 30 pm/km im
Vergleich zum quasi-stationdren Bereich mit Werten von 0,8 pm/km um den Faktor 35
hoher. Der nach dem Gleitweg von 1000 m gemessene lineare VerschleiSbetrag W, der
Kugel lag mit 2,8 um geringfiigig tiber dem Wert, der im ungeschmierten Gleitkontakt
ermittelt wurde. Die taktile profilometrische Vermessung der Spur ergab keinen mess-
baren Verschleif8 der Scheibe. Bei den Versuchen in Tauchschmierung mit dem Ol FVA
Nr. 1 lag die Reibungszahl bei der ZrO,-Paarung iiber den gesamten Gleitweg hinweg
auf einem konstanten Niveau von p = 0,08. Bei der im Anschluss an die Versuchsldufe
durchgefiihrten Vermessung der beanspruchten Kugel konnte wie auch an der Scheibe,
kein messbarer Verschleifs ermittelt werden.

Die rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen der beanspruchten Oberfldchen der
Zirkonoxidkugel sind in Bild 3.10a—c bzw. in Bild 3.10d-f fiir die Scheibe dargestellt.
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Luft, 50% r.F. dest. Wasser Ol, FVA Nr.1

Bild 3.10: REM-Aufnahmen der (a,b,c) Kugeln und (d,e,f) Scheiben der ZrO,-Gleitpaarung
nach einem Gleitweg von 1000 m in (a,d) Luft mit 50% r.E, (b,e) destilliertem
Wasser und (c,f) dem Ol FVA Nr. 1 (Fy = 800 mN, v = 400 mm/s).

Die beanspruchte ZrO,-Kugeloberfldche (Bild 3.10a) zeigte im ungeschmierten einsinni-
gen Gleitkontakt in Luft von 50% r.F. nach dem Gleitweg von 1000 m eine Deckschicht
aus kompaktierten Verschleifipartikeln. Uber grofie Bereiche der Kontaktflache war die
Deckschicht fest anhaftend und stellenweise von losen Rollchen dekoriert, lediglich in
vereinzelten Bereichen war ein schuppenférmiges Ablosen dieser Schicht festzustellen.
Bei der beanspruchten Scheibenoberfldche (Bild 3.9d) waren die Flachenanteile, von denen
sich die Deckschicht abloste, geringer und die Bereiche mit intakter Deckschicht zeigten
zusitzlich zu den Roéllchen feine Riefen in Gleitrichtung. Bei Schmierung mit destilliertem
Wasser hatte die beanspruchte Kugeloberfldache (Bild 3.10b) nach einem Gleitweg von
1000 m eine glatte Erscheinung und war in vereinzelten Bereichen mit losen Rollchen
belegt. Die Kontaktfliche der Scheibe (Bild 3.10e) zeigte im Vergleich zur Kugel eine
ausgepragtere Topografie mit einer geringfiigig ausgepragten Furchung in Gleitrichtung
und eine gleichmiflige Bedeckung der Oberfliche mit im Rasterelektronenmikroskop
hell erscheinenden, losen Verschleif3partikeln. Bei den in Ol FVA Nr. 1 durchgefiihrten
Versuchen war die ZrO,-Gleitpaarung nach dem Gleitweg von 1000 m lediglich durch
eine geringfiigige Schadigung der beanspruchten Kontaktflichen gekennzeichnet. Die
Kugeloberfliche (Bild 3.10c) zeigte eine leichte Furchung in Gleitrichtung und war un-
regelmaflig mit losen Verschleifspartikeln bedeckt. Bei hoherer Vergrofierung konnte im
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3.3 Tribologische Eigenschaften

mittleren Bereich der Kontaktfldche ein Ausbrechen von Kornern sowie vereinzelte feine
Risse festgestellt werden. Auf den beanspruchten Scheibenoberflichen waren dagegen
keine Anzeichen einer Schddigung erkennbar (Bild 3.10f).

Siliziumnitrid-Eigenpaarung
Im mit destilliertem Wasser geschmierten Gleitkontakt lagen die Reibungszahl und der
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Bild 3.11: (a) Reibungszahl und (b) linearer Verschleifibetrag in Abhéngigkeit vom Gleit-
weg fiir die SizN,-Gleitpaarung in Luft mit 50% r.F., destilliertem Wasser und
Ol FVA Nr. 1 (Fy = 800 mN, v = 400 mm/s).

lineare Verschleifsbetrag fiir die SizN4-Gleitpaarung deutlich unter den Werten der un-
geschmierten Paarung. Das selbstgepaarte SisN, zeigte zu Versuchsbeginn eine kurze
Einlaufphase iiber etwa 20 m Gleitweg, wahrend der die Reibungszahl einen maximalen
Wert von p ~ 0,25 (Bild 3.11a) erreichte und mit 2,0 um etwa 70% des linearen Gesamt-
verschleifles von W] = 2,6 um auftrat (Bild 3.11b). Nach dieser im Vergleich zur ZrO,-
Paarung in destilliertem Wasser deutlich kiirzeren Einlaufphase fiel die Reibungszahl der
SigNy-Selbstpaarung auf einen sehr niedrigen quasi-stationdren Wert von u < 0,02 ab. Die
kapazitive Verschleiffimessung zeigte in diesem Bereich mit sehr niedriger Reibungszahl
n eine ebenfalls sehr geringe Verschleiiintensitdt dW,(s)/ds von 1 pm/km. Bei den in
Tauchschmierung mit dem FVA-OI Nr. 1 durchgefiihrten Versuchen lagen die Werte der
Reibungszahl von p = 0,09 im Vergleich zu den wassergeschmierten Versuchen deutlich
hoher. Weiterhin konnte bei den 6lgeschmierten Versuchen kein Einlaufverhalten festge-
stellt werden. Die profilometrische Vermessung der Wirkflichen nach 1000 m ergab bei
der SizNy-Paarung sowohl an der Kugel als auch auf der Scheibe keine messbaren linearen
Verschleifsbetrige.

Die REM-Aufnahmen der in den verschiedenen Medien beanspruchten SizNy-
Oberflachen sind in Bild 3.12 dargestellt. Nach dem Gleitweg von 1000 m in Luft von
50% relativer Feuchte war die SizN4-Kugel von feinen, iiberwiegend losen und vereinzelt
kompaktierten Verschleifpartikeln bedeckt (Bild 3.12a). Die beanspruchte Scheibenober-
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Luft, 50% r.F. dest. Wasser Ol, FVA Nr.1

Bild 3.12: REM-Aufnahmen der (a,b,c) Kugeln und (d,ef) Scheiben der SizN,-Gleit-
paarung nach einem Gleitweg von 1000 m in (a,c) Luft mit 50% r.E,, (b,e) destil-
liertem Wasser und (c,f) dem Ol FVA Nr. 1 (Fy = 800 mN, v = 400 mm/s).

flache war von einer dicken Deckschicht aus kompaktierten VerschleifSpartikeln belegt,
welche sich iiber grofie Bereiche abloste (Bild 3.12d). Beide Bereiche waren zusitzlich
mit feinen Rollchen belegt. Unter Wasserschmierung zeigte die tiber einen Gleitweg von
1000 m beanspruchte Kugeloberfldche eine glatte Oberfliche, welche mit vereinzelten,
losen VerschleifSpartikeln belegt war (Bild 3.12b). Die Scheibenoberfldache hatte ebenfalls
einen hohen Flachenanteil mit glattem Erscheinungsbild. Allerdings waren diese Bereiche
von rauer erscheinenden Bereichen mit ausgepréagten Kavitdten unterbrochen (Bild 3.12e).
Die beanspruchte Oberfldche der Kugel war nach Versuchen unter Tauchschmierung mit
dem Ol FVA Nr. 1 mit fest anhaftenden und teilweise kompaktierten Verschleiflpartikeln
belegt und zeigte im Vergleich zur Ausgangsoberfldche einen erhohten Anteil an Ka-
vitdten (Bild 3.12c). Dagegen konnte auf der Scheibenoberfldche keine Schadigung durch
die tribologische Beanspruchung erkannt werden (Bild 3.12f).

Hartmetall-Eigenpaarung

Der Verlauf der Reibungszahl und des linearen Verschleifibetrags als Funktion des Gleit-
wegs fiir die WC-Co-Paarung in Luft (50% r.E.) und unter Tauchschmierung mit destillier-
tem Wasser bzw. dem Ol FVA Nr. 1 ist in Bild 3.13a,b dargestellt. Im ungeschmierten Gleit-
kontakt zeigte die Hartmetallpaarung zu Versuchsbeginn noch eine niedrige Reibungszahl
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Bild 3.13: (a) Reibungszahl und (b) linearer VerschleifSbetrag in Abhédngigkeit vom Gleit-
weg fiir die WC-Co-Gleitpaarung in Luft mit 50% r.F., destilliertem Wasser und
Ol FVA Nr. 1 (Fy = 800 mN, v = 400 mm/s).

von 0,25, wobei ein ungiinstiges Einlaufverhalten zu einem Ansteigen auf quasi-stationére
Werte von 0,60 fiihrte. Gleichzeitig lag der lineare Verschleifibetrag mit Werten um 1,0 um
nach dem Gleitweg von 1000 m auf einem niedrigen Niveau. Die Hartmetall-Gleitpaarung
zeigte unter Wasserschmierung ein nur gering ausgepréagtes Einlaufverhalten, wobei die
Reibungszahl von Werten zwischen p = 0,10 und 0,15 zu Versuchsbeginn auf den ersten
600 m Gleitweg auf einen quasi-stationdren Wert von p = 0,07 abfiel (Bild 3.13a). Der nach
einem Gleitweg von 1000 m gemessene lineare Verschleiflbetrag W, lag mit 1,5 pm ge-
ringfligig tiber dem Wert, der im ungeschmierten Gleitkontakt ermittelt wurde (Bild 3.13b).
Bei Tauchschmierung mit dem Ol FVA Nr. 1 lag die Paarung zu Versuchsbeginn mit Werten
der Reibungszahl von p = 0,10 auf einem vergleichbaren Niveau wie bei den wasserge-
schmierten Versuchen, allerdings war hier iiber den restlichen Gleitweg kein weiteres
Abfallen der Reibungszahl zu beobachten. Nach den Versuchsldufen iiber einen Gleitweg
von 1000 m konnten wie auch bei den 6lgeschmierten keramischen Paarungen weder an
der Kugel noch an der Scheibe messbare lineare Verschleifibetrdage ermittelt werden.

Bild 3.14 zeigt die im einsinnigen Gleitkontakt in Luft mit 50% r.F,, in destilliertem
Wasser und in dem Ol FVA Nr. 1 bei einer Normalkraft von Fy = 800 mN verschlissenen
Oberfldchen der Kugeln und Scheiben nach einem Gleitweg von 1000 m. Im ungeschmier-
ten Gleitkontakt bildete sich eine glatte Kontaktfliche aus, so dass bei der Kugel das
Gefiige des Werkstoffs sichtbar wurde, wéahrend auf der Scheibe eine gering ausgeprégte
Furchung in Gleitrichtung auftrat (Bild 3.14a,d). Tauchschmierung mit destilliertem Was-
ser ergab bei der Kugel eine sehr glatte Oberfldche mit vereinzelten Kavitidten deren Grofse
in etwa der mittleren Korngrofle entsprach (Bild 3.14b). Die Scheibe zeigte dagegen eine
Vielzahl von feinen Kavitdten und einzelne, deutlich erkennbare Riefen in Gleitrichtung.
Die olgeschmierten Versuche fiithrten bei dem Gleitweg von 1000 m lediglich zu einer
einzelnen, etwa 1 um breiten Furche auf der beanspruchten Kugelkontaktfldche, wiahrend
die Ausgangsoberfliche auf der Scheibe keine erkennbare Schadigung zeigte.
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Luft, 50% r.F. dest. Wasser Ol, FVA Nr.1

Bild 3.14: REM-Aufnahmen der (a,b,c) Kugeln und (d,e,f) Scheiben der WC-Co-Gleit-
paarung nach einem Gleitweg von 1000 m in (a,d) Luft mit 50% r.F., (b,e) destil-
liertem Wasser und (c,f) dem Ol FVA Nr. 1 (Fy = 800 mN, v = 400 mm/s).

Stahl-Eigenpaarung

In Bild 3.15 ist der Verlauf der (a) Reibungszahl bzw. (b) des linearen Verschleifibetrags
Wi(s) in Abhédngigkeit vom Gleitweg fiir die Stahlpaarung 17-4PH ungeschmiert in Luft
mit 50% relativer Feuchte, unter Tauchschmierung mit destilliertem Wasser sowie dem
FVA OI Nr. 1 aufgetragen. Ungeschmiert zeigte die 17-4PH-Paarung zu Versuchsbeginn
eine Reibungszahl von bis zu 0,97. Auf den ersten Metern fiel die Reibungszahl bereits
auf Werte um den quasi-stationdren Endwert von 0,71 ab. Die Paarung zeigte nach ei-
nem Gleitweg von 1000 m unter allen untersuchten Paarungen den hochsten linearen
Verschleifibetrag von 855,0 um. In destilliertem Wasser war die Stahlpaarung zunéchst
durch eine Reibungszahl von 0,47 gekennzeichnet, welche im weiteren Verlauf bis zu ei-
nem Gleitweg von 86 m auf einen niedrigen Wert von 0,28 abfiel. Nach einer kurzzeitigen
Uberhshung auf Werte von 0,65 nach dem Gleitweg von 245 m zeigte die Reibungszahl
einen Abfall bis zu einem quasi-stationdren Endwert von 0,43 und war bei einem ins-
gesamt schwankenden Verlauf durch kurzzeitige Uberhohungen gekennzeichnet. Die
kontinuierliche Verschleifsmessung zeigte im Anfangsbereich bis etwa 80 m einen stark de-
gressiven Verlauf, daran anschlieffend im Bereich zwischen 150 und 300 m eine Zunahme
der Verschleifiintensitdt und bis zu Versuchsende einen annidhernd konstanten Wert zwi-
schen 36 um/km und 34 pm/km. Unter Tauchschmierung mit dem Ol FVA Nr. 1 lag die
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Bild 3.15: (a) Reibungszahl und (b) linearer Verschleifibetrag in Abhingigkeit vom Gleit-
weg fiir die 17-4PH-Gleitpaarung in Luft mit 50% r.E., destilliertem Wasser und
Ol FVA Nr. 1 (Fx = 800 mN, v = 400 mm/s).

Reibungszahl zu Versuchsbeginn mit Werten um p = 0,11 etwas hoher als bei den Keramik-
bzw. Hartmetallgleitpaarungen und pendelte im weiteren Verlauf zwischen Werten von
0,11 und 0,12. Die kapazitive Verschleiffimessung ergab einen geringen Einlaufverschleif3
von etwa 0,3 um auf den ersten 100 m. Uber die profilometrische Vermessung des Stiftes
nach dem Gleitweg von 1000 m wurde ein linearer Verschleifibetrag von 0,45 um ermittelt.
Die ungeschmiert beanspruchten Stahlstifte (Bild 3.16a) und Scheiben (Bild 3.16d) zeig-
ten einen homogenen, metallischen Ubertrag in Form von schuppenférmigen, in Glei-
trichtung plastisch verformten Aufschweiflungen und vereinzelte, hell erscheinende lose
VerschleifSpartikel. Die Versuchsldufe in dest. Wasser fiihrten zu einer tiberwiegend poliert
erscheinenden, von Furchen in Gleitrichtung unterbrochenen Kontaktflache des Stiftes
(Bild 3.16a). Auf der Scheibe wies die Verschleifsspur diinne Schichten auf, die teilwei-
se Risse hatten. Die Riefen waren starker ausgepragt, wobei darin dunkel erscheinende,
kornige Partikelagglomerate erkennbar waren (Bild 3.16e). Nach den Versuchen in Ol war
der Stift durch eine dichte, plastisch verformte Deckschicht, welche durch im Vergleich zu
den wassergeschmierten Versuchsldufen tiefe und breite Riefen unterbrochen war, gekenn-
zeichnet (Bild 3.16¢). Die VerschleifSspur der Scheibe war sehr gleichmiflig gefurcht und
zeigte im Vergleich zum Stift eine deutlich geringere plastische Verformung (Bild 3.16f).
In Bild 3.17 ist der nach Gleichung 2.7 bzw. 2.9 berechnete (a) lineare bzw. (b) volu-
metrische Verschleifibetrag nach 1000 m Gleitweg fiir die Paarungen in Abhdngigkeit
vom Umgebungsmedium aufgetragen. Fiir die Zirkonoxid- als auch die Hartmetallpaa-
rung in Luft wurden um etwa eine Grofsenordnung kleinere Werte fiir den linearen Ver-
schleilbetrag W, und um drei GréB8enordnungen niedrigere volumetrische Verschleif3-
betrdge im Vergleich zu der Siliziumnitridpaarung ermittelt, wobei diese ein bzw. zwei
Grofienordnungen niedrigere Werte als der Stahl 17-4PH zeigte. Bei der Siliziumnitrid-
paarung konnte der Verschleifs durch Tauchschmierung mit dest. Wasser auf ein mit der

65



3 Versuchsergebnisse

Luft, 50% r.F. dest. Wasser Ol, FVA Nr.1
Ry = :

Bild 3.16: REM-Aufnahmen der (a,b,c) Stifte und (d,e,f) Scheiben der 17-4PH-Gleitpaarung
nach dem Gleitweg von 1000 m in (a,d) Luft mit 50% r.E, (b,e) destilliertem
Wasser und (c,f) dem Ol FVA Nr. 1 (Fy = 800 mN, v = 400 mm/s).
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Bild 3.17: (a) Linearer und (b) volumetrischer Verschleifibetrag nach einem Gleitweg
von 1000 m fiir die ZrO,-, SizNy-, WC-Co- und 17-4PH-Gleitpaarungen in
Abhédngigkeit von den Zwischenmedien Luft (50% r.F.), destilliertes Wasser
und Ol FVA Nr. 1 (Fy = 800 mN, v = 400 mm/s).
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ZrO,- bzw. WC-Co-Paarung vergleichbares Niveau von 10* um?® reduziert werden. Diese
beiden Paarungen zeigten dagegen wassergeschmiert einen etwas hoheren Verschleifs als
ungeschmiert, wiahrend der Verschleifd bei der Stahlpaarung deutlich reduziert wurde. Im
olgeschmierten Gleitkontakt zeigte lediglich die Stahlpaarung noch messbaren Verschleif3
mit linearen Verschleifibetragen um 0,45 pm.

3.3.1.3 Einfluss der Normalkraft

Aufgrund des relativ giinstigen tribologischen Verhaltens der ZrO,-Eigenpaarung im un-
geschmierten Gleitkontakt wurde der Einfluss der Normalkraft auf das Reibungs- und
Verschleifiverhalten zuséatzlich zur kommerziellen Paarung auch an 3 unterschiedlich ge-
sinterten, iiber Rapid-Prototyping urgeformten Qualitdten untersucht. Im mit destilliertem
Wasser geschmierten Gleitkontakt zeichnete sich die WC-Co-Paarung aus, so dass auch
bei dieser Paarung eine Normalkraftvariation durchgefiihrt wurde.

Zirkonoxid-Eigenpaarungen

Bild 3.18 zeigt den Verlauf der Reibungszahl und des kontinuierlich gemessenen, linearen
Verschleifibetrags Wi(s) der mittels Rapid-Prototyping urgeformten Zirkonoxid-Qualitét
Z1300/10h bei Variation der Normalkraft. Bei der Normalkraft von 200 mN stieg die
Reibungszahl der ungeschmierten ZrO,-Eigenpaarung auf den ersten 50 m Gleitweg auf
p = 0,60 an, wihrend die kapazitive Wegmessung einen linearen VerschleifSbetrag von
2,4 um anzeigte. Im weiteren Verlauf erreichte die Reibungszahl nach 193 m Gleitweg
zundchst den Wert von p = 1,00 und nach 1000 m Gleitweg den quasi-stationdren Endwert
von u = 1,05. Die Steigung der W)(s)-Kurve war zu Versuchsbeginn teilweise negativ und
Betrug ab 200 m Gleitweg etwa 3,0 pm/km, wobei der lineare VerschleifSbetrag zu Ver-
suchsende 3,1 um betrug. Bei der auf 400 mN erhchten Normalkraft zeigte die Paarung zu
Versuchsbeginn ebenfalls einen Anstieg der Reibungszahl, wobei es nach dem Gleitweg
von 60 m zu einer kurzzeitigen Uberhohung auf Werte von 0,80 kam, um im folgenden
auf Werte um 0,60 abzufallen (Bild 3.18b). Im Bereich von 90 bis 250 m Gleitweg zeigte
sich eine ausgeprigte Uberhohung begleitet von starken Schwankungen der Reibungszahl
mit Werten von 1,0, wobei im Bereich des Ansteigens der Reibungszahl eine Abnahme
des linearen Verschleifibetrages gemessen wurde. Im weiterem Versuchslauf lag die Rei-
bungszahl um den quasi-stationdren Endwert von p = 0,60, wobei sich ab etwa 250 m
Gleitweg bei einer konstanten VerschleifSintensitdt von etwa 20,0 um/km nach einem
Gleitweg von 1000 m ein linearer Verschleifibetrag von 18,1 um ergab. Bei der Normalkraft
von 800 mN (Bild 3.18c) zeigte die Paarung Z1300/10h einen mit den Versuchsldaufen
bei 400 mN vergleichbaren Verlauf der Reibungszahl. Der Anstieg der Reibungszahl
war lediglich zu kiirzeren Gleitwegen hin verschoben, wobei die von ausgepragten Rei-
bungszahliiberhchungen begleitete Einlaufphase bereits nach etwa 120 m Gleitweg abge-
schlossen und mit Maximalwerten um 0,70 geringer ausgepragt war. Im Anschluss an die
Einlaufphase ergaben sich Werte der Reibungszahl um den quasi-stationdren Endwert von
n = 0,58. Der Kurvenverlauf des linearen Verschleifsbetrags W,(s) zeigte im Anfangsbereich
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Bild 3.18: Reibungszahl und kontinuierlich gemessener linearer Verschleifibetrag als Funk-
tion des Gleitwegs fiir die ZrO,-Charge Z1300/10h im ungeschmierten Gleit-
kontakt bei einer Normalkraft von (a) 200 mN, (b) 400 mN, (c) 800 mN und (d)
1600 mN (v = 400 mm /s, Luft mit 50% r.F.).

der Reibungszahliiberh6hung ebenfalls abnehmende Werte und ab dem Gleitweg von
150 m eine VerschleifSintensitit von 35,0 um/km an, wobei der Stift zum Ende des Ver-
suchslaufs einen linearen Verschleiflbetrag von W, = 40,0 um zeigte. In Versuchsldufen mit
einer Normalkraft von 1600 mN zeigte die Z1300/10h Paarung bereits nach dem Gleitweg
von 15 m einen maximalen Wert der Reibungszahl von 0,76, wobei sich bereits nach 33 m
Gleitweg quasi-stationdren Werte von 0,60, begleitet von kurzzeitigen Schwankungen,
einstellten (Bild 3.18d). Der lineare Verschleifbetrag zu Versuchsende betrug 78,0 um.
Bild 3.19 zeigt REM-Aufnahmen der beanspruchten Fldchen der ZrO,-Eigenpaarung der
Charge Z1300/10h nach dem Gleitweg von 1000 m. Nach Versuchsldufen mit der Normal-
kraft von 200 mN war der Zirkonoxidstift tiber grofse Bereiche der Verschleifskalotte mit
einer kompakten Deckschicht aus VerschleifSpartikeln bedeckt (Bild 3.19a), wobei diese Be-
reiche bei hoherer Vergrofierung vereinzelte feine Furchen und réllchenformige Verschleifs-
partikel zeigten. Die beanspruchte Oberfldche der Scheibe (Bild 3.19c) war ebenfalls glatt.
Bei hoher Vergrofierung konnten feine, rollchenformige Verschleifipartikel festgestellt wer-
den. Auf dem Stift bildeten sich wahrend der Versuchsldufe bei hoheren Normalkréften
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Bild 3.19: REM-Aufnahmen der bei der Normalkraft von (a,c) 200 mN und (b,d) 400 mN
verschlissenen (a,b) Stifte und (c,d) Scheiben der Zirkonoxidcharge Z1300/10h
nach dem Gleitweg von 1000 m in Luft mit 50% r.F. (v = 400 mm/s).

von 400 mN (Bild 3.19b) bis 1600 mN Schichten aus kompaktierten VerschleifSpartikeln,
welche sich von der darunter liegenden Oberfldche teilweise schuppenformig ablosten.
Die Scheibe (Bild 3.19d) zeigte nach Versuchsldufen bei der Normalkraft von 400 mN
im Vergleich zur Kugel (Bild 3.19b) kleinere Schuppen und Mikrorisse. Das Ablésen der
Verschleif$partikelschichten war geringer ausgeprégt als bei der Kugel.

Bild 3.20 zeigt den Einfluss der Normalkraft auf das Reibungs- und Verschleifsverhalten
im einsinnigen Gleitkontakt nach einem Gleitweg von 1000 m fiir die RP-ZrO,-Qualitdten
(a) Z1300/10h, (b) Z1450/1h, (c) Z1500/1h und (d) die kommerzielle Referenz ZN101B.
Fiir alle ZrO,-Selbstpaarungen lag die quasi-stationdre Reibungszahl pg, 1000m bei niedri-
gen Belastungen (Fy = 200 mN) grofier als 0,80. Gleichzeitig wurden niedrigere lineare
Verschleifsbetrdge kleiner 4,0 um nach 1000 m Gleitweg festgestellt. Eine Erthohung der
Normalkraft auf 400 mN fiihrte bei den urgeformten Qualitdten (Bild 3.20a-c) zu einem
Ubergang in die Verschleihochlage mit linearen Verschleilbetrdgen zwischen 18,5 um
(Z1300/10h) und 25,5 pm (Z1500/1h) nach Versuchsende. Gleichzeitig zeigte sich eine
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Bild 3.20: Reibungszahl und linearer Verschleifibetrag der ZrO,-Selbstpaarungen (a)
Z1300/10h, (b) Z1450/1h, (c) Z1500/1h und (d) der kommerziellen Referenz
ZN101B im ungeschmierten Gleitkontakt nach dem Gleitweg von 1000 m
(Fn = 800 mN, v =400 mm/s, Luft mit 50% r.F.).

niedrigere quasi-stationdre Reibungszahl um 0,60. Dagegen verharrte die ZrO,-Paarung
ZN101B (Bild 3.20d) auch bei der Normalkraft von 800 mN mit linearen Verschleifibetrdagen
unterhalb von 3,0 pm nach 1000 m noch in der Verschleifitieflage. Erst bei Versuchsldufen
mit 1200 mN Normalkraft erfolgte der Ubergang in die VerschleiShochlage mit um den
Faktor 20 gegeniiber den Versuchsldufen mit 800 mN Normalkraft erhohten linearen
VerschleifSbetrdgen von 65,0 pm nach 1000 m Gleitweg.

