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Kurzfassung

Reibsysteme muissen heutzutage immer grofReren technischen, okologi-
schen und o6konomischen Anforderungen bei gleichzeitig abnehmender
Reibung und Verschleild gerecht werden. Eine Moglichkeit dies zu erreichen
ist, das Einlaufverhalten von tribologischen Systemen zu optimieren. Dies
kann durch eine genaue Analyse der Mechanismen, die wahrend eines
Einlaufs stattfinden, erreicht werden. In der vorliegenden Arbeit wird das
Einlaufverhalten von bindren Messinglegierungen gegen 1.3505 (100Cr6)
unter Olschmierung im reversierenden Gleitkontakt untersucht. Die unter-
suchten Legierungen haben einen Zinkanteil von 5 bis 38 Masse-%. Das
Schmiermittel war Polyalphaolefin 8. Die Versuche wurden auf einem in-
situ Stift-auf-Platte-Tribometer durchgefiihrt, das die Topographie der
Reibspur wahrend des Reibversuchs aufzeichnet. Zusatzlich wurden in-situ
VerschleiBmessungen mit Hilfe der Radionuklidtechnik durchgefihrt. Vor
und nach den Reibversuchen wurden die Reibflachen mit WeiRlichtinterfe-
rometrie, Lichtmikroskopie, Photoelektronenspektroskopie, Energiedisper-
siver Rontgenspektroskopie, einer lonenfeinstrahlanlage und Hartemes-
sungen analysiert und charakterisiert.

Die Ergebnisse zeigen, dass das Einlaufverhalten abhdngig vom Zinkgehalt
ist. Das beste Einlaufverhalten mit dem niedrigsten Reibwert und der ge-
ringsten VerschleiRrate zeigt CuZn5. CuzZn20 zeigt im untersuchten Lastbe-
reich kein ausgeprdgtes Einlaufverhalten, aber eine hohe Stabilitat. Jede
untersuchte Legierung weist einen spezifischen Druckbereich auf, in dem
die Reibpartner einlaufen kénnen. Es zeigen sich zwei Hauptmechanismen,
die die Reibung und den Verschleis dieses Reibsystems minimieren. Der
erste ist die Anreicherung von Zinkoxid an der Oberflache der Messingle-
gierungen. Diese Anreicherung sollte direkt an der Oberflache im Bereich
von 20 Atom-% liegen und eine Tiefe von 300 — 500 nm aufweisen. Der
zweite Mechanismus ist die Bildung eines Kohlenstofffilms auf dem Stahl-



stift. Dieser verringert den Reibwert und verhindert die Ausbildung eines
Transferfilms, der den Reibwert und Verschleifs in groRem Malie erhoht.



Abstract

Nowadays friction systems have to deal with bigger technical, ecological
and economic demands with at the same time decreasing friction and wear.
A possibility to reach this is to optimize the running-in behavior of tribolog-
ical systems. This can be achieved through a detailed analysis of the mech-
anisms which take place during running-in. In the present work, the run-
ning-in behavior of binary brass alloys sliding against 1.3505 (100Cr6) is
examined under oil lubrication in reciprocating motion. The investigated
alloys have a zinc content of 5-38 % by mass. The lubricant was polyalpha-
olefin 8. The experiments were performed on an in-situ pin-on-plate tribo-
meter which records the topography of the wear track during the friction
experiment. Additionally in-situ wear measurements with the radionuclide
technique were performed. Before and after the friction tests the contact
areas were characterized and analyzed by white light interferometry, opti-
cal microscopy, photoelectron spectroscopy, energy dispersive X-ray spec-
troscopy, focused ion beam analysis and hardness measurements.

The results show that the running-in behavior depends on the zinc content.
It turns out that the best tribological performance (lowest friction coeffi-
cient and wear rate) occurs at a zinc concentration of 5%. The alloy with a
zinc concentration of 20% shows the highest stability in the investigated
load range. Each alloy shows a specific pressure range where a running-in
can happen. There exist two main mechanisms which minimize the friction
and wear of this friction system. The first is an enrichment of the concen-
tration of zincoxide on the surface of the brass alloys. This enrichment
should lie directly near the surface on the range of 20 atomic-% and a
depth of 300-500 nm. The second mechanism is the formation of a carbon
film on the surface of the steel pin. This reduces the friction and prevents
the formation of a transfer film, which increases the coefficient of friction
and wear to a great extent.
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1 Einleitung

Diese Arbeit beschaftigt sich mit grundlegenden Untersuchungen zum Ein-
laufverhalten metallischer Kontakte unter Olschmierung. Die verwendeten
Werkstoffe flr die Platte sind bindre a-Messinglegierungen und fir den
Stift 1.3505 (100Cr6). Bei dem verwendeten Ol handelt es sich um ein Poly-
alphaolefin. Die Versuche wurden an einem speziellen Tribometer durchge-
fahrt, das es ermoglicht, die Topographieveranderung der Oberflache der
Messingplatten in-situ zu beobachten. Die Arbeit wurde am MikroTribolo-
gie Centrum (UTC), einer Kooperation des Fraunhofer Instituts fir Werk-
stoffmechanik (IWM) und des Instituts fiir Angewandte Materialien — Zu-
verlassigkeit von Bauteilen und Systemen (IAM-ZBS) des Karlsruher Instituts
far Technologie (KIT), am Standort Pfinztal-Berghausen durchgefihrt.

1.1 Motivation

Heutzutage ist Energieeinsparung nicht nur im Ingenieurwesen ein wichti-
ges und vielbeachtetes Thema. Zum einen wegen der immer knapper wer-
denden Energieressourcen und damit steigenden Energiepreisen, zum
anderen fallt der Umweltschutz immer mehr ins Gewicht. Von der Europdi-
schen Union wurde 2011 eine Richtlinie verabschiedet, die vorsieht, den
Energieverbrauch bis 2020 um 20 % zu senken [Europa 2011]. Daher ist
Reibung in vielen technischen Systemen unerwinscht, da sie zu Energiever-
lusten fUhrt. Durch Reibung wird kinetische Energie unter anderem in un-
erwiinschte Hitze umgewandelt [Klamecki 1980; Uetz 1978; Heinicke
1984]. Ein 4-Takt-Ottomotor inklusive der angetriebenen Hilfsaggregate
weist beispielsweise mechanische Verluste von 9,8 % der eingesetzten
Kraftstoffenergie auf [Basshuysen 2010]. Neben der Reibung ist auch der
Verschleifs ein wichtiger und limitierender Faktor in technischen Systemen.
Als ein Beispiel ware hier das Downsizing in der Motorentechnik zu erwéah-
nen, das zu erhdéhten mechanischen und thermischen Belastungen der
Werkstoffe und damit zu mehr VerschleiR fihrt [Kolbenschmitt 2011]. Die-
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se unerwinschten Stoffverluste verringern die Lebensdauer eines tribologi-
schen Systems und kénnen schlimmstenfalls zu einem kritischen Versagen
flhren [Czichos 2010]. Sind diese zu grof}, muss das technische System
Uberholt oder ersetzt werden, dadurch entstehen Wartungs-, Material-
und Personalkosten. Eine weitere Verordnung der Europaischen Union
beinhaltet die Bleifreiheit von Lagerschalen und Buchsen in Motoren und
Getrieben ab 01.07.2011. Diese Buchsen von Gleitlagern bestehen meist
aus Messing- oder Bronzelegierungen, die mit Blei legiert sind [Bogra
2010]. Aufgrund dieser Verordnung mul nun eine Umstellung auf bleifreie
Messing- und Bronzegleitlager erfolgen. Deshalb besteht erhohter For-
schungsbedarf an den tribologischen Eigenschaften von bleifreien Messing-
und Bronzelegierungen.

Eine Moglichkeit, die Reibverluste und den VerschleiR zu minimieren, ist
ein System ,einlaufen” zu lassen. Ein optimierter Einlauf fuhrt zu einer
starken Verringerung des Reibwertes, des VerschleiBRes und erhoht die
Stabilitdt eines Systems. Untersuchungen von Kehrwald [Kehrwald 1998]
haben gezeigt, dass ein System mit angepasster Einlaufprozedur eine um
mindestens 40 % erhohte Lebensdauer aufweist. Dieser Einlauf ist ein sehr
komplexer Vorgang, da er von vielen Faktoren, wie z.B. Werkstoffkombina-
tion, Ol, Flachenpressung, Geschwindigkeit, Temperatur usw., abhangig ist.
In der Vergangenheit wurde empirisch an dieses Einlaufproblem herange-
gangen. In der ndheren Vergangenheit wird nun vermehrt versucht, einen
wissenschaftlichen Losungsansatz dieses Problems zu finden. Trotz einer
Vielzahl an Untersuchungen ist der Einlaufprozess immer noch nicht voll-
standig verstanden und ein allgemeines Verstandnis fur die wirkenden
Mechanismen fehlt [Dienwiebel 2007; Blau 2005; Shirong 1999].

1.2 Zielsetzung

Das Ziel dieser Arbeit ist es, die Mechanismen und die Parameter des Ein-
laufverhaltens des Reibystems binarer a-Messinglegierungen gegen 1.3505
Stahl unter Olschmierung besser verstehen zu kénnen. Hierzu werden gut
und schlecht eingelaufene Reibversuche verschiedener binarer Messingle-
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gierungen miteinander verglichen. Um dies zu erreichen, wird der Zusam-
menhang zwischen den tribologischen Eigenschaften, der oberflachenna-
hen veranderten Schicht und der Topographieentwicklung hergestellt. Es
werden in-situ Aufnahmen des Reibwertes, des VerschleifRes und der Topo-
graphie durchgefiihrt. Diese in-situ Messungen werden mit Hilfe eines neu-
artigen on-line Tribometers ermdglicht, das von Korres et al. [Korres 2010]
entworfen und im Rahmen dieser Arbeit weiterentwickelt wurde. Die To-
pographiemessungen werden mit einem digitalen Holografiemikroskop
durchgefihrt. Die VerschleiBRwerte werden mit Hilfe von Radionuklidtech-
nik ermittelt. Im Anschluss an die Experimente werden ex-situ begleitende
und erganzende Analysen realisiert. Mit Hilfe von Mikrohartemessungen
und einer lonenfeinstrahlanlage (FIB) werden Erkenntnisse Uber die Mikro-
struktur erreicht. Mikrosonde, Rdntgenphotoelektronenspektroskopie
(XPS) und energiedispersive Rontgenspektroskopie (EDX) liefern Ergebnisse
zur chemischen Zusammensetzung und Verteilung der Elemente. Weil-
lichtinterferometrie und Konfokalmikroskopie erweitern die Erkenntnisse
zum VerschleiR und der Oberflachentopographie. Die Gesamtheit der er-
mittelten Daten wird in einer Diskussion miteinander verglichen und inter-
pretiert. Dies fuhrt zu einem Modell, das das Einlaufverhalten der bindren
Messinglegierungen charakterisiert und beschreibt.






2 Grundlagen

2.1 Tribologie

Der Begriff Tribologie wurde von dem griechischen Wort ,tpifw”, das
reiben bedeutet, abgeleitet. Die wissenschaftliche Auseinandersetzung mit
diesem Thema startete wahrscheinlich 1508 mit den ersten Untersuchun-
gen von Leonardo da Vinci. Eine Definition des Begriffes wurde hingegen
erst 1966 im ,jost report” eingefihrt [Bartz 1988]. Die Tribologie ist nach
Zum Gahr [GFT 2002; Zum Gahr 1992] die Wissenschaft und Technik von
aufeinanderwirkenden Oberflachen, die sich in Relativbewegung zueinan-
der befinden und die damit verbundenen Vorgédnge. Die Tribologie setzt
sich aus den Gebieten Reibung, Verschleil3, Schmierung und Grenzflachen-
wechselwirkung von Festkorpern, Flassigkeiten und Gasen zusammen. Um
die tribologischen Vorgange analysieren und verstehen zu kdnnen, muss
die Gesamtheit aller beteiligten Werkstoffe und Parameter betrachtet wer-
den. Ein tribologisches System (auch Tribosystem) ist in Abbildung 2.1 dar-
gestellt.

- Beanspruchungskollektiv
- StorgréRen

)

Umgebungsmedium

Gegenkorper
—_—

Eingangs-
groBen

Ausgangs-
groBen

Grundkdrper

VerlustgroRen

Schematische Darstellung eines tribologischen Systems, nach [GFT 2002].

Zwischenstoff

Abbildung 2.1
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Vereinfacht betrachtet umfasst es den Grundkorper, Gegenkorper, Zwi-
schenstoff und ein Umgebungsmedium. Auf dieses System wirken Ein-
gangsgrofRen in Form eines Beanspruchungskollektivs. Dieses Kollektiv um-
fasst hauptsdchlich die Bewegungsform (z.B. kontinuierlich oder intermit-
tierend), die Bewegungsart (z.B. Gleiten, Walzen, StoRen), Geschwindigkeit,
Temperatur, Verlauf von Dauer und Belastung. Hinzu kommen weitere
StorgroRen wie Temperaturschwankungen, Luftfeuchtigkeit usw. Die Ver-
lustgroRen sind beispielsweise Reibung, VerschleiR, Werkstoffveranderung
und Energie. Aufgrund der Wechselwirkungen dieser Komponenten ist das
Systemverhalten dynamisch und daher standigen Anderungen unterworfen
[Pigors 1993].

2.2 Reibungim geschmierten System

Reibung und Verschleill kdnnen durch die Anwendung von Schmierstoffen
verringert werden. Es gibt in geschmierten Systemen unterschiedliche
Schmierungs- und Reibungszustdnde. Diese sind abhangig von der Belas-
tung, der Geschwindigkeit, der Schmierstoffviskositat, der Anordnung und
Gestalt der Reibpartner und der Oberflaichengeometrie. In einem ge-
schmierten System kénnen grundsatzlich finf Reibungsformen auftreten,
diese sind die Festkorper-, Grenz-, Misch-, elastohydrodynamische und
hydrodynamische Reibung [Czichos 2010]. Die verschiedenen Reibungszu-
stdnde lassen sich mit einer Stribeckkurve [Stribeck 1902] darstellen (Ab-
bildung 2.2). Dabei ist die Reibungszahl u eine Funktion der Schmierstoff-
viskositat n, der Gleitgeschwindigkeit v und der Pressung p. Im Folgenden
werden die verschiedenen Reibungsformen naher erldutert.
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A

H / Festkorperreibung

/ Grenzreibung

P Mischreibung Hydrodynamik

Elastohydrodynamik \

>

nv/p

Abbildung 2.2

Schematische Darstellung der Stribeckkurve mit den auftretenden Reibungsformen,
nach [Czichos 2010].

2.2.1 Festkorperreibung

Reine Festkorperreibung tritt auf, wenn keinerlei Reaktions- und Schmier-
stoffschichten zwischen den beiden Reibkorpern vorhanden sind. Der Reib-
kontakt findet direkt am Festkorper statt [Pigors 1993]. Es wurde schon
sehr frih von da Vinci (1508), Amonton (1699) und Coulomb (1778) ver-
sucht diese Reibungsart zu untersuchen. Da sie kein Vakuum zur Verfligung
hatten, das die Bildung von Adsorbat und Reaktionsschichten verhindert,
konnten sie genau genommen keine reinen Oberflachen untersuchen. Sie
gingen von der Annahme aus, dass die Rauheit der Oberflache aus starren
Unebenheiten besteht und diese sich miteinander verhaken. Sie fanden
heraus, dass die Reibungskraft Fp proportional zur Normalkraft Fy ist. Die-
ses Verhaltnis wird Reibungszahl p genannt:

Fg

= (2.1)
Fy

1
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Bowden und Tabor [Bowden 1959] kamen zu der Erkenntnis, dass speziell
bei geringer Rauheit der Oberflache eine Wechselwirkung zwischen den
Molekilen beider Oberflachen stattfindet und Schweilbricken infolge von
Adhésion gebildet und wieder getrennt werden. Nach ihrer Theorie ist fir
die Bildung dieser SchweiRbricken die Scherfestigkeit 75 des weicheren
Reibkdrpers und der Kontaktdruck p,,, der die reale Kontaktflache A, be-
stimmt, entscheidend:

Fr = 54, (22)
Fy = pmAr 23)

Daraus folgt mit (2.1):
it i

Die reale Kontaktflache muss mikroskopisch betrachtet werden. Dabei ist
A, die Summe aller Mikrokontakte:

n
Ar = Z Arn (2.3)

i=1
Eine Reihe weiterfihrender Analysen [Archard 1986; Bhushan 1997; Rapo-
port 2009] dieser Zusammenhange fihrt zu der Erkenntnis, dass die Reib-
kraft proportional zur realen Kontaktflache A, ist. Steigt die Normalkraft,
nimmt auch die Zahl der Mikrokontakte zu. Sie kamen zum Schluss, dass A,
ungefahr proportional zur Normalkraft ist. Der Exponent m ist abhangig
von elastischer oder elastisch-plastischer Verformung der Rauheiten
[Greenwood 1966]:

A« F? (2.6)
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Nach Greenwood und Williamson kann abgeschatzt werden, ob die Rauhei-
ten wahrend der Reibbelastung elastisch oder plastisch verformt werden.
Dazu leiteten sie eine Formel zur Berechnung des Plastizitatsindex i her.
Dieser ist abhdngig vom reduzierten E-Modul E, der aus den E-Modulen
und Poissonzahlen v der beiden Reibkorper berechnet wird, der Harte H,
der Standardabweichung der Héhe R, und dem mittleren Radius der Rau-
heitshligel r [Greenwood 1966]:

1_171 _Vl 1_V2 2.7)
E 2

Rq (2.8)
ll} T

Bei einem Plastizitatsindex >1 werden die Mikrokontakte plastisch defor-
miert, bei Werten <0,6 elastisch. Die reale Kontaktflache A, flr rauhe,
ebene Kontaktflachen ergibt sich nach Greenwood und Williamson zu
[Greenwood 1966]:

1 h
AT = T[ASRS R_SSqFtS_ (29)
q

Dabei weisen alle Rauheitsspitzen die gleiche Dichte Sgs und den gleichen
Radius Rg auf. Die GroRe der Reibungskraft hangt dabei von den ablaufen-
den Prozessen in den Mikrokontakten ab. Das sind nach [Czichos 2010] die
Furchung, das Abscheren von Adhasionsbricken, plastische Verformung
und elastische Hysterese.

Eine weitere Moglichkeit, raue Oberflachen zu beschreiben, ist mit Hilfe
der fraktalen Dimension moglich. Sie wird haufig genutzt, um kontaktme-
chanische Berechnungen durchzufthren [Warren 1995, Majumdar 1990,
Komvopoulos 2001]. Persson hat in zahlreichen Publikationen wesentlich
zur Weiterentwicklung dieser Betrachtungsweise beigetragen [Persson
2002a, Persson 2002b, Persson 2005]. Die meisten natirlichen und techni-
schen Oberflachen sind selbstaffin. Das bedeutet, dass eine VergroRerung
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einer Oberflache dhnlich aussieht wie die Oberflache bei der urspringli-
chen VergroRerung selbst. Dies kann folgendermalien ausgedriickt werden:

z=Ah(x/A,y/A) sieht aus wie: z = h(x,y). Dies besagt, dass bei einer
selbstaffinen Oberflache die statistischen Eigenschaften unter einer Skalen-
transformation invariant bleiben. Sind die Oberflachen selbstaffin, ist das
Leistungsspektrum:

C(q) & q—2(H+1) (2.10)

Der Hurst-Exponent H charakterisiert den Unterschied der Skalierungsfak-
toren fir den Unterschied der Transformation in senkrechter und lateraler
Richtung und g steht fiir den Wellenvektor. Dieses Potenzgesetz gilt nur in
einem bestimmten Wellenzahlbereich von q, < q < g4. Unterhalb von g
ist das Leistungsspektrum konstant. Persson beschreibt die Kontaktmecha-
nik mit Hilfe der fraktalen Beschreibungsweise der Oberflachen. Fir seine
Beschreibungen benétigt er lediglich das Leistungsspektrum C(q) als Ein-
gangsgrofRe. Bei dieser Betrachtungsweise hdangt dann die beobachtete
reale Kontaktflache ausschlieRlich von der VergréRerung ab (siehe Formel
(2.5)).

Greenwood und Williamson gehen von einer statistischen Verteilung von
Asperiten aus. Sie vernachlasssigen die Wechselwirkung zwischen ihnen.
Bei dieser Betrachtungsweise ist dann die Kontaktflache die Summe der
Teilkontaktflachen der Asperiten. Persson hingegen benutzt das Skalie-
rungsverhalten der Oberflachen, um die Kontaktflache zu beschreiben.

2.2.2 Grenzreibung

Die Grenzreibung ist ein spezieller Fall der Festkorperreibung. Wenn die
Beanspruchungsbedingungen im 6lgeschmierten Reibkontakt keine Bildung
von hydrodynamischen oder elastohydrodynamischen Reibfilmen zulassen,
spricht man von Grenzreibung. Ursachen sind meist eine zu hohe Flachen-
pressung oder zu geringe Geschwindigkeit. Die Reibflachen sind hierbei mit

10
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einer Adsorptionsschicht aus Molekilen des Schmierstoffes bedeckt. Die
Bildung dieser Schicht beruht auf Physisorption, Chemisorption, einer tri-
bochemischen Reaktion oder einer Kombination. Dabei erfolgt die Sche-
rung bei einer Relativbewegung nicht nur innerhalb der Mikrokontakte,
sondern auch in der Adsorptionsschicht [Czichos 2010].

2.2.3 Mischreibung

In tribologischen Systemen ist eine reine Flissigkeitsreibung haufig nicht
darzustellen. Deshalb kann es bei z.B. direktionaler Versuchsfihrung an
den Umkehrpunkten zu Mischreibungszustanden kommen. Man spricht
davon, wenn ein Schmierfilm zwischen zwei Reibpartnern vorhanden ist
und ortlich von Rauheitsspitzen durchbrochen wird. Zur Charakterisierung
der Mischreibung fihrte Vogelpohl [Vogelpohl 1958] den hydrodynami-

.t Fnya
schen Traganteil F—y

; LRy :
und den Festkdrpertraganteil F—V ein. Der Anteil der
N

Normalkraft, der zur Verformung der Rauheiten fihrt, ist die Kraft Fy,. Dar-
aus ergibt sich fur die Reibzahl p:
FV thd (2.11)

K = Upestk Fy *+ Hhya Fy

2.2.4 Elastohydrodynamische Reibung

Elastohydrodynamische Reibung entsteht, wenn ein in der Regel dinner
Schmierfilm die beiden Reibpartner voneinander trennt und ein hoher
Druck im Reibspalt vorherrscht. Diese Reibungsart wird hauptsachlich von
der elastischen Deformation der Reibkorper und der Zunahme der Viskosi-
tat und Dichte des Ols unter steigendem Druck bestimmt. Diese Verhéltnis-
se sind in hochbelasteten Reibkontakten zu finden. Veroffentlichte Unter-
suchungen zeigen, dass die EHD die Lebensdauer von tribologisch hoch-
belasteten Systemen maligeblich beeinflusst [Lui 1975]. Detaillierte ma-
thematische Ausflihrungen sind in [Czichos 2010] zu finden.

11
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2.2.5 Hydrodynamische Reibung

Bei der hydrodynamischen Reibung wird durch die Relativbewegung der
beiden Reibkorper durch einen konvergenten Spalt ein Druck im Schmier-
medium erzeugt. Dieser trennt die beiden Reibkorper vollstandig vonei-
nander. Diese Reibungsart ist reibungs- und verschleifarm. 1886 wurde
von Reynolds eine Theorie zur Beschreibung dieses Verhaltens entwickelt
[Reynolds 1886]. Die Druckverteilung p in einem Schmierspalt mit der Hohe
h kann mit der dreidimensionalen Reynolds-Differentialgleichung beschrie-
ben werden [Stachowiak 2005]. In dieser Gleichung sind die Tragheits- und
Volumenkrafte vernachldssigt. Die Randbedingungen sind glatte Wirk-
flachen, laminare Strdmung und ein Newton’sches Verhalten des Schmier-
mittels:

a(hPap\ o [nPap oh . oh
— £ — == )= Pt i — (2.12)
ax<n ax>+ay<n > 6<Uax+Vay>+12(w2 wy)

Eine schematische Darstellung der Stromungsverhaltnisse in einem Keil-

spaltist in Abbildung 2.3 zu sehen.

o Fl .

Abbildung 2.3

Schematische Abbildung eines eindimensionalen Keilspalts nach [Stachowiak 2005].

Fir eine vereinfachte Betrachtungsweise der Stromungsverhdltnisse in
einem Keilspalt kdnnen die Strémungen in Y- und Z-Richtung vernachlassigt
werden. Fur den interessierten Leser sind weiter detaillierte Informationen
zur hydrodynamischen Reibung aus [Stachowiak 2005] zu entnehmen.

12
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2.3 VerschleiRR

Verschleifs ist nach der klassischen Betrachtungsweise der fortschreitende
Materialverlust aus der Oberflache eines festen Reibkorpers aufgrund von
tribologischer Beanspruchung [GFT 2002]. In einem Tribosystem finden
VerschleiRvorgange statt, die auf physikalische und chemische Prozesse
zurtickzufihren sind. Die Gesamtheit dieser Prozesse werden als Ver-
schleifmechanismen bezeichnet [Czichos 2010]. Die wichtigsten grundle-
genden Verschleifmechanismen fir metallische Werkstoffe werden im
Folgenden naher erldutert [Sommer 2010].

2.3.1 Adhaésion

Technische Oberflachen sind nie ideal glatt, daher erfolgt die Kraftibertra-
gung lokal an einzelnen Kontaktstellen. In diesen Kontaktstellen findet eine
elastisch-plastische Verformung statt, die durch Normal- und Schubbean-
spruchungen entstehen. Diese Verformung fihrt zu einer Zerstérung der
Reaktions- und Adsorptionsschichten. Dadurch entstehen metallisch blanke
Bereiche, die im Kontakt atomare Bindungen mit dem Gegenkdrper einge-
hen kénnen. Dieser Effekt der lokalen Mikroverschweillungen wird Adhdsi-
on bezeichnet und ist hauptsachlich in ungeschmierten Kontakten im Va-
kuum zu beobachten. Es existieren auch Adhéasionseffekte unter ge-
schmierten Bedingungen, wenn der Schmierfilm oder die dadurch
gebildete Adsorbatschicht durchbrochen wird. Findet eine Trennung dieser
Verbindungen statt, entsteht meist ein Werkstofflibertrag vom harteren
zum weicheren Material [Czichos 2010], der zu Verschlei8 fihrt. Starker
VerschleiR ist bei mehrfachen Ubergleitungen durch Hin- und Riickiibertra-
gung zu beobachten. Typische Merkmale der Adhésion sind Vertiefungen,
oberflachennahe Risse, Gefligednderung und Werkstoffibertrag. Um die-
ses Phdnomen zu beschreiben, hat Archard 1966 [Archard 1966] ein relativ
simples Modell entwickelt:

W=k, (2.13)
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Wobei W der Volumetrische VerschleiR, Fy die Normalkraft, s der Gleitweg
und H die Harte des weicheren Reibpartners ist. k4 ist ein Faktor fir die
Wahrscheinlichkeit der Entstehung von Verschleil3partikeln.

Adhasion lasst sich durch Bildung von Reaktionsschichten oder durch einen
trennenden Schmierfilm verringern. Eine weitere Moglichkeit besteht da-
rin, Werkstoffe mit unterschiedlicher Gitterstruktur zu kombinieren [Habig
1980]. Paarungen, bestehend aus kfz Metallen, haben eine héhere Adha-
sionsneigung als Paarungen aus krz oder hexagonalen Metallen [Sikorski
1964].

2.3.2 Abrasion

Bei der Abrasion ist das Eindringen eines harteren Kérpers in einen weiche-
ren der Hauptmechanismus. Dies kann bei einem Reibkontakt in Form von
Rauheitsspitzen oder verfestigten VerschleiRpartikeln geschehen. Bei dukti-
len Werkstoffen sind dies meist Mikrozerspanungs- und/oder Mikrover-
formungsprozesse. Bei sproden Werkstoffen kommt Uberwiegend der Ef-
fekt des Mikrobrechens zum Tragen. Zu diesen Phdnomenen kommt bei
mehrfachem Ubergleiten meist noch Materialermiidung hinzu. Die typi-
schen Schadensmerkmale sind Riefen- und Spanbildung, Verformung und
oberflaichennahe Gefligednderung. Entscheidend bei diesem Verschleil3-
mechanismus ist, ob der Gegenkoérper oder der Zwischenstoff im Reibkon-
takt als Abrasivstoff wirkt. Als Zwischenstoff (z.B. bei herausgelosten Kor-
nern) kann er Rollbewegungen ausfiihren und der Gegenkorper kann rei-
nen Druckbelastungen ausgesetzt sein. Dies fuhrt meist zu geringerem
Verschleil, der dann hauptsachlich auf Ermudungsprozessen und weniger
auf Mikrozerspanung beruht.

2.3.3 Oberflachenzerrittung

Oberflachenzerrittung ist hauptsachlich bei zyklischen Beanspruchungen
von Festkorperoberflachen zu finden. Hier kommt es zu Rissbildung durch
die Ermidung des Werkstoffes. Die Risse vergroRern sich so lange, bis es zu
einem Ausbrechen von Partikeln kommt. Interessanterweise kommt es in
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der Inkubationsphase dieses Mechanismus zu sehr wenig Verschlei3, da
durch die Belastung zuerst Versetzungen aktiviert werden, die erst im ak-
kumulierten Zustand zu einer Anrissbildung fihren. Dieser Schadensfall ist
haufig in Walzkontakten zu finden [Lang 1975]. Aber auch bei Gleitvorgan-
gen ebener Korper kann Oberflachenzerrittung auftreten. In diesem Fall
bilden sich Risskeime in der stark verformten Randzone, die sich zu Rissen
entwickeln und sich parallel zur Gleitflaiche ausbreiten. Weisen die Risse
eine ausreichende GroRe auf, brechen plattchenformige VerschleiRpartikel
heraus. Diese spezielle Erscheinungsform der Oberflachenzerrittung wird
Delamination genannt [Suh 1977].

2.3.4 Tribochemische Reaktion

Durch tribologische Beanspruchung werden chemische Prozesse zwischen
Umgebungsmedium, Schmierstoff und Festkorper in Gang gesetzt. In den
Kontaktbereichen ergibt sich eine erhdhte chemische Reaktionsgeschwin-
digkeit und Reaktionsbereitschaft aufgrund von mechanischer und thermi-
scher Aktivierung [Fink 1967]. In Reibkontakten fuhrt z.B. plastische Ver-
formung zu einer starkeren und schnelleren Oxidation als elastische Ver-
formung [Krause 1966]. Die sich wahrend eines Reibkontakts bildenden
Reaktionsschichten weisen in den meisten Fallen andere Eigenschaften als
der Grundwerkstoff des Festkorpers auf. Daher konnen Oxidschichten so-
wohl reib- und verschleifmindernd wirken als auch -erhéhend [Habig
1980]. Eine Oxidschicht kann beispielsweise Adhéasionskrafte verringern,
wenn sie stark genug an dem Reibkorper haftet. Ist die Haftung nicht aus-
reichend, kdnnen Oxidschichten stark abrasiv wirken, da sie meist harter
als der Ausgangswerkstoff sind.

2.3.5 Niedrigverschlei®

Beim Niedrigverschleif, d.h. wenn Verschleifraten von nm/h beobachtet
werden, wirken meist andere Verschleifmechanismen und sind Gegen-
stand der aktuellen Forschung. In diesem VerschleiRregime werden haupt-
sachlich Veranderungen der chemischen Elemente im oberflachennahen
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Bereich bis zu einer Tiefe von mehreren 100 Nanometern beobachtet
[Scherge 2004, Scherge 2003b]. Dabei stellen sich die Maxima der Ele-
mentverteilung meist im Volumen ein und es laufen chemische Reaktionen
der vorhandenen Elemente ab. In Tiefen von 5 bis 1000 Nanometern stellt
sich wieder die Matrixkonfiguration ein. Zu den chemischen Veranderun-
gen kommen standige Verdanderungen der Oberflache, der Topographie
und der oberflaichennahen Mikrostruktur im Mikrometerbereich. Die Ver-
dnderung der Mikrostruktur ist meist auf plastische FlieBvorgdnge zurick-
zufiihren [Rigney 2000] und zeigt sich haufig als eine Feinung des Geflges.
Hinzu kommen Verdnderungen der mechanischen Eigenschaften der ober-
flaichennahen Schicht (siehe Abbildung 2.4).

