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Kurztassung

Die initiale Kontaktzeit zweier geschmierter, unter Belastung stehender Korper in Relativ-
bewegung ist entscheidend fiir das Erreichen von niedrigen Reibungskoeffizienten und ul-
trakleinen Verschleifiraten. In diesem beschriebenen Zeitraum kommt es zu Verdnderungen
in der Topografie, chemischen Zusammensetzung und Mikrostruktur der Randzone, der so-
genannte dritte Korper entsteht. Eine Vielzahl von Modellen zur Vorhersage von Reibung
und Verschleify beschreiben den trockenen Reibkontakt. Viele Untersuchungen erfolgen an
Systemen mit hohen Verschleifiraten, wihrend die Einfliisse und Zusammenhénge der Pa-
rameter Geschwindigkeit, Last und Anfangsrauheit sowie Mikrostruktur im geschmierten
Reibkontakt fiir Systeme mit ultrakleinen Verschleifiraten und niedrigen Reibungskoeffi-
zienten nicht gut verstanden sind.

In der vorliegenden Arbeit werden Untersuchungen zum Einlaufverhalten der beiden
Stdahle 56NiCrMoV7 und Ck45 gegen einen Stahlstift aus C86D in einem Stift-Scheibe-
Tribometer bei Grundélschmierung und kleinen Verschleifiraten durchgefiihrt. Die Stihle
liegen im geldppten und polierten Ausgangszustand vor. Fiir die Systeme werden Ge-
schwindigkeit und Normalkraft mit dem Ziel variiert, einen optimalen Einlaufpunkt zu
finden und dabei Verschleiffiraten im Bereich von wenigen Nanometern pro Stunde zu errei-
chen. Der Fokus wird auf die mikrostrukturelle und chemische Ausbildung der Randzone
sowie die topographischen Verdnderungen gelegt. Es sollen Erkenntnisse zu den bestim-
menden Einfliissen im Einlauf auf das spétere Systemverhalten erlangt werden. Materi-
alanalysen zu verschiedenen Zeitpunkten des Einlaufs werden mit Hilfe von FIB, TEM,
XPS und WLI durchgefiihrt. Die Ergebnisse zeigen, dass eine initiale, verfestigte Rand-
zone (geldppt) eine deutliche Reduktion von Reibungs- und Verschleilwerten nach dem
Einlauf zeigt, wenn der initiale Belastungszustand durch die Erhéhung der Normalkraft
in Richtung des Grenzreibungszustandes verschoben ist. Im Gegenzug zeigt sich das po-

lierte System mit anfidnglichen Randzonenkorndurchmessern im Mikrometerbereich bei
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schon geringen Normalkréften instabil und muss bei niedrigen Lasten vorkonditioniert
werden. Die Randzone muss dabei schrittweise, ohne inhomogenes Verhalten zu initiie-
ren, verfestigt werden. Systemiibergreifend zeigt sich ein positiver Einfluss von verrin-
gerter Geschwindigkeit auf den Reibkoeffizienten. Aus diesen Ergebnissen und bereits
verdffentlichter Literatur konnte allgemein gefolgert werden, dass inhomogenes Verhalten
der Mikrostruktur durch unzureichende initiale Verfestigung erleichtert wird. Inhomoge-
nitdten in der Randzone fiihren zu einem inhomogenen Schubspannungstiefenverlauf und
damit zu erleichterter Rissinitiierung und erhohtem Verschleil. Ein homogenes Verhalten
der initialen Mikrostruktur bei plastischer Deformation unter der aufgebrachten Belas-
tung scheint entscheidend fiir ein stabiles Einlaufverhalten des Systems zu sein. Kann
die plastische Deformation im Reibkontakt homogen ablaufen, kommt es dann unter der
Scherbelastung zur Ausbildung einer nanokristallinen Randzone, welche vielleicht not-
wendig ist, sich aber nicht ausreichend zeigt, um aufgrund der kleinen Korngréfien und
der damit verdnderten Mechanismen unter plastischer Deformation, niedrige Reibkoeffi-
zienten zu erreichen. Als entscheidender Einfluss zeigt sich die Konzentration von Koh-
lenwasserstoftketten aus dem Schmiermittel in der Randzone, welche dem Mechanismus
der mechanischen Vermischung zuzuordnen ist und die Oxidation des oberflichennahen

Bereichs.