Einfluss der Sinterbedingungen bei Zirkonoxid
Die Charge Z1300/10h zeigte im Vergleich mit den Chargen Z1450/1h und Z1500/1h die
niedrigsten linearen Verschleifibetrdge, die hochsten Werte fiir die Vickersharte (Bild 3.6¢)
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Bild 3.21: Reibungszahl und linearer Verschleifsbetrag der ZrO,-Selbstpaarungen (a)
Z1300/10h und (b) Z1300/5h als Funktion des Gleitwegs im ungeschmierten
Gleitkontakt (Fy = 400 mN, v = 400 mm/s, Luft mit 50% r.E.).

und eine hohe Bruchzéhigkeit (Bild 3.7) sowie ein feinkorniges Gefiige (Bild 3.2d). Bei der
Charge Z1300/5h konnten durch die Halbierung der Sinterdauer auf 5 h die mechanischen
Kennwerte bei einer nur geringfiigigen Reduzierung der Dichte erhoht und die Korngrofie
weiter reduziert werden. Bild 3.21 zeigt exemplarisch das Reibungs- und Verschleifsver-
halten der Zirkonoxidqualitdt Z1300/5h im Vergleich zu Z1300/10h im ungeschmierten
Gleitkontakt bei der Normalkraft von 400 mN. Bei der Charge Z1300/5h wurde eine Re-
duzierung der Reibungszahl um mehr als 30% auf quasi-stationdre Werte von 0,40 und
eine Abnahme des linearen Verschleiflbetrags um den Faktor 30 auf Werte von 0,6 pm
erreicht. Bild 3.22 zeigt die beanspruchten Kontaktflachen der Stifte nach Versuchsldaufen

Bild 3.22: REM-Aufnahmen der in Luft mit 50% r.F. verschlissenen Stifte der Charge (a)
Z1300/10h und (b) Z1300/5h (Fy = 400 mN, v = 400 mm/s, s = 1000 m) sowie
(c) Querschliff durch die Kontaktfliche der Charge Z1300/5h.

bei einer Normalkraft von 400 mN, sowie einen thermisch angeédtzten Querschliff der

Charge Z21300/5h. Bei der Charge Z1300/5h bildete der Stift eine kompakte Deckschicht
auf der Verschleifikalotte aus (Bild 3.22a), wihrend bei der Charge Z1300/10h eine schup-
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3 Versuchsergebnisse

penférmige Deckschicht vorhanden war (Bild 3.22b). Die unbeanspruchte Oberfldche bei
der Charge Z1300/10h (Bild 3.22a) zeigte eine kompakt erscheinende Oberfldche, wahrend
die Charge Z1300/5h eine hohe Anzahl von Kavitdten mit Abmessungen von 1 um aufwies
(Bild 3.22b). In dem thermisch angeédtzten Querschliff der Charge Z1300/5h (Bild 3.22c)
zeigten sich relativ grofie Poren mit Abmessungen von 1 bis 3 um im oberflichennahen
Bereich bis etwa 5,0 um Tiefe und zusatzlich auch im Inneren der Probe feine Poren mit
Abmessungen kleiner 0,5 pm.

Hartmetall WC-Co
Bild 3.23 zeigt den Einfluss der Normalkraft zwischen 400 mN und 1600 mN auf das

1 1 4
3 0 TyWe-cowcCo £ 10 Torwecoweco 4 g
= 0,8 J-~dest. Wasser 0,8 —{--dest. Wasser - F gLt
© : =1 - Y=
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Bild 3.23: (a) Verlauf der Reibungszahl als Funktion des Gleitwegs und (b) quasi-stationére
Reibungszahl Lg, 1000m und linearer Verschleilbetrag W, nach dem Gleitweg von
1000 m fiir die WC-Co-Gleitpaarung bei Variation der Normalkraft in Luft mit
50% r.E. (v =400 mm/s).

Reibungs- und Verschleifiverhalten der Hartmetallpaarung im wassergeschmierten Gleit-
kontakt. Die Paarung zeigte zu Versuchsbeginn eine Reibungszahl von 0,17 (Fy = 400mN)
bzw. 0,13 (Fy = 1600 mN) und fiel bis zum Versuchsende nach einem Gleitweg von 1000 m
auf Werte von 0,085 bzw. 0,065 ab. Gleichzeitig stieg der lineare VerschleifSbetrag W;" nach
dem Gleitweg von 1000 m von etwa 1,0 pm bei der Normalkraft von 400 mN auf knapp
uber 2,0 um bei einer Normalkraft von 1600 mN an.

3.3.2 Walzkontakt

Bei den tribologischen Untersuchungen zum Reibungs- und VerschleifSverhalten im Wailz-
kontakt mit dem Modellsystem ballige Scheibe/ebene Scheibe (Bild 2.10) wurde zunéachst
der Einfluss des Schlupfs bei der Normalkraft von 250 mN ungeschmiert an Luft (50% r.F.)
untersucht. Weiterhin wurde das Verhalten der Paarungen bei der Normalkraft von
250 mN unter Tropfschmierung mit destilliertem Wasser und Ol FVA Nr. 1 untersucht. Ei-
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3.3 Tribologische Eigenschaften

Werkstoffpaarung: ZrO;, SisN4, WC-12Co und 17-4PH in Eigenpaarung
Belastung Umgebungsmedium
Schlupf S Normalkraft Fy  Luft, 50% r.F.  dest. Wasser Ol, FVA Nr. 1
1% 250 X X X
4% 250 X X X
10% 250 X X X
10% 1000 X X X
10% 2000 X X X

Tabelle 3.4: Uberblick der an den verschiedenen Werkstoffpaarungen durchgefiihrten
Modelluntersuchungen im Walzkontakt.

ne Lastvariation wurde bei dem Schlupf von 10% durchgefiihrt um die Grenzbelastungen,
bei der gegebenenfalls ein Ubergang von der Verschleifitief- in die Verschleihochlage
erfolgt, fiir die Werkstoffpaarungen in Abhéngigkeit von den jeweiligen Zwischenmedien
zu ermitteln.

3.3.2.1 Einfluss des Schlupfs

Bild 3.24a—d zeigt den Verlauf der Reibungszahl im Walzkontakt fiir die Normalkraft von
250 mN bei einem tiber die treibende Scheibe auf 1%, 4% und 10% eingestellten Schlupf fiir
die ZrO,-, SigsN4-, WC-12Co- und 17-4PH-Eigenpaarung in Luft von 50% relativer Feuchte
in Abhingigkeit von der Anzahl der Uberrollungen. Die Zirkonoxidpaarung zeigte bei der
Normalkraft von 250 mN und der Geschwindigkeit v; = 800 mm/s der getriebenen Schei-
be bei einem Schlupf mit 1% zu Versuchsbeginn eine Reibungszahl von 0,10 (Bild 3.24a).
Ab etwa 10° Uberrollungen war ein leichtes Ansteigen der Reibungszahl begleitet von
einer mit der Anzahl der Uberrollungen zunehmenden Fluktuation festzustellen, so dass
sich nach 10° Uberrollungen ein Endwert von 0,14 ergab. Bei 4% Schlupf lag die Reibungs-
zahl der ZrO,-Paarung zu Versuchsbeginn mit Werten von p = 0,15 im Vergleich zu den
Versuchsldufen bei 1% Schlupf um 50% hoher und erreichte aufgrund eines kontinuierli-
chen Anstiegs bei etwa 1,3 - 10* Uberrollungen den Wert von 0,20 (Bild 3.24a). Der Bereich
zwischen 4,5-10* und 1,05 - 10° Uberrollungen war durch einzelne Uberhhungen in der
Reibungszahl gekennzeichnet. Anschliefiend erfolgte ein im Vergleich steiler Anstieg der
Reibungszahl auf Werte von 0,46, so dass bei der Paarung ein Ubergang von der Reibungs-
zahltieflage in die Reibungszahlhochlage festzustellen war. Wahrenddessen kam es im
Verlauf der Reibungszahl zu kurzzeitigen Uberhéhungen und einem darauf folgenden
Abfall. Der weitere Versuchslauf war durch starke Schwankungen gekennzeichnet und
ergab nach 10° Uberrollungen einen quasi-stationdren Endwert der Reibungszahl von ca.
0,40. Die Wélzbeanspruchung mit dem Schlupf von 10% ergab zu Versuchsbeginn eine
Reibungszahl von p = 0,19-0,20. Der weitere Kurvenverlauf war bis etwa 5 - 10 Uberroll-
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Bild 3.24: Reibungszahl der (a) ZrO, (ZN101B), (b) SizsN,, (c) WC-12Co und (d) Stahl
17-4PH Wiélzpaarung als Funktion der Uberrollungen in Luft mit 50% rela-
tiver Feuchte bei unterschiedlichem Schlupf (S = 1, 4, 10%, Fx = 250 mN,
v = 800 mm/s).

ungen von einem zundchst langsamen Anstieg der Reibungszahl gekennzeichnet. Danach
wurden, bei deutlich steilerem Kurvenverlauf, bei etwa 4 - 10* Uberrollungen Werte von
0,70 {iberschritten. Ab 1,1-10° Uberrollungen zeigte die Paarung bei 10% Schlupf wieder-
um vereinzelte, kurzzeitige Uberhthungen der Reibungszahl auf Werte von bis zu 0,88,
um zu Versuchsende den quasi-stationdren Endwert von 0,72 zu erreichen.

Bei der SizNy-Paarung in Luft ergab sich ein deutlicher Einfluss des eingestellten Schlup-
fes auf die Hohe der Reibungszahl zu Versuchsbeginn (Bild 3.24b). Mit zunehmendem
Schlupf erhohte sich die Reibungszahl von 0,13 (1% Schlupf) auf 0,20 (10% Schlupf) zu
Versuchsbeginn. Die Reihung der Reibungszahl zu Versuchsbeginn bei unterschiedlichem
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Schlupf blieb wihrend der Versuchslaufe erhalten. Nach 10° Uberrollungen wurden quasi-
stationdre Endwerte der Reibungszahl zwischen 0,45 (1% Schlupf) und 0,72 (10% Schlupf)
festgestellt. Die Hohe des Schlupfes hatte einen deutlichen Einfluss auf den Ubergang von
der Reibungszahltief- in die Reibungszahlhochlage. Wihrend bei 1% Schlupf bis etwa 10°
Uberrollungen nur ein langsamer Anstieg der Reibungszahl zu beobachten war, zeigte die
SizN,-Paarung bei 4% bzw. 10% Schlupf bereits nach 5 - 10° bzw. 10* Uberrollungen einen
deutlichen Anstieg der Reibungszahl. Zu Versuchsbeginn zeigte die ungeschmierte WC-
12Co-Paarung (Bild 3.24c) bei dem Schlupf von 1% eine niedrige Reibungszahl von 0,11,
die bis zum Ende des Versuchslaufs auf 0,19 anstieg. Auch bei dem Schlupf von 4% bzw.
10% ergaben sich zu Versuchsbeginn zunéchst niedrige Werte der Reibungszahl von 0,16
bzw. 0,21, wobei auch diese im weiteren Versuchslauf anstiegen und quasi-stationdre End-
werte von 0,22 bzw. 0,29 ergaben. Der Stahl 17-4PH (Bild 3.24d) zeigte im ungeschmierten
Walzkontakt mit 1% Schlupf bis etwa 3 - 10* Uberrollungen einen Anstieg der Reibungs-
zahl von einem Wert von 0,13 zu Versuchsbeginn auf 0,48 und im weiteren Versuchslauf
ein Abfallen auf quasi-stationdre Werte von 0,21 nach 5 - 10° Uberrollungen. Eine Erhthung
des Schlupfs auf 4% fiihrte bis 2 - 10° Uberrollungen zu einer Reibungszahl unterhalb 0,30,
wobei diese dann steil anstieg auf Werte von 0,67 und zum Ende des Versuchslaufs auf den
quasi-stationdren Wert von 0,53 abfiel. Bei 10% Schlupf zeigte die 17-4PH-Eigenpaarung
bis etwa 6-10° Uberrollungen einen Anstieg der Reibungszahl auf Werte von 0,63. Im
weiteren Versuchslauf wurden niedriger Werte der Reibungszahl ermittelt, wobei der
darauf folgende Anstieg im Bereich zwischen 2-10* und 10° Uberrollungen zu einem
quasi-stationdren Wert von 0,82 fiihrte.

Bild 3.25 zeigt REM-Aufnahmen der bei der Normalkraft von 250 mN und der Geschwin-
digkeit der getriebenen Scheibe von v; = 800 mm/s beanspruchten ZrO,-Oberfldchen
nach 10° Uberrollungen. Bei 1% Schlupf zeigte die getriebene Scheibe (Bild 3.25a) in
Walzrichtung orientierte etwa 300 nm feine Riefen und etwa 300-600 nm grofSe, fest anhaf-
tende VerschleifSpartikel. Dagegen war bei der treibenden Scheibe (Bild 3.25b) im Bereich
der Spurmitte eine leichte Eingldttung im Vergleich zur Ausgangsoberfldche und an den
Réander eine sich teilweise ablosende Deckschicht aus kompaktierten Verschleifspartikeln
zu erkennen. Versuchsldufe mit 4% Schlupf fiihrten auf beiden Scheiben (Bild 3.25¢, d)
zur Bildung von dichten Schichten, welche sich teilweise ablosten und in Form von 1 um
breiten, in Wélzrichtung orientierten Linien auf den jeweiligen Reibpartner tibertrugen.
Im Vergleich zu den Versuchsldufen mit 4% Schlupf zeigte die getriebene Scheibe bei
10% Schlupf (Bild 3.25e) zusitzlich zur Deckschicht fest anhaftende, inselnférmige Ver-
schleifipartikel und einzelne Furchen in Wailzrichtung welche mit im REM hell erschei-
nenden Verschleifipartikeln dekoriert waren. Bei der treibenden Scheibe (Bild 3.25f) waren
ebenfalls Furchen zu erkennen. Die gefurchten Bereiche der Spur waren im Vergleich
zur getriebenen Scheibe deutlich starker mit sowohl globular als auch réllchenformig
vorliegenden VerschleifSpartikeln belegt.

In Bild 3.26 sind die REM-Aufnahmen der beanspruchten Siliziumnitridproben nach
10° Uberrollungen in Luft dargestellt. Die Normalkraft von 250 mN fiihrte bei dem Schlupf
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l;) getriebene Scheibe @ treibende Scheibe

Bild 3.25: REM-Aufnahmen der mit (a,b) 1% Schlupf, (c,d) 4% Schlupf und (e f)
10% Schlupf in Luft mit 50% r.F. beanspruchten (a,c,e) getriebenen bzw.
(b,d,f) treibenden Scheiben der ZrO,-Wilzpaarung nach 100 Uberrollungen
(Fn =250 mN, v; = 800 mm/s).
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i) getriebene Scheibe @1 treibende Scheibe

Bild 3.26: REM-Aufnahmen der mit (a,b) 1% Schlupf, (c,d), 4% Schlupf und (ef)
10% Schlupf in Luft (50% r.F.) beanspruchten (a,c,e) getriebenen bzw. (b,d,f) trei-
benden Scheiben der Si;N,-Walzpaarung nach 10° Uberrollungen (Fy = 250 mN,

vy, = 800 mm/s).
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von 1% zu einer Eingldttung der Lauffliche. Die getriebene Scheibe (Bild 3.26a) zeigte
vereinzelt lose und zum Teil réllchenférmige VerschleifSpartikel, wahrend der Randbe-
reich der Spur auf der treibenden Scheibe (Bild 3.26b) stellenweise von zu diinnen Platten
kompaktierten Verschleifipartikeln belegt war. Der Schlupf von 4% fiihrte zu einer Auf-
rauung der beanspruchten Oberfldchen. Die geriebene Scheibe (Bild 3.26¢) zeigte langlich
in Walzrichtung gestreckte, hoher liegende Plateaus und Vertiefungen sowie eine nur
gering ausgepragte Bedeckung durch feine, lose, bis zu etwa 1-4 um grofie Pldttchen aus
verdichteten Verschleifipartikel. Bei der treibenden Scheibe (Bild 3.26d) war die bean-
spruchte Oberflache plateauartig mit einer Vielzahl von Kavitidten mit Abmessungen in
der Groflenordnung der Korngrofle gekennzeichnet, wobei diese stellenweise von kleinen,
losen Verschleifspartikeln gefiillt waren. Die Oberflachentopografie zeigte im Vergleich zur
treibenden Scheibe keine erkennbare Vorzugsorientierung in Walzrichtung. Versuchsldufe
mit dem Schlupf von 10% fiihrten zu einer homogenen Bedeckung der beanspruchten
Oberflache der getriebenen Scheibe (Bild 3.26e) mit sich in grofien Bereichen ablosenden
Schichten aus kompaktierten VerschleifSpartikeln, wobei sich vereinzelt bis zu etwa 20 pm
breite, klaffende Risse mit einer Orientierung senkrecht zur Wilzrichtung zeigten. Die
treibende Scheibe (Bild 3.26f) zeigte zusitzlich eine Vielzahl von lose aufliegenden, teil-
weise zu Platten verdichteten Verschleifipartikel. Risse bzw. Anzeichen einer einsetzenden
Rissbildung konnten dagegen nicht festgestellt werden.

In Bild 3.27 sind die beanspruchten Oberflichen der Hartmetallwélzpaarung nach un-
geschmierten Versuchsldufen mit einem Schlupf von 4% und 10% dargestellt. Auf eine
Abbildung der wihrend 10° Uberrollungen bei einer Normalkraft von 250 mN und ei-
nem Schlupf von 1% beanspruchten Oberflichen wurde verzichtet, da keine erkennbare
Verdanderung im Vergleich zur unbeanspruchten Oberfldche vorlag. Bei dem Schlupf von
4% war die getriebene Scheibe (Bild 3.27a) der Hartmetallpaarung bis auf geringe Spuren
der Hartbearbeitung eingegléttet und sehr vereinzelt von feinen Réllchen belegt, wéhrend
die treibende Scheibe (Bild 3.27b) noch deutlich erkennbare Spuren der Ausgangsober-
flache in Form von Furchen und verformten Materialaufwerfungen zeigte. Dariiber hinaus
war die Oberfldche in kleinen, maximal 10 um grofien Bereichen von diinnen Filmen be-
deckt, wobei in den rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen die darunter liegende
Mikrostruktur des Hartmetalls noch deutlich zu erkennen war. Bei Versuchsldaufen mit
einem auf 10% erhohten Schlupf zeigte die getriebene Scheibe (Bild 3.27c) einzelne lose Ver-
schleifipartikel und eine weitgehende Einglattung der Hartbearbeitungsspuren. Die trei-
bende Scheibe (Bild 3.27d) zeigte ebenfalls eine zunehmende Eingldttung der Lauffldche,
wobei sich in der Spurmitte im Vergleich zu den Versuchsldufen bei 4% Schlupf in grofieren
Bereichen Deckschichten ausbildeten. Teilweise waren diese von tendenziell senkrecht zur
Beanspruchungsrichtung orientierten Rissen durchzogen.

Die tribologische Beanspruchung im Walzkontakt bei der Normalkraft von 250 mN
wihrend 10° Uberrollungen mit 1% Schlupf fiihrte bei der ungeschmierten 17-4PH Paa-
rung zu einer Eingldttung der getriebenen Scheibe und der Bildung von diinnen Filmen,
die sich lokal schuppenférmig ablosten (Bild 3.28a). Auf der treibenden Scheibe war
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i) getriebene Scheibe @%} treibende Scheibe

Bild 3.27: REM-Aufnahmen der mit (a,b) 4% Schlupf und (c,d) 10% Schlupf in Luft
(50% r.E.) beanspruchten (a,c) getriebenen bzw. (b,d) treibenden Scheiben der
WC-12Co-Wilzpaarung nach 10° Uberrollungen (Fy = 250 mN, v; = 800 mm/s).

zusdtzlich im mittleren Bereich der Spur stellenweise eine in Walzrichtung ausgedehnte
Ubertragsschicht und feine, lose Verschleiflpartikel vorhanden (Bild 3.28b). Versuchslaufe
mit dem Schlupf von 4% fiihrten bei der getriebenen Scheibe zu einer Oberfliche mit
zungenformigen, stark kaltverformten Bereichen, wobei stellenweise eine einsetzende
Rissbildung zu erkennen war (Bild 3.28¢, Pfeile). Zusétzlich zeigte sich eine ausgepragte
Bedeckung mit lose aufliegenden und zum Teil in tiefer liegenden Bereichen eingebettete
VerschleifSpartikel. Dagegen war bei der treibenden Scheibe die Kaltverformung deutlich
geringer ausgepragt und die Oberflache dadurch im Vergleich etwas glatter und durch
viele, im Rasterelektronenmikroskop tiberwiegend hell erscheinende, lose aufliegende
Verschleifspartikel belegt (Bild 3.28d).

Sowohl vor als auch nach den tribologischen Versuchsldufen iiber 10° Uberrollungen
wurden die beanspruchten Probenoberfldchen der Paarungen durch optische Profilometrie
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@ getriebene Scheibe @1 treibende Scheibe

Bild 3.28: REM-Aufnahmen der mit (a,b) 1% Schlupf und (c,d) 4% Schlupf in Luft (50% r.F.)
beanspruchten (a,c) getriebenen bzw. (b,d) treibenden Scheiben der 17-4PH-
Wilzpaarung nach 10° Uberrollungen (Fy = 250 mN, v; = 800 mm/s).

an jeweils 8 Stellen senkrecht zur Walzrichtung vermessen. Aus der Differenz zwischen
den Profilen vor bzw. nach der tribologischen Beanspruchung wurden durch Mittelung
tiber jeweils 8 Einzelmessungen der lineare Verschleifsbetrag der treibenden und getriebe-
nen Scheibe bestimmt. Die Profile der jeweiligen Paarung sind in Bild 3.29 exemplarisch
nach Versuchsldufen mit 10% Schlupf dargestellt und die daraus ermittelten linearen
Verschleifibetrdge in Bild 3.30. Die ZrO,-Paarung zeigte sowohl nach Versuchsldaufen mit
1%, 4% und 10% Schlupf (Bild 3.29a,b) keine erkennbare Verdnderung der Probengeome-
trie nach 10° Uberrollungen, so dass von einem linearen VerschleifSbetrag unterhalb der
Auflosungsgrenze des verwendeten Weiflichtprofilometers ausgegangen werden kann,
d. h. Wy < 100 nm. Die SizN,-Paarung zeigte sowohl eine Abplattung der getriebenen
Scheibe (Bild 3.29¢) als auch einen ausgepréagten Abtrag der treibenden Scheibe (Bild 3.29d).
Aus der Differenz zwischen Ausgangsprofil und Profil der beanspruchten Oberfldchen
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Bild 3.29: Profile der im Wélzkontakt in Luft mit 50% r.F. beanspruchten (a,c,e,g) balli-
gen bzw. (b,d,f,h) ebenen Mantelflichen der Scheiben nach 10° Uberrollung—
en der (a,b) ZrO,- (ZN101B), (c,d) SisNy-, (e,f) WC-12Co- und (g,h) 17-4PH-
Eigenpaarung (Fy = 250 mN, v; = 800 mm/s, 10% Schlupf).

ergaben sich lineare Verschleifsbetrdge von 2,0 um fiir die getriebene Scheibe und 0,8 um
tiir die treibende Scheibe nach Versuchsldufen mit 10% Schlupf. Nach Versuchsldaufen mit
1% und 4% Schlupf ergaben sich deutlich niedrigere lineare VerschleifSbetrdge von 0,3 pm
bzw. 0,9 um fiir die treibende Scheibe, wobei die getriebene Scheibe wie auch nach den
Versuchsldufen mit 10% Schlupf deutlich hohere Werte von 0,6 pm bzw. 1,3 um zeigte.
Dartiber hinaus zeigte die getriebene Scheibe auch ein stdrkeres Ansteigen des linearen
Verschleifles mit zunehmendem Schlupf im Vergleich zur treibenden Scheibe (Bild 3.30a),
wobei eine Polynomregression 1. Grades eine Steigung von 0,012 um/% Schlupf und
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Bild 3.30: Lineare Verschleiflbetrdge W, der balligen (getriebenen) bzw. ebenen (treiben-
den) Scheibe der untersuchten Walzpaarung nach 10° Uberrollungen in Luft
mit 50% r.F. (Fx = 250 mN, v; = 800 mm/s).

0,005 pm/% Schlupf ergab. Bei der WC-12Co-Paarung ergaben die profilometrischen Auf-
nahmen (Bild 3.29¢,f) wie bei der ZrO,-Paarung fiir die gewdhlten Schlupfwerte keine
Verdnderung der Probengeometrie, allerdings konnte hier eine geringfiigige Aufrauung
der balligen (getriebenen) Scheibe nach Versuchsldufen mit 10% Schlupf festgestellt wer-
den. Der Stahl 17-4PH zeigte unter den gewéhlten Beanspruchungsbedingungen die
grofite Verdnderung der Probengeometrie mit linearen Verschleifsbetrdgen von 5,7 um
(getriebene Scheibe) und 4,9 um (treibende Scheibe) (Bild 3.30b) nach Versuchsldufen
mit 10% Schlupf sowie eine erhohte Rauheit im Bereich der tribologischen Kontaktstelle
(Bild 3.29g,h). Eine niedrigere Beanspruchung mit 1% bzw. 4% Schlupf ergab, wie auch
bei der ungeschmierten Siliziumnitridpaarung, deutlich niedrigere Verschleifsbetrdge von
1,4 um bzw. 2,1 um bei der getriebenen und 0,6 um bzw. 2,1 um bei der treibenden Scheibe.
Wihrend die unterschiedliche Beanspruchung von getriebener und treibender Scheibe bei
der SizNy-Paarung zu deutlichen Unterschieden im Verschleifsverhalten fiihrte, zeigte sich
bei der 17-4PH-Paarung kein signifikant unterschiedliches VerschleifSverhalten der beiden
Reibpartner bei Versuchsldaufen mit 4% Schlupf.