Hirte .

|
tribo- Hirteansticg z.B. Volumen
logisch | durch Nitrierung

verdn- [ oder andere hirte- |

derter steigernde Verfah-

Bereich|  ren. |

0...500 nm 500 nm ... 100 pm Tiefe

Abbildung 2.4

Qualitativer Verlauf der Harte einer tribologisch belasteten Oberflache unter Niedrig-
verschlei}, aus [Scherge 2004].

Die generierten Verschleipartikel bestehen meist aus verflissigtem Mate-
rial aus der Belastungszone, die nach mehrmaligem Ubergleiten den Reib-
kontakt verlassen. Die Partikel weisen haufig flache und abgeplattete For-
men auf und sind gréRtenteils amorph [Belin 1987].
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2.4 Einlauf

2.4.1 Definition des Einlaufs

Im Anfangsstadium einer tribologischen Beanspruchung, wenn die Reib-
partner sich noch im Ausgangsstadium befinden und noch nicht verschlis-
sen sind, findet fir jedes System ein Einlauf statt. Wahrend dieses Prozes-
ses wird der Kontakt zwischen den Reibpartnern vollstandig ausgebildet.
Durch Veranderung der mechanischen, chemischen und physikalischen
Eigenschaften und der Kontaktgeometrie erfolgt eine Konditionierung der
oberflachennahen Mikrostruktur und der Oberflache. Dieser Vorgang des
Einlaufs duRert sich in der Verdnderung der VerschleilRrate und des Reibko-
effizienten [Blau 1991]. Nach einem vollendeten Einlauf stabilisieren sich
der Reibwert und die VerschleiRRrate auf einem konstanten Niveau. Blau hat
die typischen Reibungsverlaufe von verschiedenen Einldufen zusammenge-
fasst [Blau 2005]. Diese sind schematisch in Abbildung 2.5 zu sehen.

Reibkraft

NS
NSk

Zeit
Abbildung 2.5

Verschiedene experimentell ermittelte Einlaufkurven fir tribologische Systeme, Reib-
kraft Gber Zeit aufgetragen, nach [Blau 2005].
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Flr eine technische Anwendung ist es meist wiinschenswert, ein System
mit moglichst geringen und stabilen Reibwerten und VerschleiRraten zu
haben. Hinzu kommt eine maoglichst grofRe Systemstabilitdt und geringe
Empfindlichkeit gegen Stérungen. Durch eine gezielte Einstellung der Sys-
temparameter wahrend des Einlaufs ist dies zu erreichen. Zusétzlich lassen
sich aus dem Einlaufverhalten Rickschllsse Uber das Verhalten des Tribo-
systems im Betrieb ziehen [Scherge 2003a]. Abbildung 2.6 zeigt schema-
tisch die zeitliche Entwicklung des VerschleiRes und des Reibkoeffizienten
flr solch einen, aus Ingenieurssicht, guten Einlauf. Ein System ist nach der
Zeit te eingelaufen, wenn die VerschleiRrate w konstant ist und die Reib-
wertdnderung [L gegen null geht. Die Verschleifrate kann zur Beurteilung
der Gute des Einlaufs herangezogen werden [Scherge 2003a]. Ist ein Sys-
tem gut eingelaufen, ist die Anderung der VerschleiRrate auf Parameterén-
derungen, wie Geschwindigkeit und Normalkraft, gering. Je schneller die
VerschleiRrate ein stabiles Verhalten aufweist und je geringer die Hohe der
VerschleiRrate ist, umso besser ist der Einlauf. Da keine Quantifizierung
Uber die Hohe der VerschleiRraten und der Reibwerte bekannt ist, werden
im Rahmen dieser Arbeit Versuche als gut eingelaufen bezeichnet, die nach
einem Einlauf gegenlber den schlecht eingelaufenen Versuchen eine min-
destens halbierte und konstante Verschleifrate aufweisen. Zusatzlich ist
der Reibwert der gut eingelaufenen Versuche nach einem Einlauf um min-
destens 0,1 erniedrigt und befindet sich auf einem konstanten Niveau.

Abbildung 2.6

Schematische Darstellung der zeitlichen Entwicklung des VerschleiRes und des Reib-
werts wahrend eines guten Einlaufs, nach [Scherge 2009].
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2.4.2 Energetische Betrachtung

Eine Moglichkeit, das Einlaufverhalten zu erkldren, ist die energetische
Betrachtungsweise. Um beide Korper eines tribologischen Kontaktes in
Bewegung zu halten, entstehen Wechselwirkungsprozesse, die Energie
bendtigen. Grundsatzlich konnen diese Prozesse in Energieeinleitung,
Energieumsetzung und Energiedissipation unterteilt werden [Czichos
2010]. Durch die tribologische Beanspruchung wird Energie in das System
eingeleitet, die das System elastisch, plastisch und chemisch verédndert.
Diese Energie wird hauptsachlich durch plastische Deformation umgesetzt
und als Warme dissipiert [Uetz 1978; Klamecki 1980]. Shakhvorostov
[Shakhvorostov 2004] hat diese Theorie fiir das Einlaufverhalten Ubertra-
gen und erweitert. Er berechnet die gesamte dissipierte Energie pro Zeit-
einheit, die auch Reibleistung Py genannt wird, folgendermalien:

Py = uFyv (2.14)

Die Reibleistung ist abhangig von der Systemantwort g und den Systemein-
gangsparametern Normalkraft Fy und Gleitgeschwindigkeit v. Nach bishe-
rigen Erkenntnissen fihrt eine hohe Reibleistung wahrend des Einlaufs zu
geringen Reib- und Verschleilwerten [Scherge 2003b; Shakhvorostov
2003]. Es kann nun mit Hilfe der Reibleistungsdichte P,; ein Zusammenhang
zwischen dem VerschleiRvolumen V,. und der realen Kontaktflache A, her-
gestellt werden:

. WEyv B

p o (2.15)
oA

Die gesamte dissipierte Energie wahrend eines Reibversuchs kann wie folgt
beschrieben werden:

Pr =P+ Py + Py (2.16)
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F, ist der Energieanteil, der in Warme umgewandelt wird und Py, der An-
teil, der zu Verschleilpartikelbildung fuhrt. B, ist der Anteil, der die Topo-
graphie, die physikalische und chemische Zusammensetzung des oberfla-
chennahen Materials verandert (siehe Abbildung 2.7).

Zwischenstoff

Abbildung 2.7

Schematische Darstellung der Energiedissipation in einem Reibkontakt, nach [Shakhvo-
rostov 2003].

2.4.3 Dritter Kérper

Wie im vorherigen Kapitel beschrieben, kommt es wahrend eines Einlaufes
zu Veranderungen der Mikrostruktur der Randzone und der Topographie.
Die Reibpartner und das Schmiermittel wechselwirken miteinander und es
bilden sich Zonen mit verdnderten mechanischen, chemischen und kris-
tallografischen Eigenschaften aus. Die veranderten Bereiche weisen, ab-
hangig von den Versuchsparametern, unterschiedliche Dicken auf. Diese
erstrecken sich von einigen hundert Nanometern bis zu mehreren Mikro-
metern. Die Bildung dieses sogenannten ,dritten Kérpers” beruht auf kom-
plexen Prozessen, die von vielen EinflussgréRen wie Beanspruchungspara-
metern, Werkstoff und Umgebungsbedingungen abhangen. Es ist daher
momentan nicht mdglich genau vorherzusagen, welche Bedingungen zu
einem guten Einlauf fuhren.

Aufgrund der Komplexitat dieses Entstehungsprozesses gibt es mehrere
Erklarungsansatze und Definitionen zum dritten Korper. Erstmals fihrte
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Godet 1984 diesen Begriff ein [Godet 1984]. Nach seiner Auffassung ist
dieser ein Bereich, der zwischen zwei Reibkorpern eingeschlossen ist und
eine andere Zusammensetzung als die Grundkorper besitzt. Er besteht aus
Verschleipartikeln und Schmiermittel. Zwischen den Asperiten befinden
sich Vertiefungen, die mit VerschleiBpartikeln aufgefillt werden und damit
die reale Kontaktflache erhdhen. Dadurch wird die Normalkraft auf eine
grolRere Flache verteilt und die Flachenpressung verringert. Der dritte Kor-
per kann die Geschwindigkeitsunterschiede zwischen den Reibkérpern
aufnehmen, da er rheologische Eigenschaften aufweist. Die Austrittsge-
schwindigkeit der Partikel aus dem Kontakt bestimmt den VerschleiR des
tribologischen Systems.

Berthier beschreibt den dritten Kérper als Material, das sich zwischen den
Reibkorpern befindet und aus diesen aufgrund der tribologischen Belas-
tung generiert wird. Bei jeder tribologischen Belastung wird ein dritter
Korper gebildet. Er dient zum Schutz des sich darunter befindlichen
Grundmaterials, indem er die Reibkoérper voneinander trennt und eine
direkte Interaktion damit verhindert. Er hilft den Reibkérpern, die Ge-
schwindigkeitsunterschiede aufzunehmen und unterstitzt sie bei der Uber-
tragung der Normalkraft. Er besteht aus Oxidschichten, Verunreinigungen
und aus Partikeln, die aus den Reibkorpern herausgeldst werden. Die Parti-
kel fullen die Vertiefungen der Rauheiten auf und die Oxidschichten verrin-
gern die Adhasionskrafte der Reibpartner durch Herabsetzung der Oberfla-
chenenergie [Berthier 2005].

Flir Shakhvorostov hingegen existiert ein dritter Kérper nur, wenn eine
optimierte Menge an Energie in das System eingebracht wurde und
,schneller” Einlauf mit geringer VerschleiRrate im stabilen Zustand stattge-
funden hat. Der Eintrag an Energie muss wahrend des Einlaufs hoch genug
sein, um mechanische Vermischung und plastisches FlieBen zu erzeugen.
Ist die Energie zu hoch, wird das System instabil und es entsteht Hochver-
schleifR. Zum dritten Korper gehoren das zwischen den Reibkérpern befind-
liche Material und die mikrostrukturell verdnderten Bereiche der Reibkor-
per [Shakhvorostov 2006]. Entscheidend fiir einen guten Einlauf ist an-
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schlieRend, bei gleichbleibender VerschleiRrate, das Gleichgewicht zwi-
schen Abtrag und Neubildung der tribologisch veranderten Zone [Scherge
2003b]. Nur unter diesem Umstand kann der optimale dritte Kérper wéh-
rend der tribologischen Belastung erhalten bleiben.

2.5 Stand der Forschung

Kupfer und seine Legierungen werden haufig in reibbelasteten Maschinen-
teilen eingesetzt. Daher gibt es eine Vielzahl an Untersuchungen und Verof-
fentlichungen zu diesem Thema, insbesondere zu Reibung und Verschleill
von Kupfer im ungeschmierten Zustand [Liu 1964, Marui 2001]. Sie unter-
suchen hauptsachlich die plastische Deformation und die Mikrostruktur
unter trockener Reibung. Dabei wurde starke plastische Verformung in der
oberflachennahen Schicht beobachtet. Diese flihrt zu einer zersplitterten
Struktur dieser Schicht [Garbar 1996]. Bei Reibversuchen von Kupfer gegen
Stahl wurde haufig adhasiver Verschleils beobachtet, bei dem Transfer von
einer Metalloberflache zur anderen stattfindet [Cocks 1962, Asif 1990].
Weitere Untersuchungen zeigten, dass sich durch starke plastische Verfor-
mung eine oberflachennahe nanokristalline Schicht ausbildet [Emge 2007,
Emge 2009]. Eine REM-Aufnahme eines FIB-Schnittes an OFHC Kupfer,
gerieben gegen 440C Edelstahl mit einer Gleitgeschwindigkeit von 1 m/s,
ist in Abbildung 2.8 zu sehen. Darin ist die oberflaichennahe nanokristalline
Schicht gut zu erkennen. Daher wurde eine Vielzahl von Untersuchungen
zu den Eigenschaften dieser nanokristallinen Schicht durchgefihrt, die
teilweise mit diversen Herstellungsverfahren, wie Equal Channel Angular
Extrusion (ECAP), produziert wurde [Mishra 2007, Zhang 2006]. Die Ergeb-
nisse weiterer Untersuchungen zeigten, dass eine feinkristalline Schicht die
tribologischen Eigenschaften von Kupfer verbessert [Zhang 2006, Sadykov
1999].
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Abbildung 2.8

REM-Aufnahme eines FIB-Schnittes an OFHC Kupfer gerieben gegen 440C Edelstahl, aus
[Emge 2009].

Im Gegensatz dazu gibt es nur eine Uberschaubare Anzahl an Veroffentli-
chungen, die sich mit der Reibung von Kupfer unter geschmierten Bedin-
gungen auseinandersetzen [Amin 1987, Korres 2011]. Moshkovich beo-
bachtete Reibwerte von Stahl gegen Kupfer unter Grenzreibung und ermit-
telte Reibwerte von 0,23 - 0,25. Er fand heraus, dass eine chemisch
veranderte Schicht die Reibung und den Verschleis senkt. Des Weiteren
fand er in der Reibspur eine lamellare Anordnung von Kupfer in Belastungs-
richtung [Moshkovich 2010]. Korres fand eine dhnliche Struktur in der Reib-
spur vor. In seiner Arbeit zum Reibverhalten von Kupfer gegen Stahl unter
geschmierten Bedingungen sah er, dass eine Oxidschicht auf der Kupfer-
oberflache reibungsmindernd wirkt. Des Weiteren sah er keine Abnahme
der Rauheit nach einem guten Einlauf eines Versuchs. Er beobachtete Par-
tikelbildung wahrend des Reibversuchs, die wahrscheinlich auf Delaminati-
on und plastische Deformation zurtickzufihren ist. Zusatzlich fand er einen
Zusammenhang zwischen der Verbreiterung der VerschleiRspur und dem
Reibungskoeffizienten [Korres 2013].

Bei den Untersuchungen zu dem Reib- und Verschleilverhalten von Mes-
sing zeigen sich dhnliche Tendenzen. Dieser Werkstoff ist aufgrund seiner
guten tribologischen und Notlaufeigenschaften innerhalb der letzten Jahr-
zehnte immer mehr in den Fokus wissenschaftlicher Untersuchungen ge-
rickt [Goto 1988, Sundberg 1987]. Auch hier wurde hauptsachlich das
Reibverhalten unter ungeschmierten Bedingungen untersucht. Taga [Taga
1975] fand bei ungeschmierten Reibversuchen von 18 %-igem Chromstahl
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auf a-Messinglegierungen heraus, dass der Reibwert mit steigendem Zink-
gehalt abnimmt und der Verschlei zunimmt. Er stellte fest, dass das ober-
flaichennahe Zink einen bedeutenden Einfluss auf dieses Verhalten hat.
Untersuchungen von Mindivian an Messinglegierungen zeigten, dass eine
erhohte a-Phase bessere VerschleiR- und Reibeigenschaften aufweist
[Mindivan 2003]. Hassan zeigte, dass eine Hartung der oberflaichennahen
Schicht eine Verbesserung in der VerschleiRfestigkeit und eine Erniedrigung
des Reibwerts erzeugt [Hassan 1999]. Bei Messing existieren zahlreiche
Untersuchungen zum tribologischen Verhalten von nanokristallinem [Kong
2004, Gleiter 1992] und mikrokristallinem [Sadykov 1999] Messing. Auch
bei Messing sorgt diese Kornfeinung zu besserem VerschleiR- und Reibver-
halten. Untersuchungen von Stahl gegen Messing zeigten, dass sich bei
dieser Reibpaarung zwei HauptverschleiRregime ausbilden: eines mit sehr
hohem Verschleill und eines mit sehr niedrigem. Welches Regime sich aus-
bildet, ist abhdngig von der Temperatur im Reibkontakt [Elleuch 2005].
Auch nach Pandey ist die Temperatur im Reibkontakt entscheidend fur das
VerschleiBverhalten von Messing. Wird zu wenig Energie in das System
eingebracht, ist die Temperatur im Kontakt zu gering, um die entstehenden
Mikrorisse zu schlieBen [Pandey 1998]. Uber den Zinkgehalt in einem bini-
ren Messing wurde herausgefunden, dass 25 Masse-% Zinkanteil optimales
VerschleiR- und Reibverhalten aufweisen [Paretkar 1996]. Zum Reib- und
VerschleiBverhalten von Messsing unter geschmierten Bedingungen gibt es
deutlich weniger Untersuchungen. Panagopoulos fand bei Reibversuchen
von Messing gegen Stahl heraus, dass wassrige Losungen und SAE 80 W
Schmierél die Verschleilleigenschaften durch Bildung von Oxidschichten
verbessern [Panagopoulos 2012]. Abbildung 2.9 zeigt Ergebnisse von Reib-
versuchen von Panagopoulos unter Olschmierung.
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Abbildung 2.9

Stribeckkurve (links) und REM-Aufnahme (rechts) einer Reibspur von o+ Messing unter
Olschmierung mit SAE 80 W, aus [Panagopoulos 2012].

Zusammenfassend lasst sich zum Stand der Technik sagen, dass Messing
unter Trockenreibung sehr ausgiebig wissenschaftlich untersucht wurde, da
Messing hauptsachlich aufgrund seiner sehr guten Trockenlaufeigenschaf-
ten eingesetzt wird. Das Reibverhalten von Messing unter Olschmierung
weist noch sehr viel offene Fragen auf, da viele Phdnomene, wie z.B. die
chemische Interaktion mit dem Schmiermittel und der Reiboberflache oder
das Einlaufverhalten, noch nicht beschrieben und untersucht wurden.
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3  Versuchsmaterialien und
experimentelle Methoden

3.1 Tribometer

Mit Hilfe eines Tribometers lassen sich tribologische Modellversuche
durchfihren. Diese sind meist relativ einfache Gerate, bei denen ein Stift
gegen eine Scheibe oder einen Zylinder laufen. Mit ihnen lassen sich Kréafte,
Geschwindigkeiten, Temperaturen, VerschleiR usw. messen. Einen Einblick
in die Vorgange innerhalb eines Reibkontaktes zu bekommen ist nicht mog-
lich. Dazu mussen die Reibpartner voneinander getrennt werden und ex-
situ analysiert werden. Mit moderneren Tribometern ist es moglich, einen
Einblick in die dynamischen Vorgange im Reibkontakt zu bekommen. Dabei
sind der Stift oder die Platte aus optisch durchsichtigen Materialien. Durch
diese hindurch koénnen Reibvorgange in-situ beobachtet und analysiert
werden. Der Nachteil dieser Tribometer ist jedoch, dass nur wenig praxisre-
levante Werkstoffe, wie Metalle und die meisten Kunststoffe, durchsichtig
sind [Stachowiak 2004]. Um eine Briicke zwischen diesen beiden Untersu-
chungsmethoden zu schlagen, wurde am IAM-ZBS am KIT ein neuartiges in-
situ Tribometer entwickelt. Dieses erméglicht zwar keinen direkten Einblick
in den Reibkontakt, kann aber in-situ Topographieverdnderungen einer
Reibflache aufnehmen.

3.1.1 In-situ Tribometer

Das in dieser Arbeit verwendete in-situ Tribometer wurde von Korres kon-
zipiert und gebaut [Korres 2010]. Es ist vom prinzipiellen Aufbau ein Stift-
Platte Tribometer, das on-line Aufzeichnungen von Position (X und Y), Kraft
(X, Y und Z), Oberflachentopographie und Verschleil ermoglicht. Eine Auf-
nahme des Gerdtes ist in Abbildung 3.1 zu sehen.
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Abbildung 3.1

In-situ Tribometer.

Der Kern des Gerdtes besteht aus einem Positioniertisch der Firma Tetra.
Dieser wird durch vier symmetrisch angeordnete lineare elektrodynami-
sche Direktantriebe bewegt. Der Tisch hat in der planaren Ebene einen frei
programmierbaren Bewegungsbereich. Tabelle 3.1 zeigt die Funktionspa-

Verstarkte Briicke

rameter [Tetra 2009]:
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Stift + Kraftsensoren

Tabelle 3.1
Bewegungsbereich 200 x 200 mm’
Auflosung 50 nm
Genauigkeit 1um
Messsystem Optisch
Blockierkraft 400 N
Nutzlast 14 kg

hwindickei
gungsg windig

0,5 mm/s — 500 mm/s

Beschleunigung

20 m/s’

Positioniertisch
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Der Kraftsensor ist eine hochskalierte und angepasste Version des bekann-
ten ,Tribolevers” [Zijlstra 2000] aus Stahl. Auf dem Kraftsensor sind Spiegel
in X-, Y- und Z-Richtung befestigt, Uber die mit Hilfe von faseroptischen
Sensoren (FOS) die Wegdifferenz ermittelt wird. Uber diese Wegdifferenz
kann, bei bekannter Federkonstante, die Kraft ermittelt werden. Der Kraft-
bereich der angepassten Sensoren in ,Tribolever“-Bauart erstreckt sich von
1 bis 20 N. Dieser ist in Abbildung 3.2 zu sehen.

FOS — Sensoren
(XYZ-Richtung)

Kraftsensor
(,Tribolever®)

Stift Spiegel

Abbildung 3.2

Schematische Darstellung des Kraftsensors der Bauart Tribolever.

Durch einen selbst entwickelten Adapter kénnen auch Kraftsensoren ande-
rer Bauart verwendet werden. Die hier einsetzbaren zweibeinigen Feder-
balken der Firma Tetra konnen einen Kraftbereich von 0,2 mN bis 2 N ab-
decken. Mit diesen ist bauartbedingt im Gegensatz zum ,Tribolever” nur
eine Messung der Kraft in Y- und Z-Richtung maoglich (siehe Abbildung 3.3).
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FOS — Sensoren
(YZ-Richtung)

Kraftsensor
(Federbalken)

Stift
Spiegel

Abbildung 3.3

Schematische Darstellung des Aufbaus des Kraftsensoradapters.

In das System integriert ist ein digitales Holografiemikroskop (DHM), das
die Moglichkeit bietet, wahrend eines Versuchs Bildaufnahmen der tribolo-
gisch beanspruchten Oberflache zu machen. Bei trockenen Versuchen kdén-
nen Aufnahmen mit zwanzigfacher VergrofRerung und bei geschmierten
Versuchen (mit transparentem Ol oder anderen transparenten Flissigkei-
ten) mit funfzigfacher VergroRerung gemacht werden. Im Rahmen dieser
Arbeit wurde das urspringlich verwendete DHM, das zuvor mit einer La-
serquelle gearbeitet hat, auf zwei Laserquellen aufgeristet. Dies ermog-
licht Messungen mit groReren Hohenunterschieden, ohne einen Phasen-
sprung zu erhalten. Diese Aufristung war notig, da die Holographieauf-
nahmen aufgrund der groRen Hohenunterschiede innerhalb der
aufgenommenen Reibspuren deutliche Phasenspriinge aufwiesen und eine
Auswertung und Interpretation der aufgenommenen Bilder erschwerte.
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Dies konnte durch diese MaRnahme verhindert werden. Die Funktionswei-
se des hier verwendeten DHM's ist ausfihrlich in Kapitel 3.4.1 erklart. Eine
weitere Moglichkeit in-situ Aufnahmen der Oberflache zu bekommen, be-
steht mit einem Rasterkraftmikroskop (AFM). Weitere Details zur Funkti-
onsweise und zur Messung mit einem AFM sind in Kapitel 3.4.2 zu finden.
In Abbildung 3.4 ist ein schematischer Aufbau des Gerates mit der Anord-
nung der Instrumentierung zu sehen. Die genaue Funktionsweise und mehr
Details zu dem Tribometer sind in [Korres 2010] ausfuhrlich erldutert.

Kraft-
AFM sensor

AFM

Kraft-
sensor

Positionier-
tisch Platte

Abbildung 3.4

Schematischer Aufbau und Funktionsweise des Tribometers, nach [Korres 2010].

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das Gerat weiterentwickelt, um die Mess-
genauigkeit zu erhéhen und die Messméglichkeiten zu erweitern. Um St6-
rungen durch Schwingungen zu verringern, ist das gesamte Tribometer
durch ein mechanisch-pneumatisches Schwingungsdampfungssystem der
Firma Bilz Vibration Technology AG, Leonberg von der Umgebung entkop-
pelt. Dies fihrt zu einer deutlichen Reduzierung der Schwankungsbreite
der Normalkraft (von 0,37 auf 0,1 N) (Abbildung 3.5).
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Abbildung 3.5

Schwankungsbreite der Normalkraft mit (schwarz) und ohne Schwingungsdampfung
(rot). Die rote Kurve stammt von einem Versuch auf CuZn36 mit einer Normalkraft von
9,1 N und die schwarze Kurve von einem Versuch auf CuZn20 mit einer Normalkraft von
7,8 N. Beide Versuche wurden mit 100Cr6 als Gegenkérper, unter Olschmierung mit PAO-
8 und mit einer Geschwindigkeit von 20 mm/s durchgefihrt.

Um die Vibrationen am AFM weiter zu reduzieren, wurde eine in Z-
Richtung verstellbare Achse in Schwalbenschwanzausfihrung der Firma
Cleveland Lineartechnik GmbH, Loffingen integriert. Fur die weitere Vibra-
tionsminderung am DHM wurde die Briicke massiver ausgefihrt und mit
einer stabilen Doppelachse in Schwalbenschwanzausfihrung der Firma
Cleveland ausgestattet. Diese ermdglicht Bewegungen des DHMs in Z- und
Y-Richtung. Eine schematische Darstellung ist in Abbildung 3.6 zu sehen.

Doppelachse mit Verstellung

inZ- Y-Rich
Stabile Briicke inZ- und Y-Richtung

Abbildung 3.6

Schematische Darstellung der verstarkten Briicke und der Z-Y-Verstellung des DHM's.
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Mit dieser Ausfihrung ist es moglich, weitreichendere Untersuchungen wie
z.B. in-situ Messungen der Verbreiterung der Reibspur durchzufihren.
Diese MaRnahmen fihren zu stérungsfreieren Aufnahmen von AFM und
DHM, wie in Abbildung 3.7 zu sehen ist.

Abbildung 3.7

Rasterkraftmikroskopaufnahmen einer polierten CuZn5 Oberflache ohne Schwingungs-
isolation (links) und mit (rechts). Die Hohenskala ist fur beide Aufnahmen gleich.

Hinzu kommt durch die stabilere Ausfihrung und Vibrationsreduktion eine
genauere Positionierbarkeit und Wiederholbarkeit der Aufnahmen mit AFM
und DHM von unter 1 um (Bild 3.8).

1,2pm

Abbildung 3.8

Rasterkraftmikroskopaufnahmen einer mit PAO-8 geschmierten Reibspur auf CuzZn5
gegen 100Cr6 von zwei aufeinanderfolgenden Zyklen bei einem Druck von 2,7 MPa und
einer Geschwindigkeit von 20mm/s.
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Um die Versuche auch bei unterschiedlichen Oltemperaturen durchfiihren
zu kénnen, wurde in den Olkreislauf ein Umwalzthermostat HE-4 der Firma
Julabo GmbH, Seelbach integriert. Dieses ermoglicht eine Regelung der
Temperatur von 20 bis 250 °C.

Der vorherige Versuchsaufbau fihrte bei RNT Messungen zu Komplikatio-
nen mit Sedimentation. Bei angehaltenem Reibversuch und laufender RNT
Messung war ein Abfall der Aktivitat zu sehen. Es sind nun mehrere Opti-
mierungen durchgefihrt worden, die zu weniger Sedimentation fihren.
Das Schlauch- und Ventilsystem ist spaltenfrei ausgefiihrt und die Wanne,
in der sich die Probe befindet, ist stark verkleinert und auch spaltenfrei
ausgeflhrt. Zusaztlich sind alle Oberflachen schrag ausgefthrt und me-
tallograpisch poliert, damit in keinem Bereich Sedimentation stattfindet
und das Ol mit den VerschleiRpartikeln ungehindert abflieRen kann. Die
Zeichnung der Olwanne ist in Abbildung 3.9 zu sehen.

Abbildung 3.9
Schematische Darstellung der Olwanne.
3.1.2 Versuchsdurchfiihrung

Die Untersuchungen wurden an dem in Kapitel 3.1.1 vorgestellten Tribo-
meter durchgefihrt. Alle Versuche waren reversierend und 6lgeschmiert.
Abbildung 3.10 zeigt schematisch den Versuchsablauf.
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p __—— Messingplatte

[ Reibspur
120 mm|
— Stelle der Mikroskopaufnahme:
- Bestimmung der Normalkraft
v - Bestimmung der Reibkraft
150 mm .

Abbildung 3.10

Schematische Darstellung des Versuchablaufs.

Es wurden reversierende Linien gefahren, von denen nach jedem Zyklus
eine Bildaufnahme mit dem DHM Mikroskop aufgenommen wurden. Die
Reibkrédfte wurden Uber die gesamte Versuchsdauer in Zeitintervallen von
300 ms aufgezeichnet und mit Hilfe eines am Institut entwickelten LabView
Programmes ausgewertet. Die Reibkrdfte wurden genau an der Stelle der
Bildaufnahme ausgewertet, um eine Korrelation zwischen Oberflachento-
pographie und den auftretenden Reibwerten herstellen zu kénnen. Es wur-
den jeweils zwei Reibwerte aus diesem Bereich ausgewdhlt und dann ge-
mittelt. Die Stifte hatten herstellungsbedingt nicht immer die gleiche Kon-
taktflache. Dies fuhrt bei gleichbleibender Normalkraft zu unterschied-
lichen Pressungen. Daher wurden die Versuche zur besseren Vergleichbar-
keit nach der Pressung und nicht nach der Normalkraft eingestellt. Die
Durchmesser der Kontaktflachen wurden mit einem Lichtmikroskop pm-
genau vor den Versuchen ermittelt. So konnte dann gezielt eine passende
Normalkraft zu jedem Stift eingestellt werden. Der kugelférmige Stift wur-
de mit einer Kugelspannschraube an dem Kraftsensor befestigt. Der Vorteil
des Einsatzes der Kugelspannschraube liegt darin, dass das System sich
jederzeit selbst planparallel ausrichten kann. Damit wird ein Verkanten des
Stiftes wahrend eines Versuches vermieden. Ein Schnittbild der in den Tri-
bolever eingebauten Kugelspannschraube mit eingebautem Stift ist in Ab-
bildung 3.11 zu sehen.
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Kraftsensor (Tribolever)  Kugelspannschraube

Abbildung 3.11

Schematische Darstellung zur Einbausituation des Stiftes.

Um einen guten Einlauf zu finden, wurde sowohl die Geschwindigkeit als
auch die Flachenpressung variiert. Der Parameter n*v/p entspricht in erster
Nédherung der Schmierfilmdicke zwischen den beiden Reibpartnern. Es
wurden hauptsachlich an CuzZn5 Versuchskennfelder gefahren, um ein
Gefuhl fur den Einlaufbereich der Messinglegierungen zu bekommen. Ab-
bildung 3.12 zeigt das Versuchskennfeld von CuZn5. Dabei sind die rot un-
terlegten Felder Bereiche, in denen hydrodynamische Verhaltnisse aufge-
treten sind. Die Kontaktpartner waren vollstandig durch das Ol getrennt.
Die gelb unterlegten Felder zeigen Bereiche, in denen die Verhaltnisse
hauptsachlich hydrodynamisch sind. Hier gab es nur vereinzelt einen Kon-
takt der Reibpartner. Die hellgrau unterlegten Felder zeigen Bereiche an, in
denen sofort Reibkontakt vorhanden war und die griin unterlegten zeigen
den Bereich, in dem guter Einlauf stattgefunden hat. Bei gutem Einlauf
wurden die Versuche fir jede untersuchte Legierung mindestens viermal
wiederholt, um die Ergebnisse statistisch absichern zu kénnen.
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v/p v=5 v=10
p=1 5 10
p=125 |4 8
p=15 33 6,7
p=175 |29 5,7
p=2 2,5 5
p=2,25 2,2 4,4
p=25 2 4
p=275 1,8 3,6
p=3 1,7 83 5 6,7 8,3 10
p=3,25 1,5 31 4,6 6,2 7,7 9,2
p=3,5 1,4 2,9 4,3 5,7 7,1 8,6
p=3,75 13 2,7 4 53 6,7 8
p=4 .25 2,5 3,8 5] 6,3 25}

Abbildung 3.12
Versuchskennfeld Cuzn5.

Die Versuchsparameter sind in Tabelle 3.2 zusammengefasst.