Abstract

The initial contact period of a lubricated sliding contact is crucial to obtain low coefficients
of friction and ultra-low wear rates and therefore increase the durability of technical
systems and decrease the loss of energy. Changes in topography, chemical composition
and microstructure of the subsurface layer occur in this time period. The so called third
body is formed.

A lot of predictive models of wear and friction exist for the dry sliding contact and a lot of
research was done on systems with high wear rates. However, the influences and correla-
tions of parameters, like velocity, load, initial roughness and microstructure in lubricated
sliding, showing ultra-low wear rates and low friction coefficients after running-in, are not
well understood. Hence, in this study the aim was to investigate sliding systems revealing
wear rates in the range of a few nanometers per hour. An Investigation of the running-in
behavior of 56NiCrMoV7- and Ck45-steel sliding against a C86D-steel pin was performed.
Tribological properties of surfaces both lapped and polished were studied by means of a
pin-on-disc-tribometer, set-up in lubricated regime with a base oil. The aim was to ad-
apt sliding velocity and load for sliding pairing in such a way, that after running-in low
coefficient of friction and ultra-low wear rates were reached. These parameters are than
correlated to the microstructure and chemical changes of the subsurface layer to obtain
further findings on the crucial influences on an optimal initial contact period. Materi-
al analysis during different phases of contact were performed using FIB-, TEM-, WLI-
and XPS-technique. The lapped system with grain-refined subsurface layer revealed a si-
gnificant reduction of friction and wear for an increased load during the initial contact
period. On the contrary the polished one, with an initial subsurface layer grain-size in
the micrometer range, exhibits instability. It had to be slowly conditioned and hardened
at small loads, to resit to a further increase of normal forces. No differences for the diffe-

rent initial microstructures could be seen in the positive influence of a decreased velocity



on the evolving of the systems towards low coefficients of friction. Combining this result
with results from the literature, a homogeneous behavior of the subsurface microstrucu-
tre under shearing load could be distinguish as decisive for the stable performance of a
tribocouple. An inhomogeneous behavior of the subsurface microstructure under shearing
is facilitated with an insufficient hardening of the initial subsurface microstructure. In
general inhomogeneity in the subsurface layer leads to an inhomogeneous shear stress
distribution and an eased initiation of cracks and in consequence to an increased wear
rate. However, homogeneous behavior under plastic deformation and the formation of a
nanocrystalline subsurface layer is not sufficient for low coefficients of friction. In fact,
it is the concentration of hydrocarbon chains of the oil associated with the mechanical

intermixing and the oxidation process of the subsurface layer which seems to be crucial.



Akronyme und Formelzeichen

Akronyme

BSE
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FIB

HF
HRTEM

krz
PES
REM
SAD
SE
SST
TEM
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XPS

Backscattered Electrons (dt: Riickstreuelektronen)
Dunkelfeldabbildung

Focused Ton Beam (dt: fokussierter Ionenstrahl)
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High Resolution Transmission Electron Microscopy
(dt: hochauflésende Transmissionselektronenmikrosko-
pie)

kubischraumzentriert

Primérelektronenstrahl
Rasterelektronenmikroskopie

Selected Area Diffraction

Sekundérelektronen

Stift-Scheibe-Tribometer

Transmission Electron Microscopy (dt: Transmissions-

elektronenmikroskopie)
WeiBllichtinterferometrie

Rontgenphotoelektronenspektroskopie

Vil



Formelzeichen

Symbol Einheit Erklarung
A, mm?  geometrische Kontaktfliche
A, mm?  reale Kontaktfliche
b nm Burgersvektor
c Atom% Konzentration
C1,Cy A%m empirische Konstante, abhéngig vom Tribosystem
Dy m mittlerer Korndurchmesser
E ijHQ Elastizitatsmodul
FE. % reduziertes Elastizitatsmodul
E S% Reibleistungsdichte: mechanisch in eine Oberflache ein-
gebrachte Leistung
E-A W insgesamt pro Zeiteinheit dissipierte Leistung
Eq W in Warme umgewandelte Leistung
E, W in Verschleifipartikel umgewandelte Leistung
E. W in Materialverdnderungen dissipierte Leistung
G % Schubmodul
H, mlan Mikrohérte
H,, mlan Mikrohérte beim Ubergang zwischen versetzungsbewe-
gungsdominierter zu korngrenzgleitendominanter Defor-
mation
FN Normalkraft
FRr Reibkraft
hs pm Schmierfilmdicke, entspricht mittlerem Abstand der
Reibkorper
RMS - Steigung der Asperiten
M; g Masse des dritten Korpers
ms nm = 260 Parameter, abhéngig von Korngrenzendicke
N - Anzahl der Asperiten
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Kapitel 1