Der aus der Differenz zwischen den Profilen vor und nach den Versuchsldufen {iber
10° Uberrollungen durch numerische Integration bzw. im Falle von nicht messbaren li-
nearen Verschleifibetrdgen aus der Spurbreite und der Auflosungsgrenze des Weifilicht-
mikroskops (100 nm) abgeschéitzte volumetrische Verschleifibetrag ist in Bild 3.31 dar-
gestellt. Bei allen untersuchten Paarungen zeigte die treibende Scheibe, im Vergleich
zur getriebenen, niedrigere Werte. Fiir die keramische ZrO,-Eigenpaarung ergaben sich
Werte von 1,6 - 10* mm?® und 2,3-10* mm?, so dass diese im Vergleich zur ungeschmier-
ten SizNjy-Paarung mit Werten von 3,2:10° mm?® und 8,0 -10° mm® um etwa eine
Grofienordnungen niedriger lagen. Fiir die Hartmetallpaarung wurden die niedrigs-
ten volumetrischen Verschleifibetrdge im ungeschmierten Walzkontakt mit Werten von
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a) Fy =250 mN, v, =800 mm/s, S = 10%, N = 108
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Bild 3.31: Volumetrischer Verschleilbetrag W, der balligen (getriebenen) bzw. ebenen (trei-
benden) Scheibe der untersuchten Walzpaarungen nach 10° Uberrollungen in
Luft (Fy =250 mN, v; = 800 mm/s). (Bei der ZrO,- und WC-12Co-Paarung wur-
den die Werte aus der Spurbreite und der Auflosungsgrenze des Profilometers
abgeschitzt.)

1,3-10* mm?® und 1,3-10* mm?® ermittelt. Damit zeigte diese Paarung einen um etwa
2 Grofienordnungen kleineren volumetrischen Verschleifs als die 17-4PH-Paarung mit
Betrdgen von 3,8 - 102 mm? fiir die treibende und 4,2 - 102 mm? fiir die getriebene Scheibe.

3.3.2.2 Einfluss des Zwischenmediums

In Bild 3.32 ist der Einfluss des Zwischenmediums auf das Reibungsverhalten der (a)
ZrO,- (ZN101B), (b) SizNy-, (c) WC-12Co- und (d) 17-4PH-Selbstpaarung im Walzkontakt
(Fxn =250 mN, v; = 800 mm/s, S = 10%) zusammengefasst. Im Gegensatz zu den unge-
schmierten Versuchsldufen zeigte die ZrO,-Eigenpaarung (Bild 3.32a) bei Tropfschmierung
mit destilliertem Wasser niedrigere Reibungszahlen mit Werten von 0,46 zu Versuchsbe-
ginn. Im weiteren Verlauf fiel die Reibungszahl mit zunehmender Anzahl der Uberroll-
ungen degressiv auf quasi-stationire Werte von 0,34. Ab etwa 3 - 10° Uberrollungen zeig-
ten sich in zunehmender Auspragung kurzzeitige Reibungszahliiberh6hungen, wahrend
diese im ungeschmierten Kontakt bereits ab etwa 1,1-10° Uberrollungen auftraten. Bei
Tropfschmierung mit dem Ol FVA Nr. 1 lag die Reibungszahl der ZrO,-Eigenpaarung
mit Werten um 0,02 iiber den gesamten Versuchslauf auf einem giinstigen Niveau. Die
SizNy-Paarung (Bild 3.32b) zeigte bei Tropfschmierung mit destilliertem Wasser ebenfalls
ein sehr giinstiges Einlaufverhalten. Die Reibungszahl betrug zu Versuchsbeginn 0,15 und
tiel direkt auf quasi-stationdre Werte unterhalb 0,01 ab. Bei den mit Wasser geschmier-
ten Versuchen lag die WC-12Co-Paarung (Bild 3.32c) mit einer Reibungszahl von 0,18
zu Versuchsbeginn auf einem vergleichbaren Niveau wie bei den ungeschmierten Ver-
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Bild 3.32: Reibungszahl der (a) ZrO, (ZN101B), (b) SizsN,, (c) WC-12Co und (d) Stahl
17-4PH Wilzpaarung als Funktion der Uberrollungen in Luft mit 50% r.F. bei
unterschiedlicher Normalkraft (S = 10%, v; = 800 mm/s).

suchsldufen, allerdings zeigte sich im weiteren Verlauf bis etwa 0,1 - 10° Uberrollungen ein
Abfallen auf quasi-stationire Werte von 0,09. Unter Tropfschmierung mit Ol wurden ver-
gleichbare quasi-stationdre Werte der Reibungszahl ermittelt. Mit dem Zwischenmedium
Wasser geschmiert zeigte die Stahlpaarung 17-4PH (Bild 3.32d) zu Versuchsbeginn eine
Reibungszahl von 0,58, stieg allerdings wihrend den ersten 0,1-10° Uberrollungen auf
0,71 an und lag damit auf einem vergleichbar ungiinstigen Niveau wie der ungeschmier-
te Versuchslauf. Erst durch das darauf folgende Abfallen ergaben sich etwas giinstigere
quasi-stationdre Werte um 0,64. Tropfschmierung mit Ol fiihrte bei der Stahlpaarung zu
einer Reibungszahl von 0,08 zu Versuchsbeginn und im weiteren Verlauf zum Abfallen
der Reibungszahl auf quasi-stationdre Werte von 0,05.
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ﬁ) getriebene Scheibe @ treibende Scheibe

Bild 3.33: REM-Aufnahmen der mit 10% Schlupf in destilliertem Wasser beanspruch-
ten (a,c) getriebenen bzw. (b,d) treibenden Scheiben der (a,b) ZrO,- (ZN101B)
und (c,d) SizN,-Wélzpaarungen nach 10° Uberrollungen (Fn = 250 mN,
vi =800 mm/s, 10% Schlupf).

Bild 3.33 zeigt die rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen der in Wasser verschlis-
senen Laufflachen der keramischen Eigenpaarungen. Die entsprechenden Aufnahmen der
Hartmetall- und der 17-4PH-Eigenpaarung sind in Bild 3.34 dargestellt. Verglichen mit
den polierten Ausgangsoberflachen zeigte sich bei allen Paarungen mit Ausnahme des
Stahls 17-4PH eine Eingladttung der tribologisch beanspruchten Bereiche. Wahrend bei der
wassergeschmierten Zirkonoxidpaarung nach Versuchsldufen mit 1% Schlupf noch feine
Riefen auf den Reibpartnern vorhanden waren, fithrten Versuchsldufe mit 4% Schlupf
zu einer deutlichen Eingldttung der tragenden Oberfldchenbereiche. Ein hoherer Schlupf
von 10% fithrte dagegen zu einer vollstindigen Einglattung der Oberflichen und einer
erneuten Furchung in Walzrichtung (Bild 3.33a). Bei der geringer beanspruchten treiben-
den Scheibe zeigte sich nur im mittleren Bereich der Spur eine sehr gering ausgepragte
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Furchung. Bei hoher Vergrofierung zeigten sich insbesondere neben Furchen etwa 0,3 pm
grofle Pusteln (Bild 3.33b). Bei der wassergeschmierten Siliziumnitridpaarung zeigte sich
nach Versuchsldufen mit 1% Schlupf keine Verdnderung der Oberflichentopografie, so
dass die tribologische Kontaktstelle nur stellenweise anhand kleiner Rollchen, welche
bevorzugt auf der getriebenen Scheibe auftraten, identifiziert werden konnte. Erst bei
dem Schlupf von 10% konnte die Verschleifispur (Bild 3.33¢c,d) anhand des Fehlens hoher
liegender Materialaufwerfungen in der Umgebung feiner Riefen von der Ausgangsober-
flache unterschieden werden. Feine Réllchen waren nach Versuchsldufen bei dem Schlupf
von 10% nicht mehr vorhanden.

ﬂ) getriebene Scheibe @%} treibende Scheibe

Bild 3.34: REM-Aufnahmen der mit 10% Schlupf in destilliertem Wasser beanspruchten
(a,c) getriebenen bzw. (b,d) treibenden Scheiben der (a,b) WC-12Co- und (c,d)
17-4PH-Wiélzpaarungen nach 10° Uberrollungen (Fy = 250 mN, v; = 800 mm/s,
10% Schlupf).

Bei der Hartmetallpaarung fiihrten die wassergeschmierten Versuche erst bei dem
Schlupf von 4% zu einer erkennbaren Eingldttung der getriebenen Scheibe, wéhrend

86



3.3 Tribologische Eigenschaften

die treibende Scheibe wie auch die beiden Scheiben nach Versuchsldaufen mit 1% Schlupf
eine mit der Ausgangsoberfldche vergleichbare Topografie zeigte. Die Oberfldche der bei
10% Schlupf beanspruchten treibenden Scheibe war durch ein Auswaschen der metalli-
schen Cobalt-Bindephase gekennzeichnet. Dadurch wurde in diesen Bereichen das Gefiige
deutlich erkennbar (Bild 3.34a). Bei der treibenden Scheibe trat die Mikrostruktur nur
gering hervor und es gab lokale Bereiche, in denen die Mikrostruktur im Vergleich zur
Ausgangsoberfldche schlechter erkennbar war (Bild 3.34b). Dariiber hinaus kam es zu hell
erscheinenden Aufladungen in Bereichen mit frei liegenden Wolframcarbidkristalliten.
Die getriebene Scheibe der wassergeschmierten 17-4PH-Paarung (Bild 3.34c) war nach Ver-
suchsldufen mit dem Schlupf von 10% stellenweise durch im Rasterelektronenmikroskop
dunkel erscheinende Schichten bedeckt und zeigte zungenférmige, rissbehaftete Bereiche.
Bei der treibenden Scheibe waren die Schichten stdrker ausgepragt und die beanspruchte
Oberfldache im Vergleich zur getriebenen Scheibe zerkliifteter (Bild 3.34d).

Die rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen der in FVA Ol Nr. 1 wahrend
10° Uberrollungen mit der Normalkraft von 250 mN bei dem Schlupf von 10% beanspruch-
ten Lauffldchen sind in Bild 3.35 fiir die keramischen und in Bild 3.36 fiir die metallischen
Eigenpaarungen abgebildet. Auf der getriebenen Scheibe der ZrO,-Paarung (Bild 3.35a)
wurden nur vereinzelt lose und teilweise kompaktierte, fest anhaftende Verschleifipartikel
gefunden. Die treibende Scheibe (Bild 3.35b) zeigte deutlich mehr lose VerschleifSpartikel.
Bearbeitungsbedingte Mikroriefen und benachbarte Materialaufwerfungen wurden durch
plastische Deformation stellenweise geringfiigig eingegléttet. Bei der SisN,-Paarung war
die beanspruchte Oberfldche der getriebenen bzw. der treibenden Scheibe (Bild 3.35¢,d)
nicht von der unbeanspruchten Ausgangsoberfldche zu unterscheiden.

Die WC-12Co-Paarung zeigte bei der getriebenen Scheibe (Bild 3.36a) eine gleichmaéfiige
feine Furchung, wobei die Breite in etwa der Korngrofie entsprach. Bei der gepaarten
treibenden Hartmetallscheibe (Bild 3.36b) war die Ausgangsoberfldche verdichtet und die
einzelnen WC-KTristallite weniger gut erkennbar. Nach den 6lgeschmierten Versuchslaufen
zeigte die tribologisch beanspruchte Stahloberfldche in den rastelektronenmikroskopi-
schen Aufnahmen der getriebenen Scheibe (Bild 3.36c) stellenweise dunkel erscheinende,
etwa 0,2-0,5 pm grofie kreisformige Ausbriiche und homogen verteilte etwa 2 bis 3 pm
lange und etwa 1 bis 2 um breite, plastisch in Walzrichtung verformte, Vertiefungen. Bei
der treibenden Scheibe (Bild 3.36d) waren die plastisch verformten Bereiche stellenweise
bis zu etwa 4 um breit. Auch hier waren dunkel erscheinende Ausbriiche zu erkennen,
wobei auch lokal begrenzte Furchen auftraten.

Bild 3.37 zeigt den Einfluss des Schlupfs auf die Reibungszahl der jeweiligen Paarung
nach 10° und 10° Uberrollungen in den Zwischenmedien Luft, dest. Wasser und Ol FVA
Nr. 1. Bei der Zirkonoxidpaarung zeigte sich im ungeschmierten Walzkontakt zu Versuchs-
beginn eine geringe Abhingigkeit des Reibungszahlniveaus vom eingestellten Schlupf
mit Werten der Reibungszahl nach 10° Uberrollungen von 0,14 bei Versuchsldufen mit
1% Schlupf und 0,29 bei 10% Schlupf (Bild 3.37a). Wahrend bei 1% Schlupf kein Ansteigen
der Reibungszahl mit der Anzahl der Uberrollungen festzustellen war, fithrte ein zuneh-
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ﬂ) getriebene Scheibe @1 treibende Scheibe

Bild 3.35: REM-Aufnahmen der mit 10% Schlupf in Ol FVA Nr. 1 beanspruchten (a,c) ge-
triebenen bzw. (b,d) treibenden Scheibe der (a,b) ZrO,-Paarung und (c,d) SizNy-
Wailzpaarung nach 10° Uberrollungen (Fy = 250 mN, S = 10%, v; = 800 mm/s).

mender Schlupf zu einem deutlichen Anstieg des quasi-stationdren Reibungszahlniveaus
auf Maximalwerte von 0,73 bei Versuchsldufen mit 10% Schlupf (Bild 3.37b). Fiir die un-
geschmierte Siliziumnitridpaarung zeigten sich bei Versuchen mit 1% Schlupf ebenfalls
vergleichbare Werte der Reibungszahl nach 10° bzw. 10° Uberrollungen von 0,45. Eine
Erh6éhung des Schlupfes fiihrte nach 10° Uberrollungen zu einem Abfallen der Reibungs-
zahl auf niedrigere Werte um 0,30 wihrend nach 10° Uberrollungen etwa doppelt so hohe
Werte um 0,60 gemessen wurden. Bei der Hartmetallpaarung zeigten die Versuchsldufe
bei 1% und 4% Schlupf keinen ausgepréagten Unterschied im Wert der Reibungszahl nach
10° bzw. 10° Uberrollungen. Allerdings zeigte sich bei Versuchen mit 10% Schlupf ein
leichter Anstieg der Reibungszahl von 0,26 nach 10° auf 0,31 nach 10° Uberrollungen. Fiir
die ungeschmierte 17-4PH-Paarung lagen die Werte der Reibungszahl nach 10° bzw. nach
10° Uberrollungen bei Versuchslaufen mit 1% um 0,20. Eine Erhéhung des Schlupfs fiihrte
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ﬂ) getriebene Scheibe @%} treibende Scheibe

Bild 3.36: REM-Aufnahmen der mit 10% Schlupf in Ol FVA Nr. 1 beanspruchten (a,c)
getriebenen bzw. (b,d) treibenden Scheibe der (a,b) WC-12Co-Paarung und
(c,d) 17-4PH-Wilzpaarung nach 10° Uberrollungen (Fy = 250 mN, S = 10%,
vy, =800 mm/s).

zu einem Ansteigen der Reibungszahl, wobei Versuchsldufe mit 10% Schlupf zu Werten
von 0,72 nach 10% bzw. 0,82 nach 10° Uberrollungen fiihrten.

Im wassergeschmierten Walzkontakt zeigten die beiden keramischen Paarungen ein
Einlaufverhalten mit abnehmender Reibungszahl bei hoherem Schlupf bzw. mit zuneh-
mender Anzahl der Uberrollungen (Bild 3.37c,d). Bei der ZrO,-Paarung lagen die Werte
der Reibungszahl bei Versuchsldaufen mit 1% Schlupf nach 10° und 10° Uberrollungen
in Wasser bei Werten von 0,46. Versuchsldaufe mit 4% Schlupf fithrten zu einem gering
ausgeprégten Absinken der Reibungszahl mit zunehmender Anzahl der Uberrollungen
von Werten von 0,47 nach 10° auf 0,45 nach 10° Uberrollungen. Das Abfallen war bei Ver-
suchsldufen mit 10% Schlupf deutlicher ausgeprigt. Die Reibungszahl fiel von Werten um
0,44 nach 10° auf Werte von 0,35 nach 10° Uberrollungen ab. Bei der SizN,-Paarung fiihrte
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Bild 3.37: Reibungszahl der Wilzpaarungen nach (a,c,e) 10° und (b,d,f) 10° Uberrollungen
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aufgetragen gegen den eingestellten Schlupf fiir die Walzpaarungen in (a,b) Luft
mit 50% r.E,, (c,d) destilliertem Wasser und (e,f) dem FVA Ol Nr. 1 (Fy = 250 mN,
v =800 mm/s).
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ein hoherer Schlupf zu einer Verkiirzung der Einlaufphase, allerdings war diese auch bei
Versuchsldufen mit 1% Schlupf bereits nach 10> Uberrollungen beendet. Dementsprechend
ergaben sich unabhéngig vom Schlupf und der Anzahl der Uberrollungen niedrige Werte
der Reibungszahl kleiner 0,01. Die WC-12Co-Paarung zeigte nach 10° Uberrollungen eine
mit dem eingestellten Schlupf zunehmende Reibungszahl mit Werten um 0,10 bei 1%
Schlupf und 0,16 bei 10% Schlupf. Nach 10° Uberrollungen wurden jeweils niedrigere
Werte ermittelt. Die Reibungszahl nahm von 0,10 bei 1% Schlupf auf 0,09 bei 10% Schlupf
ab. Bei der wassergeschmierten 17-4PH Wialzpaarung zeigte sich nach 10° Uberrollungen
ein dhnliches Verhalten, allerdings lag das Reibungszahlniveau mit Werten um 0,37 bei
1% Schlupf, 0,66 bei 4% und 0,71 bei 10% Schlupf im Vergleich zur WC-12Co-Paarung
deutlich hoher. Nach 10° Uberrollungen reduzierten sich die Werte der Reibungszahl bei
Versuchsldaufen mit 4% Schlupf und 10% Schlupf geringfiigig auf 0,57 bzw. 0,64.

In den mit dem Ol FVA Nr. 1 geschmierten Versuchsldufen war die Reibungszahl bei den
keramischen Selbstpaarungen um etwa den Faktor 3 niedriger im Vergleich zu der WC-
12Co bzw. 17-4PH-Paarung mit Maximalwerten der Reibungszahl um 0,08 (Bild 3.37¢,f).
Nach 10° Uberrollungen zeigte sich fiir alle Paarungen eine mit dem eingestellten Schlupf
ansteigende Reibungszahl. Lediglich bei der 17-4PH-Paarung verdanderte sich das Rei-
bungszahlniveau bei Versuchsldaufen mit dem Schlupf von 4% und 10% mit der Anzahl
der Uberrollungen und fiihrte zu niedrigeren Werten nach 10° Uberrollungen, wobei ein
Absinken der Werte bei hoherem Schlupf festgestellt wurde.

3.3.2.3 Einfluss der Normalkraft

Der Einfluss der Normalkraft auf die Reibungszahl im ungeschmierten Walzkontakt mit
10% Schlupf ist in Bild 3.38 dargestellt. Die ungeschmierte ZrO,-Wilzpaarung (Bild 3.38a)
zeigte eine deutliche Abhéngigkeit der Reibungszahl von der Normalkraft. Wahrend bei
einer Normalkraft von 250 mN kurzzeitige Uberhthungen um den mittleren Wert der
Reibungszahl von etwa 0,70 auftraten, stieg die Reibungszahl bei der Normalkraft von
1000 mN tiber die gesamte Versuchsdauer an und erreichte zu Versuchsende Werte um 1,1.
Eine weitere Erhohung der Normalkraft auf 2000 mN fiihrte zu einer quasi-stationdren
Reibungszahl von 0,76. Wahrend sich fiir die SisNy-Paarung (Bild 3.38b) bei 250 mN ein
quasi-stationdrer Wert der Reibungszahl von 0,68 ergab, fiihrte eine Normalkraft von
1000 mN respektive 2000 mN zu quasi-stationdren Werten von 0,71 bzw. 0,75.

Bei der ungeschmierten WC-12Co-Paarung (Bild 3.38c) zeigten die Versuchsldufe bei
250 mN und 1000 mN Normalkraft sowohl einen vergleichbaren Verlauf als auch quasi-
stationdren Wert der Reibungszahl um 0,30. Eine Normalkraft von 2000 mN fiihrte dage-
gen zu einem Anstieg der quasi-stationdren Reibungszahl auf einen Wert von 0,33. Die
Reibungszahl der Stahlselbstpaarung (Bild 3.38d) lag mit Werten von 0,80 bei einer Nor-
malkraft von 1000 mN auf einem vergleichbaren Niveau wie bei den Versuchsldufen mit
250 mN Normalkraft. Allerdings fiihrte die erhhte Normalkraft zu kurzzeitigem Abfallen
der Reibungszahl auf Werte unterhalb von 0,70, wobei sich dieser Wert zundchst zwischen
0,3-10°und 0,5-10° Uberrollungen stabilisierte, um danach weiter auf Werte um 0,5 abzu-
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Bild 3.38: Reibungszahl der (a) ZrO,- (ZN101B), (b) SisNy-, (c) WC-12Co und (d) Stahl
17-APH-Wilzpaarung als Funktion der Uberrollungen in Luft mit 50% r.F. bei
unterschiedlicher Normalkraft (S = 10%, v; = 800 mm/s).

fallen. Da nach etwa 0,7 - 10° Uberrollungen bereits ein linearer Verschleifs von anndhernd
1000,0 um gemessen wurde, musste der Versuchslauf abgebrochen werden. Aufgrund des
katastrophalen Versagens der ungeschmierten 17-4PH Paarung bei der Normalkraft von
1000 mN wurde auf Testldufe bei 2000 mN Normalkraft verzichtet.

Im Anschluss an die Versuchsldufe bei Normalkréaften zwischen 250 mN und 2000 mN
wurden die tribologisch beanspruchten Oberfldchen einer Nachuntersuchung im Raste-
relektronenmikroskop unterzogen. Die ZrO,-Selbstpaarung zeigte im Vergleich zu den
bei der Normalkraft von 250 mN beanspruchten Oberfldachen (Bild 3.25e,f) bei einer Nor-
malkraft von 1000 mN eine nahezu vollstindige Bedeckung der getriebenen (Bild 3.39a)
als auch der treibenden Scheibe (Bild 3.39b) durch eine Deckschicht aus kompaktierten
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41) getriebene Scheibe C@J treibende Scheibe

Bild 3.39: REM-Aufnahmen der mit der Normalkraft von (a,b) 1000 mN und (c,d) 2000 mN
mit 10% Schlupf in Luft mit 50% r.F. beanspruchten (a,c) getriebenen bzw. (b,d)
treibenden Scheibe der ZrO,-Wilzpaarung nach 10° Uberrollungen (S = 10%,
vy =800 mm/s).

VerschleifSpartikel auf der sich zusatzlich viele kleine, lose aufliegende Verschleifspartikel
zeigten. Die Topografie der Deckschicht war iiberwiegend im mittleren Bereich der Spur
durch eine ausgepragte Furchung in Walzrichtung gekennzeichnet, wobei die getriebene
Scheibe deutlich lingere und teilweise umlaufende Furchen zeigte. Eine Erh6hung der
Normalkraft auf 2000 mN fiihrte bei den beanspruchten Oberflichen zu einer raueren,
zerkliifteten Oberflache, wobei die Anzahl an Ausbriichen und kleinen Furchen bei der
getriebenen Scheibe (Bild 3.39¢c) im Vergleich zur treibenden Scheibe (Bild 3.39d) stédrker
ausgepragt war. Bei beiden Reibpartnern waren im Gegensatz zu den Versuchsldufen bei
der Normalkraft von 1000 mN die losen Verschleifdpartikel im Bereich der Spurmitte nicht
mehr vorhanden und traten stattdessen vermehrt am Rand der Spur auf.

Bei der ungeschmierten Siliziumnitridpaarung fiihrte eine Erthchung der Normalkraft
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41) getriebene Scheibe C@J treibende Scheibe

Bild 3.40: REM-Aufnahmen der bei der Normalkraft von (a,b) 1000 mN und (c,d) 2000 mN
mit 10% Schlupf in Luft mit 50% r.F. beanspruchten (a,c) getriebenen bzw. (b,d)
treibenden Scheibe der SizN,-Wailzpaarung nach 10° Uberrollungen (S = 10%,
vy =800 mm/s).

auf 1000 mN zu einer erhohten Anzahl an Verschleifipartikeln. Wahrend diese bei der
getriebenen Scheibe (Bild 3.40a) iiberwiegend in loser Form innerhalb der Spur vorlagen,
zeigten sich bei der treibenden Scheibe (Bild 3.40b) vermehrt Bereiche, die mit zwischen
1 um und 5 um grofien Platten aus kompaktierten VerschleifSpartikel bedeckt waren.
Nach ungeschmierten Versuchsldufen bei der Normalkraft von 2000 mN zeigte auch
die getriebene Scheibe (Bild 3.40c) zu kleinen Platten kompaktierte Verschleifspartikel
und vereinzelt Kavitdten im mittleren Bereich der tribologisch beanspruchten Lauffldche.
Auf der treibenden Scheibe (Bild 3.40d) war eine deutliche Zunahme der Plattengrofie
festzustellen, wobei die beanspruchte Oberfldche tiber grofse Bereiche vollstandig durch
diese, zum Teil nur lose aufliegenden Platten bedeckt war.