Tabelle 3.2
Stift Werkstoff 1.3505
Oberflache poliert
Abmessungen Durchmesser: 1,2-2,4 mm
Platte Werkstoff CuZn5, CuzZn10, CuZn15, CuZn20, CuZn36
Oberfldche poliert
Abmessungen 150 mm x 150 mm x 4 mm
Schmiermedium PAO-8
Umgebungsmedium Raumluft
Bewegungsart reversierend
Geschwindigkeit 10, 15, 20 mm/s
Gleitweg (einfach) 120 mm
Zykl hl N > 5000
Strecke pro Zyklus 240 mm
Normalkraft 1,5-17 N
Pressung 0,5-15 MPa
Temperatur Raumtemperatur (20 °C)
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3.2 Werkstoffe und Praparation

3.2.1 Platten

Die Platten, die fir die Versuche verwendet wurden, bestanden aus bina-
rem a-Messing. Messing ist eine Kupfer-Zink-Legierung. Sie wird in Gusser-
zeugnisse, Halbzeuge oder zu Walzplatten gegossen. AnschlieRendes Um-
formen geschieht nach Zwischenglihen bei Raumtemperatur. Unterhalb
37,5 % Zinkanteil liegt Messing in der a-Phase vor. Oberhalb 37,5 % liegt
Messing in der B- oder y- Phase vor. a-Messing wechselt mit steigendem
Zinkgehalt die Farbe von kupferfarben Uber rot-gelb bis goldfarben. Das
Phasendiagramm ist in Abbildung 3.13 zu sehen. Die in dieser Arbeit be-
nutzten Messinglegierungen sind bindre a-Messinglegierungen von 5 - 36 %
Zinkanteil, die in Form von Walzplatten von der Firma Wieland-Werke AG
aus Ulm, Deutschland bereitgestellt wurden.
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Abbildung 3.13
Cu-Zn Zustandsdiagramm bis 65 % Zinkanteil, aus [Roos 2008].

Kupfer besitzt bei Raumtemperatur ein kubisch flachenzentriertes Kristall-
gitter, Zink hingegen ein hexagonales. Die a-Phase von Messing weist ein
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kubisch flachenzentriertes Gitter mit Zink als Substitutionsatom auf. Die B-
Phase liegt kubisch raumzentriert vor. Die a-Phase ldsst sich von der B-
Phase anhand von metallographischen Aufnahmen leicht an den typischen
Zwillingsstreifen unterscheiden (Abbildung 3.14) [Bargel 2005].

Abbildung 3.14

Metallographische Schliffbilder von CuZn5 (linke Seite) und CuZn40 (rechte Seite) nach
Atzung mit Klemm II.

In engen Grenzen kann die Harte durch den Zinkanteil erhdht werden
(Mischkristallhartung). Die O-dimensionalen Gitterfehler der groReren Zink-
atome flhren zu Verspannungen des Gitters und somit zu einem Hartean-
stieg. Eine weitere Moglichkeit der Verfestigung ist Gber Kaltumformen zu
erreichen [Kupfer 66]. Tabelle 3.3 zeigt einen Auszug der wichtigsten
Werkstoffkennwerte der verwendeten Legierungen nach [Kupfer 2007].

Tabelle 3.3
Be- Chem. Zusam- Physikalische Eigenschaften Mechanische Eigenschaften
zeich- mensetzung
nung [Gew.- %]

Cu Zn Dichte Schmelzbe- Warme- E Zugfes- | Brinell-

[g/cma] reich leitfahig- Modul tigkeit harte

[°c] keit [GPa] | [N/mm?] HB
[W/mK]

CuZn5 94-96 Rest 8,9 1055-1066 243 127 230-350 | 45-110
CuZn10 89-91 Rest 8,8 1025-1045 184 124 240-360 50-110
CuzZnls 84-86 Rest 8,8 1005-1025 159 122 260-420 | 85-135
CuZn20 79-81 Rest 8,7 970-1010 142 119 270-480 | 55-155
CuZn36 | 63,5-65,5 | Rest 8,4 902-920 121 110 300-560 | 55-180
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Probengeometrie

Die gelieferten Messingplatten wurden fur Versuche auf dem Tribometer
passend zugesagt, plangeschliffen und anschlieRend metallograpisch po-
liert. Die Probenabmessungen der verwendeten Platten betragen 150 mm
x 150 mm x 4 mm.

Praparation

Da der genaue Anlieferungszustand der Messingplatten unbekannt war,
wurden diese bei einer Temperatur von 650°C fiir eine Dauer von 40 Minu-
ten I6sungsgegliht. Dadurch konnte eine gleichbleibende und reproduzier-
bare Werkstoffbeschaffenheit gesichert werden. Durch den Glihprozess
bildete sich eine Oxidschicht, die mit wassriger Zitronensdure entfernt
wurde. Danach wurden die Platten bei der Firma Wollny, Herxheim, me-
tallographisch poliert.

3.2.2 Stifte

Der Stift besteht aus Kugeln des Chromstahls 1.3505 (100Cr6). Die Kugeln
stammen von der Firma TIS Walzkorpertechnologie, Gauting. 1.3505 ist ein
typischer Kugel- und Walzlagerwerkstoff und wird auch fur andere ver-
schleilbeanspruchte Bauteile in technischen Systemen verwendet. Die
Dichte betragt 7,61 kg/dm® und der Elastizitatsmodul bewegt sich je nach
Werkstoffzustand zwischen 207 und 375 GPa [Horn 2001]. Der in dieser
Arbeit verwendete Werkstoff besteht aus komplett durchgeharteten
1.3505 Kugeln. Fur die Hartung wird der Stahl bis zur Austenitisierungs-
temperatur von 860 °C an Luft erhitzt und anschlieRend in einem Olbad auf
Raumtemperatur abgeschreckt. Um die Eigenspannungen zu reduzieren,
werden die Kugeln bei 200 °C fur zwei Stunden angelassen. Tabelle 3.4
zeigt die Werkstoffzusammensetzung [DIN 2000]:

Tabelle 3.4

Cr Si C Mn Ni
Atom-% | 1,35-1,65 | 0,15-0,35 | 0,9-1,05 | 0,25-0,45 | <0,3
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Probengeometrie

Da die Versuche nicht mit einem Punktkontakt, sondern mit einem flachi-
gen Kontakt durchgefthrt werden, werden die Kugeln an einer Seite abge-
flacht. Dazu werden die Proben in Einbettmittel fixiert und mit Hilfe von
Schleifpapier mit einer 120er Kérnung auf die gewlinschte GroRe der Kon-
taktflache geschliffen. Der Durchmesser der Kugeln betrdgt 3 mm. Der
Durchmesser der abgeflachten Seite betragt 1,2 -2,4 mm (siehe Abbildung
3.15). Durch die unterschiedlichen Durchmesser konnten verschiedene
Flachenpressungen eingestellt werden.

Reibflache

Abbildung 3.15

Schnittzeichnung der Stiftgeometrie.

Praparation

Um eine moglichst glatte und mikrostrukturell wenig verdnderte Probe zu
erhalten, wurden die abgeflachten Kugeln metallographisch poliert. Die
genaue Vorgehensweise ist im Kapitel 3.5.2 Lichtmikroskopische Verfahren
einzusehen.

3.2.3 Schmiermittel

Die Experimente wurden unter geschmierten Bedingungen durchgefihrt.
Als Schmiermittel wurde Poly-a-Olefin 8 (PAO-8) Ol der Firma Fuchs Europe
Schmierstoffe GmbH aus Mannheim, Deutschland verwendet. Olefin ist
eine veraltete Bezeichnung fir Alkene. Alkene gehoren zur Gruppe der
ungesattigten Kohlenwasserstoffe. Es sind acyclische chemische Verbin-
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dungen mit Kohlenstoff-Kohlenstoff-Doppelbindung mit der Summenfor-
mel C,H,,. Alkene mit zwei bis vier C-Atomen liegen bei Raumtemperatur
gasformig, mit funf bis 15 flussig und mit mehr als 15 fest vor und sind
schwer wasserloslich [Hoinkins 2007]. Poly-a-Olefin ist ein Grunddl ohne
Additivierung, das aus synthetisch hergestellten Kohlenwasserstoffen be-
steht und grofRtechnisch in einem 3-Stufen-ProzelR aus Ethylen hergestellt
wird. Es besteht aus mehreren geradkettigen Alkenen, die durch Oligomeri-
sierung miteinander verbunden sind. PAO-8 weist bei 100°C eine kinemati-
sche Viskositit von 7,8 mm?/s auf. Der Flammpunkt liegt bei ca. 220 °C
[Fuchs 2011] Die Strukturformel von PAO-8 ist in Abbildung 3.16 zu sehen.

R

-C

-C-

Abbildung 3.16
Strukturformel von PAO-8, nach [Bruice 2007].

3.3 VerschleiBRmessung

Die VerschleiBmessung wahrend eines Reibversuchs ist eine wichtige
Messmethode, um das Einlaufverhalten beurteilen zu kénnen. Nur wenn
in-situ der VerschleiR bestimmt wird, ist es moglich, den Verlauf des Ver-
schleiles Uber die Zeit zu bestimmen und somit Rickschlisse auf das Ver-
halten des Tribosystems zu ziehen. Im Folgenden werden die benutzte
Messmethode und Herangehensweise genauer erldutert.

3.3.1 Radionuklidtechnik

Die Radionuklidtechnik (RNT) ist eine bewdhrte Methode, um den Ver-
schlei wahrend eines Reibvorganges zu ermitteln [Kaiser 1973; SchiRler
1970; Volz 1977, Kehrwald 1998]. Diese Technik bietet gegenlber her-
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kémmlichen Techniken, wie beispielsweise dem Messen des VerschleiRes
nach dem Versuch, viele Vorteile [Tiede 2009]:

e Kurze Messzeiten von wenigen Minuten mit einer hohen
Messempfindlichkeit (Nachweisgrenze der Masse ca. 1 ug)

e Kontinuierliche Messung des VerschleiRverhaltens (in-situ)

e Messung des VerschleifRes unter Versuchsbedingungen

e Messung beeinflusst das Verschleiverhalten des Bauteils nicht

e Es konnen gleichzeitig beide VerschleiRpartner einer Reibpaarung
gemessen werden

e Es wird nur eine geringe Aktivitat bendtigt

Bei dieser Technik wird ein kleiner Teil (10 cm®) der Atome an der Stelle,
an der Verschleill erwartet wird, aktiviert. Dies kann, je nach Anwendungs-
fall, mit einem Teilchenbeschleuniger oder einem Reaktor erfolgen. Eine
Aktivierung mit einem Teilchenbeschleuniger erfolgt mit Hilfe von schwe-
ren Teilchen (z.B. Deuteronen, alpha-Teilchen oder Protonen). Die Atom-
kerne des zu untersuchenden Bereichs werden mit diesen Teilchen mit
einer hohen kinetischen Energie (5 — 100 MeV) beschossen. Durch diesen
Teilchenbeschuss werden die Atomkerne radioaktiv und emittieren unter
anderem a-Partikel und y-Quanten. Mit dieser Aktivierungsart kann sehr
genau die Tiefe und der Ort der Aktivierung festgelegt werden. Dies ist sehr
hilfreich bei Messungen mit groRen Bauteilen. Mit einem Reaktor hingegen
wird meist die gesamte Probe aktiviert. Die Radionuklidtechnik funktioniert
grundlegend nach zwei verschiedenen Messverfahren [Gervé 1968, Gervé
1972]. Es existiert das Differenzenmessverfahren, das nach dem Prinzip der
Restaktivitatsmessung funktioniert [Postnikov 1966] und das Konzentrati-
onsmessverfahren [Barth 1973].

Beim Differenzenmessverfahren wird die Restaktivitat auf dem aktivierten
Bauteil gemessen. Wahrend des Reibversuchs wird Verschleild von der akti-
vierten Oberflachenregion generiert. Dadurch wird die Gesamtaktivitat des
aktivierten Bauteils verringert. Diese Veradnderung der Aktivitdt wird mit
einem Sensor gemessen und aufgezeichnet. Diese Messmethode wird
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normalerweise nur benutzt, wenn das Konzentrationsmessverfahren nicht
angewendet werden kann. Dies ist z.B. der Fall, wenn die VerschleiRpartikel
nicht mit einer FlUssigkeit transportiert werden kénnen.

Da in dieser Arbeit das Konzentrationsmessverfahren eingesetzt wurde,
wird dieses im Folgenden ausfihrlicher erldutert. Das Konzentrationsmess-
verfahren misst den VerschleiR, indem es die emittierte Strahlung der Ver-
schleipartikel bestimmt, die von der aktivierten Oberflache in das Messge-
rat befordert wurden. Dies kann mit jeder Art von Flussigkeit geschehen.
Dieses Gemisch aus VerschleiRpartikeln und Flissigkeit wird zu einem sehr
sensitiven Detektor (hier: y-Strahlungsmesswertaufnehmer) beférdert, der
die emittierte Strahlung des aktivierten Gemisches misst. In dem in dieser
Arbeit benutzten Messsystem RTM 2000 der ZAG Zyklotron AG gelangen
die aktiven VerschleilRpartikel, die y-Quanten emittieren, zu einem Nal-
Detektor. Diese initiileren dort einen Austritt von Photonen, die mit einer
Photokathode absorbiert werden. Diese Absorption ruft Elektronen hervor,
die mit Hilfe von Dynoden beschleunigt und vervielfacht werden. Die Elek-
tronen haufen sich an der Anode an und erzeugen eine Spannung, die pro-
portional zu den y-Quanten ist [Scherge 2002]. Dieser Wert wird dann in
VerschleiBmasse oder VerschleiRtiefe umgerechnet und grafisch darge-
stellt, um einen ersten Eindruck Gber den Versuchsverlauf zu bekommen.
Bei Aktivierungen eines Materials entstehen auller dem gewdinschten Ra-
dionuklid immer mehrere Isotope mit unterschiedlichen Halbwertszeiten.
Dies fuhrt zu Messfehlern, die in dieser Anlage mit einer Referenzmessan-
lage, in der sich eine genau definierte Referenzprobe befindet, ausgegli-
chen werden.

Das Funktionsprinzip der hier benutzten Anlage wird aus Abbildung 3.17
ersichtlich. Das Ol mit den VerschleiRpartikeln wird aus dem Olsumpf, der
sich im Tribometer befindet, mit einer Zahnradpumpe in die Messkammer
befordert. Der Grobfilter halt groRere Partikel (>1 mm) zurlck, die die
Pumpe schadigen konnten. In der Messkammer befindet sich ein Natrium-
iodid Detektor, der die Gamma-Strahlung detektiert. Die Messkammer und
der Detektor sind von einer Bleikammer umgeben, die fir eine Abschir-
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mung gegeniber duBerer Strahlung sorgt. Eine Temperaturregelung sorgt
far eine konstante Temperatur innerhalb des Kihlmantels des Messwert-
aufnehmers, da dieser sehr temperaturempfindlich ist. Das Ablassventil
wird benétigt, um das verschmutzte Ol nach einem Versuch aus der Anlage
zu entfernen. Der Stellantrieb, der das Drosselventil 1 steuert, sorgt fir
konstante Druckbedingungen wahrend des Versuches [Tiede 2009]. Diese
sind notwendig, um die hohe Messgenauigkeit zu erreichen. Mit der Kom-
bination aus Drosselventil 2 und 3 besteht die Mdglichkeit, das Olvolumen
anzupassen, das in das Tribometer flieRt. Gleichzeitig kann durch den By-
pass der Betriebsdruck unabhangig vom Volumenstrom eingestellt werden.

Natriumiodid-

detektor
Druckmessumformer \ __________________________________________ L
7 %
11
Grobfilter Zahnradpumpe é é @ Druckmessumformer
/N 7z % .
\:/ ? Stellantrieb
% /ﬁ
Drehstrom- / \
asynchronmotor Messkammer Blei
kammer Ablassventil Drosselventil 1

I I Drosselventil 2
Drosselventil 3

AN
Olsumpf

Abbildung 3.17
Schematischer Aufbau der RNT-Anlage, nach [Tiede 2009].

3.3.2 Aktivierung der Messingplatten

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das Kupfer in der Platte, auf der die Reib-
versuche stattfanden, streifenférmig bis zu einer Tiefe von ca. 20 um akti-
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viert. Der Bereich der Aktivierung auf der Platte ist in Abbildung 3.18 zu
sehen.

20 pm
Aktivierter L Reibspur
Bereich < / (
é 5 mm
T
50 mm
140 mm
150 mm

Abbildung 3.18

Aktivierter Bereich der Messingplatte.

Die Aktivierung der Platte fand bei der Firma ZAG Zyklotron AG in einem
Zyklotron statt. Die Platte wurde in dem gewdinschten Bereich mit Proto-
nen beschossen. Dadurch wird das $3Cu zum $3Zn Isotop umgewandelt. In
Gleichung (3.1) ist die Rickumwandlung zu sehen. Es ist ein relativ stabiles
kiinstliches Isotop mit einer Halbwertszeit von 244,06 Tagen. Es ist ein B
und y-Strahler und zerfillt zuerst unter einem B*-Zerfall. Dabei wird ein
Positron aus dem Kern ausgestoRen. Die Kernladungszahl des Zinks ernied-
rigt sich um eins und geht wieder zu Kupfer Gber. Dieses Kupfer befindet
sich nun in einem energetisch angeregten Zustand. Beim Verlassen dieses
Zustandes andert sich der Energiezustand des Kupfer-Kerns. Die Kernla-
dungszahl oder die Massenzahl bleibt konstant. Dabei wird y-Strahlung
freigesetzt, die von der RNT-Anlage detektiert wird. Siehe Gleichung (3.2)
[Koelzer 2013].

8%7n - S3Cu+e* (3.2)
85Cu - $3Cu+vy (32)
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3.3.3 Normalkraftsensor

Mit dem in dieser Arbeit verwendeten Tribometer gibt es noch eine weite-
re relativ einfache Moglichkeit, um den Verschleil’ in-situ zu bestimmen. Da
die Normalkraft wahrend eines laufenden Experiments nicht nachgeregelt
wird und diese Uber die gesamte Dauer eines Versuchs aufgenommen wird,
kann Uber die Weganderung des Normalkraftsensors der Verschlei be-
stimmt werden. Eine Anderung der Normalkraft von 1 N entspricht einer
Wegédnderung von 10 um. Mit dieser Methode lasst sich der absolute Ver-
schleif am Ende eines Versuchs, aber auch das VerschleiBverhalten wéah-
rend des Versuchs bestimmen. Um mit dieser Methode den Verschleil3
ermitteln zu kénnen, muss der Verlauf der Normalkraft mit den Reibkraften
korreliert werden. Im Folgenden wird diese Methode beispielhaft an
CuZn36 erklart. Abbildung 3.19 zeigt die Reibwert- und Normalkraftverlau-
fe von gut (schwarz) und schlecht (rot) eingelaufenen Versuchen.
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Abbildung 3.19

Reibwert- und Normalkraftverlaufe von gut (schwarz) und schlecht (rot) eingelaufenen
Versuchen auf CuZn36 gegen 100Cr6 unter Schmierung mit PAO-8. Die Geschwindigkeit
betragt 20 mm/s und die Pressungen 3 MPa flr den gut und 3,25 MPa fir den schlecht
eingelaufenen Versuch.

Der gut eingelaufene Versuch andert seinen Reibwert von 0 bis ungefahr
1000 Zyklen. Ab hier verlauft der Reibwert auf einem Level mit leichten
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Schwankungen. Es kann nun die Differenz in der Normalkraft zwischen
Zyklus 1000 und 5000 abgelesen und umgrechnet werden. Der schlecht
eingelaufene Versuch zeigt konstante Reibwerte ab ca. 500 Zyklen. Auch
hier kann nun die Differenz der Normalkraft von Zyklus 500 bis 5000 abge-
lesen und in absoluten Verschleill umgerechnet werden. Dies ergibt einen
Gesamtverschleils von 1,45 um fir den gut und 8,28 um fiir den schlecht
eingelaufenen Versuch. Zusatzlich kann die VerschleifRrate wahrend des
Experiments bestimmt werden. Dies ist die Steigung des Normalkraftver-
laufs. Bei dem gut eingelaufenen Versuch wéren das in diesem Fall 0,28
nm/Zyklus und fir den schlecht eingelaufenen Versuch 1,62 nm/Zyklus. Die
graphische Darstellung ist in Abbildung 3.20 zu sehen.

2,0 10

schlecht schlecht

Verschleifrate [nm / Zyklus]
absoluter Verschleif [pm]

Abbildung 3.20

VerschleiRrate und absoluter Verschleild von CuZn36 ermittelt anhand des Normalkraft-
verlaufs. Die Reibwerte und Versuchsbedingungen sind in Abbildung 3.19 ersichtlich.

3.4 Topographie

Die Topographiemessungen wurden in-situ mit einem digitalen Hologra-
phie Mikroskop (DHM) und ex-situ mit einem WeiRlichtinterferometer
(WLI) durchgefiihrt. Die Messungen mit dem WLI waren notwendig, da das
in das Tribometer integrierte DHM mit einer BildgrofRe von 90 um x 90 um
nur einen Ausschnitt der Reibspur abbilden kann. Mit dem WLI hingegen
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war es moglich, die Spur Uber die gesamte Breite aufzunehmen und auch
die Topographie der Stifte zu untersuchen. Zusatzlich wurden Testmessun-
gen mit einem Rasterkraftmikroskop unter Ol durchgefihrt. Im Folgenden
werden die drei verwendeten Messarten mit den Messprinzipien kurz er-
ldutert.

3.4.1 Digitale Holographie Mikroskopie (DHM)

In-situ Topographieaufnahmen wurden mit einem digitalen Holographie
Mikroskop (DHM) der R2100 Serie der Firma Lyncée Tec SA, Lausanne,
Schweiz durchgefiihrt. Dieses Mikroskop ist in das Tribometer integriert
und ermdglicht es, Topographieaufnahmen von geschmierten und unge-
schmierten Oberflachen anzufertigen.

Die Messtechnik basiert auf dem Prinzip der Holographie, die 1948 von
dem ungarisch-britischen Physiker Dennis Gabor entdeckt wurde [Gabor
1948]. Die praktische Anwendung dieser Technik wurde erst moglich,
nachdem man monochromatisches Laserlicht und leistungsfahige digitale
Kameras und Computer zur Verfigung hatte. Ein Objekt ist erst dadurch
sichtbar, dass es empfangenes Licht reflektiert und modifiziert. Diese Ande-
rung findet in der Intensitdt und der Phase des Lichts statt. Digitale Kame-
ras kdnnen nur die Intensitdt eines Objektes aufnehmen. Durch die Er-
kenntnis von Gabor ist es moglich, mathematisch die Phasenverdanderung
als eine Variation der Intensitat auszudriicken. Dadurch kann ein Phasen-
bild mit dreidimensionalen Informationen eines Objekts aufgenommen und
durch numerische Prozesse mit Hilfe eines Computers ein Bild mit Hohen-
informationen generiert werden [Emery 2006a]. Abbildung 3.21 zeigt die
prinzipielle Funktionsweise der Messung mit einem DHM.
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Abbildung 3.21:

Funktionsweise eines DHMs, nach [Emery2006b].

Das R2100 verflgt Uber zwei koharente Laserstrahlen (Referenz- und Ob-
jektstrahl) mit unterschiedlicher Interferenz und Ausbreitungsrichtung. Die
Laserstrahlen werden Uber eine Reihe von Strahlteilern aufgeteilt, treffen
auf die Oberflache der zu untersuchenden Probe und werden mit Kombina-
toren wieder zusammengefihrt und anschlieRend von einer CCD-Kamera
aufgenommen. Die zwei verwendeten Laserstrahlen interferieren zusam-
men zu einer sogenannten synthetischen Wellenlange A. Sie bilden zu-
sammen eine hohe und eine niedrige Frequenz [Lyncée 2012]:

A — )‘1}\2

33
= 5 APk (33)

Die Benutzung zweier Laserquellen flhrt zu einer Vermeidung von Phasen-
spriingen. Diese kdnnen bei einer Laserquelle schon bei P auftreten, bei

zwei Laserquellen hingegen erst bei P Die unterschiedliche Laufzeit der

beiden Strahlen beinhaltet die Hoheninformation Ah, die abhangig ist vom
Brechungsindex n, der Wellenldnge A und der Phase A [Lyncée 2012]:

_ Ao (3.4)

Ah =
4mn
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Die Vorteile des DHM Mikroskops liegen in der berlihrungslosen Messung,
der Off-Axis-Konfiguration, die das Erfassen der kompletten 3D-Information
in einem Bild erlaubt, und es muss kein Scannen entlang der optischen
Achse stattfinden. Dies fihrt zu einer schnellen Erstellung eines 3D-Bildes
im ps Bereich. In Verbindung mit einer Kamera, die Uber eine Auflésung
von 512 x 512 Pixeln verflgt und einem leistungsfahigen Rechner wird eine
Bildaufnahmerate von bis zu 15 Stiick pro Sekunde erreicht, mit einer late-
ralen Auflésung von 300 nm und einer Hohenauflésung von 1 nm. Ein wei-
terer Vorteil dieses Mikroskops ist, die Fahigkeit dynamische Prozesse, wie
beispielsweise Oberflachenveranderungen im Reibversuch, zu erfassen und
diese als Filme darstellen zu kénnen.

3.4.2 Rasterkraftmikroskopie

Die Rasterkraftmikroskopie (Atomic Force Microscopy, AFM) wurde erst-
mals 1986 von Binnig vorgestellt [Binnig 1986]. Mit dieser Messmethode ist
es moglich bis hin zu atomarer Auflésung die Oberflachentopographie zu
charakterisieren. Die Rasterbereiche liegen abhdngig von dem eingesetzten
Gerat bei ca. 1 pm x 1 um x 200 um. Die laterale Auflésung betragt ca. 1 —
20 um [Czichos 2010]. Zusatzlich kénnen mit der Rasterkraftmikroskopie
sehr prazise die mechanischen Eigenschaften einer Oberflache wie Elastizi-
tat und Harte gemessen werden. Eine sehr feine Spitze, im Idealfall atomar
scharf, wird mit Hilfe von Piezoaktuatoren rasterférmig Uber eine Proben-
oberflache geflihrt. Diese Spitze ist an einem Hebelarm, meist Cantilever
genannt, befestigt, der als Feder agiert. Durch die Topographie der Probe
wird eine sich wahrend des Rasterprozesses standig andernde Kraft auf den
Cantilever aufgebracht, der sich dadurch unterschiedlich stark durchbiegt.
Diese Durchbiegung des Cantilevers wird mit Hilfe eines Laserstrahls, der
von dem sich bewegenden Cantilever reflektiert wird, von einer empfindli-
chen Photodiode registriert. Daraus ldsst sich die Durchbiegung des Can-
tilevers und somit die wirkende Kraft registrieren. In Abbildung 3.22 ist ein
schematischer Aufbau eines AFM's zu sehen.
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Abbildung 3.22

Schematische Darstellung des Messprinzips eines Rasterkraftmikroskops im Contact-
Mode, nach [Czichos 2010].

Ist beispielsweise die Kraftregelung konstant, folgt die Spitze wahrend des
Rasterns der Topographie der Probe. Mit Hilfe eines Rechners kénnen die
Messwerte dann in ein dreidimensionales Bild umgesetzt werden. Ein AFM
kann unter verschiedenen Umgebungsbedingungen eingesetzt werden, wie
z.B. unterschiedliche Temperaturen, Raumdruck, Vakuum oder in FlUssig-
keiten. Hinzu kommen verschiedene Betriebsmodi, wie Contact-Mode,
Non-Contact-Mode und Intermittent-Contact-Mode. Im Contact-Mode
beispielsweise steht die Spitze mit der Probenoberflache im mechanischen
Kontakt und es werden repulsive Krafte gemessen. Fur detailliertere Infor-
mationen wird auf weiterfiihrendere Literatur verwiesen [Haugstad 2012].

Im Rahmen dieser Arbeit wurden In-Situ Messungen mit einem Raster-
kraftmikroskop ULTRAObjective der Firma Surface Imaging Systems im
Contact-Mode durchgefiihrt. Die Herausforderung bestand darin, eine
Messung auf einer Messingoberflache durchzufihren, die mit Ol bedeckt
ist. Dazu musste durch Vorversuche eine Technik ermittelt werden, mit der
es moglich ist, eine AFM-Messung im Contact-Mode auf einer mit Ol
bedeckten Oberflache durchzufihren. Im Folgenden wird kurz erldutert,
mit welcher Technik die Messungen im Ol erméglicht und durchgefihrt
wurden.
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Zuerst wurden Messungen auf einer Messingoberflache in Luft durchge-
fahrt. Daftr konnte nach der Bedienungsanleitung [Sur 2006] vorgegangen
werden und alle Parameter passend eingestellt werden. Dadurch konnten
Referenzaufnahmen erzeugt werden, die mit den Aufnahmen unter Ol
verglichen werden konnten. Fiir die Messungen in Ol mussten einige Ein-
stellungen des AFM's angepasst werden. Bei den Messungen im Ol wurde
die Spitze mit den gesamten Einstellungen, die fur die Messung in Luft
ermittelt wurden, mit Hilfe eines Schrittmotors bis auf die Oberflache des
Ols herangefahren. Durch die Oberflichenspannung des Ols entsteht bei
Kontakt mit dem Olfilm bereits eine messbare Kraft und die Software inter-
pretiert diese Kraft als ,Kontakt”. Tatsdchlich ist die Spitze in diesem Fall
nicht mit der Messingoberflache in Kontakt, sondern mit der Oberflache
des auf der Messingplatte stehenden Ols. Nun wurde vorsichtig mit Hilfe
einer Pipette Ol auf den gesamten 6labgedichteten Messkopf gegeben.
Dabei musste darauf geachtet werden, dass der Cantilever und die Tast-
spitze keinen Schaden erleidet. Infolge der Olzugabe an den Messkopf bil-
det sich zwischen dem Cantilever und dem Ol auf der Messingoberflache
aufgrund der Oberflachenspannung des Ols ein Kapillarhals aus. Ohne die
Ausbildung eines Kapillarhalses ist die Oberflichenspannung des Ols auf
der Messingprobe zu groR. Wird versucht, diese Oberflachenspannung zu
durchdringen, bricht der Cantilever ab. Nun kann vorsichtig das AFM mit
dem Schrittmotor manuell naher an die Messingoberflache gefahren wer-
den. Dies ist ein weiterer kritischer Bereich der Anndherung, da dabei der
Cantilever oftmals abbricht. Wenige um vor der Oberflache wird das ma-
nuelle Heranfahren gestoppt und das Interferometersignal (signal adjust)
angeglichen. Danach kann softwaregesteuert der Kontakt zwischen Spitze
und Messingoberflache hergestellt werden. Nach Kontaktaufnahme kann
mit der Messung begonnen werden. Dabei missen die P und | Regler
nochmals eingestellt werden, um ein gutes Topographiebild der Oberflache
zu erhalten.

Aufgrund des Aufbaus des In-situ Tribometers und der Anordnung der
Messgerate zueinander muss fir ein reversierendes Reibexperiment, mit
dem eine gleichzeitige Messung von Normalkraft, Reibwerten, DHM und
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AFM durchgefiihrt wird, die Bahnkurve angepasst werden. Die Anpassung
ist schematisch in Abbildung 3.23 zu sehen.

‘_/ Messingplatte
—
== Reibspur
Stelle der DHM und AFM Aufnahmen:
= - Bestimmung der Normalkraft
- Bestimmung der Reibkraft
) 150 mm g

Abbildung 3.23

Bahnkurve fir Reibexperimente mit AFM Messung.

Bevor ein Reibexperiment durchgefiihrt werden kann, muss der Abstand
von Kraftsensor, DHM und AFM pum-genau bestimmt werden und das Sys-
tem darauf kalibriert werden, damit mit jedem Messgerdt die gleiche Posi-
tion gemessen werden kann. Eine genaue Vorgehensweise ist in [Korres
2010] beschrieben. Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Testexperiment an
CuZn5 gegen 100Cr6 unter Schmierung mit PAO-8 durchgefiihrt. Die Pres-
sung betrug 2,7 MPa und die Geschwindigkeit 20 mm/s. Die Versuchspa-
rameter entsprechen denen bei der das Reibsystem CuZn5/100Cr6 guten
Einlauf zeigte.

3.4.3 Weillichtinterferometrie (WLI)

Die ex-situ Topographieanalysen der Reibspuren auf den Messingplatten
und der Stifte wurden mit einem WeiRlichtinterferometer PLu 2300 der
Firma Sensofar-Tech S.L. durchgefiihrt. Die Auflésung dieses Gerates be-
tragt 0,8 um in lateraler und 10 nm in vertikaler Richtung. Die Auswertung
der Messungen erfolgte mit Hilfe der Software SensoMap Standard 6.2.

Die Weillichtinterferometrie ist eine berlhrungslose Messmethode zur
Bestimmung der Oberflachentopographie. Es kdnnen hiermit dreidimensi-
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onale Bilder der Oberflache erzeugt werden. Die prinzipielle Funktionswei-
se ist mit der eines Michelson-Interferometers vergleichbar. In Abbildung
3.24 ist der schematische Aufbau der Funktionsweise dargestellt.