Einleitung

Technische Systeme in Relativbewegung kénnen unter unterschiedlichsten Bedingungen
gleiche Reibungs- und Verschleilwerte aufweisen und sich unter scheinbar gleichen Be-
dingungen komplett unterschiedlich verhalten. Kleine geometrische Anderungen aufgrund
von einzuhaltenden rdumlichen Konstruktionsbedingungen kénnen sich fatal auf bisher
unproblematisches Bauteilverhalten auswirken. Tribologische Problemstellungen werden
oft erst im Nachhinein, bei bereits versagtem Bauteil beachtet, Materialien aufgrund von
Erfahrungen eingesetzt und Endbearbeitungsverfahren eher in Bezug auf die Passgenau-
igkeiten und Geometrie von Bauteilen abgestimmt. Oft kommt es dann danach zu teuren
Beschichtungskonzepten, um den Bauteilausfall zu vermeiden. Dabei verringert die ver-
groferte Reibung nicht nur den Wirkungsgrad eines Systems, sondern der wirkende Ver-
schleif} fithrt durch den zunehmenden Materialverlust zu Bauteilschiden und Ausfall von
Maschinen. Durch gezielte tribologische Fragestellungen, bereits in der Bauteilplanungs-
phase, konnten teure Reparaturlosungen und Ausfille vermieden werden. Dabei stellt fiir
die Berechnungsingenieure industrieller Unternehmen vor allem die Unberechenbarkeit
und Komplexitiat aufgrund von mangelnder mechanismenbasierter Beschreibung tribo-
logischer Prozesse unter Schmierung und die Vielfalt von wirkenden Mechanismen auf

unterschiedlichen Grofienskalen ein Problem dar.

Rabinowicz [03] beschrieb 1984 das Problem in der tribologischen Forschung in dem
falschen Fokus auf hohe Verschleifiraten und oft anwendungsferne Materialien wie folgt:

»-.. ein Grund warum Systeme mit geringen Verschleiffiraten so wenig untersucht wer-
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den, scheint die iiberméfige, fast schon morbide Faszination, in Abweichung zur Realitét,
fiir Untersuchungen von Systemen ohne Schmierung und hohen Verschleifiraten, wie dem
Reibkontakt zwischen ungeschmiertem Kuper gegen Kupfer, zu sein.“ Hieraus ergibt sich
der resultierenden Mangel an modellhaften Beschreibungen zu Systemen mit kleinen Ver-
schleifiraten.

Stahl gehort zu den am meisten verwendeten Werkstoffen der Welt, mit teilweise ex-
zellenten tribologischen Eigenschaften. Stdhlen kommt aufgrund ihrer Vielfaltigkeit und
iiberragenden, einstellbaren Eigenschaften eine grofle Bedeutung zu. Austenitische Stéihle
zum Beispiel sind fiir ihre hohe Belastbarkeit, gute Duktilitdt und Formbarkeit sowie ho-
he Schlagfestigkeit und guten Korrosionseigenschaften bekannt, zeigen aber hauftig hohe
VerschleiBraten. Die optimale tribolologische Adaption von Stahloberflichen in Uberein-

stimmung mit den Bauteilanforderungen ist als Folge ein zentrales Thema [I].