Die in Bild 3.41 dargestellten REM-Aufnahmen der mit 10% Schlupf in Luft mit 50% r.F.
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@ getriebene Scheibe C@] treibende Scheibe

Bild 3.41: REM-Aufnahmen der bei einer Normalkraft von (a,b) 1000 mN und (c,d)
2000 mN mit 10% Schlupf in Luft mit 50% r.F. beanspruchten (a,c) getriebenen
bzw. (b,d) treibenden Scheibe der WC-12Co-Wilzpaarung nach 10° Uberroll-
ungen (S = 10%, v1 = 800 mm/s).

beanspruchten WC-12Co-Wilzproben zeigten einen deutlichen Einfluss der eingestellten
Normalkraft auf die beanspruchten Oberflachen. Im Vergleich zu den Oberfldchen nach
Versuchsldufen mit einer Normalkraft von 250 mN (Bild 3.27c,d) zeigte die getriebene
Scheibe bei der hoheren Beanspruchung durch die Normalkraft von 1000 mN zunehmend
rollchenférmige und globulare VerschleifSpartikel (Bild 3.41a). Die Lauffldche war stark ein-
geglattet und wurde insbesondere in der Spurmitte durch feine Riefen in Umlaufrichtung
unterbrochen. Bei der treibenden Scheibe fiihrte die Belastung zu einer fast vollstandigen
Bedeckung des mittleren Bereichs der Verschleifispur durch eine im Rasterelektronenmi-
kroskop dunkel erscheinende Schicht (Bild 3.41b) mit einem deutlich starker ausgepragten
Rissnetzwerk. Der darunter liegende Bereich zeigte noch Riefen der Hartbearbeitung. Eine
weitere Erh6hung der Normalkraft auf 2000 mN resultierte bei der getriebenen Scheibe in
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dem vereinzelten Anhaften von dunkel erscheinenden Ansammlungen aus kompaktierten
Verschleifipartikeln (Bild 3.41c) und im Vergleich zu den Versuchsldufen bei 1000 mN et-
was feineren Rollchen. Bei der treibenden Scheibe dufserte sich die erhohte Beanspruchung
in einer eingeglattet erscheinenden Oberfldache im Bereich der Spurmitte. Die Spur war von
einer zum Spurrand hin dicker werdenden, kompakten Deckschicht belegt, welche unter
einem Winkel von 30° bis 45° zur Wilzrichtung mit Rissen durchzogen war (Bild 3.41d).

ﬂ) getriebene Scheibe C@] treibende Scheibe

Bild 3.42: REM-Aufnahmen der mit der Normalkraft von (a,b) 250 mN und (c,d) 1000 mN
mit 10% Schlupf in Luft mit 50% r.F. beanspruchten (a,c) getriebenen bzw. (b,d)
treibenden Scheiben der 17-4PH-Walzpaarung nach 10° Uberrollungen (S = 10%,
vy, =800 mm/s).

Bei der Stahlpaarung waren die Oberflachen nach Versuchsldufen mit der Normalkraft
von 250 mN bei der getriebenen Scheibe zerkliiftet und mit dunkel erscheinenden Schich-
ten sowie einzelnen, losen Verschleifipartikeln belegt (Bild 3.42a). Dagegen zeigten sich
auf der beanspruchten Lauffliche der treibenden Scheibe Bereiche mit zungenférmigen
Deformationsspuren und ebenfalls losen Verschleifspartikeln. Allerdings waren diese lokal
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zum Teil zu Deckschichten kompaktiert (Bild 3.42b). Nach Versuchsldaufen mit der Nor-
malkraft von 2000 mN zeigte die getriebene Scheibe ebenfalls zungenférmig deformierte
Bereiche (Bild 3.42c). Auf der treibenden Scheibe befanden sich eine Vielzahl loser, hell
erscheinender Verschleifipartikel, wobei die darunter liegende Deckschicht rissbehaftet
war und sich lokal abloste (Bild 3.42d).

W,>1 mm
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Bild 3.43: Lineare VerschleifSbetrdge W, der balligen (getriebenen) bzw. ebenen (treiben-
den) Scheibe fiir die (a) SizN,- und (b) 17-4PH-Wilzpaarung nach 10° Uberroll-
ungen in Luft in Abhidngigkeit von der Normalkraft (S = 10%, v, = 800 mm/s).

Die nach Versuchsende durch optische Profilometrie an treibender und getriebener
Scheibe separat gemessenen linearen Verschleifibetrédge fiir Versuchsldaufe mit 10% Schlupf
sind in Bild 3.43a,b dargestellt. Fiir die Zirkonoxidpaarung konnten auch bei der héchsten
gewdhlten Normalkraft von 2000 mN keine messbaren Verschleifibetrdge ermittelt werden,
d. h. der lineare Verschleifs war kleiner als 100 nm. Fiir die ungeschmierte Siliziumnitrid-
paarung ergaben sich im Wailzkontakt lineare Verschleiflbetrdge der getriebenen Scheibe
zwischen 2,0 um bei der Normalkraft von 250 mN und 5,6 um bei 2000 mN waihrend die
treibende Scheibe Verschleifibetrage zwischen 0,8 pm und 2,3 pm zeigte (Bild 3.43a). Bei
der Paarung ergab sich ein Ansteigen des linearen Verschleifbetrages der beiden Reib-
partner mit der Normalkraft, wobei der lineare Verschleifibetrag der hoher beanspruchten
getriebenen Scheibe bei allen untersuchten Normalkréften um einen Faktor von 2,4 bis 2,5
erhoht war. Fiir die Hartmetallpaarung konnte, wie auch fiir die ungeschmierte Zirkon-
oxidpaarung, bei keiner der untersuchten Normalkradfte messbarer Verschleifs festgestellt
werden. Bei dem martensitischen Stahl 17-4PH ergaben sich bei der Normalkraft von
250 mN lineare Verschleifbetrdge von 5,7 um fiir die getriebene Scheibe und 4,9 pm fiir
die treibende Scheibe (Bild 3.43b). Die unterschiedliche tribologische Beanspruchung von
treibender und getriebener Scheibe fiihrte im Vergleich zur keramischen Siliziumnitrid-
paarung zu deutlich geringeren Unterschieden im Verschleifs. Der Verschleifsbetrag der
getriebenen Stahlscheibe war lediglich um den Faktor 1,2 erhoht. Fiir Versuchsldufe bei
der Normalkraft von 1000 mN wurde bereits nach etwa 0,7 - 10° Uberrollungen ein linearer
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Verschleifibetrag um 1000 pum gemessen, so dass der Versuch abgebrochen und auf die
Versuchsldufe bei der Normalkraft 2000 mN verzichtet wurde.

3.3.3 Haftreibungsuntersuchungen

Zur Charakterisierung des Anlaufverhaltens von Mikrosystemen wurden Versuchslaufe
mit einer sehr geringen Gleitgeschwindigkeit iiber eine Distanz von etwa 3 mm durch-
gefiihrt. Die Versuche wurden in einem Mikrolineartribometer bei der Normalkraft
Fn = 800 mN und der Abzugsgeschwindigkeit va = 8,3 pm/s bei Raumtemperatur in
den Umgebungsmedien Luft (50% r.F.), destilliertem Wasser und dem FVA-OI Nr. 1 durch-
gefiihrt. Aus dem Verlauf der Tangentialkraft Fy als Funktion der Versuchszeit t wurden
die Haftreibungskrifte Fy, bei denen der Ubergang vom Haften zum Gleiten erfolgte, fiir
die jeweiligen Paarungen bestimmt.

3.3.3.1 Einfluss des Zwischenmediums

Bild 3.44 zeigt die Tangentialkraft der keramischen Eigenpaarungen in Abhédngigkeit von
der Versuchszeit ungeschmiert in Luft mit 50% r.F., unter Tauchschmierung mit destillier-
tem Wasser sowie dem Ol FVA Nr. 1. Bei der ZrO,-Eigenpaarung (ZN101B) (Bild 3.44a)
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Bild 3.44: Verlauf der Tangentialkraft im Haftreibungsversuch als Funktion der Versuchs-
zeit t fiir die (a) ZrO,- und (b) SisNy-Paarung in den Medien Luft mit 50% r.E,,
dest. Wasser und dem Ol FVA Nr. 1 (Fy = 800 mN, v, = 8,3 mm/s).

zeigte die ungeschmierte Paarung die hochste Tangentialkraft Fr = 122 mN beim Ubergang
vom Haften zum Gleiten, wihrend der Ubergang bei den wasser- bzw. dlgeschmierten
Versuchsldufen bei 78 bzw. 112 mN ermittelt wurde. Nach dem Ubergang Haften/Gleiten
zeigte sowohl die ungeschmierte als auch die wassergeschmierte Paarung wahrend den
ersten 20 bis 25 s einen leichten Anstieg auf Werte von 130 bzw. 92 mN, wahrend bei der
Olgeschmierten Paarung ein leichtes Abfallen auf Werte von 67 mN beobachtet wurde.
Im weiteren Verlauf der Gleitphase zeigte sich fiir die ZrO,-EFigenpaarung keine nennens-

werte Verdnderung in der Tangentialkraft Fr. Der Ubergang vom Haften zum Gleiten
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erfolgte bei der ungeschmierten SisNy-Paarung (Bild 3.44b) bei der Tangentialkraft von
92 mN, allerdings zeigte die Paarung wihrend etwa 30 Sekunden einen Anstieg auf Werte
von Fr = 200 mN und im weiteren Verlauf Uberhéhungen der Tangentialkraft auf Ma-
ximalwerte von 250 mN. Tauchschmierung mit destilliertem Wasser fiihrte bei dieser
Paarung zu einem verzogerten Ubergang Haften/Gleiten und dementsprechend hohen
Werten der Tangentialkraft von 610 mN. Die darauf folgende Gleitphase war durch starke
Schwankungen und einen Abfall von 615 mN auf etwa 500 mN gekennzeichnet. Bei den
dlgeschmierten Versuchen erfolgte der Ubergang in die Gleitphase bei Fr = 80 mN, wobei
die darauf folgende Gleitphase durch einen anndhernd konstanten Wert der Tangential-
kraft um 95 mN gekennzeichnet war.

Z 800 Z 800
= 600 ja) WC-Co € 1 b) 17-4PH dest. Wasser
o ] W 600 4 L Luft,
g 1 Luft, 50% r.F. ,dest-Wasser) @ 1o L INL.. .
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Bild 3.45: Verlauf der Tangentialkraft im Haftreibungsversuch als Funktion der Versuchs-
zeit t fiir die (a) WC-Co- und (b) 17-4PH-Paarung in den Medien Luft mit
50% r.F., dest. Wasser und dem Ol FVA Nr. 1 (Fy = 800 mN, v4 = 8,3 mm/s).

Die Hartmetallpaarung (Bild 3.45a) zeigte sowohl beim Ubergang vom Haften zum
Gleiten als auch in der Gleitphase den geringsten Medieneinfluss. Der Ubergang Haf-
ten/Gleiten erfolgte bei Fr = 102 mN und Fy = 107 mN fiir die ungeschmierten bzw.
wassergeschmierten Versuchsldufe und Fr = 97 mN im Fall der Olschmierung. Bei der
Stahlpaarung 17-4PH (Bild 3.45b) erfolgte der Ubergang vom Haften zum Gleiten im
ungeschmierten Fall bei einer Tangentialkraft von 172 mN, allerdings stieg diese mit zu-
nehmender Versuchszeit auf Werte von 250 mN an. Von allen untersuchten Paarungen
ergab sich bei der wassergeschmierten 17-4PH-Paarung die hochste Tangentialkraft zum
Losreifsen mit Werten von 644 mIN, wobei wiahrend den ersten 150 Sekunden Versuchszeit
ein ausgepragtes Stick-Slip-Verhalten mit starken Schwankungen der Tangentialkraft zwi-
schen 160 und 670 mN um den Mittelwert von etwa 380 mN zu beobachten war. Fiir den
Stahl erfolgte der Ubergang Haften/Gleiten bei 140 mN bei den 6lgeschmierten Versuchen,
wobei die Tangentialkraft auf den ersten 25 s kurzzeitige Uberhdhungen auf Werte um
160 mN und mit zunehmender Versuchszeit ein leichtes Abfallen zeigte.

Bild 3.46 fasst die bei der aufgebrachten Normalkraft Fyy = 800 mN und der Abzugsge-
schwindigkeit v, = 8,3 um/s beim Ubergang vom Haften zum Gleiten aus der gemessenen
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Bild 3.46: Darstellung der Haftreibungszahl beim Ubergang Haften/Gleiten fiir die
ZrO,-, SisNy-, WC-Co- und 17-4PH-Paarung in Luft mit 50% r.F., unter Tauch-
schmierung mit destilliertem Wasser oder dem Ol FVA Nr. 1 (Fn = 800 mN,
va =8,3mm/s).

Haftreibungkraft F;; berechnete Haftreibungszahl py fiir die untersuchten Paarungen in
den Medien Luft (50% r.F.), dest. Wasser und dem Ol FVA Nr. 1 zusammen. Bei der
ZrO,-Paarung zeigte sich kein signifikanter Einfluss des Umgebungsmediums und der
Ubergang vom Haften zum Gleiten lag mit Haftreibungszahlen unterhalb 0,15 in allen
Medien auf einem giinstigen Niveau. Bei der Siliziumnitridpaarung zeigten sich sowohl
im ungeschmierten als auch mit dem Ol FVA Nr. 1 geschmierten Versuchsldufen niedrige
Haftreibungszahlen, allerdings ergaben sich bei Schmierung mit dest. Wasser ungtinstig
hohe Werte der Haftreibungszahl um 0,65. Bei der Hartmetallpaarung konnte wie auch
bei der ZrO,-Paarung nur ein geringer Einfluss des Zwischenmediums auf den Ubergang
vom Haften zum Gleiten festgestellt werden. Die 17-4PH-Paarung zeigte ungeschmiert
bzw. unter Schmierung mit destilliertem Wasser mit Werten von 0,22 bzw. 0,78 die hochste
Haftreibungszahl. Geschmiert mit dem Zwischenmedium Ol ergaben sich fiir den Stahl
17-4PH Werte der Haftreibungszahl von 0,16.
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Fiir den Einsatz in mikro- und feinwerktechnischen tribologischen Systemen miissen
Materialpaarungen verwendet werden, die unter den gegebenen Beanspruchungsbedin-
gungen eine akzeptable Reibungszahl und einen hohen Verschleiffwiderstand zeigen.
Durch das ungiinstige Oberflichen/Volumenverhiltnis werden zudem Werkstoffe mit
geringer Adhédsionsneigung vorausgesetzt. Keramiken und Hartmetalle erfiillen diese Vor-
aussetzungen und gewdihrleisten in makroskopischen Anwendungsfeldern bereits einen
zuverldssigen Betrieb bei langer Lebensdauer.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden grundlagenorientierte, mikrotribologische Modellun-
tersuchungen durchgefiihrt, um die prinzipielle Eignung der Werkstoffe zu priifen und
die kritischen Belastungsgrenzen zu identifizieren. Die Materialien wurden in Eigenpaa-
rung im einsinnigen Gleitkontakt, unter Walzbeanspruchung und beim Ubergang vom
Haften zum Gleiten in speziell angepassten Modellpriifstinden unter anwendungsrele-
vanten Beanspruchungsbedingungen (Tabelle 1.2) wie sie sich aus der Systemanalyse einer
Mikroturbine mit angeflanschtem Planetengetriebe (Bild 1.5) ergaben, charakterisiert. Als
Versuchsparameter wurden die Materialpaarung, das Zwischenmedium, die Normalkraft
und der Schlupf variiert, wobei aus Griinden der Vergleichbarkeit jeweils polierte Ober-
flachen eingesetzt wurden. Fiir Zirkonoxid wurde zusitzlich die Mikrostruktur variiert
und der Einfluss auf das tribologische Verhalten untersucht. Die Ergebnisse der tribolo-
gischen Untersuchungen und der Vor- bzw. Nachuntersuchungen werden im folgenden
Abschnitt zusammengefasst und diskutiert.

4.1 Werkstoffeigenschaften

Die aus den Gefiigeaufnahmen (Bild 3.1) nach Gleichung 2.1 ermittelten Korngrofsen
der Versuchsmaterialien sind in Tabelle 3.1 zusammengefasst. Bei den urgeformten
Zirkonoxidqualitdten wurde in Ubereinstimmung mit [158, 257, 258] eine Zunahme der
Korngrofie mit der Sintertemperatur und -dauer festgestellt. Fiir die stift- bzw. schei-
benférmigen Probekdrper wurden im Rahmen der Messgenauigkeit vergleichbare mittlere
Korngrofien ermittelt, so dass kein signifikanter Einfluss der Probenabmessung auf die
Korngrofie festgestellt wurde. Dies bestétigte auch die vergleichbare Korngrofse am Pro-
benrand und in der Probenmitte, wie sie anhand von Querschliffen ermittelt wurde. Die
kommerziellen Materialien zeigten - mit Ausnahme der Zirkonoxidkeramiken - jeweils
um den Faktor 3—4 unterschiedliche Korngrofien fiir die kugel- bzw. scheibenféormigen
Priifkorper einer Materialpaarung, lagen jedoch mit Werten unterhalb 1,5 pm auf einem
niedrigen Niveau. Die mittlere freie Wegliange )\ der Co-Bindephase zeigte durch die
lineare Abhédngigkeit von der Korngrofie und dem Volumenanteil der Bindephase bei den
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untersuchten Hartmetallqualitdten fiir die grobkornigere Kugel mit 6% Co um den Faktor
5 niedrigere Werte im Vergleich zur Scheibe mit einem Cobaltgehalt von 12%. Bei dem
Stahl 17-4PH lag die Korngrofse im l6sungsgegliihten und ausgelagerten Zustand um den
Faktor 20 hoher und zeigte damit fiir mikrotechnische Anwendungen ungiinstig hohe
Werte.

Anhand der in Bild 3.3 dargestellten Werte zeigt sich eine gute Ubereinstimmung der ge-
messenen mit der theoretischen Dichte, so dass in guter Ndherung von dichten Werkstoff-
gefiigen ausgegangen werden kann. Bei den urgeformten Zirkonoxidqualitdten zeigte die
Charge Z1450/1h die hochste Dichte, so dass im Vergleich zu fritheren Untersuchungen
[257, 259] eine Korrelation der Dichte mit der Sintertemperatur nicht festgestellt werden
konnte. Bei den Entbinderungs- und Sinterparameter konnte auf umfangreiche Untersu-
chungsergebnisse des Instituts fiir Materialforschung III zur Erzielung giinstiger Gefiige-
und Werkstoftkennwerte zurtickgegriffen werden. Durch die Verwendung etablierter Pro-
zessparameter lag die Dichte bei allen Chargen auf einem vergleichbar giinstigen Niveau.
Die Charge Z1300/5h mit auf 5 Stunden verkiirzter Sinterdauer zeigte dementsprechend
die stirkste Abweichung von der theoretischen Dichte von 6,08 g/cm? [76, 260] und hatte
mit 3% die hochste Porositédt unter den Probekorpern.

Die in Bild 3.4a,b dargestellten Rauheitskennwerte zeigten in erster Ndherung vergleich-
bare Werte fiir die kugel- und scheibenférmigen Priifkdper bzw. fiir die unterschiedlichen
Werkstoffe. Lediglich die im gesinterten, nicht nachbearbeiteten Zustand eingesetzten Zir-
konoxidstifte der Chargen Z1300/10h, Z1450/1h und Z1500/1h lagen mit R,-Werten um
0,04 pm um den Faktor 2 iiber den Werten der anderen Priitkdrper und um den Faktor 40
oberhalb der Werte des Urmodells der Stifte (Tabelle 4.1). Dies konnte auf das Kornwachs-

Rauheitskennwerte, um R, Ry R, Ry Rpk Rk

Stahlurmodell fiir Tribostift 0,009 0,011 0,070 0,033 0,021 0,033
ZrO,-Stift der Charge Z1450/1h 0,039 0,050 0,242 0,125 0,055 0,111

Tabelle 4.1: Vergleich der an dem Stahlurmodell des Tribostifts und dem bei 1450 °C
gesinterten ZrO,-Stift der Charge Z1450/1h ermittelten Rauheitskennwerte.

tum wahrend des Sinterprozesses zuriickgefithrt werden. Die einzelnen urgeformten
Chargen zeigten jedoch aufgrund des geringen Unterschieds in der Korngrofie zwischen
den einzelnen Chargen weder mit urgeformter noch mit tiberpolierter Oberfldche eine
erkennbare Abhingigkeit der Oberflichenrauheit von der Korngrofie. Die Proben fiir
den Wilzkontakt zeigten ebenfalls sowohl fiir die balligen und ebenen scheibenférmigen
Priifkorper als auch fiir die unterschiedlichen Werkstoffe vergleichbare Rauheitskenn-
werte (Bild 3.5). Im Vergleich zu den Proben fiir den Gleitkontakt waren die gemessenen
Rauheitskennwerte deutlich kleiner, was auf die unterschiedlichen Messbedingungen
(Tabelle 2.5) zuriickzufiihren war, wobei insbesondere die bei kiirzeren Taststrecken redu-
zierte Grenzwellenldnge ). die Kennwerte beeinflusst [261, 262]. Dadurch werden zum
einen kurzwelligere Anteile im ungefilterten Primarprofil bereits der Welligkeit zugeord-
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4.2 Tribologische Eigenschaften

net. Zum anderen konnten Artefakte durch die Kriimmung der Probenoberfliche aus dem
Rauheitsprofil entfernt und eine bessere Statistik durch eine hthere Anzahl an Messwerten
erreicht werden.

Die Werte der Vickershidrte der unbeanspruchten tribologischen Funktionsflichen sind
in Bild 3.6 zusammengefasst. Es zeigen sich tendenziell abnehmende Hartewerte mit zu-
nehmender Priifkraft, was aus der Literatur als Indendation Size Effekt (ISE) bekannt ist
[263-265]. Die untersuchten ZrO,-Werkstoffe folgten einer Hall-Petch Beziehung und
zeigten eine Zunahme der Hirte mit abnehmender Korngrofie (Tabelle 3.1). Der un-
erwartet hohe Hértewert der Zirkonoxidkugel kann z. B. durch die Qualitdt des Aus-
gangspulver hervorgerufen werden. So wurde in [176, 266] {iber hohere Hartewerte bei
Verwendung von Y;Oj3; beschichteten TZP-Pulvern berichtet. Die hohen Hartewerte wur-
den auf die verbesserte Korngrenzenfestigkeit zuriickgefiihrt. Bei der Siliziumnitridkera-
mik ist eine im Vergleich mit den anderen Werkstoffen starke Streuung der Hartewerte
festzustellen, wobei die Streuung mit abnehmender Priifkraft bzw. Flache des Vickers-
Pyramideneindrucks geringfiigig zunimmt. Dadurch werden durch den Indenter teilwei-
se nur einzelne Gefligephasen erfasst [267, 268]. Die lokal unterschiedlichen Hartewerte
konnen daher sowohl durch den insbesondere bei dem Kugelmaterial ausgepragten Anteil
an Glasphase im Gefiige als auch durch die Anisotropie der mechanischen Eigenschaften
als Folge des stengelféormigen Gefiigeaufbaus verursacht werden.

Die Werte der Bruchzdhigkeit der ZrO,-Keramiken sind in Bild 3.7 zusammengestellt.
Unter den Zirkonoxidqualitdten wurde fiir die Kugel bei einer mittleren Korngrofie
von 0,28 um mit Werten um 6,00 MPa - m!/? analog zur Vickershirte auch die hochste
Bruchzihigkeit ermittelt, wahrend die feinkornigere Scheibe bei einer mittleren Korngrofse
von 0,30 pm etwa 20% niedrigere Werte zeigte. Die urgeformten Zirkonoxidproben lagen
mit Werten um 5,00 MPa - m!/? im mittleren Bereich und zeigten tendenziell niedrigere
Werte mit zunehmender Korngrofie (Tabelle 3.1).

4.2 Tribologische Eigenschaften

4.2.1 Einsinniger Gleitkontakt

Einfluss der Materialpaarung

Eine zusammenfassende Darstellung des tribologischen Verhaltens im ungeschmierten,
einsinnigen Gleitkontakt ist in Bild 4.1 durch Auftragung der quasi-stationdren Reibungs-
zahl tiber dem linearen VerschleifSbetrag nach 1000 m Gleitweg dargestellt. Zusatzlich
ist in Bild 4.2 die lineare Verschleiffiintensitdt Wj/(s) gegen die momentane, scheinbare
Flachenpressung p(s) (Gleichung 2.11) logarithmisch aufgetragen. Die Berechnung erfolg-
te nach Gleichung 2.8 aus der kontinuierlichen Verschleifimessung wahrend der unge-
schmierten Versuchsldufe. Sowohl die 17-4PH-Paarung als auch die Siliziumnitridpaarung
waren bis zu einer Flachenpressung von 10 MPa durch eine hohe Verschleifiintensitédt ober-
halb 10" um/m gekennzeichnet, wobei dies auch bei niedrigerer Flachenpressung nur
geringfiigig abfiel. Die ZrO,-Paarung und die WC-Co-Paarung zeigten mit einer linearen
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4 Diskussion

Verschleifintensitét kleiner 10° pm/m bei einer Fldchenpressung von 35 bzw. 125 MPa
ein deutlich giinstigeres VerschleifSverhalten (Bild 4.2).

0.8 Luft, 50% r.F.
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Bild 4.1: Reibungszahl aufgetragen iiber den linearen Verschleifibetrag nach dem Gleit-
weg von 1000 m fiir die Gleitpaarungen in Luft mit 50% r.F. (Fx = 800 mN,
v =400 mm/s).

Die linearen VerschleifSbetrdge nach einem Gleitweg von 1000 m waren bei der
Hartmetall- und Zirkonoxidpaarung um 1-2 Grofienordnungen niedriger als bei der Stahl-
und Siliziumnitridpaarung (Bild 4.1). Obwohl die lineare VerschleifSintensitédt bei der
Zirkonoxidpaarung (Bild 3.9b) auf den letzten 900 m Gleitweg niedriger lag als bei der
Hartmetallpaarung (Bild 3.13b) wurde zum Ende des Versuchslaufs ein linearer Verschleifs-
betrag von W] = 2,38 pm ermittelt, welcher um etwa den Faktor 2 hoher lag als bei der
Hartmetallpaarung mit W, = 1,17 um (Bild 4.1).