Gehéause

Lichtquelle

Referenzspiegel Strahilteiler Kamera

=

>
z
Messoberfliche
X

Abbildung 3.24

Schematische Darstellung der Funktionsweise eines WeiRlichtinterferometers.

Das Licht des Lichtstrahls stammt aus einer Weilllichtquelle. Die Koh&renz-
lange dieses Lichtes befindet sich im um-Bereich. Der Lichtstrahl wird durch
einen Strahlteiler in einen Referenz- und einen Messstrahl aufgeteilt. Der
Referenzstrahl trifft auf den Referenzspiegel, wird von diesem reflektiert
und trifft wieder auf den Strahlteiler. Der Messstrahl hingegen trifft auf die
zu messende Oberflache und wird von dieser reflektiert und gelangt auch
wieder auf den Strahlteiler. Dort werden beide Strahlen rekombiniert
(Uberlagert) und treffen dann auf einen CCD-Detektor. Da beide Strahlen
unterschiedliche Wegldngen zurickgelegt haben, fihrt dies zu Interferen-
zen. Die Wellencharakteristik des Lichtes sorgt fir eine konstruktive (hell)
oder destruktive (dunkel) Uberlagerung dieser Strahlen [Machleidt 2012].
Bei der Messung einer Oberflache verfahrt der Messkopf in z-Richtung mit
inkrementellen Schrittweiten dz und errechnet aus vielen Einzelbildern der
Interferenzmuster eine Oberflachentopographie [Kanani 2007].
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3.5 Gefligecharakterisierung

Die Analyse der Mikrostruktur hat ausschlieRlich ex-situ stattgefunden. Die
mechanischen Eigenschaften der Mikrostruktur wurden durch diverse Har-
temessverfahren bestimmt. Mit licht- und elektronenmikroskopischen
Untersuchungen konnte ein optischer Eindruck Uber die Mikrostruktur
gewonnen werden.

3.5.1 Hartemessung

Im Rahmen dieser Arbeit wurden Hartemessungen vor und nach den Reib-
versuchen durchgefiihrt. Um die mikrostrukturell veranderten Schichten
vermessen zu kdnnen, wurden instrumentierte Eindringversuche mit einem
Mikroindentationsgerat Fisherscope H100 der Firma Helmut Fischer GmbH
durchgefihrt.

Bei der instrumentierten Eindringprifung wird eine Prifkraft mit einem
Prufkorper auf den zu untersuchenden Werkstoff aufgebracht. Dabei dringt
der Prifkorper in den Werkstoff ein. Dies ist in der Regel, so wie auch in
dieser Arbeit, ein Diamant mit der Form einer Vickerspyramide mit quadra-
tischer Grundflache und einem Spitzenwinkel von 136°. Es werden drei
Bereiche, abhangig von der Prifkraft F und der Eindringtiefe h, unterschie-
den: Makrobereich (2 N < F < 30 kN), Mikrobereich (2 N > F; h > 0,2 um)
und Nanobereich (h < 0,2 um). Der Mikro- und Nanobereich ist optimal
geeignet, um dinne Schichten und die Mikrostruktur von Gefligen zu un-
tersuchen. Dieses Verfahren ist schnell, prazise und kann automatisiert
durchgefuhrt werden. Die Vickerspyramide wird kontinuierlich und rech-
nergesteuert in die Oberflache gedrickt. Die Eindringgeschwindigkeit kann
entweder Uber die Eindringtiefe oder die Kraftzunahme gesteuert werden.
AnschlieRend muss die Kraft fur eine definierte Zeit gehalten werden, um
die Kriecheffekte des Werkstoffs zu bertcksichtigen. Wahrend der Be- und
Entlastung des Prufkérpers wird die Prifkraft F und die Eindringtiefe h re-
gistriert [Seidel 2007]. Eine typische Kraft-Eindringkurve ist in Abbildung
3.25 dargestellt.
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Abbildung 3.25

Schematische Darstellung einer Kraft-Eindringkurve, nach [Oliver 2003].

Als Ergebnis erhalt man die Martensharte HM in N/mm?, die als Verhaltnis
der Prifkraft F und der Eindruckoberflache Ag berechnet wird:

F F

N (3.5)
As 2643 -h?

HM =

Die Eindringtiefe unter wirkender Prufkraft ist h. Weiterhin lassen sich aus
der Krafteindringkurve noch weitere Werkstoffkennwerte, wie beispiels-
weise der reduzierte E-Modul E, in MPa berechnen [VanlLandingham
2003]:

E, E E;

1 (1-v) La- vi) (3.6)

Zur besseren Verstandlichkeit und Vergleichbarkeit werden im Laufe der
Arbeit alle Hartewerte in Vickershadrte HV angegeben. Diese werden von
dem Messgerdt direkt unter Bericksichtigung der Formkorrektur der
Vickersspitze aus der Eindringhdrte HM bei maximaler Prufkraft nach DIN
EN ISO 14577 berechnet [Doerner 1986].
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3.5.2 Lichtmikroskopische Verfahren

Die unbeanspruchten Werkstoffe wurden anhand von Schliffbildern me-
tallographisch charakterisiert. Aus den Messingplatten wurden Probensti-
cke herausgesagt und in ein Kalteinbettmittel EPOFIX der Firma Struers,
Willich eingebettet. Nach Aushartung des Einbettmittels wurden die Pro-
ben auf einer halbautomatischen Schleifmaschine des Typs Saphir 350 der
Firma ATM plangeschliffen und anschlieRend poliert. Die Schleif- und Po-
lierparameter fir die Messinglegierungen sind in Tabelle 3.5 dargestellt.
Fir den 1.3505 Stahl sind diese in Tabelle 3.6 gezeigt. Nach dem Polieren
wird die Gefiigestruktur mit einem Atzmittel sichtbar gemacht. Die Mes-
singproben wurden jeweils fir 5 Minuten in KLEMM [I-Lésung angeatzt, die
aus 5 g Kaliumdisulfit und 100 ml Stammldsung besteht. Die Stammldsung
besteht wiederum aus 300 ml destilliertem Wasser und 240 g Natriumthio-
sulfat. Die Schliffe des 100Cr6 Stahlstiftes wurden mit einer Mischung aus
100 ml destilliertem Wasser und 100 ml Salzsdure fir eine Dauer von 5
Minuten angeatzt.

Tabelle 3.5
Messing

Druck | Dauer Schleifmittel Suspension
[bar] [min]

2 2 Schleifpapier 120er Kérnung Wasser

2 2 Schleifpapier 500er Kérnung Wasser

2 2 Schleifpapier 1200er Kérnung Wasser

2 2 Schleifpapier 2400er Kérnung Wasser

4 2 Schleifpapier 4000er Kérnung Wasser

2 3 3 um Poliertuch 75% dest. Wasser+ 25% 2-Propanol

2 3 OPS-Poliertuch OPS-Poliermittel

Tabelle 3.6
1.3505

Druck | Dauer Schleifmittel Suspension
[bar] [min]

2 2 Schleifpapier 120er Kérnung Wasser

2 2 Schleifpapier 500er Kornung Wasser

2 2 Schleifpapier 1200er Kérnung Wasser

2 2 Schleifpapier 2400er Kérnung Wasser

2 2 Schleifpapier 4000er Kérnung Wasser

4 3 OPS- Poliertuch OPS-Poliermittel
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Far die lichtmikroskopische Charakterisierung wurde ein Auflichtmikroskop
des Typs POLYVAR 2 der Firma Reichert-Jung Optische Werke AG, Wien,
Osterreich benutzt. Die quantitative Gefiigecharakterisierung wurde an
digital aufgezeichneten Bildern mit der Software analySIS pro der Firma
Olympus, Hamburg durchgefiihrt. Um einen aussagekraftigen Mittelwert zu
erhalten, wurden pro Legierung jeweils 5 Schliffbilder ausgewertet. Die
KorngroRen wurden mit dem Linienschnittverfahren nach DIN EN 623-3
[Schumann 2005; Exner 1996] analysiert. Dazu wird ein Gitter Uber die
Aufnahme des Gefliges gelegt und die Schnittpunkte der Korngrenzen mit
den eingezeichneten Linien bestimmt und ausgewertet. Die Berechnung
der mittleren KorngroRRe dgg in um erfolgt mit:

IsN;

_ SN (3.7)
(N — DM

dge =

Dabei ist lg die Schnittlinienldnge, N; die Anzahl der Schnittlinien, Ny die
Anzahl der geschnittenen Korngrenzen und M der VergroRerungsmaRstab.

3.5.3 lonenfeinstrahlanlage (FIB)

Um einen optischen Eindruck der Mikrostruktur der Proben vor und nach
den Versuchen zu bekommen, wurden Schnitte mit einer lonenfeinstrahl-
anlage angefertigt und anschlieend mit einem Rasterelektronenmikroskop
Bildaufnahmen der Schnitte gemacht. Die Untersuchungen wurden am
Laboratorium fiir Elektronenmikroskopie (LEM) am Karlsruher Institut fur
Technologie (KIT) durchgefiihrt. Dazu wurde ein Dual Beam Messgerat
Zeiss XB 1540 der Firma Carl Zeiss AG, Jena benutzt. Dieses Gerat besteht
aus einer Elektronensdule, mit der Rasterelektronenaufnahmen gemacht
werden kénnen, und einer FIB-Saule, mit der Schnitte erzeugt werden koén-
nen. Diese stehen in einem Winkel von 54° zueinander. Die maximal mogli-
che Auflésung betragt 4,5 nm und der VergroRerungsbereich bewegt sich
zwischen 15 — 200.000-fach. Abbildung 3.26 zeigt einen schematischen
Aufbau dieser Anlage.
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Elektronensdule (REM)

FIB-Sdule

Probe

untersuchter Werkstoffbereich

Abbildung 3.26

Schematische Darstellung der Positionen von Elektronen- und FIB-Saule zur Probe.

Zum Erzeugen eines Schnittes emittiert die FIB-Saule hochenergetische
Galliumionen. Diese treffen auf die ausgerichtete Probenoberflache und
|6sen Probenmaterial aus dieser heraus [Bushby 2011]. Die Stromstdrke
kann dabei zwischen 5 pA und 50 nA variiert werden, die Beschleunigungs-
spannung betragt 30 kV. Die Abtragsrate ist von der Stromstarke abhangig.
Um einen groben Vorschnitt zu erzeugen, wird eine hohe Stromstarke von
einigen nA genutzt. Dieser bewirkt einen schnellen Schnittvorgang, der
aber eine leichte Schadigung des Materials erzeugt und dadurch die Mikro-
struktur nicht erkennen ldsst. Um eine Begutachtung des Schnittes zu er-
moglichen, wird darauf ein Polierschnitt mit einer Stromstarke von wenigen
pA durchgefihrt. Nach diesem Polierschnitt ist es moglich, mit Hilfe des
Elektronenstrahls ein Bild der Mikrostruktur zu erzeugen [Volkert 2007].
Aufgrund der Anordnung des Elektronenstrahls zur Werkstoffoberflache
liegt eine Stauchung des Bildes um den Faktor 1/sin 54° vor. Deshalb ist die
reale Bildhohe mit dem Faktor 1,24 zu korrigieren. Abbildung 3.27 zeigt
eine Ubersichtsaufnahme eines gesputterten FIB Schnittes nach einem
Poliervorgang an CuZn5. In dem hier benutzten Gerat stehen ein Inlens-
und ein Everhart-Thornley Detektor zur Verfiigung, um die Bilder zu erzeu-
gen. Der Inlens-Detektor registriert fast ausschlieflich die Sekundarelektro-
nen, die aus einem sehr kleinen Bereich, dem sogenannten Spot, emittiert
werden. Dies fihrt zu einer hohen Oberflachensensitivitdt, mit der die Ma-
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7 Polierschnitt: ” i T s
Gy g e L D=L Grobsehnite

Abbildung 3.27

Ubersichtsaufnahme eines FIB-Schnittes an poliertem CuZn5.

terialkontraste gut dargestellt werden kénnen. Die Elemente mit niedriger
Ordnungszahl werden dunkler dargestellt als Elemente mit hoher Ord-
nungszahl. Der Everhart-Thornley-Detektor registriert niederenergetische
Sekundarelektronen und kann aufgrund seiner raumlichen Anordnung
Elektronen aus einem groRen Raumwinkelbereich aufnehmen. Dies fiihrt zu
einer raumlichen Darstellung der Oberflache [Gianuzzi 2005]. Die Aufnah-
men in dieser Arbeit wurden ausschliefslich mit dem Inlens-Detektor durch-
gefuhrt.
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3.6 Chemische Analyse

Zur Charakterisierung eines Tribosystems, ist die Analyse der chemischen
Zusammensetzung ein wichtiges Hilfsmittel. Sie bringt viele Erkenntnisse,
um die Bildung und Anderung der Mikrostruktur und des dritten Kérpers zu
verstehen. Um den Verlauf der chemischen Zusammensetzung in der Tiefe
zu untersuchen, wurden Tiefenprofile mit Hilfe der Rontgenphotoelektro-
nenspektroskopie durchgefihrt. Mit der energiedispersiven Rontgenspek-
troskopie wurde die flaichenmaRige Verteilung der Elemente und Element-
verbindungen untersucht.

3.6.1 Rontgenphotoelektronenspektroskopie (XPS)

Die Untersuchungen wurden an einem XPS Spektrometer 5000 VersaProbe
der Firma ULVAC-PHI, Incorporated, Japan durchgefihrt. Mit der Rontgen-
photoelektronenspektroskopie kann die chemische Zusammensetzung von
Oberflachen mit Hilfe des duReren Photoeffektes bestimmt werden. Mit
diesem Verfahren lassen sich alle Elemente bis auf Helium und Wasserstoff
detektieren. Es werden Rumpfelektronen der inneren Schalen eines Atoms
mit Rontgenstrahlung angeregt, freigesetzt und die charakteristischen
Rontgenlinien gemessen. Dies geschieht bei Atomen, die sich in einer ober-
flachennahen Zone (1-3 nm) befinden, die Messtechnik ist also sehr ober-
flachensensitiv [Bergmann 2005]. Die herausgeschlagenen Elektronen be-
sitzen eine elementspezifische kinetische Energie Ey;, . Diese ist abhédngig
von der Rontgenstrahlung mit der Energie hw, der Bindungsenergie Eg und
von der Austrittsarbeit ¢p:

Exin" = hw — Ep — ¢p (3.8)

Im Spektrometer hat das Elektron die kinetische Energie Ey;,, die nun ab-
hangig von der Austrittsarbeit ¢g ist:

Eyin = hw — Eg — ¢s (3:9)
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Abbildung 3.28

Kinetische Energie der Elektronen direkt an der Probe und im Spektrometer, aus [Kuz-
many 2011].

Mit Hilfe von Ey;, lasst sich die jeweilige Bindungsenergie bestimmen. Die
Zahl der Elektronen mit einer bestimmten kinetischen Energie Ey;y, ist pro-
portional zu der Zahl der einfallenden Photonen und der Zustandsdichte
mit der Bindungsenergie Eg [Lith 2010]:

Ep = hw — Exin = ¢s (310

Die Messung der kinetischen Energie der Photoelektronen erfolgt in dem
eingesetzten Spektrometer mit einem Halbkugelanalysator. Darin werden
die Photoelektronen mit Hilfe elektrostatischer Linsen auf eine Kreisbahn
gelenkt und durch Variation der Feldstdrke wird mit einem Elektronenspek-
trometer ein Spektrum der kinetischen Energie der Elektronen gemessen.
Nur Elektronen, die eine bestimmte ,Passenergie” besitzen, erreichen die-
sen. Je geringer die ,Passenergie”, umso genauer ist die Messung. Abbil-
dung 3.29 zeigt einen schematischen Aufbau eines Halbkugelanalysators.
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Abbildung 3.29
Schematischer Aufbau eines Halbkugelanalysators, nach [Watts 2003].

Diese Messung muss in Ultrahochvakuum (UHV) zwischen 10°® - 10™ mbar
durchgefuhrt werden, um eine Streuung der austretenden Elektronen zu
vermeiden und Fehlmessungen von anderen Atomen, die sich auf der
Oberfldche absetzten kdnnten, zu vermeiden. Bei metallischen Werkstof-
fen muss die Probe noch zusatzlich geerdet werden. Um die Zusammenset-
zung eines Werkstoffes in einer bestimmten Tiefe zu erhalten, wird die
Oberflache mit einem lonenstrahl bis zu einer gewinschten Tiefe gesput-
tert und anschlieBend wieder mit dem XPS-System gemessen. Mit dieser
Methode wurden Tiefenprofile der gelaufenen und ungelaufenen Proben
erstellt.

3.6.2 Rontgenmikroanalyse (EDX)

Die Rontgenmikroanalyse (auch Energiedispersive Rontgenspektroskopie,
EDX) ist eine Variante der Elektronenmikroskopie, bei der die charakteristi-
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sche Rontgenstrahlung der Elemente genutzt wird, um die chemische Zu-
sammensetzung an und nahe der Oberflache zu bestimmen. Die Untersu-
chungen wurden an einem EVO MA 10 Rasterelektronenmikroskop der
Firma Carl Zeiss Microscopy GmbH, Jena durchgefihrt. Fir die Rontgen-
mikroanalyse wurde ein Silizium Drift Detektor X-MAX 50 der Firma Oxford
Instruments, GroR3britannien verwendet. Die Strahlelektronen treffen auf
die zu untersuchende Oberflache und stofRen aus den kernnahen Schalen
der Atome Elektronen heraus. Die fehlenden Elektronen werden dann von
weiter entfernt liegenden Elektronen ersetzt. Aufgrund der Energiediffe-
renz der Elektronenschalen wird charakteristische Rontgenstrahlung emit-
tiert. Der Silizium-Drift-Detektor fangt die Rontgenguanten auf und wan-
delt diese in elektrische Impulse um. Ein Vielkanalanalysator ordnet die
Impulse einer Energieskala zu und stellt damit ein Spektrum dar. Ein Spek-
trum ist die Impulsanzahl als Funktion der Energie. Dieses Rontgenspek-
trum enthalt Spektrallinien, mit denen die Elementzusammensetzung der
Probenoberflache gemessen werden kann. Anhand der Intensitat kann der
prozentuale Anteil der einzelnen Elemente bestimmt werden. Die Energie
des Elektronenstrahls bestimmt die Eindringtiefe und damit die Messtiefe
[Flegler 1995]. Fir eine moglichst hohe Oberflachensensitivitat wurde eine
Spannung von 5 keV gewahlt. Die Eindringtiefe fir diese Spannung liegt bei
ca. 2 um. Mit dieser Methode wurden Elementmappings der Stifte und der
Platten durchgeflhrt, um die flichenmaRige Verteilung zu bestimmen.
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4  Ergebnisse

In den folgenden Kapiteln werden zunéachst die Ergebnisse der Voruntersu-
chungen an den verschiedenen Messinglegierungen dargestellt. Des Weite-
ren werden die Ergebnisse der Versuche am in-situ Tribometer und die ex-
situ Analysen von gut/stabil und schlecht/instabil eingelaufenen Versuchen
prasentiert. Die dargestellten Versuche sind typische Versuche, die repra-
sentativ fur jeweils gut/stabil und schlecht/instabil eingelaufene Versuche
jeder untersuchten Legierung sind.

4.1 Voruntersuchungen

Eine Reihe von Voruntersuchungen waren nétig, um den Ausgangszustand
der verwendeten Werkstoffe zu bestimmen. Um reproduzierbare Ergebnis-
se sicherzustellen ist es wichtig, dass die Werkstoffe fur jeden Versuch im
gleichen Ausgangszustand vorliegen. Die Messingplatten wurden aufgrund
des unterschiedlich vorliegenden Werkstoffzustandes im Anlieferungszu-
stand bei 650 °C fur 40 Minuten l6sungsgegliht und damit unabhéngig von
der Vorgeschichte auf den jeweils weichsten Zustand gebracht. Die 1.3505
Kugeln lagen immer in einem komplett durchgeharteten Zustand vor.
Stichproben zeigten, dass der gleiche Ausgangszustand fir jede Kugel ge-
wahrleistet war.

4.1.1 Chemische Zusammensetzung

Die chemische Zusammensetzung der angelieferten Messingplatten wurde
mit einer Mikrosonde des Typs CAMECA CAMEBAX MIKROBEAM bestimmt.
Abbildung 4.1 zeigt die Cu-Zn-Zusammensetzung der Messingplatten. Es ist
zu sehen, dass die Elementverteilung innerhalb der Toleranzen der Norm
fir Messinglegierungen liegt und es keine gravierenden Abweichungen
gibt.
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Abbildung 4.1

Chemische Zusammensetzung der Messsinglegierungen.

4.1.2 Mikrostruktur und KorngréBenanalyse

Die weichgeglihten Platten wurden wie in Kapitel 3.5.2 beschrieben me-
tallografisch poliert und eine Untersuchung der KorngroRe durchgefihrt.
Dies ermdglicht einen Vergleich zwischen Ausgangszustand und der Veran-
derung der Mikrostruktur durch eine Reibbelastung. Weitergehend sollte
durch diese Untersuchung festgestellt werden, ob der Glih- und Abkuhl-
prozess richtig erfolgt ist und in allen fir die Reibversuche verwendeten
Proben nur a-Phase vorliegt. Abbildung 4.2 zeigt die angeatzten Schliffe
von Kupfer (Cu) bis zu CuZn40 reichend. Bei allen Schliffbildern unterhalb
37% Zn-Gehalt sind Verformungszwillinge und ein sehr homogenes Geflige
zu erkennen. Dies ist ein typisches Merkmal der a-Phase. CuZn37 zeigt
einen sehr geringen Anteil an B-Phase. CuZn40 zeigt, wie erwartet, einen
Anteil an a-Phase (ca. 60%) und einen hohen Anteil an B-Phase (ca. 40%)
und unterscheidet sich damit deutlich von den anderen Legierungen.
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Abbildung 4.2

Lichtmikroskopische Aufnahmen von polierten und geatzten Schliffen der Messinglegie-
rungen.

69



Ergebnisse

Die ermittelten KorngréRen mit den dazugehoérigen Hartewerten sind in
Abbildung 4.3 zu sehen. CuZn5 weist eine mittlere KorngréfRe von 37 um
auf. Mit steigendem Zinkanteil bis 33% nimmt auch die KorngréRe bis auf
174 um zu. Mit weiter steigendem Zinkgehalt bis 37% fallt die KorngrofRe
wieder bis auf 117 um ab. CuzZn40 wurde hier nicht weiter analysiert, da
aufgrund des zweiphasigen Gefiliges ein Vergleich der KorngrofRe mit den
restlichen Legierungen nicht aussagekréftig ist. Die hier gezeigten Harte-
werte wurden mit einem Fisherscope HM2000 bei einer Prifkraft von 1 N
und einer Haltezeit von 15 Sekunden ermittelt. Mit dieser Prifkraft konnte
die Diamantspitze ungefahr 50 um in den Werkstoff eindringen. Damit
kann ausgeschlossen werden, dalR die Messwerte von eventuell vorhande-
nen Oberflacheneinflissen verfalscht werden. Die Haltezeit von 15 Sekun-
den ist notig, um Kriecheffekte bei weichen Werkstoffen ausschlieen zu
kdnnen. Die Hartewerte steigen erwartungsgemald mit steigendem Zinkan-
teil von 60 HV bei Kupfer bis ca. 88 HV bei CuZn20 an. Zwischen CuZn20
und CuZn36 ist ein Plateau zu erkennen, das sich zwischen 82 und 87 HV
bewegt. Erst bei CuZn40 beginnt die Harte stark auf 112 HV anzusteigen.
Dies hangt mit der dort vorliegenden harteren B-Phase zusammen.

o [T T T T T T T T T T T T T 220

B — 200

10 — 180
& 100 - 1%
= % - . 140 hé
s 0 - 120 3
~ L i/i i E/i 1120 3
= 80 - {/ — 100 2
£ 3 1 2
i -8 £
T 70 i §

L . — 60

Ot \—i—s ~ 40

so bl 1o 1 11111 1] g

0 5 10 15 20 25 30 35 40
Zn-Gehalt [Masse-%)]

Abbildung 4.3

Harte und KorngroRe der Messinglegierungen im weichgeglihten Ausgangszustand.
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Ziel der Préparation war es, eine so geringe Anderung der Werkstoffstruk-
tur wie moglich zu erreichen. Um einen Enblick in diese zu erhalten, wur-
den versuchsfertig praparierte Proben zusatzlich mit einem FIB untersucht.
Abbildung 4.4 zeigt REM-Aufnahmen von FIB-Schnitten an der Oberflache.

Stift Platte
Martensitisches Gefiige Chromcarbid

Abbildung 4.4

FIB-Schnitte eines selbstpolierten 1.3505 Stiftes (links) und einer maschinenpolierten
CuZn10 Platte (rechts).

Auf der Aufnahme des Stiftes ist martensitisches Gefiige und Chromcarbide
zu erkennen. Der Poliervorgang zeigt hier keinen Einfluss auf die Mikro-
struktur im auflésbaren Bereich des REM's. Auch bei der polierten CuZn10
Platte ist kein Einfluss des Polierprozesses auf die Mikrostruktur zu erken-
nen. Da alle Messinglegierungen eine so geringe oder keine Verdnderung
aufwiesen, wurde hier exemplarisch nur CuZn10 dargestellt.

4.1.3 Oberflachenrauheit

Die Oberflachenrauheit wurde von allen maschinenpolierten Messingplat-
ten und Stahlstiften mit Hilfe eines Weisslichtinterferometers bestimmt.
Dies war notig, um eine gleichbleibende Oberflachenbeschaffenheit fir alle
Versuche zu gewdhrleisten. Abbildung 4.5 zeigt die Aufnahme von einem
typischen polierten 1.3505 Stift. Die Rauheit der Stifte, die fur die Versuche
eingesetzt wurden, betragt R,=15,4+8 nm. Dieser Wert ist gemittelt aus
mehreren Chargen und Stiften. Im Profilschnitt ist eine leichte Rundheit der
Stiftoberflache zu erkennen. Diese Balligkeit riihrt vom Polierprozess her
und ist nicht zu vermeiden.

71



Ergebnisse
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Abbildung 4.5

Weisslichtinterferometeraufnahme (links) mit Profilschnitt (rechts) einer polierten
Stiftoberflache.

Die Rauheit der maschinenpolierten Platten betragt Ra=20,14+9,4 nm. Die-
ser Wert ist ein Mittelwert aus allen Messinglegierungen. Da die Oberfla-
chenbeschaffenheit der Proben immer gleich war, wird hier nur exempla-
risch eine WLI Aufnahme einer Legierung gezeigt. In Abbildung 4.6 ist eine
Weisslichtinterferometeraufnahme einer CuzZn5 Platte mit dem dazugeho-
rigen Profilschnitt zu sehen. Darin sind deutlich die feinen Polierriefen von
wenigen Nanometer Tiefe zu erkennen.
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Abbildung 4.6

Weisslichtinterferometeraufnahme (links) mit Profilschnitt (rechts) einer maschinenpo-
lierten CuZn5 Oberflache.

4.1.4 Chemische Analyse

Um eine chemische Verdnderung der oberflichennahen Bereiche auszu-
schlieRen, wurden XPS-Tiefenprofile an den polierten Stiften und Messing-
platten durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind in Abbildung 4.7 zu sehen. Die
linke Seite zeigt das typische Tiefenprofil eines Stiftes. Die Veranderung der
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oberflachennahen Bereiche reicht bis in eine Tiefe von ca. 10 nm. In einer
Tiefe von 2,5 nm ist eine starke Erhohung des Sauerstoffs auf 50% zu er-
kennen. Der grofite Anteil an Sauerstoff ist als Eisenoxid gebunden, da
Eisen sehr sauerstoffaffin ist. Der hohe Kohlenstoff/Kohlenwasserstoff
(C/CHy) Anteil in den ersten Nanometern ist durch den Einsatz eines Kiihl-
und Schmiermittels wahrend des Poliervorgangs zu erklaren. Kohlenstoff
wird als C/CHy angegeben, da mit dem XPS nicht zwischen reinem und an
Wasserstoff gebundenem Kohlenstoff unterschieden werden kann. Auf der
rechten Seite ist ein typisches Tiefenprofil einer maschinenpolierten CuzZn5
Platte zu erkennen. Diese wird beispielhaft hier angefiihrt, da die anderen
Messinglegierungen ein sehr ahnliches Tiefenprofil aufweisen. Es ist eine
Veranderung des oberflaichennahen Bereichs bis zu einer Tiefe von ca. 15
nm zu sehen. In diesem Bereich ist eine Anreicherung von C/CHy zu sehen,
die von 75% in den ersten Nanometern auf 0% in einer Tiefe von 15 nm
abfallt. Dies ist wieder durch das eingesetzte Kihl- und Schmiermittel beim
Polierprozess zu erklaren. In den ersten 15 nm gibt es auch eine leichte
Erhéhung von O (max. 15%) und Zink (max. 8,5%). Die leichte Erhchung des
Zinks konnte durch Diffusionsprozesse entstanden sein, die durch den
Temperatureintrag beim Polierprozess ausgelost wurden.
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Abbildung 4.7

XPS-Tiefenprofile von poliertem 1.3505 Stift (links) und CuZn5 Platte (rechts) im Aus-
gangszustand.
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4.2 Reibwerte und Topographie

In diesem Kapitel werden die Reibwerte in Korrelation mit der Rauheit und
Topographie von gut und schlecht eingelaufenen Vesuchen von allen Mes-
singlegierungen vorgestellt. Die hier dargestellten Versuche sind typische
Versuche, die représentativ fir jeweils gut und schlecht eingelaufene Ver-
suche jeder untersuchten Legierung sind. Hat bei einer Legierung kein gu-
ter Einlauf im hier untersuchten Lastbereich stattgefunden, kann zwischen
stabilem und instabilem Einlauf unterschieden werden. Die Rauheitswerte
wurden aus den Topographieaufnahmen des DHMs bestimmt. Die darge-
stellten Reibwerte sind genau die Werte, die an der Stelle der DHM-
Aufnahmen auftreten.

4.2.1 CuZn5

In Abbildung 4.8 sind jeweils in der oberen Halfte die Reibwerte p (blau)
und die arithmetische Flachenrauheit S, (schwarz) Uber der Zyklenzahl
eines gut (a) und eines schlecht (b) eingelaufenen Versuchs auf CuzZn5 auf-
getragen. Die Fldchenrauheit S, beschreibt die untersuchte Oberflache
integral und wurde ausgewahlt, da sie sehr gut geeignet ist, um die Ent-
wicklung der Rauheit und die Probenglattung des gesamten Bildausschnit-
tes zu untersuchen. In der unteren Halfte befinden sich Topographieauf-
nahmen, die wahrend des Versuchs aufgenommen wurden. Der sichtbare
Bildausschnitt betragt 89 um x 89 um. Die roten Zahlen innerhalb der Gra-
phiken zeigen die Zeitpunkte an, an denen die Topographieaufnahmen
gemacht wurden. Die Versuche sind zwischen 2,3 und 2,9 MPa gut einge-
laufen. Die Reibwerte des ersten Zyklus sind fir beide Versuche sehr ge-
ring, steigen aber danach innerhalb weniger Zyklen auf Werte von Uber 0,3
an. Der Reibwert des gut eingelaufenen Versuchs fallt von diesem Maxi-
mum von 0,3 durchgehend bis auf unter 0,05 nach 3000 Zyklen ab und
bleibt relativ konstant und stabil bis zum Versuchsende auf diesem Level.
Die Schwankungsbreite der Reibwerte betragt ca. 0,03. Die Flachenrauheit
S zeigt eine gute Korrelation zu den Reibwerten. Sie steigt parallel zum
Reibwert innerhalb der ersten Zyklen auf ca. 70 nm und fallt dann kontinu-
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Abbildung 4.8

Reibungskoeffizient win Korrelation mit der Flachenrauheit S, und dazugehorige Topo-
graphieaufnahmen eines gut (a) und schlecht (b) eingelaufenen Versuchs auf CuzZn5.
Beide Versuche wurden unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Geschwindigkeit von
20 mm/s mit Stiften aus 100Cr6 durchgefiihrt. Der Druck betrug bei dem gut eingelau-
fenen Versuch 2,7 MPa und bei dem schlecht eingelaufenen Versuch 3,9 MPa.
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jerlich auf ca. 30 nm bei 800 Zyklen und bleibt bis zum Ende des Versuchs
konstant. Dieses Verhalten korreliert auch gut mit Topographiebildern. Bis
Zyklus 90 verdndert sich die Oberflache stark nach jedem Zyklus (Aufnah-
men 1-3). Mit zunehmender Zyklenzahl verandert sich die Oberflache im-
mer weniger und bleibt bis Versuchsende nahezu konstant (Aufnahmen 4
und 5). Der schlecht eingelaufene Versuch hingegen schwankt wahrend der
gesamten Versuchsdauer zwischen Reibwerten von 0,13 und 0,35 und
weist eine deutlich groRere Streuung auf als der gut eingelaufene Versuch.
Flr einige Zyklen, zwischen Zyklus 4100 und 4600 ist es sehr ausgepragt,
bleibt der Reibwert konstant mit geringer Streuung. Fast (ber die gesamte
Versuchsdauer gibt es eine gute Korrelation zwischen Reibwert und Fla-
chenrauheit. Sie schwankt zwischen 30 nm und 90 nm und ist deutlich
groRer als bei dem gut eingelaufenen Versuch. Die Topographieaufnahmen
zeigen starke Anderungen der Oberfliche wéhrend des gesamten Versu-
ches, auch VerschleilRpartikel sind zu erkennen (Aufnahme 5). Nur bei kon-
stanten Reibwerten zwischen Zyklus 4100 und 4600 bleibt die Topographie
relativ konstant.