In den letzten Jahren stieg der Aufwand fiir Forschung im Bereich der ultrakleinen Ver-
schleifiraten an, was auch auf die Entwicklung von neuartigen hochauflésenden Messme-
thoden und analytischen Methoden zuriickzufiihren ist. Vor allem im Motorenbau wurden
neue Konzepte zur Reduzierung der inneren Reibung entwickelt. Neue Materialien und
Beschichtungskonzepte werden hier gesucht, um den neuen Anforderungen, welche vor al-
lem im Downsizing und der COs-Reduktion liegen, gerecht zu werden. Ein etwas groflerer
Fokus wurde wieder auf den eigentlich bekannten Einfluss der initialen Kontaktzeit, dem
Einlauf von Bauteilen, gelegt und auf die Riickkehr zu eisenbasierten Reibkontakten. Die
aus dem Volksmund bekannte Tatsache, dass ein neues Auto erst eingefahren werden
muss, welche lange aufgrund des stabilen Materialverhaltens in den Hintergrund geriickt
war, wird wieder beachtet. Ein grofler Vorteil von eisenbasierten Kontakten besteht hier in

der iiber Jahre hinweg angepassten Schmiermitteladditivierung fiir Eisenwerkstoffe [120].

Wie von Rabinowicz als Problem beschrieben, wurde viel Forschung auch mit dem hier
im Fokus stehenden Werkstoff Stahl im ungeschmierten Kontakt durchgefiihrt, allerdings
ohne Beachtung der initialen Kontaktperiode, welche aber entscheidend ist fiir spateren
Hochverschlei im pm/h Bereich oder ultraniedrigem Verschleif im Bereich von kleiner
10nm/h. Verschleimodelle sowie Modellierung werden meist ohne Schmiermittel aufge-
stellt bzw. durchgefiihrt. Dabei gilt als Grundlage fiir diese Arbeit die Beschreibung von
Godet [38] und Berthier [128] zum dritten Kérper im Reibkontakt, der umgeformten und
unter tribologischer Belastung entstehenden Randzone. Einige Autoren [11, 115] haben
gezeigt, dass ein gezielter Einfluss von Parametern langfristig zu stabilen Reib- und Ver-

schleifwerten fiihrt.

In dieser Arbeit soll der Fokus auf vermeintlich allgemeingiiltige Merkmale im Einlauf ge-



legt werden. Es soll anhand von drei ausgewéhlten Beispielstéhlen, welche in der Form der
Wiérmebehandlung nicht unbedingt in der Anwendung zu finden sind, aber eine homogene
Ausgangsmikrostruktur aufweisen, eine Korrelation von Einlaufparametern und Endreib-
sowie Verschleiliwerten mit den Ergebnissen aus werkstoffanalytischen Untersuchungen
hergestellt werden. Dabei liegt ein besonderes Augenmerk auf der vorhandenen Literatur
und bereits aufgeklarten Mechanismen und Modellen von Scherung im Tribokontakt, auch
von trocken geriebenen Systemen und anderen Materialien. Es soll gezielt durch Parame-
tervariationen versucht werden, allgemeingiiltige Versagensmechanismen und/oder Krite-
rien fiir eine Einlaufoptimierung aufzudecken. Dabei liegt der Fokus im Besonderen auf der
Mikrostruktur und ihrer Auspriagung. Fragestellungen, wie grofl der Einfluss der initialen
Mikrostruktur auf das spétere tribologische Verhalten ist und welche Geschwindigkeit und
Normalkraft sich als vorteilhaft erweist, sollen geklért werden und anhand der Literatur
erklart und in ihrer Wichtigkeit eingeordnet werden. Dabei soll, wie Kuhlmann-Wilsdorf
[71] dies bereits beschrieb, nicht nach neuen Phinomenologien gesucht werden, um man-
gelnde Kenntnisse einzuordnen, sondern bekannte und vielfach beobachtete Mechanismen
auf die verdnderte Kontaktsituation angewandt werden, um eine bessere, bewufite Beein-
flussbarkeit von Reibung und Verschleil zu ermoglichen. Die Frage der Unumkehrbarkeit
von Einfliien im tribologischen Kontakt und deren Vermeidung mit der Beobachtung der

Langzeitwirkung einer einmalig kurzen fehlerhaften Belastung soll gepriift werden.