Die durch den Punktkontakt bedingte, hohe anfangliche Hertz’sche Flachenpressung
von 1484 MPa fiihrte bei der ungeschmierten Zirkonoxidgleitpaarung in Luft (50% r.F.)
bis zum Erreichen einer Flachenpressung von etwa 40 MPa zu einer hohen VerschleifSin-
tensitat zwischen 0,04 und 0,05 pm/m (Bild 4.2) und dementsprechend hohem Verschleif3
von etwa 2,0 pm auf den ersten 200 m Gleitweg (Bild 3.8a). Schwankungen im Signal der
kapazitiven Wegmessung auf den ersten 200 m Gleitweg deuteten auf ein tiberwiegend
bruchkontrolliertes Versagen durch Uberlastung hin [150], wobei die entstandenen Ver-
schleifspartikel abrasiven 3-Korper-Verschleifs bewirkten und zu Riefen auf den Ober-
flachen fiithrten (Bild 3.10d). Damit einhergehend waren hohe Werte der Reibungszahl
mit kurzzeitigen Schwankungen (Bild 3.9d). Die VerschleifSpartikel konnten durch die als
Folge der verschleiflbedingten Abplattung der Kugel abnehmende Flachenpressung im
Kontakt zu einer verschleifsmindernden Deckschicht (Bild 3.10a,d) kompaktiert werden, so
dass die Verschleifsintensitdt Wj/s(s) im weiteren Verlauf auf sehr niedrige Werte unterhalb
10* pm/m abfiel. Feine Rollchen aus abgeldsten Tribofilmen auf den Probekorpern zeig-
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Bild 4.2: Lineare Verschleiflintensitdt Wi (s) in Abhédngigkeit von der momentanen schein-
baren Flachenpressung p(s) fiir die im einsinnigen Gleitkontakt in Luft mit
50% r.E. untersuchten Selbstpaarungen (Fy = 800 mN, v = 400 mm/s, s = 1000 m).

ten, dass die Scherbewegung iiberwiegend innerhalb von Tribofilmen auf der Deckschicht
stattgefunden hat. Die Oberflachen verschlissen, indem diese diinnen Zirkonhydroxidfil-
me gebildet und anschliefiend abgeldst wurden. Die Bildung einer Deckschicht begleitet
von sich ablosenden Hydroxidfilmen und die hohe Reibungszahl von 0,60 sind ein Zei-
chen dafiir, dass die gewdhlten Versuchsbedingungen die Zirkonoxidkeramik oberhalb
bzw. nahe der Belastungsgrenze beanspruchen [270], was sich auch in dem hohen Ver-
schleiff zu Versuchsbeginn zeigte. Wird die Belastungsgrenze durch eine Erh6hung der
Normalkraft tiberschritten, so erfolgt ein Ubergang in die VerschleiShochlage wie es in
Bild 3.20d dargestellt ist.

Zu Versuchsbeginn zeigte die ungeschmierte WC-Co-Gleitpaarung ein giinstiges tribo-
logisches Verhalten mit niedriger Reibungszahl um 0,25 (Bild 3.8c) und einer auf den ersten
10 m hohen Verschleifliintensitdt von Wi (s) = 0,043 pm/m (Bild 4.2) bis die momentane,
scheinbare Flachenpressung p(s) Werte unterhalb 300 MPa erreichte. Wahrend die Ver-
schleifiintensitdt im weiteren Versuchslauf auf sehr niedrige Werte unterhalb 10 um/m
abfiel, stieg die Reibungszahl, von starken Schwankungen begleitet, auf Werte von 0,60
an. Versuchsldufe tiber 4000 m bestétigten den quasi-stationdren Endwert nach 1000 m.
In Untersuchungen an Hartmetall-Eigenpaarungen [221, 222] wurden ebenfalls Werte
der Reibungszahl zwischen 0,45 und 0,60 ermittelt. Die hohere Beanspruchung fiihrte zu
einer abnehmenden Bedeckung der beanspruchten Oberflichen mit diinnen, teilweise
oxidischen Tribofilmen welche aus nanokristallinen WO, und WC Partikeln in einer Co-
baltmatrix aufgebaut waren und eine niedrige Scherfestigkeit besitzen. Dementsprechend
ging der abnehmende Bedeckungsgrad durch oxidische Filme mit einem Anstieg der Rei-
bungszahl einher und fiihrte zusétzlich zu einem ungleichméfligen Abtrag der darunter
liegenden WC-Kristallite. In Untersuchungen mit dem Reibungskraftmikroskop zeigten
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4 Diskussion

durch sputtern freigelegte WC-Partikel um den Faktor 4 hohere Reibungszahlen als eine
polierte Oberflache [229]. Auf der polierten Oberfldche wurde durch Augeranalyse und Mi-
krohartemessung ein weicher Oberflachenfilm mit guten Schmierungseigenschaften, beste-
hend aus WC,0O und Kohlenwasserstoffen, nachgewiesen und eine Hérte von etwa 1 GPa
ermittelt. Die niedrige Reibungszahl zu Versuchsbeginn kann daher auf eine oxidische
Oberfldche mit adsorbierten Kohlenwasserstoffen zurtickgefiihrt werden. Mit zunehmen-
dem Gleitweg stieg die Reibungszahl durch den Abtrag von Adsorbaten und oxidischen
Filmen an. Die im Versuchslauf verschleiffbedingt abnehmende Flachenpressung fiihrte zu
niedrigeren Kontakttemperaturen. Dadurch wurde die Umsetzung von metallischen Ver-
schleifspartikeln zu Oxiden reduziert, was sich ebenfalls ungiinstig auf die Reibungszahl
auswirkt [221, 222]. In den rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen in Bild 3.14a,d
konnte in Ubereinstimmung mit [221, 222] insbesondere bei dem grobkérnigeren Kugel-
material ein ungleichméfiiger Abtrag festgestellt werden. Unterschiede in der Bedeckung
durch Tribofilme konnten zwar nicht nachgewiesen werden, allerdings erscheinen diinne
Oxidfilme unterhalb einer kritischen Dicke im Rasterelektronenmikroskop transparent.

Bei der ungeschmierten Siliziumnitridselbstpaarung ergaben sich wie auch in [187,
190-193] zu Versuchsbeginn Werte der Reibungszahl oberhalb 0,70 bei gleichzeitig sehr ho-
her Verschleiffintensitiat von 0,27 um/m (Bild 3.8b). Auf der verschlissenen Scheibenober-
flache bildete sich eine Deckschicht aus feinkornig zerriebenen, kompaktierten Verschleif3-
partikeln aus, welche sich tiber grofie Bereiche abloste (Bild 3.12d). Die Schwankungen
der Reibungszahl mit ausgeprigten Uberh6hungen um bis zu 0,1 konnten daher auf lose
VerschleifSpartikel im Kontakt zuriickgefiihrt werden. Die verschlissene Stiftoberflache
(Bild 3.12a) war vereinzelt von feinen, losen Verschleifspartikeln belegt und zeigte lediglich
lokal eine Bedeckung durch Schichten mit lateralen Abmessungen im Submikrometerbe-
reich. Andere Untersuchungen an ungeschmierten Siliziumnitrid-Eigenpaarungen unter
Gleitbeanspruchung zeigten, dass es bei niedriger Belastung und Kontakttemperatur
zundchst zu transkristallinen Mikrobruchvorgangen kommt, wobei lose nitridische Ver-
schleifSpartikel im Kontakt oxidiert werden [193]. Hohere thermische oder mechanische
Beanspruchungen fiihrten zur Tribooxidation und zu einer Umsetzung des Siliziumnitrids
zu SiO, bzw. SiOy Ny [187, 192, 198, 199]. Diese Oxidschichten wurden kontinuierlich
abgetragen und aus der freigelegten nitridischen Oberfldche neu gebildet. Der vergleichs-
weise hohe lineare Verschleifibetrag des Stifts von 74,3 um nach 1000 m Gleitweg ist daher
auf einen kontinuierlichen, tribochemischen Materialabtrag zuriickzufithren. Dadurch
wurde die Flichenpressung reduziert und fiihrte zu niedrigeren quasi-stationdren Werten
der Reibungszahl von 0,54 (Bild 4.1) und einer Abnahme der linearen Verschleifsintensitét
von 0,27 um/m zu Versuchsbeginn auf 0,04 um/m zum Ende des Versuchslaufs (Bild 4.2).
Bei der Scheibe konnte die verschleiimindernde Wirkung der SiO,-Deckschicht den nicht
messbaren Scheibenverschleifd begiinstigen.

Fiir den ungeschmierten Stahl 17-4PH ergab sich unter den untersuchten Gleitpaa-
rungen sowohl zu Versuchsbeginn die hochste Verschleifiintensitdt mit Werten von
Wi/s(s) = 3 um/m (Bild 4.2) als auch der hochste lineare Verschleifs von 1 mm nach dem

106



4.2 Tribologische Eigenschaften

Gleitweg von 1000 m. Erst unterhalb einer kritischen Flichenpressung von 1 MPa erfolg-
te, wie auch in [26], ein Ubergang von der Verschleiffhoch- in die Verschleif3tieflage mit
geringfiigig niedrigeren Werte der linearen Verschleifsintensitdt von 1,5 um/m. Durch
adhésives Versagen zeigten die verschlissenen Oberflachen (Bild 3.16a,d), wie auch in
[271, 272], Materialiibertrag in Form von schuppenférmigen Aufschweiffungen und plas-
tisch verformte Bereiche mit zungenformiger Gestalt. Das Auftrennen von Kaltverschwei-
ffungen und erneute Verschweiflen fiihrte zu einem unruhigen Verlauf der Reibungszahl
als Funktion des Gleitwegs (Bild 3.8d) und hohen Werten der Reibungszahl um 0,70 durch
adhésive Beitrdge zur Reibungskraft.

Einfluss des Zwischenmediums

Tauchschmierung mit destilliertem Wasser fiihrte bei allen Gleitpaarungen zu einer deut-
lichen Reduzierung der Reibungszahl und dariiber hinaus bei der Siliziumnitrid- bzw.
Stahlpaarung zur Reduzierung der nach 1000 m Gleitweg ermittelten linearen Verschleifs-
betrdge um eine Groflenordnung (Bild 4.3). Bei der Zirkonoxid- (Bild 3.9) und Hartme-
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Bild 4.3: Reibungszahl aufgetragen iiber den linearen Verschleifbetrag nach dem Gleit-
weg von 1000 m fiir die Gleitpaarungen in destilliertem Wasser (Fy = 800 mN,
v =400 mm/s).

tallpaarung (Bild 3.13) wurde die Reibungszahl ebenfalls reduziert, allerdings nahm der
Verschleifs gegeniiber den ungeschmierten Paarungen zu. Anhand der Auftragung der
linearen Verschleiffintensitat {iber der momentanen scheinbaren Flichenpressung fiir die
wassergeschmierten Versuchsldufe (Bild 4.4) ergibt sich fiir die 17-4PH-Paarung eine Re-
duzierung der Verschleifiintensitdt um den Faktor 20 im Vergleich zum ungeschmierten
Fall (Bild 4.2). Im Gegensatz zu den ungeschmierten Versuchsldufen zeigte die Siliziumni-
tridpaarung bei Wasserschmierung ein deutliches Absinken der Verschleifiintensitat bei
unterschreiten einer Flachenpressung von 35 MPa. Bei der Hartmetall- und Zirkonoxid-

107
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paarung war das Absinken bei unterschreiten einer Flachenpressung von 230 MPa bzw.
40 MPa im Vergleich zu den ungeschmierten Versuchsldufen weniger stark ausgepréagt, so
dass die VerschleifSiintensitadt auf einem hoheren Niveau verharrte.
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Bild 4.4: Lineare Verschleiflintensitat Wi (s) in Abhédngigkeit von der momentanen schein-
baren Flachenpressung p(s) im einsinnigen Gleitkontakt fiir die in destilliertem
Wasser untersuchten Selbstpaarungen (Fy = 800 mN, v = 400 mm/s, s = 1000 m).

Die wassergeschmierte ZrO,-Gleitpaarung zeigte durch ein bruchkontrolliertes Ver-
sagen zu Versuchsbeginn relativ hohe lineare VerschleifSbetrdge von 2,0 um (Bild 3.9b)
was mit hohen Werten der Reibungszahl von bis zu 0,8 (Bild 3.9a) einherging. Die Ver-
schleiffintensitédt betrug 0,04 um/m (Bild 4.4). Im weiteren Versuchslauf stellte sich im
Vergleich zu den ungeschmierten Versuchsldufen bereits nach etwa 50% des Gleitwegs
ein quasi-stationdrer Wert der Reibungszahl von 0,40 ein, wobei sich die Verschleifiinten-
sitdit um mehr als 2 Groflenordnungen reduzierte. Wie auch in [157, 196, 273-275] kann
in wéssrigen Medien von der Bildung reibungsreduzierender Zr(OH),- und Y(OH)3- Fil-
me ausgegangen werden. Der tiberwiegend tribochemische Verschleifs fithrte zu feinen
Rollchen und einer Eingldttung der beanspruchten Oberfldachen (Bild 3.10 b,e), wobei die
Verschleifiintensitdt im stationédren Bereich bei Werten von 0,001 pm lag (Bild 4.4) und
damit gegeniiber dem ungeschmierten Fall um den Faktor 20 erhoht war.

Die wassergeschmierte Siliziumnitrid-Gleitpaarung zeigte nach einer Einlaufphase
von 20-25 m ein sehr giinstiges Reibungsverhalten mit p < 0,02 bei gleichzeitig relativ
ungiinstigem VerschleifSverhalten mit linearen VerschleifSbetrdgen von 2,66 um zu Versuch-
sende (Bild 3.11a,b). Aufgrund der ungiinstigen Schmierspaltgeometrie in Kombination
mit der hohen Hertz schen Pressung durch den Kugel/Scheibe-Kontakt konnte auf den
ersten Metern Gleitweg kein hydrodynamischer Betriebszustand mit vollstandiger Tren-
nung der beiden Oberflichen erreicht werden. Die Paarung befand sich im Bereich der
Misch- oder Grenzreibung, was sich in einer im Vergleich zum stationdren Wert sehr
hohen Reibungszahl von p = 0,30 und einer linearen Verschleifiintensitdt um 0,1 pm/m
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duflerte. Auf den ersten Metern Gleitweg kam es wie auch in [202, 210] zu einer Aufrau-
ung der tribologischen Kontaktstelle der polierten Scheibe. Diese glattete sich im weiteren
Versuchslauf wieder ein, so dass sich eine plateauartige Oberflichentopgrafie einstellte
(Bild 3.12e). Gleichzeitig bildete sich an der Kugel eine VerschleifSkalotte aus. Die sich
im standigen Eingriff befindliche Kugel zeigte in den rasterelektronenmikroskopischen
Aufnahmen (Bild 3.12b) eine sehr glatte, kontrastarme Oberfldche und vereinzelte, lo-
se aufliegende Verschleifipartikel, wobei diese bereits in der Einlaufphase entstanden
sein konnten und sich aus dem Tauchbad nach dem Versuchslauf auch auf der tribologi-
schen Kontaktstelle ablagerten. Die Eingldttung der Kugel durch tribochemische Reaktio-
nen wurde durch den im Vergleich zur Scheibe signifikant hoheren Anteil an Glasphase
(Bild 3.1a,d) und die geringere Korngrofie begiinstigt. Durch den im Vergleich zur Kugel
groberen Gefiigeaufbau fiithrte das Ausbrechen von SizN,-Kristalliten zu Versuchsbeginn
zu deutlich grofleren Kavitdten in der Oberfldche. Da bei der Scheibe nicht alle Bereiche
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Bild 4.5: Schematische Darstellung der (a) elektrostatischen Doppelschicht einer Silizi-
umnitridoberflache in Wasser, (b) der Viskositéit als Funktion des Abstands z,
(c) einer hydratisierten Siliziumnitridoberflache und (d) der Monokieselsdure.
[201, 206]

der Spur stiandig im Eingriff waren, lag eine geringere Beanspruchung vor, so dass die
aufgeraute Oberfldche lediglich auf den hoheren Plateaus eingegldttet wurde und noch
Reste von tiefen Kavitdten zeigte (Bild 3.12e). Die Eingldttung der Oberflichen erfolgte
durch tribochemischen Verschleifs [108, 201, 205, 210, 276, 277] und fiihrte in Kombination
mit der auf den ersten Metern Gleitweg gebildeten Kugelkalotte zu einer giinstigeren
Schmierspaltgeometrie und einer niedrigeren Flachenpressung unterhalb von 60 MPa.
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Dies fithrte zum Absinken der Reibungszahl und ging mit einer niedrigen Verschleifliinten-
sitdt von Wi(s) < 10° um/m einher (Bild 4.4). Die tribologische Beanspruchung fiihrte
nach Gleichung 1.2 zur Umsetzung von Siliziumnitrid zu Siliziumoxid, wobei lose Ver-
schleifipartikel zunédchst in kolloidaler Form vorliegen kénnen. Durch konstitutionelle
Einbindung von Hydroxylgruppen des umgebenden Wassers setzt sich das Siliziumoxid
tiber Polykieselsduren zu Monokieselsdure um (Gleichung 1.3 und Bild 4.5d). Direkt auf
der Oberflidche bildet sich eine elektrostatische Doppelschicht (Bild 4.5a). Davon ausge-
hend steigt die Menge an gebundenen Hydroxylgruppen mit zunehmendem Abstand von
der Oberfldache an. Gelartige Eigenschaften von Kieselsdure fithren in Kombination mit
dem Gradienten des Wassergehaltes zu einer abnehmenden Viskositdt mit zunehmendem
Abstand von der Randschicht bis, als theoretischer Grenzwert, die Viskositdt von Wasser
erreicht wird. Aus der aufgebrachten Normalkraft Fy, der Gleitgeschwindigkeit v, dem
Kalottendurchmesser der Kugel dxx sowie der Viskositdt von Wasser 1 (Tabelle 2.6) be-
rechnet sich nach [210] iiber hy = 0,3+/(n-v - diy)/FN eine theoretische Schmierfilmdicke
von 76 nm zum Ende des Versuchslaufs. Durch den Viskositdtsgradienten (Bild 4.5b) kann
sich in Abhdngigkeit von der Oberflachenrauheit, Flachenpressung und Gleitgeschwin-
digkeit [278] die Schmierfilmdicke h, geeignet einstellen, um einen in guter Ndherung
vollstandig hydrodynamischen Schmierungszustand zu erreichen. Einzelne, den Schmier-
film durchbrechende Rauheitsspitzen werden dabei, analog zum Lappen von Si-Wafern
mit Kieselsduresuspensionen, abgetragen [181]. Dadurch kénnen sich sehr glatte Ober-
flachen ausbilden.

Aufgrund des, bezogen auf den linearen Gesamtverschleifibetrags nach Versuchsende,
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Bild 4.6: Reibungszahl und linearer Verschleifbetrag in Abhdngigkeit vom Gleitweg fiir
die SisN4-Gleitpaarung in destilliertem Wasser (a) wiahrend der Einlaufprozedur
tiber den Gleitweg von 25 m bei der Normalkraft von 200 mN und (b) wahrend
dem anschliefSenden Versuchslauf bei der Normalkraft von 800 mN und dem
Gleitweg von 1000 m (v = 400 mm/s).

auf den ersten 20-25 m Gleitweg sehr hohen linearen Verschleifbetrags von 2 pm wurde
bei der wassergeschmierten Siliziumnitridpaarung eine gezielte Einlaufprozedur bei
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4.2 Tribologische Eigenschaften

einer auf 200 mN reduzierten Normalkraft iiber einen Gleitweg von 24 m durchgefiihrt
(Bild 4.6a). Dadurch konnte die ungiinstige Einlaufphase mit hoher Reibungszahl und Ver-
schleifSiintensitdt im darauf folgenden Versuchslauf (Bild 4.6b) von 20 m auf 5 m verkiirzt
werden. Der lineare Verschleifsbetrag zu Versuchsende wurde von Werten um 2,7 um
nach 1000 m Gleitweg durch den vorgeschalteten Einlaufprozess von 30 s Dauer auf einen
kumulativen Wert von 1,7 um um 40% reduziert. Daher kann davon ausgegangen wer-
den, dass der hohe Verschleifs zu Versuchsbeginn durch die ungiinstige Kontaktgeometrie
verursacht wurde.

Bei den wassergeschmierten Versuchsldufen zeichnete sich die Hartmetallpaarung ne-
ben der Siliziumnitridpaarung durch ein giinstiges Einlaufverhalten mit niedrigen Rei-
bungszahl um 0,10 zu Versuchsbeginn und 0,07 nach einem Gleitweg von 1000 m aus
(Bild 3.13). Mit linearen Verschleifibetrdagen um 1,5 pm nach einem Gleitweg von 1000 m
war das Verschleifiverhalten im Vergleich zur Siliziumnitridpaarung ebenfalls giinstiger,
lag jedoch im Vergleich zur ungeschmierten WC-Co-Paarung (Bild 4.1) um etwa 50%
hoher (Bild 4.3). In [279-281] wurde die geringe Reibungszahl und Verschleifirate von WC-
Co-Selbstpaarungen in pH-neutralen Medien mit der Bildung von diinnen Schichten aus
WO; und der Bildung von CoWO, durch die Anreicherung von Co in der Kontaktzone
begriindet. Im Gegensatz zur ungeschmierten Paarung wird die Passivschicht kontinuier-
lich abgetragen und geht in Losung, so dass die ungeschiitzte WC-Co Oberfldche einem
kontinuierlichen korrosiven Angriff ausgesetzt wird. Dadurch ist der Verschleify im Ver-
gleich zur ungeschmierten Paarung tendenziell hoher. Die feinen Mikroriefen auf den
beanspruchten Oberflachen deuten auf vereinzelte Kornausbriiche hin, wobei auf der
feinkornigeren, cobaltreicheren Scheibe eine Vielzahl feiner Kavitdten zu erkennen waren
(Bild 3.14b,e). Die heterogene Mikrostruktur und die galvanische Wechselwirkung zwi-
schen den beiden Phasen Co und WC fiihren zu einem sehr komplexen Korrosionsverhal-
ten von WC-Co [282, 283]. Der Kontakt zwischen den WC-Koérnern und der Co-Bindephase
ruft galvanische Kopplungseffekte hervor, welche zu einer anodisch verstarkten oxidati-
ven Auflosung der Co-Phase fiihren [282].

CoO(s) + HyO(1) — Co*T + 20H~

Als Konsequenz der kathodischen Reduktion von Wasserstoff oder Sauerstoff, welche
gezwungenermafien auf der WC-Phase ablduft, wird der pH-Wert der Losung lokal erhoht.
Dies wiederum fiihrt zu einer chemischen Destabilisierung der WC-Phase, welche somit
nicht kathodisch geschiitzt werden kann [282, 283].

WC(s) +5/2 HyO(1) — WO3(s) + COy(g), AG = —1120kJ /mol
WOs(s) + HyO(1) — WO~ 4 2H*

Da der Widerstand gegen tribochemischen Verschleifs hauptsachlich durch das Korrosi-
onsverhalten der Bindephase bestimmt wird, kann das Verschleifiverhalten durch korro-
sionsbestdndigere Bindephasen wie Nickel [226, 280] oder Komplexbindersysteme mit
geringen Anteilen an TiN oder TiC deutlich verbessert werden.
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Die 17-4PH-Paarung zeigte in destilliertem Wasser starke Schwankungen der Reibungs-
zahl um den mittleren Wert von 0,40 (Bild 3.15a) und im Vergleich zur ungeschmierten
Paarung (Bild 4.1) um den Faktor 20 niedrigere lineare Verschleifibetrdge mit Werten von
37 pum nach 1000 m Gleitweg (Bild 4.3). Unter den untersuchten wassergeschmierten Paa-
rungen war bei der 17-4PH-Paarung sowohl der Gesamtverschleifibetrag als auch die
lineare Verschleifsintensitdt am hochsten. Die lineare Verschleiflintensitdat Wj/s(s) kann mit
Werten zwischen 0,10 um/m zu Versuchsbeginn und 0,05 um/m gegen Ende des Versuchs-
laufs im Vergleich zu den anderen Paarungen als anndhernd konstant betrachtet werden
und war damit in erster Ndherung unabhingig von der Flachenpressung (Bild 4.4). Bei
der Scheibe wurden lokal im Rasterelektronenmikroskop dunkel erscheinende, teilweise
rissige Oxidschichten und bis zu 5 um breite Furchen auf der tribologisch beanspruchten
Oberflidche festgestellt (Bild 3.16e). Die Kontaktstelle des Stiftes war im direkten Vergleich
zur Scheibe glatter und zeigte lediglich Mikrofurchen, welche in Gleitrichtung orientiert
waren (Bild 3.16b). Die Furchung der Grund- und Gegenkorper wurde durch die hohere
Haérte von kaltverfestigten Rauheitsspitzen und losen VerschleifSpartikeln hervorgerufen.
Bei der Scheibe bildeten sich durch die Beanspruchung im Vergleich zum Stift dickere
und tiber grofsere Bereiche anhaftende Oxidschichten. Diese 16sten sich teilweise ab und
fithrten zu den beobachteten Schwankungen im Verlauf der Reibungszahl als Funktion
des Gleitwegs. Da sich der Stift stindig im Eingriff befand, wurden sich bildende Oxid-
schichten zeitnah abgetragen und gefurchte Bereiche durch den im Vergleich zur Scheibe
hoheren Verschleifs starker eingegléttet. Die ausgeprégtere Verfestigung des Stiftes durch
den standigen Eingriff fiihrte zusitzlich zu einem hoheren Widerstand gegen Furchung.

Im mit O1 FVA Nr. 1 geschmierten Gleitkontakt zeigten alle untersuchten Eigenpaa-
rungen niedrige Werte der Reibungszahl um 0,10, wobei die Beanspruchung lediglich
bei der Stahlpaarung zu messbaren linearen VerschleifSbetrégen fiihrte. Es ergab sich eine
Reihung beginnend bei Zirkonoxid mit p = 0,08, iiber die Siliziumnitrid- und Hartmetall-
paarung bis zur Stahlpaarung mit p = 0,12. Aufgrund der niedrigen bzw. nicht messbaren
Verschleifsbetrage lag bei den keramischen und der Hartmetallpaarung bis zum Versu-
chende eine hohe Fliachenpressung durch den Hertz’schen Kugel/Ebene-Kontakt vor.
Dadurch war die Schmierspaltgeometrie ungiinstig fiir hydrodynamische Betriebsbedin-
gungen, so dass der Ausklinkpunkt der Stribeckkurve [109] nicht erreicht werden konnte.
Als Folge des Mischreibungszustands und der fiir die Zirkonoxidkeramik hohen Bean-
spruchung zeigte die Kugeloberflache im Bereich hochster Flaichenpressung Ausbriiche
und Mikrorisse (Bild 3.10¢,f), wobei die Kontaktflache zusatzlich von einer tribochemi-
schen Reaktionsschicht dekoriert war. Bei der Siliziumnitridpaarung war der Stift durch
feine, submikrometergrofe lose Verschleifdpartikel bedeckt, welche sich vereinzelt lokal zu
maximal 1 um? grofen Schichten kompaktierten (Bild 3.12¢,f). Die Kontaktstelle der Hart-
metallpaarung konnte lediglich nach einem Versuchslauf, bei dem zufillig ein Stiick der
Oberflache der Scheibe heraus brach und den Stift furchte, identifiziert werden und zeigte
dariiber hinaus keine erkennbare Schadigung (Bild 3.14c,f). Einzig bei der Stahlpaarung
bildete sich bei linearen Verschleifibetragen um 0,15 um ein flachiger Kontakt aus. Die
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4.2 Tribologische Eigenschaften

Scheibe war, wie auch bei den wassergeschmierten Versuchsldufen, im Vergleich zum Stift
deutlich stiarker in Gleitrichtung gefurcht. Zusitzlich zeigten sich bei den 6lgeschmierten
Versuchsldufen geringe Anzeichen einer Deckschichtbildung in Form von Ablagerungen
(Bild 3.16¢,f). Am Rand von durch Mikropfliigen verursachten Furchen waren bei dem Stift
Materialaufwerfungen zu erkennen. Dies deutet darauf hin, dass die fiir eine Furchung
notwendigen Harteunterschiede auf Verfestigung zuriickzufiihren waren.