4.2.2 CuZnl0

Die Reibwerte, Flachenrauheiten und Topographiebilder der gut (a) und
schlecht (b) eingelaufenen Versuche an CuzZn10 sind in Abbildung 4.9 dar-
gestellt. Die Versuche sind zwischen 1 und 3,5 MPa gut eingelaufen. Der
Reibwert des gut eingelaufenen Versuchs steigt innerhalb der ersten 4
Zyklen auf 0,42 und fallt anschlieRend bis Zyklus 2000 auf Reibwerte von
ca. 0,12 und bleibt bis zum Ende des Experiments auf diesem Niveau. Die
Streuung des Reibwertes betragt ca. 0,08. Die Flachenrauheiten schwanken
in den ersten 1000 Zyklen zwischen 59 und 77 nm. Ab Zyklus 1000 wird
diese Schwankung geringer. Die Rauheit schwankt hier zwischen 55 und 61
nm. Obwohl der Reibwert stark in den ersten 2000 Zyklen abnimmt, blei-
ben die Flachenrauheiten auf einem relativ konstanten Level von ca. 60
nm. Die Oberflachentopographie andert sich wahrend des gesamten Ver-
suchs, ist aber ab Zyklus 2000 (Aufnahmen 3 bis 5) glatter als in dem Be-
reich der hohen Reibwerte bei Zyklus 96 (Aufnahme 2). Der schlecht einge-
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Abbildung 4.9

Reibungskoeffizient w in Korrelation mit der Flachenrauheit S, und dazugehorige Topo-
graphieaufnahmen eines gut (a) und schlecht (b) eingelaufenen Versuchs auf Cuzn10.
Beide Versuche wurden unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Geschwindigkeit von
20 mm/s mit Stiften aus 100Cr6 durchgefihrt. Der Druck betrug bei dem gut eingelau-
fenen Versuch 1 MPa und bei dem schlecht eingelaufenen Versuch 3,85 MPa.
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laufene Versuch (Abbildung 4.9 b) zeigt hohere Reibwerte als der gut ein-
gelaufene. Der Reibwert steigt innerhalb von 6 Zyklen auf einen Wert von
0,47 und fallt dann kontinuierlich, aber mit starken Schwankungen, auf
0,16 bei 1300 Zyklen ab. Ab hier weist der Reibwert sowohl stabile Phasen
auf, die bei 0,16 liegen, als auch instabile Phasen, bei denen der Reibwert
bis auf 0,33 (Zyklus 2600) ansteigt. Die Flachenrauheit steigt auch innerhalb
der ersten 10 Zyklen auf 64 nm an. Diese verhalt sich bis Zyklus 2000 um-
gekehrt proportional zum Reibwert und steigt weiter bis Zyklus 3000 auf 85
nm an. Ab hier schwankt sie zwischen 60 und 80 nm bis zum Versuchsende.
Die Oberflachentopographie dndert sich wahrend des gesamten Versuchs.
Nur dort, wo sich der Reibwert auf 0,16 befindet und geringe Schwankung
aufweist, dndert sie sich nicht. Dies zeigen die Aufnahmen 3 und 4, die den
Bereich von 2200 bis 2500 Zyklen reprasentieren. Ungefahr ab Zyklus 2000
sind VerschleiRpartikel auf den Topographieaufnahmen zu erkennen (Auf-
nahmen 3 bis 5).

4.2.3 CuZnl5

Die Ergebnisse zu zwei reprasentativen Versuchen auf CuzZn15 zeigt Abbil-
dung 4.10. Bei Betrachtung der Reibwerte hat bei dieser Legierung im un-
tersuchten Lastbereich kein guter Einlauf stattgefunden, da der Reibwert
sich um weniger als 0,1 nach dem Einlauf erniedrigt hat. Ein Unterschied
zwischen beiden Versuchen ist hauptsachlich in der Stabilitdt der Reibwerte
nach dem Einlauf zu sehen. Daher werden die Versuche in stabil eingelau-
fen (a) und instabil eingelaufen (b) unterschieden. Die Versuche mit
CuZn15 zeigen stabiles Einlaufverhalten in einem sehr engen Druckbereich
zwischen 1,3 und 1,7 MPa. Die Reibwerte des stabil eingelaufenen Ver-
suchs (a) steigen sofort beim zweiten Zyklus auf den Maximalwert von 0,22
und fallen dann bis Zyklus 2000 auf Mittelwerte von 0,15 und schwanken
dann leicht um diesen Wert mit geringer Reibwertanderung bis Versuchs-
ende. Die Flachenrauheit steigt auch sofort auf einen Wert von 55 nm und
oszilliert um diesen mit Maximal- und Minimalwerten von 61 bis 46 nm bis
zum Ende des Versuchs. Die Topographieaufnahmen zeigen, dass die Ober-
flaiche beim zweiten Zyklus (Aufnahme 1) sehr inhomogen, rau und mit
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Abbildung 4.10

Reibungskoeffizient w in Korrelation mit der Flachenrauheit S, und dazugehorige Topo-
graphieaufnahmen eines stabil (a) und instabil (b) eingelaufenen Versuchs auf Cuzn15.
Beide Versuche wurden unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Geschwindigkeit von
20 mm/s mit Stiften aus 100Cr6 durchgefihrt. Der Druck betrug bei dem stabil einge-
laufenen Versuch 1,6 MPa und bei dem instabil eingelaufenen Versuch 2,4 MPa.
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Verschleipartikeln bedeckt ist. Ab Zyklus 1000 bis zum Ende ist die Ober-
flaiche homogener, glatter und frei von VerschleiRpartikeln. Die Oberflache
dndert sich leicht bis zu Versuchsende, d. h. es dauert mehrere 100 Zyklen,
bis sich der gesamte Bildausschnitt verdndert hat. Der Reibwert des instabil
eingelaufenen Versuchs (b) hingegen bendétigt 370 Zyklen bis er sein Maxi-
mum von 0,38 erreicht hat. Nach dem Maximum féillt der Reibwert bis
Zyklus 500 auf 0,18 ab und oszilliert bis Versuchsende um diesen Wert. Ab
und an gibt es Reibwertspitzen, die bis zu einem Wert von 0,35 hinaufrei-
chen. Diese Reibwertspitzen sind nur einige zehn Zyklen lang und danach
fallt der Reibwert wieder auf 0,18 ab. Auch ist ein Unterschied zwischen
stabil und instabil eingelaufenem Versuch in der Rauheit zu sehen. Die
Rauheit des instabil eingelaufenen Versuchs ist etwas hoher und weist
zudem hoéhere Schwankungen als der stabil eingelaufene Versuch auf. Die
Flachenrauheit steigt in den ersten 90 Zyklen bis auf 83 nm an und fallt bis
1500 Zyklen auf 48 nm ab und schwankt bis Versuchsende zwischen 42 und
82 nm. Die Rauheit korreliert ab Zyklus 2000 gut mit dem Reibwert und
steigt bei Reibwertpeaks mit an. Die Topographieaufnahmen zeigen eine
grolRe Rauheit der Oberflache bis ca. Zylus 500 (Aufnahme 1). Danach glat-
tet sich die Oberflache ein und bleibt so lange relativ konstant, bis ein
Reibwertpeak auftritt. Dann wird innerhalb weniger Zyklen die gesamte
Topographie verdandert. Bei dem instabil eingelaufenen Versuch sind deut-
lich mehr Verschleipartikel auf der Oberflache zu sehen als bei dem stabil
eingelaufenen Versuch (Aufnahmen 3 bis 5).

4.2.4 CuZn20

Abbildung 4.11 enthalt die Ergebnisse von zwei typischen Versuchen der
Legierung CuZn20. Auch bei dieser Legierung hat bei Betrachtung des
Reibwertes im untersuchten Lastbereich kein guter Einlauf stattgefunden,
da der Reibwert nach dem Einlauf um weniger als 0,1 abgenommen hat. In
der Stabilitat und Streuung des Reibwertes nach dem Einlauf sind nur ge-
ringe Unterschiede zu erkennen. Eine Unterscheidung wird hier dennoch
getroffen, da sich in den folgenden Kapiteln noch weitere Unterschiede
zwischen beiden Versuchen herausstellen werden. Beispielsweise weisen
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Reibungskoeffizient pin Korrelation mit der Flachenrauheit S, und dazugehorige Topo-

graphieaufnahmen eines stabil (a) und instabil (b) eingelaufenen Versuchs auf CuZn20.
Beide Versuche wurden unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Geschwindigkeit von

20 mm/s mit Stiften aus 100Cr6 durchgefihrt. Der Druck betrug bei dem stabil einge-

laufenen Versuch 7,2 MPa und bei dem instabil eingelaufenen Versuch 14,5 MPa.
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die Rauheitswerte und deren Verlauf deutliche Unterschiede auf. Daher
werden die Versuche, dhnlich wie bei CuZn15, die eine geringe Streuung im
Reibwert (hier 0,02) und geringe Rauheit nach dem Einlauf aufweisen in
stabil eingelaufen und Versuche mit einer groReren Reibwertstreuung (hier
0,04) und hoherer Rauheit nach dem Einlauf in instabil eingelaufen unter-
schieden. CuZn20 zeigt einen stabilen Einlauf zwischen Driicken von 3 und
9 MPa. Die Reibwerte des stabil eingelaufenen Versuchs (Abbildung 4.11
a)) steigen innerhalb der ersten Zyklen auf 0,22 und sinken ab dort kon-
stant auf einen Reibwert von 0,13 bei ca. 1000 Zyklen und bleiben bis zum
Ende des Versuchs auf diesem Wert. Auffallig ist die geringe Streuung des
Reibwerts von ca. 0,02. Die Flachenrauheit korreliert hier sehr gut mit dem
Reibwert. Sie steigt innerhalb der ersten Zyklen auf 60 nm und fallt auf bis
zu 22 nm bei 800 Zyklen. Ab dort schwankt sie zwischen 30 und 40 nm. Die
Topographieaufnahmen zeigen auch eine groRe Rauheit und starke Verdn-
derungen der Oberflache wahrend den ersten 800 Zyklen (Aufnahmen 1 bis
3). In Aufnahme 3 sind drei Verschleilpartikel zu sehen. Danach wird die
Oberflache deutlich glatter und ist bis Versuchsende nur noch geringen
Anderungen unterworfen (Aufnahmen 4 und 5). Der instabil eingelaufene
Versuch (Abbildung 4.11 b)) zeigt innerhalb der ersten Zyklen Reibwerte bis
0,25. Zwischen Zyklus 25 und 1000 fallt der Reibwert auf 0,15 und bleibt bis
zum Versuchsende auf diesem Wert. Bei dieser Legierung ist der Unter-
schied im Reibwert zwischen stabil und instabil eingelaufenen Versuchen
nur marginal. Ein etwas deulicherer Unterschied liegt in der Streuung der
Reibwerte. Die Streuung des Reibwertes des instabil eingelaufenen Ver-
suchs ist mit 0,04 doppelt so hoch wie die des stabil einglaufenen Versuchs.
Die Flachenrauheit zeigt auch hier eine Korrelation mit dem Reibwert,
steigt aber bis 80 nm in den ersten Zyklen an und weist einen nicht so star-
ken Abfall wie die des stabil eingelaufenen Versuchs auf. Hier fallt sie nach
ungefahr 1000 Zyklen nur auf Werte von 60 nm und bleibt bis zum Ende
des Versuchs konstant und ist damit ca. doppelt so hoch wie die Rauheit im
stationdren Zustand des stabil eingelaufenen Versuchs. Dies zeigt sich auch
in den Topographiebildern. Die Oberfldache ist wahrend des gesamten Ver-
suchs Anderungern unterworfen und ist starker zerkliiftet als die des stabil
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eingelaufenen Versuchs. Sie dndert sich nach jedem Zyklus und weist wah-
rend des gesamten Versuchs VerschleiRpartikel auf (Aufnahmen 3 bis 5).

4.2.,5 CuZn36

Die Reibwerte, Flachenrauheiten und Topographieaufnahmen der Versu-
che an CuZn36 sind in Abbildung 4.12 dargestellt. Guter Einlauf (Abbildung
4.12 a)) hat bei dieser Legierung zwischen Dricken von 1,5 bis 3,2 MPa
stattgefunden. Der Reibwert des gut eingelaufenen Versuchs steigt inner-
halb von 400 Zyklen auf ein Maximum von 0,31 und nimmt dann konstant
bis ungefahr Zyklus 2000 auf 0,17 ab und unterscheidet sich damit deutlich
von dem schlecht eingelaufenen Versuch. Bis zum Ende des Versuchs bleibt
der Reibwert relativ konstant. Die Streuung des Reibwerts betragt 0,035.
Die Flachenrauheit verlduft analog zum Reibwert. Sie steigt in den ersten
400 Zyklen bis auf 87 nm und fallt mit dem Reibwert auf ein Niveau von ca.
45 nm bei 2000 Zyklen. Ab dort bleibt sie bis Versuchsende konstant nied-
rig und schwankt zwischen 39 und 48 nm. Die Topographieaufnahmen
zeigen eine zunehmende Rauheit bis Zyklus 400 (Aufnahmen 1 bis 3). Wah-
rend der Reibwert erhoht ist, sind auch VerschleiRpartikel vorhanden (Auf-
nahme 3) und die Oberflache wird bei jedem Zyklus verdndert. Erst ab ca.
Zyklus 2000 ist die Oberflache glatter (Aufnahme 4 und 5) und wird nicht
mehr nach jedem Zyklus verandert. Der schlecht eingelaufene Versuch auf
CuZn36 (Abbildung 4.12 b)) weist etwas langsamer steigende Reibwerte auf
als der gut eingelaufene Versuch. Erst bei Zyklus 350 ist das Maximum mit
0,37 erreicht. Ab dort verlauft der Reibwert bis zum Versuchsende konstant
auf ca. 0,33 mit einer Streuung von ca. 0,05. Die Flachenrauheit verhalt sich
dhnlich. Sie steigt innerhalb der ersten 600 Zyklen bis auf 80 nm und
schwankt danach bis zum Ende des Versuchs zwischen 60 und 69 nm. Die
Topographie andert sich wahrend der ersten 800 Zyklen stdndig nach je-
dem Zyklus. Ab Zyklus 700 treten verstarkt VerschleiRpartikel auf, die bis
zum Versuchsende immer zu sehen sind. Die Oberflache ist zwar rau, an-
dert sich aber nicht mehr nach jedem Zyklus und bleibt fiir mehrere Zyklen
nahezu konstant. Wenn aber eine Anderung stattfindet, dann verdndert
sich der gesamte Bildausschnitt innerhalb weniger Zyklen.
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Abbildung 4.12

Reibungskoeffizient W in Korrelation mit der Flachenrauheit S, und dazugehorige Topo-
graphieaufnahmen eines gut (a) und schlecht (b) eingelaufenen Versuchs auf CuZn36.
Beide Versuche wurden unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Geschwindigkeit von
20 mm/s mit Stiften aus 100Cr6 durchgefihrt. Der Druck betrug bei dem gut eingelau-
fenen Versuch 2,8 MPa und bei dem schlecht eingelaufenen Versuch 3,3 MPa.
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4.3 Verschleild

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der VerschleiRmessungen mit
verschiedenen Methoden vorgestellt. Im letzten Unterkapitel werden die
Ergebnisse der unterschiedlichen Messmethoden miteinander verglichen.

4.3.1 Radionuklidtechnik

Mit Hilfe der RNT-Technik wurden VerschleiRversuche auf CuzZn5 durchge-
fahrt. Abbildung 4.13 zeigt die Ergebnisse fur zwei gut und zwei schlecht
eingelaufene Versuche. Es werden hier jeweils zwei Versuche dargestellt,
um die gute Reproduzierbarkeit zu verdeutlichen.
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Abbildung 4.13

Verschleils von CuZn5 von gut und schlecht eingelaufenen Versuchen bestimmt mit
RNT-Technik (links). Dazugehorige Reibwerte und Versuchsparameter (rechts).

In den ersten 450 Zyklen zeigen sich sowohl bei gut als auch bei schlecht
eingelaufenen Versuchen hohe VerschleiBraten (dw/dt) von 1,56
nm/Zyklus. Die schlecht eingelaufenen Versuche behalten diese VerschleiR-
rate bis zum Ende des Versuchs bis 5000 Zyklen bei. Der Verlauf des Ver-
schleiles ist bei diesen Versuchen linear. Bei diesen Versuchen hat eindeu-
tig kein guter Einlauf stattgefunden. Bei den gut eingelaufenen Versuchen
ist die VerschleiBrate nicht linear. Diese nimmt bei 450 Zyklen stark auf
0,175 nm/Zyklus ab und verlduft linear bis zum Ende der Versuche. Diese
deutliche Abnahme der VerschleiRrate ist ein Indikator dafiir, dass die Ver-
suche gut eingelaufen sind.
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43.2 WL

Der Verschleifs eines Versuchs kann auch mit einem Weisslichtinterferome-
ter bestimmt werden. Hierbei kann allerdings das VerschleiBverhalten wah-
rend des Reibversuchs nicht untersucht werden. Es kénnen nur ex-situ
Untersuchungen nach dem Versuch durchgeflihrt werden. Dazu wurden
nach Ende der Reibversuche WLI-Aufnahmen der Reibspur gemacht und
mit Hilfe einer Software (Gwyddion) Querschnitte der Reibspuren aus die-
sen extrahiert.

Abbildung 4.14 zeigt die mit Hilfe eines WLI's ermittelten Querschnitte der
Reibspuren aller finf Messinglegierungen. Der gut eingelaufene Versuch an
CuZn5 zeigt eine mittlere VerschleiRtiefe von 0,65 um. Dies entspricht einer
VerschleiBmasse von 0,03 mg. Am Rand der VerschleiRspur ist eine leichte
Randiiberhdhung von ca. 2,5 um vorhanden. Diese Uberh&hung ist Materi-
al, das aus der Reibspur stammt und plastisch verformt wurde. Der schlecht
eingelaufene Versuch weist eine mittlere Verschleitiefe von 5,6 um auf.
Dies entspricht einer VerschleiRmasse von 0,42 mg. Die Randiberhdhung
ist hier mit bis zu 15 um deutlich gréRer als bei dem gut eingelaufenen
Versuch. Auch die Rauheit R, ist bei dem schlecht eingelaufenen Versuch
mit 0,49 um héher als die des gut eingelaufenen Versuchs mit 0,19 um. Die
Querschnitte an CuzZn10 zeigen ein ahnliches Bild. Der gut eingelaufene
Versuch zeigt eine geringere VerschleiRtiefe als der schlecht eingelaufene
mit 0,92 um zu 4,4 um. Dies entspricht Verschleifmassen von 0,079 mg
und 0,526 mg. Auch hier zeigt der schlecht eingelaufene Versuch eine dop-
pelt so grofRe Rauheit R, von 0,46 um zu 0,23 um. Die Randiberhohung des
schlecht eingelaufenen Versuchs betragt 13,8 um und die des gut eingelau-
fenen Versuchs 1,5 um. Bei CuzZn15 ist die VerschleilStiefe bei beiden Ver-
suchen relativ hoch. Diese betragt bei dem stabil eingelaufenen Versuch
2,9 um und bei dem instabil eingelaufenen 4,2 um. Die Verschleifmassen
betragen 0,109 mg und 0,19 mg. Die Rauheiten der beiden Versuche sind
mit 0,14 und 0,19 wiederum sehr dhnlich. Die Randuberhéhungen fallen
mit 0,5 um fur den stabil eingelaufenen und 2,2 um fiir den instabil einge-
laufenen Versuch relativ gering aus. Die Querschnitte der Reibspuren von
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Abbildung 4.14

Querschnitte von WLI-Aufnahmen aller untersuchten Messinglegierungen. Die zugeho-
rigen Reibwerte und Versuchsbedingungen sind in den Abbildungen 4.8 bis 4.12 darge-
stellt und beschrieben.
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CuZn20 zeigen nur geringe Unterschiede in der VerschleiRtiefe. Der stabil
eingelaufene Versuch zeigt eine VerschleilStiefe von 0,5 um, der instabil
eingelaufene eine Tiefe von 0,93 um. Die daraus errechneten Verschleil3-
massen betragen 0,01 mg und 0,129 mg. Die Randiberhdéhungen sind mit
0,3 um fur den stabil eingelaufenen Versuch und mit 1,1 fir den instabil
eingelaufenen Versuch relativ gering. Auch die Rauheiten von 0,11 um und
0,24 um sind sehr gering. Die Querschnitte von CuZn36 zeigen einen gro-
Ren Unterschied zwischen gut und schlecht eingelaufenen Versuchen. Die
VerschleiRtiefe des gut eingelaufenen Versuchs betragt 1,6 um, die des
schlecht eingelaufenen 8,5 um. Die VerschleiRmassen sind dementspre-
chend 0,03 mg und 0,663 mg. Der gut eingelaufene Versuch zeigt hier kei-
ne messbare Randliberhéhung, wohingegen der schlecht eingelaufene eine
Randiberhéhung von 8,4 um aufweist. Die Rauheiten sind mit 0,17 pm und
1,04 um auch sehr unterschiedlich und fir den schlecht eingelaufenen
Versuch mit Abstand am hdchsten von allen durchgefiihrten Messungen.

In Tabelle 4.1 sind noch einmal zur besseren Ubersicht alle ermittelten
Werte aus den WLI-Aufnahmen zusammengestellt. Die weilen Felder zei-
gen die Ergebnisse der gut (Cuzn5, 10, 36)/stabil (Cuzn15, 20) eingelaufe-
nen Versuche. Die dunkelgrau unterlegten Felder enthalten die Werte der
schlecht (Cuzn5, 10, 36)/instabil (Cuzn 15, 20) eingelaufenen Versuche.

Tabelle 4.1

CuzZn5 Cuznl0 CuzZnl5 CuzZn20 CuZn36
R [um] 0,19 0,48 0,23 0,46 0,14 0,17 0,11 0,24 0,17 1,04
VerschleiBtiefe | 0,65 5,6 0,92 4,4 2,9 4,2 0,5 0,93 1,6 8,5
[um]
Verschleil3- 0,027 | 0,42 0,079 | 0,526 | 0,109 | 0,19 0,001 | 0,129 | 0,03 0,663
masse [mg]
Randiberhs- 2,5 5,6 15 13,8 0,5 2,2 0,3 1,1 - 8,4
hung [um]

4.3.3 Normalkraftsensor

Wie vorhergehend schon erwahnt, lasst sich auch mit Hilfe des Normal-
kraftsensors der Verschleif bestimmen. In Abbildung 4.15 sind die Weg-
bzw. Normalkraftverlaufe von allen Legierungen von gut bzw. stabil und
schlecht bzw. instabil eingelaufenen Versuchen dargestellt. Die schlecht
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oder instabil eingelaufenen Versuche sind rot und die gut oder stabil einge-
laufenen Versuche sind schwarz dargestellt.

L}
180 |- -
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160’: guter/stabiler Einlauf Az
100 - " L / L Cuzn36
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Abbildung 4.15

Weg- bzw.Normalkraftverldufe von gut bzw. stabil (schwarz) und schlecht bzw. instabil
(rot) eingelaufenen Versuchen aller fiinf Messinglegierungen. Die zugehdrigen Reibwer-
te und Versuchsbedingungen sind in den Abbildungen 4.8 bis 4.12 dargestellt und be-
schrieben.

In Tabelle 4.2 sind die Ergebnisse fir alle Legierungen dargestellt. Die wei-
Ben Felder zeigen die Ergebnisse der gut (CuZn5, 10, 36)/stabil (Cuzn15,
20) eingelaufenen Versuche, die dunkelgrau hinterlegten die der schlecht
(Cuzn5, 10, 36)/instabil (CuzZn15, 20) eingelaufenen Versuche. Die Werte
der VerschleiRraten geben die Werte im stationdren Zustand des Versuchs
nach dem Einlauf wieder und die Verschleiltiefe ist die absolute Ver-
schleilltiefe nach Ende eines Versuchs bei ca. 5000 Zyklen.

Tabelle 4.2
CuzZn5 CuzZnl10 CuzZnl5 CuZn20 CuZn36
K‘er;s/czr:;fgfte 012 | 101 | 027 | 07 | 032 | 09 | 013 | 028 | 028 | 1,62
\[/:r;sfh'emﬁefe 065 | 5 | 057 | 337 | 34 | 448 | 065 | 1,1 | 145 | 828
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4.3.4 Korrelation der VerschleiBwerte

Es wurden in den vorhergehenden Kapiteln drei Mefmethoden vorgestellt,
um den Verschlei’ zu bestimmen. Im Folgenden werden diese drei Metho-
den miteinander verglichen. Da auf CuZn5 alle Methoden angewendet
wurden, wird diese Legierung fir den Vergleich herangezogen und darge-
stellt, inwieweit diese miteinander vergleichbar sind. In Abbildung 4.16 sind
die VerschleiRtiefe und die VerschleiRmasse Uber die Zyklenanzahl und Zeit
aufgetragen. Die Verlaufe der RNT-Messung und die Verldufe der Messung
mit dem Kraftsensor an CuZn5 sind darin Ubereinandergelegt. Die griine
und blaue Linie zeigen die Verldufe der RNT-Messungen, mit denen die
VerschleiBmasse bestimmt wurde, die rote und schwarze Linie die Verlaufe
des Normalkraftsensors, mit dem die VerschleiRtiefe ermittelt wurde. An-
hand dieser Verldufe zeigen die Ergebnisse eine gute Ubereinstimmung der
RNT-Messung mit der Messung des Normalkraftsensors. Wahrend der
Einlauf-Phase bis ca. 2000 Zyklen zeigen die RNT und Kraftsensorverlaufe
ein nicht lineares Verhalten und sind nicht direkt miteinander vergleichbar.
Nach diesen 2000 Zyklen ist das Verhalten beider Messmethoden linear
und die Kurvenverlaufe werden vergleichbar. Die VerschleiRraten des gut
eingelaufenen Versuchs betragen mit RNT gemessen 0,14+0,024
nm/Zyklus und mit der Anderung der Normalkraft 0,1240,03 nm/Zyklus.
Diese Ergebnisse sind sehr dhnlich und liegen innerhalb der Fehlertoleranz
der Messsysteme. Die VerschleiStiefen am Ende des Experiments betragen
dementsprechend 1 um und 0,65 um. Die VerschleiRraten des schlecht
eingelaufenen Versuchs sind mit dem Normalkraftsensor gemessen etwas
groRer. Sie betragen mit dem Normalkraftsensor 1,01+0,03 nm/Zyklus und
mit RNT 0,85+0,024 nm/Zyklus. Die fuhrt zu VerschleiRtiefen von 5 und 4,1
nm. Bei der Betrachtung und Beurteilung ist es wichtig die Tatsache zu
beachten, dass bei der RNT-Messmethode nur die Verschleifpartikel ge-
messen werden, die sich im Olkreislauf befinden und nicht die plastische
Deformation des Messings. Die hier dargestellten Werte sind Rohdaten und
nicht geglattet. Die VerschleiRwerte, die mit dem Normalkraftsensor be-
stimmt wurden, zeigen eine deutlich héhere Streuung als die Verschleil3-
werte der RNT-Messungen. Dies liegt daran, daf8 die Aufzeichnungsrate des
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Normalkraftsensors deutlich héher und folglich sensitiver ist. Die hier dar-
gestellten Werte des Normalkraftsensors sind alle 16 Sekunden aufge-
nommen, die der RNT-Messung hingegen alle 5 Minuten. Obwohl der
Normalkraftsensor eine geringere Aufldsung als die RNT-Messung besitzt,
erhéalt man mit diesem genauere Informationen zu dem dynamischen Ver-
halten von Verschleily und Transferfilm.
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Abbildung 4.16

Verschleiltiefe und VerschleiRmasse von gut und schlecht eingelaufenen Versuchen auf
CuZn5 Uber die Zyklenanzahl und Zeit aufgetragen. Reibwerte und Versuchsparameter
sind in Abbildung 4.13 rechts dargestellt.

Anhand dieser guten Ubereinstimmung fiir CuZn5 wurde die Vergleichbar-
keit der RNT-Messung mit den Messungen des Normalkraftsensors fir die
restlichen vier Legierungen eine dhnlich gute Vergleichbarkeit vorausge-
setzt. Abbildung 4.17 zeigt die ermittelten Verschleiltiefen von allen drei
MeRmethoden und allen finf Messinglegierungen im Vergleich. Es zeigt
sich, daf alle MeRmethoden eine gute Vergleichbarkeit aufweisen.
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Abbildung 4.17

Vergleich der Messmethoden zur Bestimmung der VerschleiRtiefe aller untersuchten
Legierungen aufgetragen Uber den Zinkgehalt.

Die Experimente mit gutem Einlauf von CuZn5, CuZn10 und CuZn 36 weisen
geringe VerschleiBtiefen von 0,65 um fir Cuzn5, 0,92 um fur CuZn10 und
1,6 um bei CuZn36 auf. Obwohl die Versuche auf CuZn20 nur stabil einge-
laufen sind zeigen sie eine sehr geringe Verschleiftiefe von 0,5 um. Nur die
stabil eingelaufenen Versuche auf Cuzn15 zeigen einen héheren Verschleil?
von 2,9 um. Die Experimente mit schlechtem Einlauf zeigen deutlich héhe-
re Verschleilltiefen von 5,3 um fir CuzZn5, 4 um ftr CuZn10 und 8,3 um fir
CuZn36. Die instabil eingelaufenen Versuche weisen VerschleiStiefen von
4,2 um fir Cuzn 15 und geringe VerschleilStiefen von 1,1 um fir CuzZn20
auf. In Abbildung 4.17 ist gut zu erkennen, dass die Unterschiede in der
VerschleiRtiefe zwischen stabil und instabil eingelaufenen Versuchen auf
CuZn15 und CuZn20 im Verhaltnis zu den Ubrigen Legierungen relativ ge-
ring sind. Die Unterscheidung wird deutlicher bei der Betrachtung der Ver-
schleifrate.

Abbildung 4.18 zeigt die VerschleiRraten aller finf Messinglegierungen
nach dem stattgefundenen Einlauf im stationaren Bereich. Die VerschleilR-
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raten der gut/stabil eingelaufenen Versuche sind schwarz, die der
schlecht/instabil eingelaufenen Versuche sind rot dargestellt.

schlechter Einlauf
guter Einlauf -1
instabiler Einlauf
stabiler Einlauf 1
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Abbildung 4.18

VerschleiRrate Uber Zinkgehalt aller untersuchten Legierungen.

Alle gut eingelaufenen Versuche zeigen mit VerschleiRraten zwischen 0,12
nm/Zyklus und 0,28 nm/Zyklus deutlich geringere VerschleiRraten als die
schlecht eingelaufenen Versuche, die Verschleifraten zwischen 0,7
nm/Zyklus und 1,62 nm/Zyklus aufweisen. Die deutlichsten Unterschiede
zwischen gut und schlecht eingelaufenem Versuch zeigen CuZn5 und
CuZn36. Bei beiden Legierungen zeigen die schlecht eingelaufenen Versu-
che eine ca. 5-fach erhéhte VerschleiRrate gegenliber den gut eingelaufe-
nen Versuchen. Bei CuzZn20 ist die VerschleiRrate sowohl des stabil einge-
laufenen Versuchs mit 0,13 nm/Zyklus, als auch des instabil eingelaufenen
Versuchs mit 0,28 nm/Zyklus in einem niedrigen Bereich. Die VerschleiRra-
te des instabil eingelaufenen Versuchs ist bei dieser Legierung damit nur
ein wenig mehr als doppelt so groR. CuZn15 weist mit VerschleiRraten von
0,9 nm/Zyklus fur den instabil eingelaufenen Versuch und 0,32 nm/Zyklus
fir den stabil eingelaufenen Versuch einen Unterschied von ca. Faktor drei
auf.
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4.4 Mikrostruktur

Die Mikrostruktur wurde anhand von FIB-Aufnahmen und Hartemessungen
untersucht. Beide Methoden bieten Einblicke in die Zusammensetzung und
die mechanischen Eigenschaften des dritten Korpers.

441 FIB

Die FIB-Untersuchungen wurden im Anschlul} an die Reibversuche durchge-
fihrt. Dazu wurden pro Legierung jeweils drei gut/stabil und drei
schlecht/instabil eingelaufene Versuche untersucht. Die Schnitte wurden
langs und quer zur Reibspur durchgefihrt. Zur besseren Vergleichbarkeit
wurden die Bilder mit der gleichen VergréRerung aufgenomen. Im Folgen-
den werden Schnitte langs zur Reibspur von jeder Legierung vorgestellt. Es
wurden jeweils reprasentative Bilder ausgewahlt. Abbildung 4.19 zeigt FIB-
Schnitte an Cuzn5 parallel zur Reibspur.

Schlechter Einlauf

Abbildung 4.19

FIB-Schnitte von Reibversuchen an CuZn5 mit gutem (links) und schlechtem Einlauf
(rechts). Die zugehorigen Reibwerte und Versuchsparameter sind in der Abbildung 4.8
dargestellt.

Links ist der Schnitt eines gut eingelaufenen Versuchs zu sehen, auf der
rechten Seite der Schnitt eines schlecht eingelaufenen. Der gut eingelaufe-
ne Versuch zeigt eine ca. 2,5 um dicke Schicht, die eine Kornfeinung auf-
weist. Diese Schicht weist eine homogene KorngrélRe von einem mittleren
Korndurchmesser von ca. 2 um auf. Die Kérner sind entlang der Gleitrich-
tung ausgerichtet und in diese etwas geléngt. Darunter ist das Matrixgefu-
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ge mit einem mittleren Korndurchmesser von ca. 37 pm zu sehen. Der
Ubergang von der Schicht, die Kornfeinung aufweist, zum Matrixgefiige
erfolgt abrupt. Am rechten Bildrand ist ein Zwilling im Matrixgeflge zu
erkennen. Der FIB-Schnitt am schlecht eingelaufenen Versuch weist eine
andere Gefligestruktur auf. Hier betrdgt die Dicke der mikrostrukturell
verdnderten Schicht ca. 6 um. Auch hier sind die Kérner entlang der Bewe-
gungsrichtung gestreckt. Die Schicht ist inhomogen und weist einen Gradi-
ent in der GroRenverteilung auf. Je weiter die Korner von der Oberflache
entfernt liegen, umso groRer werden sie. Die oberflachennahen Kérner bis
zu einer Tiefe von ca. 1 um weisen mittlere Korndurchmesser von wenigen
nm bis 0,5 um auf. In diesem Bereich sind auch parallel zur Oberflache
mehrere um lange rissahnliche Strukuren zu erkennen. Um diese sind Kor-
ner mit Durchmessern von wenigen nm angelagert. Der Ubergang von der
kornverfeinerten Schicht zum Matrixgeflige erfolgt flieRender und nicht so
abrupt wie bei den gut eingelaufenen Versuchen.

In Abbildung 4.20 sind die FIB-Schnitte von Versuchen an CuZn10 mit ei-
nem guten Einlauf (links) und mit einem schlechten Einlauf (rechts) zu se-
hen. Die mikrostrukturell verdnderte Schicht weist bei dem guten Einlauf

Guter Einlauf Schlechter Einlauf )

Abbildung 4.20

FIB-Schnitte von Reibversuchen an CuZn10 mit gutem (links) und schlechtem Einlauf
(rechts). Die zugehorigen Reibwerte und Versuchsparameter sind in der Abbildung 4.9
dargestellt.

eine Dicke von ca. 2 pum auf. Die Schicht hat homogene KorngréRRen mit
Durchmessern von ca. 0,2 um, die alle entlang der Belastungsrichtung ge-
streckt sind. In der oberflachennahen Schicht (bis zu einer Tiefe von ca. 1
um) sind parallel zur Oberfldche rissartige Strukturen zu sehen, die teilwei-
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se bis zur Oberfliche reichen. Der Ubergang von der mikrostrukturell ver-
dnderten Schicht zum Matrixgefige erfolgt plotzlich mit einem klaren
Ubergang. Die Aufnahme des schlecht eingelaufenen Versuches zeigt eine
mikrostrukturell veranderte Schicht, die bis zu einer Tiefe von ca. 9 um
reicht. Die Gefligestruktur ist sehr inhomogen. In den ersten 2 um weisen
die Kérner Durchmesser von ca. 0,1 um auf, die bis zu einer Tiefe von 9 um
kontinuierlich groRer werden bis zu einem Durchmesser von ca. 1 um. Ab
dieser Tiefe erfolgt ein flieRender Ubergang zum Matrixgefiige. Die Orien-
tierung der Korner weist eine leichte Tendenz in eine Reibrichtung (hier
nach links) auf.

CuZn15 zeigt bei stabil eingelaufenen Versuchen (Abbildung 4.21) eine
mikrostrukturell verdnderte Schicht bis zu einer Tiefe von ca. 4 um. Im

Stabiler Einlauf Instabiler Einlauf

Abbildung 4.21

FIB-Schnitte von Reibversuchen an CuZn15 mit stabilem (links) und instabilem Einlauf
(rechts). Die zugehorigen Reibwerte und Versuchsparameter sind in der Abbildung 4.10
dargestellt.

oberflachennahen Bereich (bis 0,5 um) betragt die mittlere KorngroRe ca.
0,1 pum und wird bis zu einer Tiefe von 4 um kontinuierlich groRer bis auf
ca. 2 um. Die Vorzugsrichtung dieser Kérner ist in Ubergleitungsrichtung
des Stiftes wahrend des Reibversuchs. Danach erfolgt ein abrupter Uber-
gang zum Matrixgeflige, das eine KorngroRe von 42 um aufweist. Die insta-
bil eingelaufenen Versuche weisen Veranderungen der Mikrostruktur bis zu
einer Tiefe von ca. 7 um auf. Nahe der Oberflache, bis zu einer Tiefe von ca.
0,5 um, treten parallel zur Oberflache verlaufende risséhnliche Strukturen
bis zu einer Lange von 1 um auf. Um diese Strukturen herum ist die Korn-
grofRe nanokristallin. Der mikrostrukturell verdnderte Bereich kann grob in
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zwei Bereiche aufgeteilt werden. Die ersten 2 um weisen KorngréfRen von
ca. 0,2 um auf, von einer Tiefe von 2 bis 7 um weisen die Korner GréRen
von ca. 1 um auf, mit einem flieBendem Ubergang zum Matrixgefiige mit
mittleren Korndurchmessern von 42 pm.

Abbildung 4.22 zeigt FIB-Schnitte an gelaufenen Versuchen an CuZn20. Auf
der linken Seite ist ein Schnitt eines stabil eingelaufenen Versuches zu se-
hen. Dieser weist eine homogene mikrostrukturell verdanderte Schicht bis
zu einer Tiefe von ca. 2,6 um auf. Die mittlere KorngréRe dieser Schicht
betragt ca. 0,5 um. Der Ubergang von dieser Schicht zum Matrixgefige
erfolgt scharf getrennt. Die KorngréfRRe des Matrixgefliges betrdgt 53 um. In
der Bildmitte befindet sich eine Korngrenze des Matrixgefliges und etwas
rechts davon zwei Verformungszwillinge. Der Schnitt des instabil eingelau-
fenen Versuchs zeigt eine Verdanderung der Mikrostruktur bis zu einer Tiefe

Stabiler Einlauf Instabiler Einlauf

Abbildung 4.22

FIB-Schnitte von Reibversuchen an CuZn20 mit stabilem (links) und instabilem Einlauf
(rechts). Die zugehorigen Reibwerte und Versuchsparameter sind in der Abbildung 4.11
dargestellt.

von ca. 5 um. Die KorngroRenverteilung ist inhomogen und weist eine zu-
nehmende GroRe von der Oberflache (ca. 0,1 um) in die Tiefe (ca. 2 um)
auf. Der Ubergang zum Matrixgefiige ist flieRend. In einer Tiefe von 2 um
ist eine auseinanderklaffende rissdhnliche Struktur zu erkennen, die paral-
lel zur Oberflache verlauft. Oberhalb der rissartigen Struktur sind weitere
kleinere riss- und vortexartige Strukturen, um die sich nanokristallines Ge-
flge befindet.
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Der FIB-Schnitt an einem gut eingelaufenen Versuch an CuZn36 (Abbildung
4.23) zeigt eine mikrostrukturelle Veranderung bis zu einer Tiefe von 2,3
um. Die Korner sind alle in der GréRe homogen und entlang der Belas-
tungsrichtung extrem gestreckt. Die Kornhohe betragt ca. 1 um und die
Lange 2-3 pum. Der Ubergang zum Matrixgeflige erfolgt scharf getrennt
innerhalb weniger zehntel um. Die KorngréRe des Matrixgefliges betragt
124 um. Im Matrixgeflge ist ein Zwilling zu erkennen. Das Bild des schlech-
ten Einlaufs zeigt ein vollig anderes mikrostrukturell verandertes Gefiige.
Die Korner in den ersten 2 um weisen GroRen von ca. 50 nm auf und wer-
den mit zunehmender Tiefe groRer bis ca. 0,5 um. Danach erfolgt ab einer
Tiefe von ca. 11 um ein flieRender Ubergang zum Matrixgefige. In einer
Tiefe von etwa 2 um befindet sich eine ausgepragte rissahnliche Struktur,
die parallel zur Oberflache verlduft. Entlang dieser Struktur befinden sich
Korner, die deutlich kleiner als 50 nm sind. Aufgrund der Auflésung ist die
GroRe nicht mehr zu bestimmen. Oberflachennah befinden sich auch riss-
dhnliche Strukturen und Einbriche, um die sich sehr kleine Kérner (<50
nm) befinden. Die gesamte Tiefe des mikrostrukturell veranderten Gefliges
reicht bis in eine Tiefe von ca. 11 um. Die maximale Tiefe ist auf diesem
Bildausschnitt nicht zu erkennen.

Guter Einlauf Schlechter Einlauf
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Abbildung 4.23

FIB-Schnitte von Reibversuchen an CuZn36 mit gutem (links) und schlechten Einlauf
(rechts). Die zugehdrigen Reibwerte und Versuchsparameter sind in der Abbildung 4.12
dargestellt.

Anhand der Schnitte zeigt sich, dass die gut eingelaufenen und auch die
stabil eingelaufenen Veruche eine deutlich geringere Veranderung in der
Tiefe der Mikrostruktur aufweisen als die schlecht und instabil eingelaufe-
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nen Versuche. Zusatzlich ist deren Mikrostruktur homogener und weist
grolRere Korngrofen auf als die schlecht eingelaufenen Versuche.

4.4.2 Hartemessung

Um die mechanischen Eigenschaften der mikrostrukturell verdnderten
Schicht zu bestimmen, wurden Hartemessungen durchgefihrt. Da anhand
der FIB-Schnitte die Tiefe dieser Schicht abschatzbar ist, wurde eine so
geringe Last fur den Eindringkorper gewahlt, damit dieser die Schicht nicht
durchdringt und nur die mechanischen Eigenschaften dieser Schicht be-
stimmt werden. Die hier gezeigten Ergebnisse wurden quer zur Reibspur
durchgefihrt und zeigen jeweils fur jede Messinglegierung reprasentative
Ergebnisse. Auf der Y-Achse ist die Vickersharte HV angegeben. Die Last
betragt 0,1 N bei einer Lastdauer von 15 Sekunden. Dies entspricht einer
Eindringtiefe von ca. 2 pum. Die X-Achse zeigt die Position innerhalb der
Reibspur. Die Position 0 entspricht der Mitte der Reibspur. Abbildung 4.24
links zeigt die Ergebnisse der Hartemessung nach den Reibversuchen an
CuZn5 an einem gut (schwarzer Kreis) und einem schlecht eingelaufenen
Versuch (rotes Dreieck).
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Abbildung 4.24

Hartemessung von gut und schlecht eingelaufenen Versuchen an CuzZn5 (links) und
CuZn10 (rechts). Die zugehorigen Reibwerte und Versuchsparameter sind in der Abbil-
dung 4.8 und 4.9 dargestellt.

99



Ergebnisse

Der groRte Unterschied zwischen gut/stabil und schlecht/instabil eingelau-
fenen Versuchen liegt in der Streuung der Hartewerte. Die gut/stabil einge-
laufenen Versuche weisen immer eine geringere Streuung und eine gerin-
gere Harte auf als die schlecht/instabil eingelaufenen Versuche. Der Mit-
telwert des gut eingelaufenen Versuchs an CuzZn5 weist eine mittlere Harte
von 143415 HV auf. Der schlecht eingelaufene Versuch hat eine mittlere
Harte von 1504106 HV. Auffallig ist bei diesem Versuch die geringe Harte
direkt am Rand der Spur. Die Ergebnisse der Hartemessung an CuZn10 zeigt
Abbildung 4.24 rechts. Die mittlere Harte des gut eingelaufenen Versuchs
betragt 166+65 HV und die des schlecht eingelaufenen Versuchs 205+150
HV.
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Abbildung 4.25

Hartemessung von gut und schlecht eingelaufenen Versuchen an CuzZn15 (links) und
CuZn20 (rechts). Die zugehorigen Reibwerte und Versuchsparameter sind in der Ab-
bildung 4.10 und 4.11 dargestellt.

Abbildung 4.25 zeigt die Ergebnisse der Hartemessung an CuZn15 (links)
und CuZn20 (rechts) an stabil und instabil eingelaufenen Versuchen. Die
mittlere Harte des stabil eingelaufenen Versuchs von CuZnl5 betragt
193457 HV und die des instabil eingelaufenen Versuchs 244+141 HV.
Auch bei CuZn20 gibt es einen Unterschied zwischen stabil und instabil
eingelaufenem Versuch. Die mittlere Harte des stabil eingelaufenen Ver-
suchs liegt bei 152454 HV, die des instabil eingelaufenen bei 162+74 HV.
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Die Ergebnisse der Hartemessung an einem gut und einem schlecht einge-
laufenen Versuch auf CuZn36 sind in Abbildung 4.26 dargestellt. Die mittle-
re Harte des gut eingelaufenen Versuchs liegt bei 204433, die des schlecht
eingelaufenen Versuchs bei 2714+193.

CuzZn36
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Abbildung 4.26

Hartemessung von gut und schlecht eingelaufenen Versuchen an CuZn36. Die zugehori-
gen Reibwerte und Versuchsparameter sind in der Abbildung 4.12 dargestellt.

4.5 Chemische Analyse

Die Ergebnisse der chemischen Analysen mit Hilfe von Rontgenphotoelek-
tronenspektroskopie (XPS) und Energiedispersiver Rontgenspektroskopie
(EDX) werden im Folgenden dargestellt. Die Analysen mit XPS wurden
durchgefihrt, um einen Eindruck der Verteilung der Elemente in die Tiefe
zu bekommen. Mit Hilfe von EDX-Messungen wurde die Verteilung der
Elemente auf der Oberflache untersucht.

451 XPS

Die Ergebnisse der Messungen an Platte und Stift von gut und schlecht
eingelaufenen Versuchen an CuZn5 sind in Abbildung 4.27 dargestellt. Links
sind jeweils die Tiefenprofile der Stifte und rechts die der Reibspuren auf
den Platten dargestellt. Oben befinden sich die Ergebnisse der gut einge-
laufenen Versuche und unten die der schlecht eingelaufenen. Der Stift des
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gut eingelaufenen Versuchs weist eine Veranderung der chemischen Zu-
sammensetzung bis zu einer Tiefe von ca. 150 nm auf, der Stift des schlecht
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Abbildung 4.27

Atomkonzentration in % in Abhangigkeit von der Sputtertiefe in nm von gut und
schlecht eingelaufenen Versuchen an CuZn5 und den dazugehorigen Stiften. Die Reib-
werte und Versuchsparameter sind in der Abbildung 4.8 dargestellt.

eingelaufenen Versuches bis zu einer Tiefe von 250 nm. Die Atomkonzent-
ration von C (Kohlenstoff) wird als C/CHy (Kohlenstoff/Kohlenwasserstoff-
verbindung) angegeben, da mit dem XPS nicht zwischen gebundenem und
ungebundenem Kohlenstoff unterschieden werden kann. Diese ist bei dem
Stift des gut eingelaufenen Versuchs mit 90 % in den ersten Nanometern
deutlich héher als bei dem Stift des schlecht eingelaufenen Versuchs. Hier
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sind es maximal 50 %. Auch reicht bei dem gut eingelaufenen Stift C/CHy
bis in eine Tiefe von 150 nm. Bei dem schlecht eingelaufenen Stift hingegen
sinkt die C/CHy Konzentration schon nach 25 nm auf 0 %. Die Cu (Kupfer)
und Zn (Zink) Konzentrationen werden in Cu/Cu,0 (Kupfer/Kupferoxid) und
Zn/Zn0 (Zink/Zinkoxid) Konzentrationen angegeben, da mit dem XPS nicht
zwischen reinem und an Sauerstoff gebundenen Cu und Zn unterschieden
werden kann. Der gut eingelaufene Stift weist deutlich geringere maximale
Cu/Cu,0 und Zn/ZnO Konzentrationen auf (2 % und 7 %) als der Stift des
schlecht eingelaufenen Versuchs mit 10 % und 32 %. Auch ist die Nachweis-
tiefe mit 100 nm zu 250 nm deutlich geringer. Dadurch ist bei dem gut
eingelaufenen Stift die maximale Fe (Eisen) Konzentration schon bei einer
Tiefe von 100 nm erreicht. Beim schlecht eingelaufenen Stift hingegen ist
die maximale Fe-Konzentration erst bei ca. 250 nm erreicht. Die C/CHy
Konzentrationen sind bei den Reibspuren sehr dhnlich und sind nach ca. 20
nm nicht mehr nachweisbar. Beide Versuche weisen direkt an der Oberfla-
che maximale Konzentrationen von ca. 70 % auf. Der gut eingelaufene
Versuch zeigt maximale Zn/Zno und O (Sauerstoff) Konzentrationen bei
einer Tiefe von 20 nm von 12 % und 19 %. Diese fallen auf 5 % bzw. 0 %
kontinuierlich bis zu einer Tiefe von ca. 400 nm ab. Die Platte des schlecht
eingelaufenen Versuchs hingegen weist kein Maximum und keine Erhéhung
von Zn/Zno und O auf. O fallt von der Oberflache mit einer Konzentration
von 20 % auf 0 % innerhalb der ersten 20 nm. Zn/Zno hingegen steigt von 0
% auf 5 % in den ersten 20 nm.

In Abbildung 4.28 sind die Ergebnisse der XPS-Messungen von gut und
schlecht eingelaufenen Versuchen auf CuzZn10 dargestellt. Die Tiefenprofile
der Stifte zeigen vollig unterschiedliche Verlaufe der chemischen Zusam-
mensetzung. Der gut eingelaufene Stift weist Verdanderungen bis ca. 200
nm auf, der schlecht eingelaufene Stift bis mindestens 500 nm. Die C/CHy
Konzentration des gut eingelaufenen Stifts betrdgt an der Oberflache 45 %
und fallt kontinuierlich auf 0 % bei einer Tiefe von 200 nm. Der schlecht
eingelaufene Stift zeigt eine maximale Konzentration von C/CHy von 85 %
an der Oberflache und fallt kontinuierlich auf 0 % bei einer Tiefe von 500
nm. Die Cu/Cu,0 und Zn/ZnO Konzentrationen weisen beim gut eingelau-
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fenen Stift ein Maximum an der Oberflache von 3 % und 11 % auf und fal-
len konstant bis auf eine Tiefe von 200 nm auf 0 % ab. Der schlecht einge-
laufene Stift hingegen weist bei einer Tiefe von ca. 60 nm eine maximale
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Abbildung 4.28

Atomkonzentration in % in Abhangigkeit von der Sputtertiefe in nm von gut und
schlecht eingelaufenen Versuchen an CuZn10 und den dazugehdrigen Stiften. Die Reib-
werte und Versuchsparameter sind in der Abbildung 4.9 dargestellt.

Konzentration von Cu/Cu,0 und Zn/ZnO von 38 % und 12 % auf und nimmt
langsam auf 31 % und 8 % bei einer Tiefe von 500 nm ab. Die Matrix Fe-
Konzentration von ca. 90 % ist bei dem gut eingelaufenen Stift schon bei
einer Tiefe von 200 nm erreicht, der schlecht eingelaufene Stift zeigt bei
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einer maximal gemessenen Tiefe von 750 nm lediglich eine Fe-
Konzentration von ca. 60 %.

Die Analysen der Reibspuren zeigen sehr dhnliche Verldufe der Tiefenprofi-
le bis zu einer Tiefe von 1000 nm. Sie unterscheiden sich hauptsachlich in
der Zn/ZnO Konzentration. Der gut eingelaufene Versuch weist eine Uber-
héhung von Zn/ZnO von 16 % in einer Tiefe von 30 nm auf, der schlecht
eingelaufene Versuch hingegen zeigt ein Maximum von 13 % erst bei einer
Tiefe von 60 nm. Bei beiden fillt die Zn/ZnO Konzentration auf 11 % bei
einer Tiefe von 1000 nm. O ist bei der Reibspur des schlecht eingelaufenen
Versuchs bis zu einer Tiefe von 900 nm nachweisbar. Bei der gut eingelau-
fenen Reibspur ist O nur bis zu einer Tiefe von 400 nm nachweisbar. C/CHy
ist bei der Reibspur des schlecht eingelaufenen Versuchs bis in Tiefen von
400 nm nachweisbar. Bei der Reibspur des gut eingelaufenen Versuchs ist
C/CHy lediglich bis in Tiefen von ca. 80 nm zu detektieren.

Die XPS-Tiefenprofile von den Versuchen auf CuZn15 sind in Abbildung 4.29
dargestellt. Die C/CHy Konzentration des stabil eingelaufenen Stifts betragt
an der Oberflache maximal 66 % und fallt bis auf eine Tiefe von 200 nm auf
0 % ab. Der instabil eingelaufene Stift weist eine Konzentration von 76 % in
einer Tiefe von 15 nm auf und ist in einer Tiefe von 300 nm nicht mehr
nachweisbar. Die Cu/Cu,0 und Zn/ZnO Konzentrationen sind bei dem stabil
eingelaufenen Stift bei einer Tiefe von 40 nm maximal mit 16 % und 5 %.
Beide Konzentrationen fallen bis auf 0 % bei einer Tiefe von 200 nm ab. Im
Gegensatz dazu weist der instabil eingelaufene Stift maximale Konzentrati-
onen von Cu/Cu,0 und Zn/ZnO von 14 % und 4 % bei einer Tiefe von 75 nm
auf. Beide Konzentrationen erreichen O % bei Tiefen von 300 nm. Die Fe-
Konzentration des stabil eingelaufenen Stifts ereicht daher schneller die
Matrixkonzentration von ca. 90 % bei einer Tiefe von ca. 200 nm im Gegen-
satz zum instabil eingelaufenen Stift bei 300 nm.

Die Tiefenprofile der Reibspuren sind in den Verlaufen von Cu/Cu,0,
Zn/Zn0O und C/CHy sehr dhnlich und unterscheiden sich bei diesen Konzen-
trationen nur marginal. Bei beiden ist eine Zn/ZnO-Uberhéhung in einer
Tiefe von 50 nm von 22 % gegeniber der Matrixkonzentration von 15 %
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vorhanden. Der grofite Unterschied liegt bei der O-Konzentration. Diese ist
bei der Spur des stabil eingelaufenen Versuchs an der Oberflache mit 30 %
hoher und reicht nicht so weit in die Tiefe (500 nm) wie bei der instabil
eingelaufenen Spur mit 20 % bei einer Tiefe von mindestens 1 pm.
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Abbildung 4.29

Atomkonzentration in % in Abhangigkeit von der Sputtertiefe in nm von stabil und
instabil eingelaufenen Versuchen an CuZn15 und den dazugehérigen Stiften. Die Reib-
werte und Versuchsparameter sind in der Abbildung 4.10 dargestellt.

Die Tiefenprofile der Stifte und Reibspuren der stabil und instabil eingelau-
fenen Versuche auf CuzZn20 sind in Abbildung 4.30 ersichtlich. Beide Stifte
zeigen eine maximale C/CHy Konzentration an der Oberfldche von ca. 80 %.
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Der C/CHy Tiefenverlauf des stabil eingelaufenen Stifts ist etwas flacher und
ist ab einer Tiefe von ca. 300 nm nicht mehr nachweisbar. Beim instabil
eingelaufenen Stift fallt dieser etwas steiler ab, ist aber dafir bis zu einer

Stabiler Einlauf Cuzn20
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Abbildung 4.30

Atomkonzentration in % in Abhangigkeit von der Sputtertiefe in nm von stabil und
instabil eingelaufenen Versuchen an CuzZn20 und den dazugehdrigen Stiften. Die Reib-
werte und Versuchsparameter sind in der Abbildung 4.11 dargestellt.

Tiefe von 400 nm nachweisbar. Die Verlaufe von Cu/Cu,O und Zn/ZnO un-
terscheiden sich hier stark. Das Maximum von Cu/Cu,0 und Zn/ZnO des
stabil eingelaufenen Stiftes liegt bei einer Tiefe von 130 nm mit einer Kon-
zentration von 10 % und 3 %. Beide sind bei Tiefen um 400 nm nicht mehr
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nachweisbar. Der instabil eingelaufene Stift zeigt die Maxima von Cu/Cu,0
und Zn/ZnO bei einer Tiefe von 60 nm mit Konzentrationen von 32 % und
10 %. Beide Atomkonzentrationen sind bis mindestens 500 nm nachweis-
bar. Aufgrund der geringen Cu/Cu,0 und Zn/ZnO Konzentration des stabil
eingelaufenen Stifts ist der Anstieg der Fe-Konzentration steiler und weist
schon bei einer Tiefe von 20 nm eine Konzentration von 43 % auf, im Ge-
gensatz dazu liegt die Fe-Konzentration beim instabil eingelaufenen Stift
bei einer Tiefe von 20 nm erst bei 15 %.

Der Verlauf der Elementkonzentrationen der Reibspuren auf CuzZn20 ist bei
C/CHy und Cu/Cu0, vergleichbar. Beide Spuren zeigen eine maximale Kon-
zentration von C/CHy von ca. 80 % an der Oberflache und fallen steil auf
fast 0 % bei 40 nm ab. Die Konzentration von Cu/Cu0Q, ist bei beiden Versu-
chen an der Oberflache 0 % und steigt rapide in den ersten 100 nm auf 70
% an. Danach steigt die Konzentration langsamer auf fast 80 % an. Die O
und Zn/ZnO Konzentrationen erreichen bei dem stabil eingelaufenen Ver-
such bei einer Tiefe von 30 nm die maximalen Konzentrationen von 21 %
und 37 % und fallen danach bis auf eine Tiefe von 500 nm bis auf 2 % und
21 % ab. Dies entspricht der Konzentration der Matrix. Die Reibspur des
instabil eingelaufenen Versuchs hingegen zeigt auch bei einer Tiefe von 30
nm eine maximale Konzentration von O und Zn/ZnO, aber nur Werte von
16 % und 30 %. Mit zunehender Tiefe fallen diese ab auf die Werte der
Matrix.

Bisher zeigten alle untersuchten Stifte dhnliche Tiefenverlaufe der Elemen-
te. Bei CuZn36 zeigt sich ein vollig anderes Bild (siehe Abbildung 4.31). Die
C/CHy Konzentration des gut eingelaufenen Stifts liegt an der Oberfliche
bei 98 % und ist bis 500 nm nachweisbar. Der schlecht eingelaufene Stift
hat eine C/CHy Konzentration von 80 % an der Oberflache und fallt schnel-
ler auf 0 % bei einer Tiefe von 250 nm. Die Cu/Cu20 und Zn/ZnO Konzen-
trationen weisen ein Maximum von 36 % und 17 % bei einer Tiefe von 60
nm auf. Die Konzentrationen des gut eingelaufenen Stiftes erreichen ihr
Maximum mit 35 % und 22 % erst bei einer Tiefe von ca. 200 nm. Sie neh-
men mit zunehmender Tiefe langsamer ab als die Konzentrationen des
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schlecht eingelaufenen Stifts. Die Fe-Konzentration betrdagt bei beiden
Stiften an der Oberflache 0 % und steigt bei dem gut eingelaufenen Stift
deutlich langsamer an als bei dem schlecht eingelaufenen Stift. Bisher war
der steilere Fe-Anstieg immer bei den gut/stabil eingelaufenen Stiften zu
beobachten.

Guter Einlauf Cuzn36
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Abbildung 4.31

Atomkonzentration in % in Abhangigkeit von der Sputtertiefe in nm von gut und
schlecht eingelaufenen Versuchen an CuZn36 und den dazugehdrigen Stiften. Die Reib-
werte und Versuchsparameter sind in der Abbildung 4.12 dargestellt.

Die Tiefenprofile der Reibspuren von CuzZn36 verhalten sich auch anders als
bei den Ubrigen Legierungen. Die O Konzentration ist bei beiden Versuchen
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an der Oberflache bei Uber 30 %, fallt aber innerhalb des ersten Mikrome-
ters bei dem gut eingelaufenen Versuch bis auf 3 % ab. Der schlecht einge-
laufene Versuch hat bei dieser Tiefe immer noch eine O-Konzentration von
21 %. Auch der Verlauf der Zn/ZnO Konzentration ist unterschiedlich zu den
anderen Legierungen. Nahe der Oberflache (42 nm) weisen beide Versuche
eine hohere Zn/Zn0 als Cu/Cu,0 Konzentration auf. Die des gut eingelau-
fenen Versuchs liegen bei 43 % und 35 %, die des schlecht eingelaufenen
bei 42 % und 31 %. Bei dem gut eingelaufenen Versuch steigt die Cu/Cu,0
Konzentration bei einer Tiefe von 1 um bis auf den Gehalt der Matrix von
62 % an. Die Cu/Cu,0 Konzentration des schlecht eingelaufenen Versuchs
steigt nur bis auf 40 % in einer Tiefe von 1 um an. Die Zn/ZnO Konzentrati-
on nimmt bei beiden bis auf den Wert der Matrix von ca. 36 % in einer
Tiefe von 1 pm ab. Der Verlauf der C/CHx Konzentrationen ist bei beiden
Versuchen dhnlich und fallt von einer Oberfldchenkonzentration von ca. 60
% auf 0 % innerhalb der ersten 30 nm ab.

4.5.2 EDX

Die Verteilung der Elemente auf und nahe der Oberflache der Stifte und
Platten wurde mit Hilfe von EDX bestimmt. Die EDX-Mappings bieten ge-
genlber den XPS-Mappings den Vorteil, dass die gesamte Reibspurbreite
auf den Messingplatten und die gesamte Reibflache auf den Stiften gemes-
sen und ausgewertet werden kann. Damit ist es moglich, die Elementvertei-
lung auf der gesamten reibbeanspruchten Oberflache und nicht nur aus-
schnittweise zu untersuchen und zu vergleichen. Es wurden Mappings mit
Cu, Zn, O, C, Fe und Cr durchgefihrt. Dargestellt werden im Folgenden
lediglich die Ergebnisse, die Unterschiede zwischen gut/stabil und
schlecht/instabil eingelaufenen Versuchen gezeigt haben. Abbildung 4.32
zeigt die Zinkverteilung (pink) auf gut/stabil und schlecht/ instabil eingelau-
fenen Reibspuren aller funf Legierungen. Weill unterlegt sind die gut
(Cuzns, 10, 36)/stabil (Cuzn15, 20) eingelaufenen, dunkelgrau unterlegt die
schlecht (CuZn5, 10, 36)/instabil (Cuzn15, 20) eingelaufenen Versuche.
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Cuzn5 Cuznl0 Cuznl5 CuzZn20 CuzZn36

7n L serie 7 L serie 7 L serie 7n Lserie

Abbildung 4.32
EDX-Mappings der Zinkverteilung auf gut/stabil (weiker Hintergrund) und

schlecht/instabil eingelaufenen Versuchen (grauer Hintergrund). Die Reibwerte und
Versuchsparameter sind in den Abbildungen 4.8 bis 4.12 dargestellt.