Zusammenfassend ergibt sich anhand der rasterelektronenmikroskopischen Aufnah-
men und einer Bewertung der vorliegenden Verschleiffimechanismen qualitativ eine Zu-
nahme des Verschleifiwiderstandes beginnend mit der 6lgeschmierten Stahlpaarung, iiber
die keramischen Eigenpaarungen bis zur Hartmetall-Eigenpaarung WC-12Co, wobei der
Verschleif3 bei allen Paarungen im Vergleich zu den ungeschmierten bzw. wassergeschmier-
ten Versuchen deutlich geringer war. Die Olschmierung wirkte sich ebenfalls giinstig auf
das Reibungszahlniveau aus und fiithrte zu Werten unterhalb 0,12. Bemerkenswert ist
dabei, dass diese Werte von der wassergeschmierten WC-Co- und SizNy-Eigenpaarungen
aufgrund der Ausbildung von tribochemischen Reaktionsschichten deutlich unterschritten
wurden.

Einfluss der Normalkraft

Sowohl die ungeschmierte Zirkonoxidpaarung als auch die wassergeschmierte WC-Co-
Paarung zeigten im einsinnigen Gleitkontakt unter Standardbedingungen ein niedriges
Reibungszahlniveau bei gleichzeitig niedrigen VerschleifSbetrdgen. Zur Ermittlung der
Grenzbelastung, bei der ein Ubergang von der Verschleifitieflage in die VerschleiShochlage
erfolgt, wurde bei diesen Paarungen eine Variation der Normalkraft durchgefiihrt.

Zur Bestimmung des Einflusses des herstellungsbedingten Geftiges und Randschicht-
zustands bei der ungeschmierten ZrO,-Paarung wurden tiber Spritzguss urgeformte Pro-
bekorper unter 4 verschiedenen Sinterbedingungen hergestellt und eine Normalkraftva-
riation zwischen Fy = 200 mN und Fy = 1600 mN durchgefiihrt (Bild 3.20). Die Stifte
wurden dazu im gesinterten Zustand eingesetzt wahrend die Scheiben poliert waren. Wie
in Bild 3.18 exemplarisch fiir die Charge Z1300/10h dargestellt, zeigten die Paarungen
oberhalb einer kritischen Normalkraft einen Ubergang von der Verschleifitief- in die Ver-
schleiflhochlage. Die kritische Normalkraft lag bei den Chargen Z1300/10h, Z1450/1h und
Z1500/1h bei 400 mN wihrend der Ubergang bei der kommerziellen Paarung ZN101B erst
bei 1200 mN erreicht wurde. Die Verschleifitieflage war durch Reibungszahlen oberhalb
von 0,8 bei linearen Verschleifsbetrdgen unterhalb 4 pm gekennzeichnet. Dabei zeigten die
beanspruchten Oberfldchen eine ausgepragte Neigung zur Bildung einer fest anhaftenden
Deckschicht aus kompaktierten VerschleifSpartikeln (Bild 3.19a,c). Die Oberfldchen erschie-
nen im Rasterelektronenmikroskop sehr glatt und fithrten zu einem hohen Traganteil mit
entsprechend hoher wahrer Kontaktflache. Der Stift zeigte bei hohen Vergrofierungen
teine Furchen in Gleitrichtung. In [284] wurde {iber ein dhnliches Verhalten berichtet und
die Erhohung der Reibungszahl auf hohe Adhésionsenergie, eine hohe Scherfestigkeit der
Deckschicht und Phasenumwandlungsvorgiange zuriickgefiihrt. Untersuchungen zeigten
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eine ausgepragte Mikroplastizitdt von 3Y-TZP, so dass die Oberflichen zum einen eine
hohe Konformitét erreichen kénnen und zum anderen eine Vielzahl anelastischer Wechsel-
wirkungsmechanismen fiir die Scherbewegung innerhalb der Oberfldchen zur Verfiigung
stehen [162, 169, 170]. Hohere Belastungen fiihrten zu einem Ubergang in die Verschleifs-
hochlage bei gleichzeitig niedrigerer Reibungszahl um 0,62 (Bild 3.20, 3.18). Die Nachun-
tersuchung zeigte ein grofiflichiges Ablosen der Deckschicht (Bild 3.19b,d) und darunter
liegend eine zerkliiftete Oberfldche beim Stift. Die Deckschicht der Scheibe war von einer
Vielzahl teilweise schuppenférmiger Rissnetzwerke durchzogen und 16ste sich in klei-
neren Bereichen ab. Augenscheinlich wurde durch die geringere Anpassung der beiden
Reibpartner aneinander die wahre Kontaktfldche und damit sowohl die Adhé&sionsenergie
als auch die tragenden Bereiche, welche gegeneinander abscheren, reduziert. Damit ein-
hergehend wurde die Reibungszahl trotz einer erhohten Anzahl an VerschleifSpartikeln im
Kontakt von Werten um 0,8 auf Werte um 0,6 reduziert. Der Ubergang in die Verschleif-
hochlage erfolgte bei der kommerziellen ZrO,-Qualitét bei einer Normalkraft zwischen
800 und 1200 mN, wobei nach einem Gleitweg von 1000 m lineare VerschleifSbetrdge von
2,6 bzw. 65,2 um ermittelt wurden. Die spritzgegossenen Qualitdten befanden sich bereits
bei Versuchsldufen mit Normalkraften von 400 mN im Bereich der Verschleifshochlage.
Die nach dem Gleitweg von 1000 m gemessenen linearen Verschleifsbetrage lagen zwi-
schen 18,5 um (Z1300/10h) und 25,0 pm (Z1500/1h) und zeigten eine Korrelation mit der
Sintertemperatur. Sowohl im Bereich der Verschleifstieflage als auch im Bereich der Ver-
schleiflhochlage zeigte die Charge Z1300 unter den urgeformten Chargen tendenziell die
niedrigsten linearen Verschleifsbetrdge wéahrend in der Verschleifitieflage bei Fy = 200 mN
die hochste Reibungszahl mit Werten oberhalb 1 gemessen wurden. Dies wurde auf die
geringe Korngrofle, hohe Harte und Bruchzéhigkeit zuriickgefiihrt. Eine Verkiirzung der
Sinterdauer von 10 h auf 5 h fiihrte zu einer weiteren Reduzierung der Korngrofie (Tabelle
3.1) bei gleichzeitig hoherer Harte (Bild 3.6). Diese Charge Z1300/5h befand sich auch bei
ungeschmierten Versuchsldufen mit einer Normalkraft von 400 mN (Bild 3.21b) noch im
Bereich der Verschleifitieflage was, wie auch in [284], auf die im oberflachennahen Bereich
erhohte Porositadt (Bild 3.22b,c) zuriickgefiihrt werden konnte und in Kombination mit
der geringen Korngrofie fiir die Ausbildung einer gut anhaftenden Deckschicht zutraglich
war (Bild 3.22b). Das Reibungszahlniveau mit Werten um 0,4 war ebenfalls das Giinstigste
unter den ungeschmierten Zirkonoxidqualitdten (Bild 3.21), wofiir mehrere Wirkmecha-
nismen in Frage kommen: Zum einen konnten sich lose Verschleifspartikel in den Poren
ablagern und aus dem Kontakt entfernt werden, so dass die Entstehung weiterer loser
Verschleifipartikel verhindert und Beitrdge zur Reibungszahl durch Furchungsvorgange
reduziert wurden. Zum anderen konnte die wahre Kontaktfldche durch die Porositédt eben-
falls reduziert werden und die Adhédsionsneigung zwischen den Oberfldchen verringern.
Die Scherfestigkeit ist durch die geringere Korngrofie ebenfalls erhoht, so dass die Relativ-
bewegung auf einen diinneren Bereich der Randschicht reduziert und die Reibungszahl
um Beitrdge durch plastische Verformung der Randschicht vermindert wird.

Die in Bild 3.23b dargestellte quasi-stationdre Reibungszahl fiir die Hartmetallpaarung
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im wassergeschmierten Gleitkontakt zeigte ein geringfiigiges Absinken der Reibungs-
zahl mit zunehmender Normalkraft. Fiir die nach einem Gleitweg von 1000 m gemessenen
linearen VerschleifSbetrdge zeigte sich ein in erster Ndherung linearer Anstieg mit der Nor-
malkraft bzw. zunehmender Flachenpressung (Bild 4.4). Damit ergab sich im untersuchten
Parameterbereich zwischen Fy = 400 mN und Fy = 1600 mN fiir die Endwerte der linearen
Verschleifibetrdge ein dhnliches Verhalten, wie es aus den kontinuierlich wahrend der
Versuchsldufe aufgezeichneten linearen VerschleifSbetrédgen (Bild 3.13b) berechnet wurde.
Da auch bei der hochsten untersuchten Normalkraft kein Ubergang in die Verschleif-
hochlage stattfand und sich keine signifikanten Unterschiede in den REM-Aufnahmen
der beanspruchten Oberflachen zeigten, ist die wassergeschmierte WC-Co-Paarung bei
Inkaufnahme einer reduzierten Lebensdauer auch fiir h6here Beanspruchungen geeignet
bzw. reagiert tolerant auf kurzzeitige Uberlastung.

4.2.2 Walzkontakt

Einfluss der Belastung

Im folgenden Abschnitt wird der Einfluss der Belastungsparameter Schlupf und Nor-
malkraft auf das Reibungs- und Verschleifsverhalten im ungeschmierten Walzkontakt
zusammenfassend diskutiert.

Bei der ungeschmierten Zirkonoxid-Paarung ZN101B wurde im Walzkontakt bei der
Normalkraft von 250 mN und 1% Schlupf die niedrigste Reibungszahl mit Maximalwerten
von 0,14 bei nicht messbaren linearen VerschleifSbetrdgen ermittelt (Bild 3.24a, 3.29). Bei 1%
Schlupf konnten die auf technischen Oberflachen durch Chemie- oder Physiosorption an-
gelagerten Adsorbatschichten, z. B. Wasser aus der Umgebungsluft, die ZrO,-Oberfldchen
ganz oder teilweise voneinander trennen und zur Verdnderung der mechanischen und
physikalischen Eigenschaften der Oberfldachen fiithren [285, 286]. Sofern die Adsorption
schneller als die Desorption durch die tribologische Beanspruchung erfolgt, konnen sich
Adsorbate giinstig auf das Reibungsverhalten auswirken [284]. Bei der Normalkraft von
250 mN fiihrte groierer Schlupf von 4% bzw. 10% zu einem ungiinstigen tribologischen
Verhalten der ungeschmierten Zirkonoxidwalzpaarung mit hohen Reibungszahlen bei
gleichzeitig nicht messbarem Verschleif$ (Bild 3.24a). Der Anstieg der Reibungszahl mit
dem Schlupf war begleitet von kurzzeitigen Reibungszahliiberh6hungen, deren Aus-
pragung mit den Belastungsparametern Schlupf und Anzahl der Uberrollungen zunahm.
Nach Versuchsldufen bei einem Schlupf von 4% war auf den Oberfldchen eine Deckschicht
zu erkennen, die sich lokal abloste (Bild 3.25a,b). Die getriebene Scheibe zeigte dartiber
hinaus vereinzelte Mikrofurchen, welche durch Kornausbriiche entstanden waren. Die
Furchung und vereinzeltes Ausbrechen loser Korner in Kombination mit dem Abldsen
der Deckschicht fiihrten zu einer Aufrauung der Oberfldche. Lose Verschleifspartikel
im Kontakt bewirkten 3-Korperverschleifs und einen Anstieg des Reibungszahlniveaus
bzw. im Falle der Kornausbriiche kurzzeitige Uberhthungen der Reibungszahl. Nach
Versuchsldufen bei einer Normalkraft von 250 mN mit 10% Schlupf zeigte sich keine
Verdnderung der Verschleifimechanismen, die Verschleiflerscheinungsformen waren je-
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doch deutlicher ausgepragt (Bild 3.25¢,d). Auf den beanspruchten Oberflichen waren bis
zu 2 pm breite, umlaufende Furchen und eine Vielzahl, nanoskaliger Verschleifdpartikel zu
erkennen (Bild 3.25¢,f). Die hoher beanspruchte getriebene Scheibe zeigte zusitzlich ca. 1
bis 5 um lange Riefen welche in Walzrichtung orientiert waren und ein Ablésen der Deck-
schicht. Das vermehrte Auftreten von losen Verschleif$partikeln im Kontakt korrelierte mit
dem, im Vergleich zu den Versuchsldufen mit 4% Schlupf, héheren Reibungszahlniveau.
Die stiarker ausgepragte Furchung durch Ausbrechen von einzelnen, losen Kérnern be-
dingte ausgeprégtere Reibungszahliiberhohungen. Normalkréfte von 1000 mN fiithrten
bei einem Schlupf von 10% zu einer nahezu vollstindigen Bedeckung der tribologisch
beanspruchten Oberfldchen mit einer Deckschicht aus kompaktierten Verschleifspartikeln
(Bild 3.39a,b) und kennzeichnete die Belastungsgrenze der Paarung [182, 197]. Dies ging
mit Maximalwerten der Reibungszahl von 1,1 einher (Bild 3.38a). Die Deckschicht war
zwischen stark gefurchten Bereichen glatt und zeigte lokal bis zu 10 pm grof3e Bereiche
mit Griibchenbildung, wie es auch in [287] berichtet wurde. In Bereichen in denen sich die
Deckschicht abloste, zeigten sich Eindriicke von Verschleif$partikeln (Bild 3.39a,b), so dass
wie auch in [182, 288, 289] von einer Scherbewegung innerhalb der Deckschicht bzw. an
der Grenzfldache zwischen VerschleifSpartikelschicht und Probenoberfldche ausgegangen
werden kann. Die hohen Werte der Reibungszahl konnen durch die gute Anpassung der
beiden Oberflichen aneinander und dadurch bedingte hohe Adhéasionskrifte zwischen
den Reibpartnern begriindet werden. Zusétzlich befanden sich eine Vielzahl an losen Ver-
schleifipartikeln im Kontakt, welche einen hohen Anteil der Normalkraft {ibertrugen. Die
Scherbewegung fiihrte zu Mikroabrasion und einem weiteren Beitrag zur Reibungskraft.
Gleichzeitig schiitzte die Deckschicht die Paarung vor weiterem Verschleifd [290, 291].
Bei der Normalkraft von 2000 mN kam es zu einzelnen Ausbriichen und es bildete sich,
insbesondere bei der getriebenen Scheibe, eine zerkliiftete Oberflache aus (Bild 3.39¢,d).
Grobere, lose VerschleifSpartikel konnten schubspannungskontrolliert aus dem Kontakt
entweichen wihrend sich lediglich feinere Partikel in den Kavitdten der getriebenen
Scheibe ablagern konnten (Bild 3.39¢c). Dadurch wurde das Entstehen einer kompakten
Deckschicht verhindert und die wahre Kontaktfliche reduziert. Die Scherbewegung fand
zwischen kontaktierenden Rauheitsspitzen der Oberfldchen statt. Aufgrund der reduzier-
ten Anzahl an losen Partikeln im Kontakt, welche sich zusétzlich in Kavitdten ablagern
konnten, stellte sich eine niedrigere Reibungszahl mit Werten um 0,78 ein. Die Verschleifs-
erscheinungsformen bei einem Schlupf von 10% unter Variation der Normalkraft sind in
Bild 4.7 schematisch zusammengefasst.

Bei der ungeschmierten Hartmetallpaarung lagen die Werte der Reibungszahl bei der
niedrigsten untersuchten Walzbeanspruchung (Fy = 250 mN, S = 1%) nur geringfiigig tiber
den Werten der Zirkonoxidpaarung. Auch bei hoherem Schlupf oder erhhter Normalkraft
zeigte die Paarung das giinstigste tribologische Verhalten mit niedrigen Reibungszahlen
und gle1chze1t1g nicht messbaren Verschleifsbetragen. Wie auch in [279] erfolgte bei der
Paarung kein Ubergang in die Verschleifhochlage. Bei logarithmischer Auftragung war so-
wohl ein kontinuierliches Ansteigen der Reibungszahl mit der Anzahl der Uberrollungen
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Bild 4.7: Schematische Darstellung der Schdadigungsmechanismen fiir die ungeschmierte
ZrO,-Wilzpaarung (ZN101B) bei einer Normalkraft von (a) 250 mN, (b) 1000 mN
und (c) 2000 mN nach 10° Uberrollungen (v = 800 mm/s, S = 10%).

(Bild 3.24d) bei konstantem Schlupf, als auch mit der Erthohung des Schlupfs festzustel-
len. Die Zunahme der Reibungszahl war bei Versuchslaufen mit 4% auf 10% Schlupf im
Vergleich zu Versuchsldufen mit 1% und 4% deutlich stiarker ausgepragt. Eine Erthchung
der Normalkraft von 1000 mN auf 2000 mN fiihrte dagegen zu einer weiteren Erh6hung
der Reibungszahl. Anhand der rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen konnte das
Reibungsverhalten der Hartmetallpaarung aufgekldrt und auf die in Bild 3.27 bzw. 3.41 er-
kennbare, zunehmende Belegung der Oberflichen mit Tribofilmen zuriickgefiihrt werden.
Ab einer Normalkraft von 250 mN waren nach Versuchsldufen mit 4% Schlupf bei der
treibenden Scheibe im mittleren Bereich der Laufspur vereinzelt relative kleine Bereiche
mit dunkel erscheinenden Filmen zu erkennen. Die Filme wurden bei einer Beschleuni-
gungsspannung oberhalb von 15 kV im REM semitransparent und das darunter liegende
Gefiige war zu erkennen. Der Schlupf von 10% fiihrte zu deutlich gréfSeren dunklen Be-
reichen innerhalb der Spur, wobei diese Deckschichten insbesondere bei von 250 mN auf
1000 mN erhohter Normalkraft starker von einem Rissnetzwerk durchzogen waren. Das
darunter liegende Gefiige war dagegen nicht mehr zu erkennen. Nach Versuchsldufen mit
der Normalkraft von 2000 mN waren diese Filme auf der treibenden Scheibe im mittle-
ren Bereich der Verschleifsspur nicht mehr vorhanden, wéahrend die Deckschicht an den
Flanken der Verschleifispur eine zum Rand abnehmende Transparenz fiir Elektronenstrah-
len zeigte und dort als diinner Film in Erscheinung trat. Dies deutet auf eine Abnahme
der Schichtdicke zur hoher beanspruchten Spurmitte hin. In [222] wurde ebenfalls tiber
eine mit zunehmender Belastung diinner werdende Schicht bzw. Filme berichtet. Die
getriebene Scheibe zeigte bei dieser Beanspruchung (Fy = 2000 mN, S = 10%, N = 10°)
zusétzlich zu den vereinzelt vorhandenen, losen Verschleifipartikeln ebenfalls dunkel
erscheinende Schichten mit einem stark ausgepragten Rissnetzwerk. Die in Bild 4.8c-f dar-
gestellten Elementverteilungsbilder der Oberfldche der getriebenen Scheibe (Bild 4.8a)
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Bild 4.8: (a) REM-Aufnahme und (b) EDX-Spektrum der im ungeschmierten Walzkontakt
mit Fy = 250 mN bei 10% Schlupf nach 10° Uberrollungen auf der getriebenen
WC-12Co-Scheibe gebildeten Filme sowie die tiber EDX bestimmte Elementvertei-
lung von (c) Wolfram, (d) Cobalt, (e) Kohlenstoff und (f) Sauerstoff (Fy = 250 mN,
v =800 mm/s, S = 10%).
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zeigten wie auch die quantitative Auswertung der EDX-Spektren (4.2) (Fx = 250 mN,
S =10%, N = 10%), dass die hervorstehenden, inselférmigen Filme auf der Spur sowie die
rollchenférmigen Verschleifipartikel aus den oxidierten Metallen Wolfram und Cobalt be-
standen. Der Kohlenstoffgehalt war gegeniiber der unbeanspruchten Oberfldche reduziert

Elementhdufigkeit, at.% Wolfram Cobalt Kohlenstoff Sauerstoff

Ausgangsoberfldache 43,5 12,8 42,0 1,7
Oxidschicht 35,5 10,9 444 9,2

Tabelle 4.2: Vergleich der durch EDX bestimmten chemischen Zusammensetzung der
WC-12Co Ausgangsoberfliche und der durch Wilzbeanspruchung in Luft
entstandenen Oxidschicht entsprechend Bild 4.8 (Fyy = 250 mN, v = 800 mm /s,
S =10%, N = 10).

(Bild 4.8e) wihrend gleichzeitig ein stark erhohter Anteil an Wolfram (Bild 4.8f), Cobalt
und Sauerstoff (Bild 4.8f) festgestellt wurde. Dies kann auf eine tribochemische Oxidation
der WC-Partikel zuriickgefiihrt werden. In [222] ergaben rontgenographische und trans-
missionselektronenmikroskopische Untersuchungen (TEM) eine Zusammensetzung der
Deckschichten aus zum Teil amorphem WO; und CoWO, sowie geringen Anteilen an WC.
Mit zunehmender Belastung nahm sowohl der kristalline Anteil als auch die Kristallit-
grofle der WC-Phase von 100 nm auf 10 nm ab. Die Verteilung des Cobalts war im Bereich
der Verschleifdpartikelagglomerate deutlich homogener im Vergleich zur nicht belegten
Oberflache. Im Gegensatz zu [139, 228] konnte kein erhohter Cobaltgehalt als Folge der
Extrusion der Bindephase durch die tribologische Beanspruchung an der Oberfldche fest-
gestellt werden. Neuere Untersuchungen von Gee [292] zeigten ebenfalls keine Anzeichen
einer Binderextrusion, wobei dies auf ein relativ schnelles Abtragen von gegebenenfalls ex-
trudiertem metallischem Cobalt zuriickgefiihrt wurde. Ein erhohter Cobaltgehalt konnte
lediglich bei direktem Vergleich der REM-Bilder (Bild 4.8a) mit den Cobaltverteilungs-
bilder (Bild 4.8d) bei einzelnen tiefer liegenden Kavitdten festgestellt werden. In [232]
wurden diese Verschleifimechanismen bei WC-12Co-Paarungen in der Verschleifstieflage
beobachtet, wobei die Schadigung auf das Abbrechen einzelner Kornfragmente des WC
durch die je nach kristallographischer Orientierung um Faktor 2 variierenden Hérte der
WC-Korner zuriickgefiihrt wurde.

Das tribologische Verhalten der ungeschmierten Siliziumnitridwilzpaarung war ins-
gesamt sehr ungiinstig. Bei 1% Schlupf lag die Reibungszahl mit Werten von 0,20 zum
Ende des Versuchslaufs (Bild 3.24b) im Vergleich zur ZrO,-Paarung um etwa 50% hoher.
Es wurden bei dieser vergleichsweise niedrigen Belastung bereits messbare lineare Ver-
schleifSbetrdge ermittelt (Bild 3.30a). Die verschlissenen Oberfldchen erschienen glatt und
kontrastarm (Bild 3.26a,b). Die Paarung zeigte tiberwiegend tribochemischen Verschleif3
einhergehend mit einer Eingldttung von Rauheitsspitzen, wobei die Siliziumnitridober-
flachen mit dem umgebenden Sauerstoff zu SiO, reagierten. Die Oxidfilme 16sten sich
anschliefSend ab und formten Réllchen unter Adsorption von Luftfeuchtigkeit bzw. wur-
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den auf der niedriger beanspruchten treibenden Scheibe auch zu vereinzelten Platten aus
kompaktierten VerschleifSpartikeln verdichtet. Bei Erthohung des Schlupfs auf 4% bzw.
10% konnte ein transientes Verhalten der Reibungszahl als Funktion der Uberrollungen
mit Ubergang zu hohen Werten von 0,60 nach etwa 5000 bzw. 1000 Uberrollungen fest-
gestellt werden. Versuchsldufe mit 10% Schlupf bei einer Normalkraft von 1000 mN bzw.
2000 mN ergaben dagegen nur noch einen geringen Anstieg der Reibungszahl (Bild 3.38b).
Der Ubergang in die Reibungszahlhochlage war, wie es auch in anderen Untersuchun-
gen berichtet wurde [150, 277, 293], von einer Anderung der VerschleiSmechanismen
von tiberwiegend tribochemischem Verschleifs zu einem bruchkontrollierten Versagen
mit Mikropitting und Kornausbriichen begleitet. Nach Versuchsldufen mit 4% Schlupf

Bild 4.9: (a) Langsschliff im Bereich der Spurmitte an einer getriebenen SizN4-Scheibe
(Fn =250 mN, S = 4%) und (b) Querschliff (Fy = 250 mN, S = 10%) nach jeweils
N = 10° Uberrollungen in Luft mit 50% r.F.

waren die Oberfldachen (Bild 3.26c,d) stark zerkliiftet und stellenweise von feinen Ver-
schleifipartikeln bzw. Agglomeraten belegt. Lose Verschleifipartikel wurden im Kontakt
langsam zerkleinert und fiihrten zu den beobachteten Schwankungen im Verlauf der Rei-
bungszahl als Funktion der Uberrollungen. In Ubereinstimmung mit [182] kann davon
ausgegangen werden, dass die durch den Schlupf von 4% erhohten Schubspannungen im
Kontakt zu einer Relativbewegung von losen, sich im Kontakt befindlichen Verschleif3-
partikeln fithrten und diese zu einem Abtrag der Oberfldchen fiihrten. Die im Vergleich
zur treibenden Scheibe stdrker ausgeprégte Vorzugsorientierung der sich einstellenden
Mikrotopografie in Walzrichtung bei der getriebenen Scheibe ist auf die hohere mechani-
sche Beanspruchung zurtickzufiihren. Langsschliffe der Spur zeigten erste Anrisse entlang
der Kiristallite (Bild 4.9a) und deuteten auf einsetzende Oberflachenermiidung durch die
zyklische Beanspruchung hin. Langzeitversuche bei 4% Schlupf (Bild 4.10a) zeigten ei-
ne tiberproportionale Zunahme der volumetrischen Verschleifibetrage mit der Anzahl
der Uberrollungen und bestitigten eine nach einer gewissen Inkubationszeit einsetzen-
de Werkstoffermiidung mit Rissbildung und -ausbreitung, wie es auch in [211, 213, 294]
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Bild 4.10: Volumetrische Verschleifibetrdge der SisN,-Paarung (a) in Abhédngigkeit von
der Anzahl der Uberrollungen in Luft und (b) volumetrischer VerschleifSko-
effizient in Abhédngigkeit vom relativen Gleitweg bei Variation des Schlupfs
(Fn =250 mN, N = 10, S = 1%, 4%, 10%) bzw. bei Variation der Uberrollungen
(Fx =250 mN, S = 4%).

berichtet wurde. Eine Auftragung des volumetrischen Verschleifikoeffizienten k, nach
Versuchsldufen mit 4% Schlupf itiber den zuriickgelegten Gleitweg bei Variation der
Anzahl der Uberrollungen zeigte Minimalwerte fiir einen Gleitweg von etwa 3100 m
(Bild 4.10b). Bei kiirzeren Gleitwegen fiihrte Einlaufverschleifs zu hoheren Werten wahrend
bei lingeren Gleitwegen der Gesamtverschleifs durch Oberflachenzerriittung erhoht wur-
de. Auf der hoher beanspruchten getriebenen Scheibe zeigten sich nach Versuchen unter
der Normalkraft von 250 mN mit 10% Schlupf erstmals senkrecht zur Beanspruchungs-
richtung orientierte, klaffende Risse (Bild 3.26e), welche sich unterhalb der Oberfldche
ausbreiteten (Bild 4.9b). Risse wurden auch in [219, 295] festgestellt. Der hohere Verschleifs,
tithrte zu einem Anstieg der VerschleifSpartikeldichte im Kontakt. Die VerschleifSparti-
kel agglomerierten und bildeten inselférmige Deckschichten auf der treibenden Scheibe
(Bild 3.26f), deren Abmessungen bei hoheren Normalkriften anstiegen (Bild 3.40b,d). Die
Deckschichten reduzierten den Verschleifs, indem die wahre Flichenpressung reduziert
wurde und sie einen Teil der Scherbewegung aufnahmen [182, 270]. Dies fiihrte bei der trei-
benden Scheibe zu einem, im Vergleich zur unbedeckten, getriebenen Scheibe degressiven
Verlauf des linearen VerschleifSbetrags (Bild 3.43a).