Die Reibrichtung war reversierend in Y-Richtung. Die Aufnahmen wurden
alle mit 5 keV bei einer Aufnahmezeit von 40 Minuten durchgefiihrt. Die
niedrige Voltzahl wurde gewahlt, um die Messung moglichst oberflachen-
sensitiv durchzufuhren. Aufgrund der gleichen Messparameter sind die
Bildaufnahmen alle direkt miteinander vergleichbar. Auf den Aufnahmen
der schlecht/instabil eingelaufenen Versuche sind deutlich die Reibspuren
zu erkennen. Hinzu kommen sehr viele schwarze oder dunkle Stellen. An
diesen Stellen ist entweder kein oder nur sehr wenig Zink vorhanden. Das
bedeutet, dass das Zink entlang der Riefen und nicht gleichmaRig Uber die
Reibspur verteilt ist. Bei den gut/stabil eingelaufenen Versuchen hingegen
ist das Zink gleichmaRig Gber die Spur verteilt. Dies ist bei den Legierungen
mit einem hdheren Zinkanteil deutlicher zu erkennen.

Der gleiche Effekt ist auch in Abbildung 4.33 zu erkennen. Hier ist die
Sauerstoffverteilung (rot) auf den Reibspuren dargestellt. WeilR unterlegt
sind die gut (Cuzn5, 10, 36)/stabil (Cuzn15, 20) eingelaufenen, dunkelgrau
unterlegt die schlecht (CuzZn5, 10, 36)/instabil (Cuzn15, 20) eingelaufenen
Versuche. Die Aufnahmen der schlecht/instabil eingelaufenen Spuren zei-
gen deutlich den Riefenverlauf auf der Reibspur an. Bei den gut/stabil ein-
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gelaufenen Versuchen ist eine bessere flichenmaRige Verteilung des Sau-
erstoffs auf der Reibspur zu erkennen.

CuzZn5 CuZnl10 Cuznl5 CuZn20 CuZn36

0 Kserie O K serie 0 K serfe O K serie OK serle.

Houm

Abbildung 4.33

EDX-Mappings der Sauerstoffverteilung auf gut/stabil (weiRer Hintergrund) und
schlecht/instabil (grauer Hintergrund) eingelaufenen Versuchen. Die Reibwerte und
Versuchsparameter sind in den Abbildungen 4.8 bis 4.12 dargestellt.

Sauerstoff tritt hauptsachlich dort auf, wo eine Reibbelastung stattgefun-
den hat. Die polierte Oberflache neben der Reibspur (schwarz) weist nahe-
zu keinen Sauerstoff auf.

Die Stifte wurden auch mit einem EDX-Mapping analysiert. Die Ergebnisse
sind in Abbildung 4.34 dargestellt. Weis unterlegt sind hier wieder die gut
(Cuzns, 10, 36)/stabil (Cuzn15, 20) eingelaufenen, dunkelgrau unterlegt die
schlecht (Cuzn5, 10, 36)/instabil (Cuzn15, 20) eingelaufenen Versuche.

Ein deutlicher Unterschied stellte sich bei dem Kupfergehalt, hier tlrkis
dargestellt, heraus. Die Stifte der gut/stabil eingelaufenen Versuche haben
deutlich weniger Ubertrag von Kupfer auf den Reibkontakt des Stiftes als
die schlecht/instabil eingelaufenen Stifte. Genau umgekehrt proportional
zur Kupferbelegung zeigt sich die Messung von Eisen, hier dunkelblau dar-
gestellt. Genau an den Stellen, an denen Kupfer vorhanden ist, ist kein
Eisen vorhanden und umgekehrt. Dies bedeutet, dass an den Stellen, an
denen deutlich Eisen nachweisbar ist, ist keine Bedeckung mit Kupfer vor-
handen. In diesen Bereichen hat hochstwahrscheinlich kein, oder nur sehr
geringer, MaterialUbertrag von der Reibspur auf den Stift stattgefunden.
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Abbildung 4.34

EDX-Mappings der Kupferverteilung (tirkis) und Eisenverteilung (dunkelblau) auf

gut/stabil (weiker Hintergrund) und schlecht/instabil (grauer Hintergrund) eingelaufe-
nen Versuchen. Die Reibwerte und Versuchsparameter sind in den Abbildungen 4.8 bis

4.12 dargestellt.

4.6 AFM Testexperiment

Um die Durchfiihrbarkeit und Messgenauigkeit eines reversierenden und

olgeschmierten Reibungsexperiments, bei dem AFM, DHM und Kraftsensor

eingesetzt werden, zu prifen, wurde ein Testexperiment duchgefihrt.

Zuerst muste der Abstand von AFM, DHM und Kraftsensor zueinander be-

stimmt werden. Anhand dieser Kalibrierung kann dann eine passende re-

versierende Bahnkurve generiert werden. Eine Kalibrierung muss bei jedem

Wechsel des AFM-Cantilevers erfolgen. Aufgrund des hohen Zeitbedarfs ei-
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Abbildung 4.35

Reibungskoeffizient pin Korrelation mit der Normalkraft Fy und dazugehérige Topogra-
phieaufnahmen, die mit einem DHM und einem AFM durchgefihrt wurden.
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ner AFM-Aufnahme (bis zu mehreren Stunden pro Bild mit einer akzeptab-
len Fehlerrate) wurde die Lange des Experiments auf 14 Zyklen limitiert.
Die Reibwerte und ein Auszug der Topographieaufnahmen zu diesem Expe-
riment sind in Abbildung 4.35 zu sehen.Nach jedem Zyklus wurde eine
DHM Aufnahme mit einer BildgréRe von 90 um x 90 um erstellt. Um zu
kontrollieren, ob das AFM den gleichen Bildausschnitt aufnimmt, wurde mit
dem AFM ebenfalls eine 90 um x 90 um groRe Topographieaufnahme ge-
macht. Ein Vergleich der Bildaufnahmen von DHM und AFM von Zyklus O
zeigt, daRR die Positionsgenauigkeit innerhalb des gleichen Zyklus (Dauer:
wenige Minuten) nur eine Abweichung von wenigen um zeigt. Zusatzlich
wurden mit dem AFM noch Aufnahmen von 30 um x 30 pm und 10 um x 10
um durchgefiihrt. Dies war gleichzeitig die Grenze, bei der qualitativ akzep-
table Aufnahmen erzeugt werden konnten. Anhand der Aufnahmen von
Zyklus 0 kann auch gut verdeutlicht werden, welchen Mehrwert ein AFM
gegenlber dem DHM erzeugt. Es kdnnen Details einer Reibspur, wie hier
beispielsweise die zwei Partikel in den Bildmitten, viel genauer untersucht
werden. Ein Vergleich der 90 um x 90 um AFM-Aufnahmen zwischen Zyklus
5 und 6 zeigt, dass die Positionierbarkeit zwischen den Zyklen (Dauer: ca. 1
Tag) auch sehr genau ist und nur eine Abweichung von wenigen um zeigt.
Durch das Experiment kann gezeigt werden, dass auch in-situ AFM-
Aufnahmen eines Reibexperiments unter Olschmierung mit sehr guter
Prazision durchgefuhrt werden kénnen und wo momentan die Leistungs-
grenzen dieses Messaufbaus liegen.
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5 Diskussion

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse, die im vorherigen flr jede einzel-
ne Legierung vorgestellt wurden, zusammengefiihrt und diskutiert. Es wer-
den zuerst die Legierungen untereinander verglichen und anschlieRend ein
Modell vorgestellt, mit dem das Verhalten erklart werden kann.

5.1 Einlaufverhalten der Legierungen

Die Reibwerte und Reibwertverldufe sind flr alle finf untersuchten Mes-
singlegierungen unterschiedlich. Mit dem hier benutzten Grundél PAO-8
und dem untersuchten Druckbereich zwischen 0,5 und 15 MPa, haben gute
Einldufe nur in engen Druckbereichen bei CuzZn5, 10 und 36 stattgefunden.
Abbildung 5.1 zeigt eine graphische Darstellung der unterschiedlichen
Druckbereiche.
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(2]
c
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= cuznto | Druckbereich fiir ||
guten Einlauf
Druckbereich fiir
CuZn5 |- stabilen Einlauf |-
" 1 " 1 " 1 " 1 "
0 2 4 6 8 10
Druck [MPa]
Abbildung 5.1

Druckbereiche der durchgefiihrten Versuche, in denen guter/stabiler Einlauf stattge-
funden hat. Die Versuche wurden unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Geschwin-
digkeit von 20 mm/s mit Stiften aus 100Cr6 durchgefiihrt. Der untersuchte Druckbe-

reich lag zwischen 0,5 - 15 MPa.
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Die guten Einlaufe bei CuZn5 lagen im Bereich von 2,4 — 2,9 MPa. Bei
CuZn10 und CuZn36 lagen die Druckbereiche mit 1 — 3,5 MPa und 1,5 .- 4,5
MPa schon etwas weiter auseinander. Bei CuZn15 und CuZn20 fand in dem
untersuchten Druckbereich kein guter Einlauf statt. Flr beide Legierungen
fand nur stabiler Einlauf, in einem schmalen Druckbereich von 1,3 — 1,7
MPa flir CuzZnl15 und den relativ groRen Druckbereich von 3 — 9 MPa fur
CuZn20, statt. Eine Erklarung fir diese engen Druckbereiche kénnte die
Verwendung des Grundols sein, das komplett unadditiviert ist. Versuche,
die nicht in den Druckbereichen von gutem/stabilem Einlauf durchgefthrt
wurden fuhrten zu schlechtem/instabilen Einlauf.

Die Ergebnisse der Reibwerte aus dem stationdren Bereich nach dem Ein-
lauf fir gut/stabil und schlecht/instabil eingelaufene Versuche aller Legie-
rungen sind in Abbildung 5.2 zusammengefasst. Mit steigendem Zinkgehalt
ist eine steigende Tendenz im Reibwert zu erkennen. Dies gilt sowohl fur
gut als auch fir schlecht eingelaufene Versuche. Nur bei CuZnl5 und
CuZn20 zeigt sich bei den instabil eingelaufenen Versuchen ein Abfall. Hier
ist auch deutlich zu erkennen, dass die Reibwerte der stabil und instabil
eingelaufenen Versuche beider Legierungen im Vergleich zu den anderen
Legierungen relativ eng beieinander liegen und eine deutliche Differenzie-
rung zwischen gut und schlecht eingelaufenem Versuch anhand der statio-
naren Reibwerte nicht moglich ist. CuzZn5 zeigt bei den gut eingelaufenen
Versuchen die geringsten Reibwerte um 0,05. Diese Ergebnisse zeigen ge-
genteiliges Verhalten zu vorherigen Beobachtungen von Taga [Taga 1975].
Dieser hat Reibuntersuchungen an bindren Messinglegierungen gegen 18
%-igen Chromstahl im ungeschmierten Zustand im abrasiven Bereich
durchgefihrt und beobachtet, dass mit zunehmendem Zinkgehalt bis
47,1% die Reibung abnimmt. Bei héherem Zinkgehalt steigt die Reibung.

In dem hier durchgefiihrten Fall von geschmierter Reibung sind die Reib-
werte von gut eingelaufenen Versuchen, die in den oben genannten Last-
regimen einlaufen konnen, fir CuZn5, CuZn10 und CuZn36 deutlich gerin-
ger und weisen eine deutlich geringere Streuung im Reibwert auf als die
schlecht eingelaufenen Versuche. Die stabil eingelaufenen Versuche auf
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CuZn15 und CuZn20 hingegen weisen einen vergleichbaren Reibwert auf,
aber eine geringere Streuung im Reibwert als die instabil eingelaufenen.
Dies ist moglich, da sich wahrend der Reibbelastung in diesen Lastregimen
ein dritter Korper ausbilden konnte. Der Hauptgrund fur die Reibungsmin-
derung ist die Bildung einer mit ZnO (Zinkoxid) angereicherten oberfla-
chennahen Schicht. Dieser Effekt der Zn-Anreicherung an der Oberflache ist
bei a-Messing ein bekannter Vorgang [Spencer 1987]. Auch die Fahigkeit
von Zn0O, die Reibung zu reduzieren, ist schon fur eine Vielzahl von Materia-
lien beobachtet worden [Battez 2008, Su 2007]. Auch von Kong wurde eine
Anreicherung von ZnO beobachtet [Kong 2003]. Er benutzte fir seine Reib-
versuche Kupfer als Matrixmaterial, das mit CuZn40 200 pum dick beschich-
tet war. Battez fand heraus [Battez 2007], dass eine Zugabe von 0,5 % ZnO
Nanopartikel zu PAO-6 die Reibung und den Verschlei® minimiert. Scharf
fand fir Systeme, die ZnO als Schmierstoff haben, typische Reibwerte von
0,1 — 0,25 [Scharf 2013]. Die hier durchgefiihrten Versuche bewegen sich
mit den stationdren Reibwerten auch in diesem Bereich.
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Abbildung 5.2

Reibwerte aus dem stationaren Bereich nach dem Einlaufen von allen Messinglegierun-
gen im Vergleich. Die Versuche wurden unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Ge-
schwindigkeit von 20 mm/s mit Stiften aus 100Cr6 durchgefihrt. Der untersuchte
Druckbereich betrug zwischen 0,5 — 15 MPa. Die dargestellten Werte sind Mittelwerte
aus jeweils vier typischen Versuchen aus den entsprechenden Druckbereichen (siehe
Abbildung 5.1).
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Die Ergebnisse zeigen, dass der Zinkanteil im Ausgangsmaterial die Dicke
und Menge der mit ZnO angereicherten Schicht beeinflusst. Abbildung 5.3
zeigt auf der oberen Grafik (a)) den Tiefenverlauf von ZnO aller Experimen-
te. Auf dem unteren Diagramm (b)) sind zur Verdeutlichung die Konzentra-
tionen von ZnO in einer Tiefe von 20 und von 500 nm aufgetragen. Fast alle
Experimente zeigen maximale ZnO-Konzentrationen zwischen 12 und 32 %
in einer Tiefe von 20 nm unter der Oberflache. Diese sind fir gut/stabil und
schlecht/instabil eingelaufene Versuche fiur jede Legierung ahnlich und
immer gegeniiber dem Ausgangszustand erhdht. Bei CuZn5 hingegen zeigt
sich in dieser Tiefe keine Ahnlichkeit in der ZnO-Konzentration bei gut und
schlecht eingelaufenem Versuch. Dort ist die maximale ZnO-Konzentration
des schlecht eingelaufenen Versuchs mit 6 % deutlich geringer, als die des
gut eingelaufenen Versuchs mit 14 %. Bei einer Tiefe von 400 nm sind die
Zn0O-Gehalte der gut/stabil eingelaufenen Versuche von CuzZn5, 10 und 15
auf Null abgefallen. Bei CuzZn20 fallt der ZnO-Gehalt des stabil eingelaufe-
nen Versuchs erst bei einer Tiefe von ca. 500 nm auf Null. Der Unterschied
im Verlauf der ZnO-Konzentration von stabil und instabil eingelaufenem
Versuch ist bei CuZn20 nicht so stark ausgepragt wie bei den Ubrigen Legie-
rungen. Bei CuZn36 betrdgt der ZnO-Gehalt des gut eingelaufenen Ver-
suchs bei einer Tiefe von 500 nm noch ca. 9 %. Experimente mit gutem
Einlauf, also mit starker Verringerung des Reibwerts und der VerschleiRra-
te, weisen maximale ZnO-Konzentration von 12 bis 21 Atomprozent nahe
der Oberflache auf. Hohere und niedrigere Zinkkonzentrationen flihren zu
schlechterem Reib- und VerschleiRverhalten. Damit ein guter Einlauf auf-
treten kann, sollte die Dicke der Zinkoxidschicht zwischen 300 und 500 nm
liegen. Eine dickere ZnO-Schicht flihrt wahrscheinlich dazu, dass der dritte
Korper zu sprode wird. Dies fihrt dann zu Rissbildung und damit zu stei-
gendem VerschleiR. Zabinski hat auch dieses versprodende Verhalten von
Zn0O beobachtet. Bei seinen Experimenten bildeten sich durch das verspro-
dende Verhalten von ZnO abrasive VerschleiRpartikel und es zeigte sich ein
hoher Reibwert von bis zu 0,6 [Zabinski 2000]. Dieser Effekt kann beson-
ders gut an dem schlecht eingelaufenen Experiment an CuZn36 beobachtet
werden. Hier fihrt zu viel ZnO zu einem hohen Reibungskoeffizienten und
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Abbildung 5.3

Tiefenverlauf von ZnO aller Experimente (a)) und explizite Werte der ZnO-Konzentration
fir Tiefen von 20 und 500 nm (b)). Rot dargestellt sind die schlecht (Cuzn5, 10, 36) oder
instabil (CuzZn15, 20) eingelaufenen Versuche und grin die gut (Cuzn5, 10, 36) oder
stabil (CuzZn15, 20) eingelaufenen. Die zugehorigen Reibwerte und Versuchsbedingun-
gen sind in den Abbildungen 4.8 bis 4.12 dargestellt und beschrieben.
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VerschleiR. Ist die Dicke der Zinkoxidschicht hingegen zu gering, ist zu we-
nig ZnO vorhanden und seine schmierende Wirkung reicht nicht aus. Dies
ist gut an dem schlecht eingelaufenen Versuch von CuZn5 zu sehen. Hier ist
auch schon die Konzentration an der Oberflache deutlich geringer als bei
den anderen Legierungen. Es kann daher nur ein guter Einlauf stattfinden,
wenn maximale ZnO-Konzentrationen zwischen 12 und 32 % auftreten und
die Dicke dieser Schicht zwischen 300 und 500 nm liegt.

Die Bildung des dritten Kdérpers beeinflusst nicht nur die Chemie, sondern
auch Rauheit, Mikrostruktur und die Harte. Abbildung 5.4 zeigt die Mittel-
werte der Flachenrauheit S, nach dem Einlauf im stationdren Zustand in
Abhéngigkeit vom Zinkgehalt.
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Abbildung 5.4

Mittlere Flachenrauheit S, von allen untersuchten Legierungen in Abhangigkeit vom
Zinkgehalt. Die Versuche wurden unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Geschwindig-
keit von 20 mm/s mit Stiften aus 100Cr6 durchgefuhrt. Der untersuchte Druckbereich
betrug zwischen 0,5 — 15 MPa. Die dargestellten Werte sind Mittelwerte aus jeweils vier
typischen Versuchen aus den entsprechenden Druckbereichen. (siehe Abbildung 5.1).
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Die Flachenrauheitswerte zeigen ein vergleichbares Verhalten wie die
Reibwerte in Abbildung 5.2. Die Rauheit steigt tendenziell mit dem Zink-
gehalt. FUr schlecht eingelaufene Versuche ist die Rauheit und deren
Schwankungsbreite immer héher als die Rauheit der gut eingelaufenen
Versuche. Es ist zu beobachten, dass sich die Oberflache nach einem guten
Einlauf nur noch geringfligig dndert. Fur schlecht eingelaufene Versuche
andert sich die Oberflache nach dem Einlauf standig und stark. Dieser Ef-
fekt kann hier fur alle untersuchten Legierungen beobachtet werden. Auch
bei CuzZn15 und CuZn20 ist Rauheit und die Anderung der Oberfliche fiir
stabil eingelaufene Versuche geringer als fur instabil eingelaufene.
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Abbildung 5.5

Verschleitiefe in Abhangigkeit vom Zinkgehalt von allen untersuchten Legierungen
nach ca. 5000 Zyklen. Die Versuche wurden unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer
Geschwindigkeit von 20 mm/s mit Stiften aus 100Cr6 durchgefihrt. Der untersuchte
Druckbereich betrug zwischen 0,5 — 15 MPa. Die dargestellten Werte sind Mittelwerte
aus jeweils vier typischen Versuchen aus den entsprechenden Druckbereichen (siehe
Abbildung 5.1).
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Eine weitere wichtige Moglichkeit, um zwischen gut und schlecht eingelau-
fenem Zustand zu unterscheiden ist, den Verschlei und die Verschleillrate
zu betrachten (Kapitel 4.3). Im Falle eines guten Einlaufs nimmt wahrend
des Einlaufprozesses die VerschleifRrate drastisch ab [Scherge 2003b]. Dies
ist auch bei den hier vorliegenden guten Einldufen der Fall. Es zeigt sich,
dass fir alle Legierungen das VerschleiRverhalten gut mit dem Verlauf der
Rauheit korreliert und auch einen stationdren Zustand nach ca. 1000 Zyklen
erreicht. Ein optimales Verschleiverhalten wurde von Paretkar fir Zink-
gehalte von 18 bis 25 % gefunden [Paretkar 1996]. Diese Beobachtungen
stimmen gut mit den hier gemachten Ergebnissen der on-line Verschleil3-
messung auf CuZn20 Uberein. Siehe Abbildung 5.5.

In diesem System ist die VerschleiStiefe sowohl fur stabil als auch fir insta-
bil eingelaufene Versuche extrem niedrig, obwohl kein guter Einlauf statt-
gefunden hat. Damit weist CuZn20 eine Sonderstellung aller hier unter-
suchten Legierungen auf. Im Gegensatz dazu stehen die Versuche auf den
Legierungen CuZn5, 10 und 36, bei denen deutlich Unterschiede zwischen
gut und schlecht eingelaufenen Versuchen bei den Reibwerten und den
VerschleiStiefen auftreten. Fir CuZnl5 hingegen ist die VerschleilStiefe
sowohl! fir stabil, als auch instabil eingelaufene Versuche eher auf dem
Niveau der schlecht eingelaufenen Versuche einzuordnen.

Um eine Aussage Uber die Glte eines Einlaufs zu treffen, ist die Betrach-
tung der VerschleiRtiefe nach Versuchsende nicht ausreichend, da diese
nur Werte liefert, die den Verschleil des Gesamtversuchs zeigen. Ein ge-
eigneteres Mittel, um beurteilen zu koénnen, ob ein Einlauf gut oder
schlecht ist, ist die Betrachtung der VerschleiRrate eines Versuchs nach
dem Einlauf im stationaren Zustand. Abbildung 5.6 zeigt die VerschleiRRrate
nach dem Einlauf in Abhangigkeit vom Zinkgehalt.
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Abbildung 5.6

Verschleillrate nach dem Einlauf in Abhangigkeit vom Zinkgehalt. Die Versuche wurden
unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Geschwindigkeit von 20 mm/s mit Stiften aus
100Cr6 durchgefihrt. Der untersuchte Druckbereich betrug zwischen 0,5 — 15 MPa. Die
dargestellten Werte sind Mittelwerte aus jeweils vier typischen Versuchen aus den
entsprechenden Druckbereichen (siehe Abbildung 5.1).

Die Versuche auf CuzZn5, CuZn10 und CuZn36 weisen deutliche Unterschie-
de zwischen gut und schlecht eingelaufenen Versuchen auf. Auch Cuzn15
weist deutliche Unterschiede zwischen stabil und instabil eingelaufenen
Versuchen auf. Dies ist ein gutes Beispiel dafiir, dass die VerschleiRrate
hinzugezogen werden sollte und es nicht ausreicht, die Gite eines Einlaufs
anhand von Reibwerten und dem absoluten Verschlei nach Versuchsende
zu beurteilen. Bei Betrachtung der VerschleiRtiefe ist zwischen stabilem
und instabilem Einlauf nur ein marginaler Unterschied zu sehen. Die Ver-
schleiRrate des instabilen Einlaufs hingegen ist mit 0,9 nm/Zyklus fast vier-
mal hoher als die des stabilen Einlaufs mit 0,23 nm/Zyklus. Ein Grund fir
dieses unterschiedliche Verhalten zwischen VerschleiStiefe und Verschleil3-
rate kdnnte sein, dass ein Einlauf erst relativ spat stattgefunden hat. Bei
CuZn20 ist anhand der VerschleiRtiefe kein Unterschied zwischen stabilem
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und instabilem Einlauf zu erkennen. Auch hier wird ein geringer Unter-
schied erst aus der Betrachtung der VerschleiRrate ersichtlich. Die Ver-
schleifrate ist mit 0,13 nm/Zyklus fur den stabilen Einlauf immerhin weni-
ger als halb so grofRR wie die VerschleifRrate des instabilen Einlaufs mit 0,28
nm/Zyklus. Im Vergleich zu den Ubrigen Legierungen ist die VerschleiRrate
von CuZn20 sowohl fir stabil als auch fir instabil eingelaufene Versuche als
niedrig zu bewerten. Tendenziell ist zu beobachten, dass mit steigendem
Zinkgehalt der Verschleill zunimmt. Diese Beobachtung machte auch Taga
bei Reibuntersuchungen an bindren Messinglegierungen, allerdings unter
ungeschmierten Bedingungen [Taga 1975].

Von Oberle stellte fest, dass es moglich ist, Gber das Verhaltnis von Harte
(H) zu Elastizitdtsmodul (E) eine Aussage Uber das VerschleiRverhalten zu
treffen [Oberle 1951]. Je hoher dieses Verhiltnis ist, umso hoher ist der
Widerstand gegen Verschlei® [Richardson 1968]. In Abbildung 5.7 sind
dieses Verhaltnis und die gemessenen VerschleiRtiefen Gber den Zinkgehalt
aufgetragen. Das Verhaltnis H/E nimmt mit steigendem Zinkanteil zu. Der
Verschlei® sollte folglich mit steigendem Zinkgehalt abnehmen. In den
vorliegenden Ergebnissen steigt tendenziell der Verschleil mit zunehmen-
dem Zinkgehalt an. Dies gilt sowohl fur gut/stabil, als auch fur
schlecht/instabil eingelaufene Versuche. Lediglich fiir CuZn20 ist eine Ab-
nahme zu erkennen. Um eine Aussage Uber das VerschleiBverhalten der
hier untersuchten Messinglegierungen zu treffen, ist die Betrachtung des
Verhiltnisses H/E nur eingeschrankt aussagefahig. Diese Beobachtung
machte auch Strauss [Strauss 2011].
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Abbildung 5.7

GegenUberstellung des Verhaltinisses H/E zur Verschleiftiefe in Abhdngigkeit vom
Zinkgehalt. Die Versuche wurden unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Geschwindig-
keit von 20 mm/s mit Stiften aus 100Cr6 durchgefihrt. Der untersuchte Druckbereich
betrug zwischen 0,5 — 15 MPa. Die dargestellten Werte sind Mittelwerte aus jeweils vier
typischen Versuchen aus den entsprechenden Druckbereichen (siehe Abbildung 5.1).

Fur alle Legierungen und Versuche findet durch die Reibbelastung eine
Verdanderung der Mikrostruktur statt. Es bildet sich eine oberflachennahe
Zone, in der Kornfeinung auftritt. Diese Kornfeinung fur Kupfer und Mes-
singlegierungen wurde schon in vorhergehenden Untersuchungen beob-
achtet [Lubarski 1976, Sundberg 1987, Korres 2011, Moshkovich 2011].
Sowohl bei gut/stabil als auch schlecht/instabil eingelaufenen Versuchen
kann eine Zone mit verkleinerten Kérnern und homogener Verteilung mit
Dicken von 2 bis 11 um beobachtet werden (Abbildung 5.8 a)). Zusatzlich
zu der Kornfeinung treten oberflachennah rissahnliche und haufig vortexar-
tigen Strukturen, die hauptsachlich in den FIB-Aufnahmen der schlecht und
auch instabil eingelaufenen Versuche zu erkennen sind, auf. Diese konnten
von sogenannten Folding-Effekten herriihren. Das sind komplexe Falteffek-
te, die aus mehreren Faltungen des Materials bestehen, welche durch plas-
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tische Instabilitdt des Materials hervorgerufen werden. Diese starken plas-
tischen Veranderungen durch Folding kénnten eine weitere Erklarung fur
die erhohten Reibwerte der schlecht und auch der instabil eingelaufenen
Versuche sein, da dadurch mehr Energie dissipiert wird als bei den gut
eingelaufenen Versuchen. Durch diesen Folding-Effekt kann auch erklart
werden, warum in unmittelbarer Nahe der rissartigen Strukturen die Gefu-
gestruktur meist stark verkleinert ist. Das Folding sorgt daflir, dass die
oberflachennahen sehr kleinen Kérner wahrend der Reibbelastung wieder
tiefer in das Material ,hineingearbeitet” werden. Diese Strukturen mit
einem vergleichbaren Aussehen der hier vorliegenden FIB-Aufnahmen
konnte Sundaram in-situ bei Reibversuchen an weichgeglihtem Kupfer auf
der Mesoskala beobachten [Sundaram 2012]. Er fand heraus, dafs dies ein
weiterer Mechanismus ist, der Risshildung bei Delamination fordert. Kass-
man fand auch vergleichbare Folding-Effekte bei Fretting-Versuchen auf
Kupfer [Kassman 1993]. Die Verdnderung der Mikrostruktur fiihrt auch zu
anderen Hartewerten als das Ausgangsmaterial besitzt [Balogh 2008, Kato
2010]. Bei Messing ist Kornverfeinerung der Hauptmechanismus zur Harte-
steigerung, der mit der Hall-Petch-Beziehung erklart werden kann [Hall
1951, Petch 1953].

Abbildung 5.8 b) zeigt die Hartewerte aller untersuchten Legierungen im
Ausgangszustand und nach Versuchsende. Die héhere Streuung der Harte-
werte der gelaufenen Versuche gegeniber denen des Ausgangsmaterials
kann mit der kleineren Gefligestruktur erklart werden. Das Ausgangsmate-
rial besitzt so groRe Korner, dass sie mit der Vickersspitze mehrfach gemes-
sen werden und somit ergibt sich ein relativ konstanter Hartewert. Die
gelaufenen Versuche haben sehr kleine KorngroRen und somit werden mit
einem Harteeindruck unterschiedliche Korner gemessen, die zusatzlich
noch unterschiedliche Orientierungen der Kristallstruktur aufweisen. Diese
Kornfeinung, ungleichmaRige Verteilung und Ausrichtung kénnte durch die
dissipierte Reibung erklart werden, die lokal unterschiedlich stattfindet. Die
schlecht/instabil eingelaufenen Versuche weisen eine deutlich tiefere mik-
rostrukturelle Verdnderung der oberflachennahen Schicht in Tiefen von 5
bis 11 um auf als die gut/stabil eingelaufenen, die nur eine Dicke von 2 bis
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3 um aufweisen. Diese Schicht zeigt im Gegensatz zu den gut oder stabil
eingelaufenen Versuchen eine inhomogene Verteilung der KorngréRen und
mehr rissdhnlichen Strukturen, die auch deutlich groRer sind und haufiger
auftreten als bei den gut/stabil eingelaufenen Versuchen. Ahnliche Be-
obachtungen wurden auch von Sadykov gemacht [Sadykov 1999]. Auf-
grund der Folding-Effekte ist bei den schlecht/instabil eingelaufenen Versu-
chen die KorngroRe in dieser Schicht inhomogener und mit rissartigen
Strukturen starker durchsetzt als bei den gut/stabil eingelaufenen Versu-
chen. Nach Schiotz ist eine nanokristalline Gefligestruktur gut geeignet, um
die Duktilitat und Plastizitat des Werkstoffs zu erhohen [Schiotz 1998]. Bei
den schlecht/instabil eingelaufenen Versuchen ist in der oberflachennahen
Schicht die KorngroRRe nur teilweise nanokristallin und nicht homogen ver-
teilt. Diese inhomogene Verteilung der duktilen nanokristallinen Schicht
konnte dazu fihren, daRk es durch die unterschiedliche Elastizitdten zu An-
rissbildungen zwischen dem duktileren nanokristallinen Gefiige und dem
weniger duktilen grobkérnigeren Geflige kommt. Diese erhdhte Duktilitat
der nanokristallinen Kérner und kleine Anrisse kénnten die Bildung der
vortexartigen Strukturen beginstigen und es kann eine starke ,Material-
durchmischung” stattfinden. Die insgesamt kleinere KorngroRe in den kris-
tallin veranderten Schichten der instabil/schlecht eingelaufenen Versuche,
die nanokristallinen Bereiche ausgenommen, erklart die hohere Harte und
die risséhnlichen Strukturen die groRere Streuung der Hartewerte (Abbil-
dung 5.8 b)). Die vorhandenen rissahnlichen Strukturen kénnten auch die
hoheren VerschleiRraten erkldaren, denn sie konnten zu groeren Ver-
schleiBpartikeln fihren. Vorhergehende Untersuchungen zeigten, dass riss-
oder vortexartige Strukturen Vorstufen von beginnender Delamination
sind, die zu héheren Verschleillraten fihrt [Korres 2011, Sadykov 1999].
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Abbildung 5.8

Tiefe des dritten Korpers (a)) und Harte (b)) aufgetragen in Anhangigkeit vom Zinkge-
halt. Die Versuche wurden unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Geschwindigkeit
von 20 mm/s mit Stiften aus 100Cr6 durchgefihrt. Der untersuchte Druckbereich be-
trug zwischen 0,5 — 15 MPa. Die dargestellten Werte sind Mittelwerte aus jeweils vier
typischen Versuchen aus den entsprechenden Druckbereichen(siehe Abbildung 5.1).