Die ungeschmierte 17-4PH-Walzpaarung zeigte unter den untersuchten Paarungen
das ungtinstigste tribologische Verhalten und die hochsten Verschleifibetrage (Bild 3.31).
Versuchsldaufe mit 1% Schlupf unter der Normalkraft von 250 mN ergaben bereits Rei-
bungszahlen oberhalb 0,40 wéhrend bei 10% Schlupf Werte oberhalb 0,80 ermittelt wurden
(Bild 3.24d). Nach Versuchsldufen mit 1% Schlupf waren die Oberflichen mit diinnen oxi-
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dischen Filmen belegt und zeigten Fresserscheinungen (Bild 3.28a,b). Hohere Belastung
fithrte zu dicken oxidischen Deckschichten, welche teilweise von Rissen durchzogen
(Bild 3.28c,d) und stark zerkliiftet waren (Bild 3.29g,h). Bei der Normalkraftvariation
zeigte die Paarung katastrophales Versagen, so dass die Versuche aufgrund des hohen
VerschleifSes abgebrochen wurden (Bild 3.38d).

Einfluss des Zwischenmediums

Tropfschmierung mit destilliertem Wasser fiihrte im Walzkontakt bei den keramischen
Eigenpaarungen ZrO, und SisN, sowie der Hartmetallpaarung WC-12Co zu deutlich
niedrigeren Werten der quasi-stationdren Reibungszahl nach N = 10° Uberrollungen im
Vergleich zu den ungeschmierten Paarungen. Ein Vergleich der Reibungszahl zu Ver-
suchsbeginn (N = 10°) mit der quasi-stationdren (N = 10°) (Bild 3.37a—d) zeigte fiir die
wassergeschmierten Paarungen dariiber hinaus ein giinstiges Einlaufverhalten, wobei eine
zunehmende Beanspruchung (Schlupf, Versuchsdauer, Normalkraft) mit abnehmenden
Werten der Reibungszahl einherging. Analog zu Ergebnissen anderer Untersuchungen
ist die Abnahme der Reibungszahl auf tribochemische Reaktionsfilme zuriickzufiihren
[107, 143, 150, 154, 162, 181, 193, 205, 206, 274, 277, 296]. Auf den beanspruchten Ober-
flichen kommt es zur Ausbildung diinner Hydroxidfilme mit niedriger Scherfestigkeit,
welche die Reibungszahl deutlich reduzieren konnen. Zusétzlich wurden schmierfilm-
durchbrechende Rauheitsspitzen durch tribochemischen Verschleifs abgetragen. Somit
wird der Beitrag zur Reibungszahl durch Grenzreibungszustiande aufgrund zeitlich fluk-
tuierender, sich kontaktierender Rauheitsspitzen reduziert und der Schmierungszustand
durch einen trennenden Reaktionsfilm in Richtung Mischreibung verschoben.

Die wassergeschmierte Siliziumnitridwalzpaarung zeichnete sich durch niedrige
quasi-stationdre Reibungszahlen bei nicht messbarem Verschleifs, gefolgt von der WC-
12Co- und ZrO,-Paarung aus. Die quasi-stationdre Reibungszahl mit Werten unter-
halb von 0,01 war bei der Siliziumnitridpaarung unabhédngig von den Belastungspa-
rametern Schlupf und Normalkraft, so dass sich die Paarung fiir wassergeschmierte,
walzbeanspruchte Systeme anbietet. Lediglich im Einlaufbereich zeigte sich bei der Nor-
malkraft von 250 mN ein Einfluss des gewihlten Schlupfes, wobei eine Zunahme des
Schlupfes bzw. des Gleitanteils mit einer verkiirzten Einlaufphase einherging. Zu Versuchs-
beginn lagen in der Kontaktzone Mischreibungsbedingungen vor, d. h. gegeniiberliegende
Rauheitsspitzen beriihrten sich teilweise im Festkorper/Festkorper-Kontakt und ein wei-
terer Teil der Kontaktfldche wurde durch einen Wasserfilm getrennt. Schmierfilmdurchbre-
chende Rauheitsspitzen wurden iiberwiegend zu Versuchsbeginn tribochemisch und/oder
durch Mikrobruchvorgénge abgetragen. Die Uberhthung in der Reibungszahl, welche
insbesondere bei Versuchldufen mit 1% Schlupf zwischen 2000 und 6000 Uberrollungen
gut zu erkennen ist (Bild 4.11a), kann analog zu Ergebnissen an SiC im wassergeschmier-
ten Gleitkontakt [8] auf eine durch Mikrobrechen und abrasiven Verschleifs aufgerau-
te Oberflache und die Entfernung von Adsorbaten zuriickgefiihrt werden. Im weiteren
Versuchslauf wurden die Oberflichen mit dem umgebenden Wasser tribochemisch zu
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Bild 4.11: (a) Verlauf der Reibungszahl der wassergeschmierten SizN,-Paarung im FEin-
laufbereich bis 10* Uberrollungen bei Variation des Schlupfs (Fy = 250 mN,
v = 800 mm/s) und (b) schematische Modellbildung der tribologischen Wech-
selwirkungsmechanismen nach Beendigung der Einlaufphase.

Siliziumhydroxidfilmen mit gelartigen Eigenschaften und niedriger Scherfestigkeit umge-
setzt. Die Viskositidt des Hydroxidfilms sinkt mit zunehmendem Wassergehalt bzw. nimmt
mit zunehmendem Abstand von der Probenoberfldache ab. Der dadurch bedingte Visko-
sitdtsgradient kann mehrere Grofienordnungen umfassen, wobei theoretisch Werte zwi-
schen etwa 10" mPa - s (Viskositit eines Festkorpers) und 1 mPa - s (dest. Wasser bei 25 °C)
erreicht werden konnen. Dadurch wurde die Ausbildung eines tragfahigen Schmierfilms
(Bild 4.11b) mit optimaler Schmierfilmdicke auf den Oberfldchen begiinstigt und fiihrte
zu einem deutlich erh6hten Anteil an Fliissigkeitsreibung und einer entsprechend kleinen
Reibungszahl. Damit einhergehend war eine Eingldttung der Oberflichentopografie wie
sie in [179, 297] berichtet wurde im weiteren Versuchslauf nicht festzustellen (Bild 3.33
c,d).

Zirkonoxid stellte sich fiir den wassergeschmierten Wilzkontakt als ungeeignet her-
aus. Obwohl die Paarung tiberwiegend tribochemisch verschliss und die beanspruchten
Oberfldchen eingegldttet wurden, waren die gemessenen Reibungszahlen deutlich héher
als bei der Siliziumnitridpaarung und zeigten bei 1% Schlupf die hochsten Werte un-
ter den untersuchten Paarungen (Bild 3.37d). Der in Wasser oder feuchter Atmosphére
gebildete Reaktionsfilm aus Zr(OH), und o-Y(OH); [166] besitzt im Vergleich zu Silizium-
hydroxiden eine hohere Scherfestigkeit und fiihrte zu den im Vergleich hoheren Werten
der Reibungszahl. Der Misch- oder Grenzreibungszustand fiihrte somit bei Versuchen mit
10% Schlupf und einer Normalkraft von 250 mN wie auch im ungeschmierten Fall zu
kurzzeitigen Reibungszahliiberhohungen (Bild 3.32a). Einzelne Kornausbriiche fiihrten
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zu einer abrasiven Beanspruchung und dufserten sich bei der hoher beanspruchten getrie-
benen Scheibe in einzelnen Furchen in Umlaufrichtung (Bild 3.33a). Die treibende Scheibe
erschien bei 2000-facher Vergrofierung poliert und zeigte erst bei hoherer Vergrofserung
eine pustelige Oberflichentopografie (Bild 3.33b) als Anzeichen einer Schadigung des
Werkstoffs durch hydrothermale Korrosion. Darunter versteht man eine in feuchter Atmo-
sphére und insbesondere in der Gegenwart von fliissigem Wasser im Temperaturbereich
zwischen 65 °C und 300 °C [298] von der Oberfliche ausgehende, unkontrollierte t-m
Phasenumwandlung. Bei niedrigeren Temperaturen wird die Schadigung durch die redu-
zierte Diffusionsgeschwindigkeit verzogert wahrend sich bei hoheren Temperaturen die
tetragonale Phase eher im thermodynamischen Gleichgewicht befindet. Die Schadigung
erfolgt durch Adsorption von Wasser an der Oberfldache und fiihrt zu Spannungsrisskor-
rosion. Zum einen werden die Zr-O-Zr-Bindungen unter Bildung von Zr-OH-Gruppen
aufgebrochen, zum anderen geht das die tetragonale Phase stabilisierende Y,0j3 in Losung
und erhoht dadurch die Umwandlungsneigung der metastabilen tetragonalen Phase [166].
Die Volumenzunahme bei der t-m Phasenumwandlung resultiert in Druckeigenspannun-
gen und der Bildung von Mikrorissen an der Oberfldche. Dadurch kann eine weitere
Schiddigung und Rissfortschritt erfolgen, was letztlich zu einem Verlust der mechanischen
Eigenschaften fithren kann [105, 157, 163, 164, 166, 258, 274, 298-300].

Das Reibungszahlniveau der wassergeschmierten Hartmetallwilzpaarung lag im Ver-
gleich zur ungeschmierten Paarung deutlich niedriger (Bild 3.32c). Unter den wasserge-
schmierten Paarungen lagen die Werte der Reibungszahl fiir die jeweiligen Werte des
eingestellten Schlupfs im mittleren Bereich zwischen der Siliziumnitrid- und der Zirkon-
oxidpaarung (Bild 3.37d). Dies konnte auf eine Einglattung der Oberfldchen (Bild 3.34a,b)
und reibungsmindernde Reaktionsfilme, wie es auch in [279, 281, 301] berichtet wurde,
zuriickgefiihrt werden. Auf der Lauffliche der hoher beanspruchten, getriebenen Scheibe
war die metallische Co-Bindephase gegentiber der WC-Phase zuriickgesetzt, so dass eine
skelettierte Randschicht aus WC-Korner erhalten blieb (Bild 3.34a). Bei der treibenden
Scheibe waren zusétzlich kontrastlose Bereiche mit einem einheitlichen Grauwert zu er-
kennen, wobei deren Abmessungen die Korngrofle um mehr als Faktor 10 tibertrafen
(Bild 3.34b). Untersuchungen von in Wasser beanspruchten Hartmetalldichtringen zeigten
ebenfalls solche Bereiche. In FIB-Aufnahmen erschienen diese Bereiche hell, so dass von
oxidischen Schichten ausgegangen werden konnte [302]. Es handelte sich dabei um stark
deformierte Oberflichenbereiche mit fragmentierten Kérnern und im Vergleich zur Aus-
gangsoberflache erhchtem Cobalt- und Sauerstoffgehalt. Durch XRD-Messungen wurden
Co-Oxide und CoWO, auf den Oberflachen nachgewiesen. Reflexe an TEM-Prdparaten
der beanspruchten Oberflachenbereiche ergaben eine hdp oder krz Kristallstruktur der
Cobaltbindephase. Zusitzlich zeigten die TEM-Prédparate eine starke plastische Deforma-
tion der Bindephase und eine im Vergleich zum Ausgangsgefiige reduzierte Korngrofse.
Die in Untersuchungen [280] berichtete, ausgeprégte laterale Rissbildung durch hohe
thermische Beanspruchung konnte in den hier durchgefiihrten Untersuchungen dage-
gen nicht festgestellt werden und ist auf die signifikant niedrigere Gleitgeschwindigkeit
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zurilickzufithren. Unter Beriicksichtigung von Ergebnissen [282, 283] zum komplexen
Korrosionsverhalten von WC- und Co-Pulvern in wéssrigen Medien lassen sich die tri-
bochemischen Schdadigungsmechanismen modellieren. Unter korrosiver Beanspruchung
wurden WOs-Filme auf den Oberflachen von WC-Pulver gebildet, welche in Losung ge-
hen. Als geschwindigkeitsbestimmender Schritt wurde das Ablosen ermittelt. Bei Zugabe
von metallischem Cobaltpulver konnten sich durch Adsorption von Co®*)-Ionen auf
den WOs-Filmen der Hartstoffphase passivierende Cobalt-Wolframatkomplexe ausbilden.
Diese schiitzten die Oberflaichen der WC-Ko6rner vor weiterer Korrosion. Durch die gute
Loslichkeit von Cobaltoxiden wird die metallische Bindephase stdrker angegriffen als
die durch Co-Komplexe passivierten WC-Ko6rner. Daher wird das Korrosionsverhalten
von Hartmetallen im Wesentlichen durch die chemische Bestdndigkeit der metallischen
Bindephase bestimmt. Eine edlere Bindephase wie z. B. Ni oder Komplexbindersyste-
me mit geringen Zusdtzen anderer Carbide wie TiC, TaC oder NbC fiihrten zu einer
wesentlich verbesserten Korrosionsbestandigkeit [225, 226]. Im Tribokontakt fiihrte die
Scherbeanspruchung aufgrund der guten Loslichkeit in Wasser zu einem Abtragen des Co-
balts, wihrend die passivierenden Cobalt-Wolframatkomplexe die WC-Phase zu schiitzen
vermochten. Die zyklische Beanspruchung im Wailzkontakt fiihrte zusétzlich zu einem be-
anspruchungsbedingten Herausquetschen der weicheren, metallischen Bindephase [228].
Dadurch konnten passivierende Oxidschichten der metallischen Bindephase aufgebrochen
und tiefer liegende Bereiche einem korrosiven Medium ausgesetzt werden. Eine Erosion
der metallischen Bindephase wurde dadurch begiinstigt.

Die Stahlpaarung erscheint fiir den wassergeschmierten Walzkontakt nicht geeignet.
Die Reibungszahl war bei der wassergeschmierten 17-PH-Paarung im Vergleich zu den
anderen untersuchten Paarungen am hochsten. Nur bei hoher Beanspruchung (Schlupf,
Normalkraft) konnte die Paarung im Vergleich zu den ungeschmierten Versuchslaufen
von der Wasserschmierung profitieren (Bild 3.32, 3.37). Das Verschleifsverhalten war bei
der getriebenen, hoher beanspruchten Scheibe durch Pittings und Bereiche mit im REM
dunkel erscheinenden, oxidischen Deckschichten gekennzeichnet (Bild 3.34c). Bei der
treibenden Scheibe fiihrte die niedrigere Beanspruchung zu einer Lauffldche, welche
vermehrt von zerkliifteten, oxidischen Deckschichten belegt war und zeigte nur vereinzelt
Risse (Bild 3.34d).

Bei den 6lgeschmierten Wilzpaarungen lagen die Werte der Reibungszahl auf einem
giinstigen Niveau unterhalb 0,12 und zeigten zu Versuchsbeginn mit dem Schlupf leicht
ansteigenden Werte (Bild 3.32a—d, 3.37e,f). Damit war das Reibungsverhalten der Paarun-
gen deutlich giinstiger als bei den ungeschmierten Versuchsldufen. Bei der Zirkonoxid-
und 17-4PH-Paarung wurden auch die Werte der wassergeschmierten Paarungen deut-
lich unterschritten (Bild 3.32a,d). Allerdings war dies bei der Stahlpaarung wie auch im
olgeschmierten Gleitkontakt teilweise auf die durch Verschleiff und plastische Verfor-
mung (Bild 3.36c,d) der Laufflichen reduzierte Flichenpressung und das dadurch be-
dingte Absinken der Reibungszahl zuriickzufiihren. Unter Bertiicksichtigung der wahrend
der Versuchslédufe sich geringfiigig verdndernden Oberfldchentopografie kann daher von
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Grenz- oder Mischreibungszustdnden im Kontakt ausgegangen werden. Das giinstigste
tribologische Verhalten im Olgeschmierten Walzkontakt mit Werten der Reibungszahl
unterhalb 0,025 (Bild 3.32a) zeigte die Zirkonoxidpaarung und bietet sich daher fiir
Wilzbeanspruchung an [179, 303]. Rauheitshiigel z. B. am Rand von bearbeitungsbe-
dingten Mikroriefen konnten durch die ausgepriagte Mikroplastizitdt von Zirkonoxid
eingegldttet werden (Bild 3.35a,b). In Kombination mit dem fiir Keramik niedrigen E-
Modul konnte dadurch die Flichenpressung reduziert werden und fiihrte zu der im
Vergleich zu den anderen 6lgeschmierten Paarungen niedrigsten Reibungszahl. Zusétzlich
verhinderte die hohe Bruchzihigkeit Kérnausbriiche und wirkte sich positiv auf das
Ermiidungsverhalten der Zirkonoxidpaarung aus. Bei der Siliziumnitridpaarung wurden
im Vergleich zur Zirkonoxidwaélzpaarung geringfiigig hohere Werte der Reibungszahl
ermittelt, was auf das hohere E-Modul und die geringere Mikroplastizitat zurtickgefiihrt
werden kann. Die Oberflachen zeigten keine erkennbare Verdnderung (Bild 3.35¢,d). Ein-
laufverschleifs, wie er in [297] festgestellt wurde, konnte durch die feine Oberfldchen-
bearbeitung vermieden werden. Im Gegensatz zu anderen Untersuchungen [214-217]
zeigten sich keine Abplatzungen. Die WC-12Co-Waélzpaarung zeigte nach Beanspruchung
in Ol eine leichte Aufrauung der beanspruchten Oberflichen (Bild 3.36a,b). Insbesondere
bei der getriebenen Scheibe stellten sich feine, in Walzrichtung orientierte Mikroriefen ein.
Unter Gleitbeanspruchung wurde ein vergleichbares Schadensbild auf ein Ausbrechen
von Kornfragmenten oder einzelner Kérner mit anschlieffender Mikroabrasion durch harte
Partikel im Kontakt zuriickgefiihrt [232, 236]. Durch die feinen Riefen wurde ein hoherer
Anteil der Priiflast durch kontaktierende Mikrorauheiten iibertragen. Infolgedessen war
bei Versuchsldufen mit 4% und 10% Schlupf ein leichter Anstieg der quasi-stationdren
Reibungszahl gegeniiber den zu Versuchsbeginn gemessenen Werten zu verzeichnen
(Bild 3.37e,f). Ein ungiinstiges Verhalten mit hoher Reibungszahl zu Versuchsbeginn, dem
im direkten Vergleich zu den anderen 6lgeschmierten Walzpaarungen am starksten aus-
geprdgten Einlaufverhalten mit abnehmender Reibungszahl wéahrend des Versuchslaufs
(Bild 3.32d) und starke Schadigung der beanspruchten Oberfldachen (Bild 3.36¢,d) wurde
bei der Stahlpaarung 17-4PH festgestellt. Plastische Verformung fiihrte zundchst zu einer
Verfestigung. Einsetzende Pittingbildung resultierte in feinen bis zu etwa 1 pm grofien
Kavitdten, wobei die niedriger beanspruchte treibende Scheibe durch ausgebrochene,
verfestigte Partikel zusatzlich lokal gefurcht wurde.

4.2.3 Haftreibungsuntersuchungen

Die Ergebnisse der Haftreibungsuntersuchungen zur Charakterisierung des Anfahrver-
haltens zeigten bei vergleichbaren Ausgangsrauheiten (Bild 3.4) einen deutlichen Einfluss
der Zwischenmedien Luft und destilliertes Wasser. Das Verhalten der keramischen Selbst-
paarungen zeigte in Luft und destilliertem Wasser einen starken Einfluss des Werkstoffs
(Bild 3.44a,b). Bei den 6lgeschmierten Versuchsldufen ergaben sich dagegen nur geringe
Unterschiede zwischen den jeweiligen Paarungen.

Die Haftreibungszahl lag bei der ZrO,- und WC-Co-Paarung in allen Medien auf einem
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4.2 Tribologische Eigenschaften

niedrigen Niveau unterhalb py = 0,2. Bei der ZrO,-Paarung nahm die Haftreibungszahl
wie auch die Tangentialkraft in der darauf folgenden Gleitphase in der Reihung Luft,
destilliertem Wasser und Ol FVA Nr. 1 ab. (Bild 3.46a). Die Haftreibungszahl war bei der
WC-Co-Paarung dagegen unabhingig vom Umgebungsmedium.