130



Diskussion

5.2 Einlaufverhalten der Stifte

Die Ergebnisse von allen Experimenten, die im Rahmen dieser Arbeit auf a-
Messing durchgefihrt wurden, zeigen, dass ein zu dicker Transferfilm be-
stehend aus Kupfer und Zink auf dem Gegenkdérper schlecht fur einen gu-
ten Einlauf ist. Die Bildung eines Transferfilms auf dem Stahlstift fihrt zu
einer Erhéhung der Reibung und ist ein charakteristisches Zeichen fir das
Vorhandensein von adhasivem Verschleill [Stachowiak 2005]. Dabei wird
Material von einem Werkstoff zum anderen Gbertragen und |6st sich dann
wieder als VerschleiBpartikel [Stachowiak 2005]. Diese Bildung eines Trans-
ferfilms oder von Transferpartikeln hat einen dramatischen Einfluss auf
die Reibung und die VerschleiRrate [Sasada 1979]. Bei schlechtem und
instabilem Einlauf findet eine Bildung und Rickbildung eines Transferfilms
mehrfach wahrend des Versuchs statt. Fir Experimente auf Messinglegie-
rungen ohne Schmierung wurde dieser Effekt erstmals von Kerridge beob-
achtet [Kerridge 1956]. Er fand wahrend seiner Experimente heraus, bei
denen Stahl gegen Messing gerieben wurde, dass Messing auf den Gegen-
korper aus Stahl transferiert wird. Er beobachtete, dass wahrend eines
Reibversuchs die Dicke des Transferfilmes unabhéngig von der Normalkraft
nahezu konstant bleibt. In dieser Arbeit wurde ein standiger Auf- und Ab-
bau des Transferfilms wahrend des Reibversuchs beobachtet. Dieser Trans-
fer wurde auch schon fur andere Metallkombinationen in Reibversuchen
beobachtet. In vielen Versuchen mit verschiedenen Metallkombinationen
stellte sich heraus, dass der Transfer meist vom weicheren (hier Messing)
zum harteren (hier Stahl) Material stattfindet [Cocks 1962, Antler 1964]. Sie
beobachteten diesen Transfer wahrend des gesamten Reibversuchs. In den
hier durchgefihrten Experimenten zeigt sich nur eine temporéare Transfer-
filmbildung. Dies kdnnte daran liegen, dass die hier durchgefiihrten Versu-
che geschmiert sind und der Schmierstoff die Transferfilmbildung hemmt.

Da diese Transferfilmbildung entscheidend zum tribologischen Verhalten
des hier untersuchten Reibsystems beitrdgt, wird diese Bildung nun genau-
er erlautert. Abbildung 5.9 zeigt das Schema dazu. Um die Transferfilmbil-
dung zu untersuchen, wird die Position des Normalkraftsensors konstant
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gehalten. Damit kann, wie bei der Verschleifmessung, sehr genau die Ab-
standsanderung zwischen Stift und Platte gemessen werden. Nimmt die
Normalkraft zu, steigt der Abstand, nimmt sie ab, fallt er dementsprechend
zueinander. Wenn sich ein Transferfilm bildet (Bild 2), dann steigt die Reib-

4500 5000 5500

4500 Zyklen

S$,=63nm  S§.=50nm S,=97nm S$,=46nm S =48 nm

Abbildung 5.9

Beobachtung zum simultanen Anstieg der Normalkraft (schwarz) und des Reibungskoef-
fizienten (blau) bei einem schlecht eingelaufenen Versuch auf CuZn5 mit dazugehdorigen
Topographieaufnahmen. Der Versuch wurde unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer
Geschwindigkeit von 20 mm/s mit einem Stift aus 100Cr6 durchgefihrt. Der Druck
betrug 3,9 MPa (siehe Abbildung 4.8 b)).

kraft. Der Transferfilm kann sich dadurch bilden, dass die Reibspur auf der
Platte deutlich langer ist als die Ausdehnung des Stiftes selbst. Dies ermog-
licht es, dass der Stift das Material der Platte aufnehmen kann und der
Transferfilm starker wachsen kann als das Material von der Platte durch
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Verschleis weggenommen werden kann. Durch diesen Effekt ist ein Wach-
sen des Transferfilms moglich und gut zu beobachten. Ist der Transferfilm
zu grof, wird er instabil und fangt an, sich Stick fir Stlick zu degenerieren
(Bild 3 bis 5). Dies kdnnte unter anderem durch zu groR gewordene Scher-
spannungen innerhalb des Transferfilms ausgeldst werden. Wahrend die-
ses Ruckbildungsvorgangs konnen VerschleilRpartikel auf der Oberflache
beobachtet werden (Bild 3 bis 5). Mehrere Autoren haben diesen Mecha-
nismus zur Bildung von VerschleiBpartikeln auch schon aufgegriffen und
diskutiert [Kerridge 1956, Rigney 1984]. Sie fanden mit Hilfe von Stift-auf-
Scheibe-Experimenten heraus, dall hauptsadchlich von den Transferfilmen
auf den Stiften VerschleiRpartikel Gber die gesamte Versuchsdauer gene-
riert werden. Der hartere Stift zeigt in diesen Fallen keinen Verschleif3. Dies
ist auch bei den hier untersuchten Experimenten zu beobachten. Allerdings
ist in den vorliegenden Experimenten der Transferfilm nur temporar vor-
handen und sein Verhalten ist dynamisch. Auch Sasada [Sasada 1979] sah
ein dhnliches Verhalten. Er korrelierte die Hohenveranderung des Stiftes
Uber der Platte und beobachtete ein plotzliches Abldsen des Transferfilmes
vom Stift. Dies unterscheidet sich von den hier gemachten Beobachtungen
darin, dass sich hier der Transferfilm Sttick fur Stlick kontinuierlich vom Stift
ablost. Das Ablésen schreitet so lange voran bis die Reibkraft und dement-
sprechend die Scherspannung so gering ist, dass der restliche diinne Trans-
ferfilm auf dem Stift verbleibt. Danach bleiben die Reibung und die Rauheit
fir einige Zyklen konstant und danach findet wieder ein Aufbau des Trans-
ferfilms statt. Dieser standige Auf- und Abbauprozess erklart die starkeren
Schwankungen in den Reibwerten der schlecht und instabil eingelaufenen
Versuche. Die starkeren Schwankungen der schlecht und instabil eingelau-
fenen Versuche auf CuzZn5, 10 und 15 gegeniber CuzZn20 und 36 kdnnten
durch geringere Scherfestigkeiten dieser Legierungen erklart werden, die
bei zu groRen Scherspannungen zu einer Zerstorung des Transferfilms fih-
ren. Die Scherfestigkeit nimmt mit steigendem Zinkgehalt zu [Kupfer 1966].
Das Vorhandensein eines Transferfilmes auf dem Stift ist auch bei den
Tiefenprofilen der XPS-Messung zu sehen (Kapitel 4.5.1). Bei den schlecht
und instabil eingelaufenen Experimenten ist die Atomkonzentration von
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Cu/Cu,0 und Zn/ZnO auf den Stiften deutlich hoher und verlauft auch bis in
grolRere Tiefen von Gber 500 nm bei CuZn36 im Vergleich mit den zugeho-
rigen Stiften der gut eingelaufenen Versuche. Ein weiterer Effekt, der ver-
schleifRférdernd wirkt ist, dass der Transferfilm wdhrend der Reibbeanspru-
chung kaltverfestigt wird und die losgeldsten Partikel aus dem Transferfilm
abrasiven VerschleilR auf der Platte bewirken [Rigney 1984]. Die stdndige
Reibbelastung, der der Transferfilm ausgesetzt ist, fuhrt bei dem Messing
des Transferfilms unter anderem zu Folding-Effekten. Die typischen riss-
und vortexartigen Strukturen sind gut in Abbildung 5.10 links zu erkennen.
Diese erzeugen wiederum eine Kornfeinung, die hartesteigernd wirkt. Ab-
bildung 5.10 zeigt auf der linken Seite eine FIB-Aufnahme eines Transfer-
films auf einem Stahlstift eines schlecht eingelaufenen Versuchs auf
CuZn10 und rechts ein Schema zur mechanischen Hartung.

Stift

Transferfilm

Abbildung 5.10

FIB-Aufnahme eines Transferfilms eines schlecht eingelaufenen Versuchs auf CuzZn10
(links). Der Versuch wurde unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Geschwindigkeit von
20 mm/s mit einem Stift aus 100Cr6 durchgefihrt. Der Druck betrug 3,85 MPa. Schema
zur mechanischen Hartung (rechts).

Die Aufnahme zeigt in der unteren Halfte das martensitische Geflige des
Stahlstiftes, das keinerlei mikrostrukturelle Veranderung gegeniiber dem
Ausgangszustand aufweist und in der oberen Hélfte den Transferfilm. Der
Transferfilm zeigt eine sehr viel kleinere Kornstruktur als der dritte Korper
der Reibspuren auf dem Messing und viele rissartige Strukturen, die wahr-
scheinlich von Folding-Effekten herrihren. Wie vorhergehend schon er-
wahnt, fihrt eine Kornfeinung bei Messing zu einer Zunahme der Harte.
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Das Material des Transferfilms ist harter als das der Messingplatte. Wenn
nun dieses Material 16sgelost wird, wirken diese Partikel abrasiv und pfli-
gen durch das Material und erzeugen Furchen. Dies fihrt zu Rissbildung auf
der Messingplatte und damit zu erhdhtem Verschlei3. Dieser Effekt wurde
auch schon von Komvopoulos beschrieben [Komvopoulos 1985].
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Abbildung 5.11

Bedeckungsgrad der Stifte mit einem Transferfilm in Abhédngigkeit vom Zinkgehalt.
Die Versuche wurden unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Geschwindigkeit von
20 mm/s mit Stiften aus 100Cr6 durchgefihrt. Der untersuchte Druckbereich betrug
zwischen 0,5 — 15 MPa. Die dargestellten Werte sind Mittelwerte aus jeweils vier typi-
schen Versuchen aus den entsprechenden Druckbereichen. (siehe Abbildung 5.1).

Nicht nur die Ausdehnung des Transferfilms in der Hohe der Stifte zeigt
Unterschiede zwischen gut/stabil und schlecht/instabil eingelaufenen Ver-
suchen, sondern auch die raumliche Ausdehnung. Eine Auswertung der
EDX-Aufnahmen der Stifte mit Hilfe eines open source Bildbearbeitungs-
programmes (Imagel) ermoglicht es zu bestimmen, wie viel Prozent der
Reibflache der Stifte mit einem Transferfilm bedeckt ist. Hier wurde die
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Bedeckung mit Cu betrachtet. Abbildung 5.11 zeigt den Bedeckungsgrad
der Stifte in Abhangigkeit vom Zinkgehalt.

Die schlecht/instabil eingelaufenen Stifte zeigen einen deutlich hoheren
Bedeckungsgrad der Stifte mit 78 bis 96 % als die Stifte der gut/stabil einge-
laufenen Versuche mit 11 bis 49 %. Der Verlauf der beiden Graphen ist
vergleichbar mit den Kurvenverldufen der Reibwerte (Abbildung 5.2) und
|asst damit auf einen direkten Zusammenhang schlieRen.
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Abbildung 5.12

Bedeckungsgrad der Reibflache mit Fe-C/CHy der Kugeln in Abhangigkeit vom Zinkge-
halt. Die Versuche wurden unter Olschmierung mit PAO-8 bei einer Geschwindigkeit
von 20 mm/s mit Stiften aus 100Cr6 durchgefuhrt. Der untersuchte Druckbereich be-
trug zwischen 0,5 — 15 MPa. Die dargestellten Werte sind Mittelwerte aus jeweils vier
typischen Versuchen aus den entsprechenden Druckbereichen(siehe Abbildung 5.1).

Die Fahigkeit von Kohlenstoff, die Reibung zu reduzieren, ist bekannt [Kobs
1990], auch unter geschmierten Bedingungen mit PAO [Podgornik 2004].
Eine besonders hohe Fahigkeit Reibung zu reduzieren besitzt Kohlenstoff,
wenn es direkt an Eisen gebunden ist [Fontaine 2005]. Die mit Hilfe von
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XPS-Messungen ermittelten Tiefenverlaufe zeigen fur alle Experimente
dhnliche Verlaufe von C/CHy. Hier ist nur schwierig eine Differenzierung
moglich. Ein Unterschied ist erst zu erkennen, wenn der Bedeckungsgrad
der Reibflachen betrachtet wird, auf denen C/CHy in Kontakt zu Eisen steht.
Abbildung 5.12 zeigt den Bedeckungsgrad der Reibflache der Kugel in %,
der von metallischem Eisen in Verbindung mit C/CHy bedeckt ist. Dieser
Bedeckungsgrad wurde aus den EDX-Aufnahmen ermittelt. Um eine besse-
re Vergleichbarkeit mit den Reibwerten zu ermdoglichen, wurden die Pro-
zentwerte des Bedeckungsgrades in der Form (100-x) fur die Darstellung
verwendet.

Fir die gut/stabil eingelaufenen Versuche liegt der Bedeckungsgrad zwi-
schen 45 und 82 %. Die schlecht/instabil eingelaufenen Versuche zeigen
nur Bedeckungsgrade zwischen 4 und 22 %. Je hoher also der Bedeckungs-
grad mit Fe-C/CHy , umso geringer und stabiler der Reibwert und die Nei-
gung zur Transferfilmbildung. Der Kurvenverlauf korreliert sehr gut mit
dem Verlauf der Reibwerte aus Abbildung 5.2.

5.3 Einlaufverhalten des Gesamtsystems

In einem Reibkontakt wird Energie dissipiert. Diese Umsetzung der Energie
fihrt unter anderem dazu, dass sich die Geflgestruktur andert und ein
mechanisches ,Umwalzen” der Werkstoffe stattfindet [Shakhvorostov
2006]. Zum anderen bringt der Energieeintrag eine gewisse Menge an Akti-
vierungsenergie in das Reibsystem ein, die Diffusionsprozesse in Gang
setzt. Die Umwalzung des Materials fihrt dazu, dass Stoffe aus der Umge-
bung, wie z.B. Sauerstoff und Kohlenstoff, in das System eingebracht wer-
den. Wie vorhergehend beschrieben, muss fir einen guten Einlauf eine
gewisse Konzentration von Zn (ca. 12 — 25 %) an der Oberflache vorhanden
sein, damit die Reibung durch das sich dort bildende ZnO reduziert wird.
Daflr muss Aktivierungsenergie in einem gewissen Mal$ bei CuzZn5, 10 und
15 eingebracht werden, damit sich genligend Zn an der Oberflache anrei-
chern kann. Bei CuzZn20 ist nicht so viel Aktivierungsenergie nétig, da sich
dort geniigend Zn nahe der Oberflache befindet. Bei CuZn36 ist schon im
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Ausgangszustand zu viel Zn vorhanden. Dadurch kann viel ZnO nahe der
Oberflache gebildet werden und dies fihrt zu erhohten Reibwerten. Dass
zu viel oder zu wenig ZnO die Reibung erhoht, zeigte auch Battez mit sei-
nen Untersuchungen von verschiedenen ZnO-Gehalten in PAO [Battez
2008]. Ist der Energieeintrag in das System zu hoch, wird O in groRere Tie-
fen als 500 nm eingebracht und reagiert dort auch zu ZnO. Wird der Sauer-
stoff zu tief in das System eingebracht, fihrt dies zu einer Versprodung des
Werkstoffs [Zabinski 2000]. Die Bedingung, dass diese Tiefenverteilung von
Zn und O existieren muss, erklart die sehr engen Druckbedingungen, unter
denen CuZn5, 10, 15 und 36 gut oder stabil einlaufen und den relativ wei-
ten Druckbereich, unter dem CuZn20 niedrige Reibwerte zeigt. Im Fall des
schlecht eingelaufenen Versuchs von CuZn5 wird nicht genligend Sauer-
stoff in eine ausreichende Tiefe gebracht, um einen ZnO-Film von 500 nm
Dicke auszubilden. Hinzu kommt, dass nicht geniigend Zn an der Oberfla-
che vorhanden ist, um ausreichend ZnO zu bilden. Der schlecht eingelaufe-
ne Versuch auf CuZn36 hat zuviel ZnO an der Oberflache und zuviel O in
der Tiefe, was zu einem Versproden des Messings fuhrt. Dies erklart die
sehr hohen Reib- und Verschleilwerte.

Ein weiterer Effekt, der das Reibsystem Messing-Stahl so sensibel macht, ist
die Transferfilmbildung. In einem geschmierten Reibsystem sorgt das Ol
daflir, dass die Oberflachen der Reibpartner ,kontaminiert” werden und
damit die Adhasionskrafte verringert werden. Dies fuhrt zu einer Verringe-
rung des Reibwertes und des VerschleiRes [Bowden 1964]. Die Dissipation
der Energie im Reibkontakt fihrt unter anderem auch dazu, dass die CHy-
Ketten des Ols gecrackt werden. Ist die Energie ausreichend, kann geni-
gend C entstehen, um den Stahlstift zu bedecken und die Kontaktflache
Stahl-Messing zu trennen und eine Transferfilmbildung wird verhindert,
verringert oder sogar gestoppt. Ist die eingebrachte Energie zu gering, wird
zu wenig C gebildet und kann den Stift nicht gentigend bedecken. Ist diese
Energie jedoch zu grol3, wird der schitzende C-Film von Asperitdten durch-
brochen oder andersartig zerstort. Dann kénnen wieder adhésive Krafte
wirken und ein Materialibertrag kann auf den Stahlstift stattfinden. Findet
einmal ein Ablosen des Transferfilms statt, ist es durch die vorhandenen
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geharteten VerschleiRpartikel nur noch schwer moglich, dass sich eine
ausreichende Bedeckung des Stahlstiftes mit C ausbilden kann und der
Aufbau eines Transferfilms findet erneut statt.

Diese beiden reibungs- und verschleiRmindernden Haupteffekte missen
am besten gleichzeitig auftreten, damit die Reibung und der Verschleifs des
Systems Messing-Stahl sehr gering ausfallen und es optimal einlauft. Die
LPerformance” des Systems CuZn20 gegen Stahl ist daher so gut, da die
optimale Zn-Verteilung schon vorhanden ist und keine Diffusionsprozesse
und lange Einlaufprozesse stattfinden mussen. Bei allen anderen Legierun-
gen muss sich durch einen Einlauf erst die optimale Zn-Konzentration ein-
stellen.
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6 Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit wurde das Einlaufverhalten von binaren Mes-
singlegierungen gegen 1.3505 unter Olschmierung im reversierenden
Gleitkontakt untersucht. Beide Reibpartner waren metallographisch poliert.
Es wurden anhand von Modellversuchen die Unterschiede zwischen
gut/stabil und schlecht/instabil eingelaufenen Versuchen gezeigt. Die Ge-
schwindigkeiten bewegten sich zwischen 10 und 20 mm/s. Dabei konnten
die besten Ergebnisse bei einer Geschwindigkeit von 20 mm/s erreicht
werden. Die Reibversuche auf bindrem Messing zeigten fir jede Legierung
unterschiedliche Druckbereiche, in denen guter oder stabiler Einlauf statt-
fand. CuZn5 zeigte zwischen 2,4 und 2,9 MPa, CuZn10 zwischen 1 und 4,5
MPa und CuZn36 zwischen 1 und 4,5 MPa guten Einlauf. CuZn15 und
CuZn20 zeigten keinen guten, sondern nur stabilen Einlauf zwischen 1,3
und 1,7 MPa und zwischen 3 und 9 MPa. Dabei wies von allen untersuchten
Legierungen CuZn20 den hochsten Druckbereich auf, in dem ein stabiler
Einlauf mit sehr geringem VerschleiR stattfinden kann. CuZn5 zeigte das
beste Einlaufverhalten mit dem niedrigsten Reibwert. Mit zunehmendem
Zinkgehalt war eine steigende Tendenz im Reibwert und im Verschleif zu
erkennen. Die Reibungskoeffizienten aller durchgefihrten Versuche korre-
lierten sehr gut mit der Rauheit, dem Verschleil}, der mikrostrukturellen
Veranderung, der Harte und dem Bedeckungsgrad des Stahlstiftes mit ei-
nem Transferfilm. Die gut und stabil eingelaufenen Versuche zeigten immer
eine geringere Rauheit und Harte als die schlecht und instabil eingelaufe-
nen Versuche. Die Verschleillraten waren flr gut eingelaufene Versuche
deutlich geringer als fir schlecht eingelaufene Versuche. Durch Korrelation
der VerschleiRmessugen mit der Radionuklidtechnik mit der Anderung der
Normalkraft konnte gezeigt werden, dass in-situ Verschleifmessungen
auch mit einem Normalkraftsensor moglich sind. Alle Versuche zeigten eine
Veranderung der Mikrostruktur. Die gut und stabil eingelaufenen Versuche
zeigten dabei Veranderungen auf, die bis in eine Tiefe von 2 bis 3 um rei-
chen und sehr homogen waren. Die schlecht und instabil eingelaufenen
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Zusammenfassung

Versuche hingegen wiesen Verdanderungen bis in eine Tiefe von 5 bis 11 um
auf und der mikrostrukturell verdnderte Bereich ist sehr inhomogen und
weist riss- und vortexartige Strukturen auf. Es wurde gezeigt, dass eine
Zinkoxidanreicherung mit Tiefen zwischen 300 und 500 nm an der Oberfla-
che der Messingplatten die Reibung und den VerschleilR reduziert. Dabei
muss eine an den Zinkgehalt angepasste Energie in das System eingebracht
werden, damit ausreichend Zink an die Oberfldche diffundieren kann, um
die Zinkoxidschicht auszubilden. Gleichzeitig fuhrt zu viel und zu wenig
Zinkoxid zu einer Erhéhung der Reibung und des VerschleiRes. War zu we-
nig Zinkoxid vorhanden, war die schmierende Wirkung zu gering, war zu
viel Zinkoxid vorhanden, sorgte es fur eine Versprodung des Werkstoffs.
Eine Bildung eines Transferfilms aus Kupfer und Zink auf dem Stahlstift
fihrte zu einer Erhéhung des Reibwerts und des Verschleilles. Dabei fand
immer MatrialUbertrag vom harteren zum weicheren Material statt. Je
groRer die Dicke des Transferfilms und je groRer der Bedeckungsgrad der
Stahlstifte mit einem Transferfilm, umso héher war der Verschleis und der
Reibwert. Die Bildung eines Transferfilms konnte durch Kohlenstoff, der
direkt auf dem Stahlstift gebunden ist, verringert werden. Der Kohlenstoff
auf dem Stahlstift verringerte zusatzlich die Reibung. Die Bildung und Zer-
storung eines Transferfilms konnte mit Hilfe der Daten des digitalen Holo-
graphiemikroskops und des Normalkraftsensors in-situ beobachtet werden.
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Anhang

Tabellen aller durchgefiihrten Versuche mit
Prifbedingungen

Alle Reibversuche wurden mit Messingplatten gegen Stifte aus 100Cr6
unter geschmierten Bedingungen mit PAO-8 durchgefihrt.

CuzZn5
Versuch Kontaktflache Stift Fn Druck Geschwindigkeit V/:P
[mm?] [N] [MPa] [mm/s] [mm”/Ns]

Linie_001 2 3 1,5 20 13,33
Linie_002 2,1 6,3 3 20 6,66
Linie_003 2,19 6,59 3 10 3,33
Linie_004 2,14 4,28 2 10 5

Linie_005 2,41 7,25 3 10 3,33
Linie_006 1,98 3,97 2 10 5

Linie_007 2,06 2,06 1 10 10

Linie_008 1,89 7,58 4 10 2,5
Linie_009 1,33 4,69 3,5 10 2,86
Linie_010 2,33 7,02 3 20 6,67
Linie_011 3,7 6,5 1,75 20 11,43
Linie_012 3,04 6,09 2 20 10

Linie_013 2,43 6,09 2,5 20 8

Linie_014 2,12 5,83 2,75 20 7,27
Linie_015 2,2 5,52 25 20 8

Linie_016 2,224 5,01 2,25 15 6,67
Linie_017 2,69 6,05 2,25 15 6,67
Linie_018 2,03 5,6 2,75 20 7,27
Linie_019 1,99 5,49 2,75 20 7,27
Linie_020 2,39 6,5 2,71 20 7,37
Linie_021 2,36 6,4 2,71 20 7,38
Linie_022 2,59 7 2,7 20 7,4
Linie_023 2,08 5,65 2,7 20 7,39
Linie_024 2,799 7,55 2,71 20 7,39
Linie_025 2,7 7,32 2,71 20 7,39
Linie_026 2,366 6,38 2,7 20 7,391
Linie_027 2,18 5,9 2,7 20 7,39
Linie_028 2,16 5,9 2,73 20 7,33
Linie_029 2,02 5,5 2,71 20 7,37
Linie_030 2,78 7,5 2,69 20 7,43
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Cuznl0
Versuch Kontaktflache Stift Fy Druck Geschwindigkeit v/;a
[mm?] [N] [MPa] [mm/s] [mm*/Ns]
Linie_051 2,07 5,6 2,71 20 7,38
Linie_052 3,86 10 2,58 20 7,72
Linie_053 3,86 8 2,07 20 9,66
Linie_054 2,8 55 1,96 20 10,19
Linie_055 2,18 9 4,13 20 4,84
Linie_056 3,69 5 1,35 20 14,78
Linie_057 3,12 4 1,28 20 15,6
Linie_058 3,47 4,7 1,36 20 14,75
Linie_059 3,23 3,3 1,02 20 19,61
Linie_060 3,35 3,5 1,04 20 19,16
Linie_061 3,05 1,5 0,49 20 40,68
Linie_062 2,93 3 1,02 20 19,53
Linie_063 3,08 5 1,62 20 12,32
Linie_064 3,86 2,75 0,71 20 28,06
Linie_065 3,27 2,4 0,73 20 27,21
Linie_066 3,66 2,4 0,66 20 30,47
Linie_067 3,18 2 0,63 20 31,78
Linie_068 3,02 8,6 2,85 20 7,02
Linie_069 2,93 6 2,05 20 9,76
Linie_070 2,91 6,5 2,23 20 8,95
Linie_071 3,07 9 2,93 20 6,82
Linie_072 3,61 8 2,21 20 9,05
Linie_073 3,44 10,2 2,96 20 6,75
Linie_074 3,68 9 2,45 20 8,16
Linie_075 2,04 58 2,84 20 7,05
Linie_076 3,31 6,8 2,05 20 9,74
Linie_077 2,69 10,8 4,02 20 4,98
Linie_078 2,55 9 3,53 20 5,67
Linie_079 2,39 10,3 4,31 20 4,64
Linie_080 2,11 9,6 4,54 20 4,4
Linie_081 2,97 11 3,71 20 5,39
Linie_082 2,42 9,55 3,95 20 5,07
Linie_083 3,28 12,1 3,69 20 5,42
Linie_084 3,3 8,5 2,57 20 7,77
Linie_085 3,45 10,3 2,99 20 6,69
Linie_086 2,12 8,09 3,81 20 5,25
Linie_087 3,29 10,5 3,2 20 6,24
Linie_088 3,62 8,6 2,37 20 8,42
Linie_089 2,66 6,3 2,37 20 8,44
Linie_090 2,57 4,5 1,75 20 11,43
Linie_091 2,4 5,8 2,41 20 8,29
Linie_092 2,22 5,1 2,29 20 8,71
Linie_093 2,59 6,9 2,66 20 7,51
Linie_094 2,39 6 2,5 20 7,99
Linie_095 2,53 6,2 2,45 20 8,16
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Linie_096 2,52 6,5 2,58 20 7,76
Linie_097 2,45 6 2,45 20 8,16
Linie_098 2,36 5,8 2,46 20 8,13
Linie_099 4,09 10,5 2,57 20 7,79
Linie_100 3,65 9 2,47 20 8,1
CuzZnl15
Versuch Kontaktflache Stift Fn Druck Geschwindigkeit V/J)
[mm?] [N] [MPa] [mm/s] [mm’/Ns]

Linie_101 3,7 9 2,43 20 8,23
Linie_102 4,42 11,5 2,59 20 7,69
Linie_103 4,05 11,5 2,84 20 7,05
Linie_104 3,69 10 2,7 20 7,39
Linie_105 4,1 9 2,19 20 9,1

Linie_106 4,07 8,2 2,01 20 9,93
Linie_107 3,91 7 1,78 20 11,18
Linie_108 3,99 8,1 2,03 20 9,87

Cuzn20
Versuch Kontaktflache Stift Fn Druck Geschwindigkeit V/:P
[mm?] [N] [MPa] [mm/s] [mm”/Ns]

Linie_031 2,35 6,6 2,8 20 7,13
Linie_032 2,38 6,7 2,81 20 7,12
Linie_033 1,75 7 4 20 4,99
Linie_034 2,87 6,3 2,19 20 9,11
Linie_035 2,08 6,5 3,12 20 6,41
Linie_036 1,88 6,2 3,3 20 6,06
Linie_037 1,26 9 717 20 2,79
Linie_038 1,02 8,5 8,35 20 2,39
Linie_039 1,24 18 14,47 20 1,38
Linie_040 1,58 14 8,88 20 2,25
Linie_041 1,6 17 10,59 20 1,89
Linie_042 2,09 17 8,1 10 1,23
Linie_043 1,41 17 12,02 10 0,83
Linie_044 1,43 14 9,8 10 1,02
Linie_045 2, 16 7,97 10 1,25
Linie_046 1,79 12 6,69 10 1,49
Linie_047 2,89 14,5 5 40 7,99
Linie_048 2,48 14 5,65 25 4,42
Linie_049 2,55 14 5,49 25 4,55
Linie_050 2,31 11 4,76 25 5,25
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CuZn36
Versuch Kontaktflache Stift Fy Druck Geschwindigkeit v/;a
[mm?] [N] [MPa] [mm/s] [mm*/Ns]
Linie_109 3,63 9 2,48 20 8,08
Linie_110 3,63 8,3 2,29 20 8,74
Linie_111 4 8,5 2,12 20 9,42
Linie_112 3 8,5 2,83 20 7,08
Linie_113 2,61 8,1 3,1 20 6,44
Linie_114 1,75 8,7 4,97 20 4,03
Linie_115 3,87 7 1,81 20 11,06
Linie_116 2,9 8,7 2,99 20 6,67
Linie_117 3,06 8,3 2,71 20 7,38
Linie_118 2,23 7,85 3,52 20 5,68
Linie_119 2,61 8,5 3,25 20 6,15
Linie_120 3,11 9,5 3,05 20 6,55
Linie_121 2,69 8,3 3,08 20 6,49
Linie_122 2,88 9 3,12 20 6,41
Linie_123 3,03 8,2 2,71 20 7,38
CuZn5 RNT-Messungen
Versuch Kontaktflache Stift Fn Druck Geschwindigkeit VI;P
[mm?] [N] [MPa] [mm/s] [mm~/Ns]
CuZn5-RNT1 2,49 6,7 2,97 20 74
CuZn5-RNT2 2,519 6,7 2,67 20 7,49
CuZn5-RNT3 2,15 5,4 2,51 20 7,96
CuZn5-RNT5 3,05 8,3 2,72 20 7,34
CuZn5-RNT6 2,43 6,8 2,79 20 7,15
CuZn5-RNT7 3,28 8,9 2,71 20 7,38
CuZn5-RNT8 2,93 7,8 2,66 20 7,52
CuZn5-RNT9 3,42 10,4 3,04 20 6,58
CuZn5-RNT10 2,67 57 2,13 20 9,38
CuZn5-RNT11 3,167 7,7 2,43 20 8,2
CuZn5-RNT12 3,14 8 2,55 20 7,84
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Diese Arbeit basiert teilweise auf folgenden
Veroffentlichungen:

T. Feser, P. Stoyanov, F. Mohr, M. Dienwiebel: The running-in mechanisms
of binary brass studied by in-situ topography measurements, Wear, Band
303, Seiten 465-472 (2013)

T. Feser, M. Dienwiebel: The friction and wear mechanisms of lubricated
binary a-brass alloys during running-in studied by in situ tribometry, sub-
mitted to Advances in Tribology

Weitere Veroffentlichungen:

S. Korres, T.Feser, M. Dienwiebel: In situ observation of wear particle for-
mation on lubricated sliding surfaces, Acta Materialia, Band 60, Seiten 420-
429 (2011)

S. Korres, T. Feser, M. Dienwiebel: A new approach to link the friction coef-
ficient with topography measurements during plowing, Wear, Band 303,
Seiten 202-210 (2013)
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