Bei der ungeschmierten Si;N,-Paarung in Luft (50% r.F) (Bild 3.44b) erfolgte der
Ubergang vom Haften zum Gleiten bei mit der ZrO,-Paarung vergleichbaren Werten
der Haftreibungszahl. Allerdings zeigte sich im weiteren Verlauf der Ubergleitung ein
im Vergleich zur Zirkonoxid- und Hartmetallpaarung ungiinstiges Verhalten der Tangen-
tialkraft mit einzelnen Uberhéhungen auf Werte oberhalb von 250 mN (1 > 0,32). Im
Laufe der Ubergleitung wurden Rauheitsspitzen eingegléttet und tribochemisch oxidiert.
Das hydrophile Siliziumoxid adsorbierte Wassermolekiile aus der Umgebungsluft [210].
Kapillarmenisken zwischen Rauheitshiigeln fiihrten zur Erh6hung der wahren Kontakt-
flache (Bild 4.12b). Zusatzlich besitzt die hydratisierte, gelartige Oberfliche eine hohe
Scherfestigkeit. Dadurch konnten hohere Kapillar- und Adhasionskrifte der Relativbe-
wegung entgegenwirken und verursachten einen Anstieg der Reibungszahl sowie zeitliche
Schwankungen der Tangentialkraft durch Haft- und LosreifSprozesse [116]. Eine Erh6hung
der Luftfeuchtigkeit von 50% auf 80% r.F. fithrte zu einer Vergrofierung der Wassermenis-
ken (Bild 4.12c) und einem deutlichen Anstieg der Haftreibungszahl (Bild 4.12a). Bei einer
relativen Feuchtigkeit von 80% stieg die Haftreibungszahl tendenziell mit der Anzahl
der Ubergleitungen an. Ein dhnliches Verhalten wurde auch in anderen Untersuchungen
festgestellt [8, 110, 130, 304]. In [305] wurde iiber einen Anstieg der freien Energie einer
Si0,-Oberfliche von 10 mJ/m? bei 50% r.F auf 140 mJ/m? bei 80% r.F. berichtet. Bei 80% r.F.
wurde der anndhernd doppelte Wert der freien Energie im Vergleich zu destilliertem Was-
ser erreicht. Das Anfahrverhalten der Siliziumnitridpaarung in destilliertem Wasser
war dementsprechend ungiinstig. Der Ubergang Haften/Gleiten fand erst bei pyg = 0,65
statt. (Bild 3.46). Der Verlauf der Tangentialkraft in der Gleitphase erreichte ebenfalls hohe
Werte von Fr > 600 mN (Bild 3.44b), was einer Reibungszahl p > 0,75 entsprach. Die Haft-
und Losreifiprozesse waren durch die vollstindige Benetzung der Oberflichen mit Was-
ser (Bild 4.12c) im Vergleich zur ungeschmierten Paarung ausgepragter und fithrten zu
Stick-Slip-Verhalten. Trotz der niedrigen Reibungszahlen der wassergeschmierten SizN,-
Keramik im Gleit- und Walzkontakt ist die Eignung dieser Materialpaarung fiir wasser-
geschmierte mikromechanische Systeme daher als fraglich zu bewerten. Aufgrund der
hohen erforderlichen Tangentialkréfte sowohl beim Ubergang Haften/Gleiten als auch
in der anschlieffenden Gleitphase der ungeschmierten und wassergeschmierten Paarung
ist sowohl ein zuverlédssiges Anlaufen als auch Gleiten bei niedrigen Geschwindigkei-
ten nicht gewéhrleistet. Die Anlaufproblematik von MEMS auf Siliziumbasis in feuchter
Atmosphare ist hinreichend bekannt [9, 15, 22, 116, 126] und wurde bei niedrigen Luft-
feuchten mit der hohen Oberfldchenenergie durch fehlende Adsorbatschichten begriindet,
wihrend bei hoher Luftfeuchte Kapillarkréfte den Scherwiderstand der Grenzflachen
erhohen. Hohe Reibungszahlen von wassergeschmiertem Siliziumnitrid bei Geschwindig-
keiten unterhalb 2 mm/s [278] sind ebenfalls auf einen hohen Schwerwiderstand durch
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Bild 4.12: (a) Haftreibungszahl py der SisNy-Paarung in Abhdngigkeit von der Anzahl
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Bei der Stahlpaarung in Luft erfolgte der Ubergang vom Haften zum Gleiten im Ver-
gleich zu den anderen ungeschmierten Werkstoffpaarungen bei der hochsten Haftrei-
bungszahl um 0,21, wobei die Tangentialkraft im Verlauf der Ubergleitung von etwa 200
auf 260 mN anstieg (1 = 0,25 bis n = 0,32). Die beanspruchte Scheibenoberfldche zeigte zu
Versuchsbeginn lediglich feine Riefen und mit zunehmendem Gleitweg breiter werdende
Furchen (Bild 4.13a) als Folge einer starkeren abrasiven Beanspruchung sowie lokal Ma-
terialiibertrag durch Adhésion. Dies kann durch eine ansteigende Harte des sich standig
im Eingriff befindlichen Stiftes durch Kaltverfestigung oder Oxidation begriindet werden
und den Anstieg der Tangentialkraft im Verlauf einer Ubergleitung hervorrufen. In destil-
liertem Wasser war die Stahlpaarung mit py = 0,78 durch die hochste Haftreibungszahl
unter den untersuchten Paarungen gekennzeichnet. Die hohe Haftreibungszahl der was-
sergeschmierten Stahlpaarung erschliefst sich anhand der REM Aufnahmen der Scheibe
(Bild 4.13b), auf denen sich bereits zu Versuchsbeginn durch Kaltverschweiffung adhésive
Verschleifserscheinungsformen zeigten. Im Vergleich zur ungeschmierten Paarung war
der Materialiibertrag und die Furchung iiber den gesamten Gleitweg stdrker ausgepragt
und fiihrte zu der hoheren Reibungszahl. Im weiteren Verlauf der Ubergleitung fiihrten
niedrigere Flachenpressungen durch ein Abplatten des Stiftes bei einer Normalkraft von
800 mN zu niedrigeren Tangentialkrdften um 380 mN (n = 0,48). Die beanspruchte Schei-
benoberfliache zeigte eine feinere Furchung und Riefen als Folge einer abrasiven Beanspru-
chung durch eine aufgrund von Oxidation und/oder Kaltverfestigung erhchten Hérte des
stiftformigen Gegenkorpers. Fiir die Stahlpaarung in Ol wurde ein Abfall der Reibungs-
zahl mit zunehmender Versuchsdauer festgestellt. Die rasterelektronenmikroskopischen
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Luft, 50% r.F.

dest. Wasser

Ol, FVA Nr.1

Bild 4.13: REM-Aufnahmen des Spuranfangs der in (a) Luft (50% r.E.), (b) dest. Wasser und
(c) dem Ol FVA Nr.1 im Haftreibungsversuch beanspruchten 17-4PH-Scheibe
(Fy =800 mm/s, va = 8,3 um/s).

Aufnahmen zeigten zu Beginn der Ubergleitung noch eine erkennbare Furchung der Schei-
be (Bild 4.13c), wihrend diese zum Ende der Ubergleitung hin geringfiigig abnahm. In
Ubereinstimmung mit [306] kann sowohl von plastischer Verformung der Rauheitsspitzen
zu Versuchsbeginn als auch einer erhohten Konformitét der kontaktierenden Oberflachen
mit zunehmendem Gleitweg ausgegangen werden. Das Absinken der Reibungszahl mit
zunehmendem Gleitweg kann daher sowohl durch abnehmende Beitrédge zur Reibungs-
zahl durch plastische Deformation als auch die reduzierte lokale Flachenpressung be-
griindet werden.

129



4 Diskussion

4.3 Folgerungen fir praktische Anwendungen und Ausblick

Luft, 50% r.F. Ky, 1000m» MM3/Nm

3
Ky, 109, MM*/Nm

Bild 4.14: Volumetrische VerschleifSkoeffizienten nach 1000 m Gleitweg (k, 1000m) bzw.
10° Uberrollungen im Wilzkontakt mit 10% Schlupf (ky, 10%), quasi-stationére
Werte der Reibungszahl im Gleitkontakt (1, 1000m) und im Walzkontakt mit
1% (pw,1%) und 10% Schlupf (1w, 10%) sowie Haftreibungszahlen (uy) fir die
ungeschmierten ZrO,-, SisN,-, WC-Co- und 17-4PH-Paarungen unter Standard-
bedingungen.

Die Ergebnisse der mikrotribologischen Modelluntersuchungen zeigten deutlich
die Herausforderungen fiir tribologisch hoch beanspruchte Mikrosysteme. Fiir unge-
schmierte Mikrosysteme stellte sich lediglich die Hartmetallpaarung als geeignet her-
aus. Die Paarung zeigte mit Werten des volumetrischen Verschleifikoeffizienten zwi-
schen ky 1000m = 4,32-107? mm?®/Nm und ki, 109, = 2,73-107! mm?/Nm unter Gleit-
und Wailzbeanspruchung einen hohen VerschleifSwiderstand (Bild 4.14). Dariiber hin-
aus war die WC-Co-Paarung durch giinstige Reibungszahlen beim Ubergang vom Haften
zum Gleiten (uyg = 0,13) und unter Wilzbeanspruchung gekennzeichnet (pw 10, = 0,19,
tw, 10% = 0,31) (Bild 4.14). Fiir Anwendungsfelder, in denen niedrige Gleitgeschwindigkei-
ten oder Wilzbeanspruchung bei niedrigem Schlupf zu erwarten sind, bietet sich auch die
ungeschmierte Zirkonoxidpaarung durch geringe Werte der Reibungszahl an. Die volume-
trischen Verschleilkoeffizienten lagen mit Werten zwischen K, 1000m = 1,64 - 107® mm?*/Nm
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fiir den Gleitkontakt und k, 199, = 1,11-107 mm?3/Nm fiir den Wilzkontakt ebenfalls
um 1 bzw. 2 Gréfienordnungen giinstiger als es fiir makroskopische Systeme gefordert
wird (ky, 1000m < 1077 mm?®/Nm). Zu hohe Werte der Normalkraft oder Gleitgeschwin-
digkeit fithrten bei der ZrO,-Paarung zur Uberlastung. Dies ging mit der Ausbildung
einer Deckschicht und ungiinstigen Werten der Reibungszahl von 1,1 einher. Bei weiterer
Laststeigerung wurden im Gleitkontakt um den Faktor 20 erhohte lineare Verschleifsbe-
trage ermittelt. Durch optimierte Sinterbedingungen konnte eine Korngrofie um 0,1 um
erreicht werden, was bei reduzierter Normalkraft (400 mN) zu einer Gleitreibungszahl
um 0,4 bei gleichzeitig hohem Verschleifwiderstand (ky, 1000m < 2-107% mm?®/Nm) fiihrte.

Die Siliziumnitrid- und 17-4PH-Paarungen waren fiir ungeschmierte tribologische Be-

dest. Wasser Ky, 1000m: MM3/Nm

Ky, 109% MmM3/Nm

Bild 4.15: Volumetrische VerschleifSkoeffizienten nach 1000 m Gleitweg (ky, 1000m) bzw.
106 Uberrollungen im Wailzkontakt mit 10% Schlupf (ky, 192 ), quasi-stationdre
Werte der Reibungszahl im Gleitkontakt (g 1000m) und im Walzkontakt mit
1% (nw,1%) und 10% Schlupf (1w, 109%) sowie Haftreibungszahlen (uy) fiir die
wassergeschmierten ZrO,-, SisN,-, WC-Co- und 17-4PH-Paarungen unter Stan-
dardbedingungen.

anspruchung ungeeignet. Im Gleitkontakt wurden ungtinstige Werte der Reibungszahl
oberhalb 0,5 bei volumetrischen Verschleifkoeffizienten ky, 1000m > 1-107° mm?3/Nm ermit-
telt. Unter Walzbeanspruchung stellten sich bei der SisN,-Paarung bereits bei 1% Schlupf
ungiinstig hohe Werte der Reibungszahl um 0,45 ein, wihrend die 17-4PH-Paarung mit
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dem im direkten Vergleich hochsten volumetrischen Verschleifskoeffizienten bei Werten
von ky, 109 = 1,28 - 107" mm?/Nm fiir die Anwendung ungeeignet ist. Im ungeschmierten
Gleitkontakt war der Verschleifs fiir die Paarung 17-4PH mit volumetrischen Verschleifiko-
effizienten um 10~2 mm?/Nm ebenfalls zu hoch.

In destilliertem Wasser iiberzeugte die SisNy-Paarung nach einer Einlaufphase durch
sehr niedrige Reibungszahlen im Bereich der Auflosungsgrenze der Tribometer (i < 0,01)
und einen hohen VerschleifSwiderstand (Bild 4.15). Im Walzkontakt war der Verschleifs
nicht messbar und die beanspruchte Oberfldche unterschied sich nur geringfiigig von der
Ausgangsoberfldache. Der volumetrische VerschleifSkoeffizienten lag im Gleitkontakt bei
Ky, 1000m = 2,17 - 107® mm?® /Nm. Durch eine gezielte Einlaufprozedur konnte der Verschleif}
der SizNy-Paarung auf ky, 1000m = 9,54 - 107 mm?*/Nm reduziert werden und lag damit
auf einem vergleichbaren Niveau mit der WC-Co-Paarung, welche einen volumetrischen
Verschleilkoeffizienten von ky, 1000m = 7,49 - 1072 mm?®/Nm zeigte. Die mit Werten um
0,6 sehr hohe Haftreibungszahl in destilliertem Wasser ldsst ein problematisches und
nicht reproduzierbares Anlaufverhalten im Einsatz erwarten. Untersuchungen an silizi-
umbasierten Mikrosystemen zeigten, dass sich durch selbstorganisierende, hydrophobe
Monoschichten (Self-Assembling-Monolayer, SAM) das Gleitverhalten bei niedrigen Ge-
schwindigkeiten auch in feuchter Atmosphdare deutlich verbessern ldsst [9, 14, 116, 124].
Fiir die wassergeschmierte Hartmetallpaarung wurden sowohl beim Anlaufverhalten als
auch unter Gleit- und Walzbeanspruchung sehr niedrige Werte der Reibungszahlen unter-
halb 0,1 ermittelt, so dass diese Paarung fiir einen zuverldssigen Betrieb zu bevorzugen
ist. Dartiber hinaus war das Verschleifiverhalten mit volumetrischen Verschleifskoeffi-
zienten von ky 1000m < 7,49-107? mm?®/Nm im Gleitkontakt sehr giinstig, wihrend im
Wialzkontakt auch unter den héchsten untersuchten Belastungsparametern (Fy = 2000 mN,
S = 10%) kein messbarer Verschleif3 festgestellt wurde. Der Stahl 17-4PH zeigte, wie auch
die ZrO,-Paarung, Anzeichen korrosiver Schiadigung begleitet von ungiinstigen Werten
der Reibungszahl, so dass diese Paarungen fiir die Anwendung in wassergeschmierten
Mikrosystemen ungiinstig sind.

Unter Schmierung mit dem Ol FVA Nr. 1 zeigten alle Paarungen niedrige Reibungs-
zahlen. Aufgrund der hoheren Harte sind die beiden Keramiken sowie das Hartmetall
im Vergleich zu Stahl 17-4PH zu bevorzugen, wobei sich insbesondere die ZrO,-Paarung
aufgrund der hohen Bruchzdhigkeit anbietet.
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5 Zusammenfassung

Ziel der vorliegenden Arbeit war die Charakterisierung unterschiedlicher Einflussfak-
toren wie Materialpaarung, fertigungsbedingter Mikrostruktur, Belastungsbedingungen
und umgebender Medien auf das Reibungs- und Verschleifiverhalten von pulvertechnolo-
gisch herstellbaren Werkstoffen fiir die Anwendung in tribologisch hochbeanspruchten
Mikrosystemen.

Die untersuchten Werkstoffe waren zwei monolithische Ingenieurkeramiken, ein teil-
stabilisiertes 3Y-TZP Zirkonoxid (ZN101B) und eine SizN4-Qualitdt (SL200BG) sowie eine
Ultrafeinkorn-Hartmetallqualitat WC-CO (TSF44). Als Referenz wurde der Stahl 17-4PH
(X5CrNiCuNb 17-4) im 16sungsgegliihten (4 h bei 1350 °C) und ausgelagerten (0,5 h bei
560 °C) Zustand verwendet. Um den Einfluss des Spritzgiefiens auf die Mikrostruktur
und den Randschichtzustand tribologisch zu charakterisieren, wurden zusétzlich Pro-
bekorper aus 3Y-TZP-Zirkonoxid durch Niederdruckspritzgiefien (LPIM) in der Abteilung
KER des IMF III am Forschungszentrum Karlsruhe urgeformt und unter Variation der
Sinterbedingungen gesintert. Die exemplarisch ausgewdhlten Werkstoffe wurden einer
materialografischen und mechanischen Untersuchung unterzogen. Vor und nach der tri-
bologischen Beanspruchung wurden die Oberflachen der Probekorper durch taktile und
optische Profilometrie sowie Elektronenmikroskopie charakterisiert.

Zur Charakterisierung des Reibungs- und Verschleifsverhaltens im einsinnigen Gleitkon-
takt, unter Walzbeanspruchung und beim Ubergang vom Haften ins Gleiten wurden syste-
matische Untersuchungen im Mikrokontakt in drei speziell entwickelten Labortribometern
durchgefiihrt. Die Versuche erfolgten fiir alle Materialpaarungen jeweils ungeschmiert bei
Raumtemperatur an Luft mit einer relativen Luftfeuchte von 50%, unter Tauchschmierung
mit destilliertem Wasser sowie dem FVA-OIl Nr. 1. Anwendungsbezogene Belastungs-
parameter wurden aus der Systemanalyse eines Mikroplanetengetriebes abgeleitet. Im
einsinnigen Gleitkontakt wurde an Paarungen mit giinstigem tribologischen Verhalten
eine Normalkraftvariation durchgefiihrt. Unter Wilzbeanspruchung wurde zusatzlich
zur Variation der Normalkraft auch der Einfluss des eingestellten Schlupfes untersucht.
Anschlieffend wurden die Werte der Verschleifibetrdge ermittelt und die beanspruchten
Oberfldchen einer rasterelektronenmikroskopischen Nachuntersuchung unterzogen.

Im ungeschmierten einsinnigen Gleitkontakt unter Standardbedingungen
(Fxn = 800 mN, v = 400 mm/s, s = 1000 m) zeigten alle untersuchten Eigenpaarungen
bei vergleichbarer Qualitdt der Ausgangsoberflichen hohe Werte der quasi-stationdren
Reibungszahl g 1000m zwischen 0,49 fiir die Siliziumnitridpaarung und 0,71 fiir den
Stahl 17-4PH. Die volumetrischen Verschleifskoeffizienten lagen mit Werten grofSer
10° mm?/Nm fiir gleitbeanspruchte Systeme bei beiden Paarungen zu hoch. Niedrige
volumetrische Verschleifikoeffizienten wurden bei der Zirkonoxideigenpaarung ZN101B
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mit Ky 1000m & 10® mm?®/Nm und bei der WC-Co-Gleitpaarung mit Werten von ky, 1000m &
10 mm?/Nm ermittelt.

Fiir die Zirkonoxidpaarung ZN101B ergab sich unterhalb einer kritischen Flichenpressung
von 38 MPa eine konstante Verschleifsintensitdt mit niedrigen Werten unterhalb 10 pm/m
und bei Variation der Normalkraft ein ausgepriagter Hoch-/Tieflage-Ubergang des
Verschleifiverhaltens. Um den Einfluss der fertigungsbedingten Mikrostruktur bei
Zirkonoxid ndher zu untersuchen, wurden drei unter Variation der Sinterbedingungen
urgeformte Zirkonoxidqualititen bei unterschiedlichen Normalkréaften tribologisch
charakterisiert. Eine geringe Korngrofie und hohe Bruchzihigkeit fithrten zu einem
glinstigeren VerschleifSverhalten. Die Sinterdauer wurde, ausgehend von der Charge
mit den giinstigsten tribologischen Eigenschaften (Z1300/10h), halbiert (Z1300/5h) und
ergab eine Reduzierung der Reibungszahl in Versuchsldufen mit einer Normalkraft von
400 mN von Werten um 0,60 auf Werte um 0,40 bei um den Faktor 20 niedrigeren linearen
VerschleifSbetrdgen.

Unter Tauchschmierung mit destilliertem Wasser war das tribologische Verhalten im
einsinnigen Gleitkontakt deutlich giinstiger als bei den ungeschmierten Versuchslaufen.
Sowohl bei den beiden keramischen Paarungen als auch bei der Hartmetallpaarung lag
der volumetrische VerschleiSkoeffizient unterhalb von 107 mm?/Nm. Zusétzlich zeich-
neten sich die Siliziumnitridpaarung und die Hartmetallpaarung durch sehr niedrige
Werte der Reibungszahl g, 1000m unterhalb von 0,01 bzw. 0,10 aus. Eine Normalkraftva-
riation ergab bei der WC-Co-Hartmetallpaarung Werte der Reibungszahl von 0,08 bei der
Normalkraft von 200 mN, welche auf Werte von 0,06 bei 1600 mN abnahmen. Der volume-
trische VerschleifSkoeffizient schwankte dabei um Werte von ky, 1000m = 7,5 - 10 mm?®/Nm.
Durch eine gezielte Einlaufprozedur iiber einen Gleitweg von 20 m bei einer auf 200 mN
reduzierten Normalkraft konnte der volumetrische VerschleiSkoeffizient ki 1000m un-
ter Standardbedingungen (Fy = 800 mN) bei der Siliziumnitridpaarung von Werten
um 2,1-10® mm3/Nm auf Werte von 9,5-10° mm?/Nm reduziert werden. Bei den
olgeschmierten Versuchsldufen zeigte sich im einsinnigen Gleitkontakt bei Werten der
Reibungszahl pg, 1000m um 0,10 kein signifikanter Einfluss des Werkstoffs. Messbare Ver-
schleifibetrdge ergaben sich nur bei der Stahlpaarung 17-4PH, wobei der volumetrische
Verschleifkoeffizient ky, 1000m mit Werten um 6 - 10® mm?®/Nm sehr niedrig war.

Unter ungeschmierter Wilzbeanspruchung ergab sich eine deutliche Schlupf-
abhingigkeit des tribologischen Verhaltens, wobei sich der Schlupf insbesondere auf
die Dauer der Einlaufphase auswirkte. Bei einem Schlupf von 1% zeigte die Zirkonoxid-
paarung ZN101B mit quasi-stationdren Werten von 0,15 die niedrigste Reibungszahl pyy 19,.
Ungiinstig hohe quasi-stationdre Werte von 0,70 wurden dagegen bei einem Schlupf von
10% ermittelt. Durch einzelne Uberhohungen auf Werte oberhalb von 0,80 zeigte die Paa-
rung damit das ungiinstigste Reibungsverhalten. Fiir die Hartmetallpaarung WC-12Co
wurden bei 1% Schlupf im direkten Vergleich mit der Zirkonoxidpaarung etwa 25% hohere
quasi-stationdre Werte der Reibungszahl py;, 19, von 0,19 ermittelt. Die Paarung zeigte die
geringste Schlupfabhdngigkeit, so dass sich bei Versuchsldufen mit 10% Schlupf im Ver-
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gleich zu den anderen untersuchten Paarungen die giinstigsten quasi-stationdren Werte
der Reibungszahl py;, 19 von 0,29 ergaben. Wie auch bei der Zirkonoxidpaarung wurde bei
der WC-12Co-Paarung unter Standardbedingungen (Fy = 250 mN, v = 800 mm/s, S = 10%,
N = 10°) kein messbarer Verschleifl ermittelt, d. h. der lineare Verschleiflbetrag war kleiner
als 100 nm. Dementsprechend lag der volumetrische Verschleifikoeffizient ky 190, fiir diese
Paarungen bei 10 mm?®/Nm beziehungsweise 2,7 - 10 mm?®/Nm. Fiir die Si3Ny- und
17-4PH-Paarung wurden ungeschmiert deutlich héhere Werte von 1,8-10® mm?®/Nm und
1,3-107 mm?®/Nm festgestellt. Bei den geschmierten Wélzversuchen wurde ein deutlich
giinstigeres tribologisches Verhalten festgestellt. Die Stahlpaarung konnte nur geringfiigig
von der Tropfschmierung mit destilliertem Wasser profitieren und zeigte als einzige Paa-
rung mit dem Schlupf zunehmende Werte der Reibungszahl. Unter Standardbedingungen
wurden fiir die Stahlpaarung die hochsten Werte der quasi-stationdren Reibungszahl von
0,64 bei volumetrischen VerschleiSkoeffizienten von 4,0-10® mm?3/Nm gemessen. Die
beanspruchten Oberfldchen waren nach den Versuchsldufen stark korrodiert. Bei der was-
sergeschmierten ZrOs-, SisN4- und WC-12Co-Paarung lagen keine messbaren linearen
VerschleifSbetrdge vor, so dass der volumetrische Verschleifskoeffizient mit Werten unter-
halb von 107 mm?/Nm sehr niedrig lag. Wie auch im wassergeschmierten Gleitkontakt
zeigte die SizNy-Paarung die niedrigste Reibungszahl pw mit Werten kleiner 0,01 gefolgt
von der WC-12Co-Paarung mit Werten von 0,09. Das giinstige Reibungs- und Verschleif3-
verhalten wurde bei der Siliziumnitridpaarung auf reibungsmindernde Hydroxidfilme auf
den beanspruchten Oberflichen zuriickgefiihrt, widhrend sich bei der WC-12Co-Paarung
Cobalt-Wolframatkomplexe mit niedriger Scherfestigkeit giinstig auf die Reibungszahl
auswirkten.

Bei den mit Ol FVA Nr. 1 geschmierten Wilzversuchen lag die quasi-stationére Rei-
bungszahl in Versuchsldufen mit 10% Schlupf bei allen Paarungen unterhalb 0,10, wobei
sich die beiden keramischen Paarungen mit Werten der Reibungszahl unterhalb von 0,03
besonders fiir lgeschmierte Systeme unter Wilzbeanspruchung anbieten. Mit Ausnahme
der 17-4PH-Paarung zeigten alle Paarungen eine mit dem Schlupf zunehmende quasi-
stationdre Reibungszahl. Die Stahlpaarung zeigte als einzige Paarung eine ausgeprégte
Schddigung der beanspruchten Oberfldchen. Die Reibungszahl war bei der 6lgeschmierten
WC-Co- und SizN,-Paarung im Vergleich zu den wassergeschmierten Versuchen deutlich
hoher, was auf die in Wasser gebildeten Reaktionsfilme zuriickzufiihren war.

Eine Erh6hung der Normalkraft bei dem Schlupf von 10% fiihrte bei allen ungeschmier-
ten Walzpaarungen in Luft zu einer Zunahme der Reibungszahl. Die WC-Co-Paarung
zeichnete sich auch bei einer hohen Normalkraft von 2000 mN durch die niedrigste Rei-
bungszahl von 0,33 bei nicht messbarem Verschleifs aus, wahrend sich bei der SizNjy-
Paarung ungtinstig hohe Werte von 0,76 bei einem linearen Verschleiflbetrag von 7,9 um er-
gaben. Bei der Stahlpaarung fiihrten Versuchsldufe bereits bei einer auf 1000 mN erhhten
Normalkraft zu linearen Verschleifibetrdgen oberhalb 1 mm, so dass die Versuche vorzeitig
abgebrochen wurden. Die Zirkonoxidpaarung ZN101B zeigte bei der Normalkraft von
1000 mN eine sehr hohe quasi-stationdre Reibungszahl von 1,1, welche auf eine kom-
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5 Zusammenfassung

pakte Deckschicht aus kompaktierten Verschleifdpartikeln zurtickgefiihrt wurde. Eine auf
2000 mN erhohte Normalkraft fithrte zum Ablosen der Deckschicht und resultierte in
einer Reibungszahl von 0,76.

Beim Haftreibungsversuch zur Charakterisierung des Anlaufverhaltens von Mikrosys-
temen zeigte sich die WC-Co und ZrO,-Paarung mit Haftreibungszahlen py unterhalb
von 0,20 in allen untersuchten Medien als unkritisch. Das Anlaufverhalten war bei der
Stahlpaarung 17-4PH ungeschmiert und unter Tauchschmierung mit destilliertem Wasser
durch vergleichsweise hohe Haftreibungszahlen py von 0,22 bzw. 0,78 gekennzeichnet. Bei
der wassergeschmierten SisNy-Paarung fiihrten Siliziumhydroxidfilme, welche im Gleit-
und Wilzkontakt die sehr niedrigen Reibungszahlen begiinstigten, zu Haftreibungszahlen
oberhalb von 0,65, so dass ebenfalls ein problematisches Anlaufverhalten zu erwarten ist.

Die Ergebnisse der durchgefiihrten Untersuchungen zeigten ein hohes Anwendungspo-
tential von WC-Co-Hartmetall fiir ungeschmierte und mediengeschmierte mikromecha-
nische Systeme. Zirkonoxid zeichnete sich fiir 6lgeschmierte Systeme, fiir ungeschmierte
walzbeanspruchte Systeme mit niedrigem Schlupf sowie bei geringer Korngrofie, hoher
Zahigkeit und unter moderater Belastung auch fiir den ungeschmierten Gleitkontakt
durch niedrige Reibungszahlen und einen hohen Verschleifswiderstand aus. Bei der was-
sergeschmierten Siliziumnitridpaarung wurden zwar sehr niedrige Reibungszahlen und
ein hoher VerschleifSwiderstand festgestellt, allerdings ist ein sicheres Anlaufen durch
hohe Haftreibungszahlen als kritisch zu bewerten.
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