Ziel ist es, die Materialvarianten zum Einlaufen im Sinne von verschiedenen Endreib- und
Verschleifwerten zu bringen und zu verstehen, warum unter bestimmten Bedingungen
das Erreichen eines niedrigen Reibwertes und Verschleifles moglich ist und unter anderen
sich diese Werte erhoht zeigen, um eine etwas allgemeingiiltigere Aussage iiber dominante
Einlauffaktoren von technischen Systemen treffen zu konnen und die nétige Anzahl an
Experimenten, welche in anwendungsnahen tribologischen Studien immer noch notwendig

sind, zu dezimieren.
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Kapitel 2

Tribologie geschmierter Systeme

,Die Tribologie ist die Wissenschaft und Technik von aufeinander einwirkenden Ober-
flichen in Relativbewegung® [37]. Zur Tribologie gehéren die Gebiete der Reibung, des
Verschleifles, der Schmierung und der Grenzflachenwechselwirkung. In der Tribologie wird
immer von einem tribologischen System, kurz Tribosystem gesprochen, siehe Abbildung
[2.1] Ein Tribosystem besteht aus den beiden Grundkérpern eins und zwei, aus einem Zwi-
schenstoff und dem Umgebungsmedium. Die Eigenschaften eines Tribosystems sind immer
Systemeigenschaften. Identische Materialpaarungen bei gleicher Schmierung, aber leicht
unterschiedlichen Geometrien, werden unterschiedliche Werte von Reibung und Verschleifl

aufweisen.

2.1 Allgemeine Betrachtung

Reibung und Verschleif§ entstehen, wenn sich zwei in Kontakt stehende Oberflachen in
Relativbewegung zueinander befinden (siehe Abbildung . Mechanische Energie wird
dabei in ein System eingeleitet, umgewandelt und dissipiert [16], 23], 34, O8, [114]. Die
Relativbewegung kann in verschiedene Grundformen und -arten, wie Gleiten, Rollen und
Schwingen unterteilt werden, wobei diese Bewegungsformen in der Realitét oft iiberlagert
auftreten. Verschleil als ein Anteil an dissipierter Energie tritt dabei prinzipiell als Folge
von Reibung auf. Dennoch kann Reibung und Verschleify nicht als ein einfaches Prinzip

aus Wirkung und Folge gesehen werden [22] [33] [41].
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Die Realitét zeigt, dass viele Systeme, aystemarene
wie Motoren, Kugellager oder Getrie-
be unter geschmierten Bedingungen

Verschleifiraten kleiner einer Atomla-

ge pro Uberfahrung aufweisen. Um

diese kleinen Verschleifiraten zu errei- v Korper-1
medium

chen, ist vor allem der initiale Kon-

takt zweier Reibpartner entscheidend Zwischenstoff

[T08, [109]. Duktile Materialien weisen Kérper-2
nach diesem initalen Kontakt unter T
Scherung eine stark verénderte Rand- -Relblatt
. - Temperatur
zone mit Fremdelementen aus der Um- - Oberfachenanderung
- Geometrieanderung
gebung und stark reduzierten Korn- Verlust & Ausgang

Systemgrenze

grofen, bishin zur Nanokristallinitét
auf. Es findet ein Materialiibertrag Abbildung 2.1: Schematische Darstellung eines tribo-
von einem Reibpartner zum anderen logischen Systems [23].

statt.

2.1.1 Reibung

Reibung entsteht aus der Wechselwirkung zwischen sich berriihrenden Bereichen von
Koérpern in Relativbewegung und wirkt der Bewegungsrichtung entgegen. Ist die Rei-
benergie grofler als die Bewegungsenergie wird von statischer Reibung oder Haftreibung
gesprochen. Im umgekehrten Fall spricht man von Gleitreibung. Die makroskopische Gleit-
reibung ist ndherungsweise proportional zur aufgebrachten Normalkraft und wird im Reib-

gesetz von Amonton und Coulomb als,
=

mit dem dimensionslosen Reibkoeffizienten p beschrieben. Es lassen sich vier Hauptme-
chanismen der Festkorperreibung beschreiben [22, (36, [119]:

y (2.1)

Adhésion und Scheren:  adhésive Verbindungsbildung und Zerstorung an
den Kontaktflichen der Reibpartner.

Plastische Deformation: Deformationen der Rauheitshiigel {iiber aufge-
brachte Normalkraft.

Furchung;: Eindringen des hérteren Rauheitshiigels in den
weicheren Korper unter Relativbewegung.
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Energiedissipation: Umwandlung der Bewegungsenergie in andere
Energie.

Die oben genannten Mechanismen lassen sich nicht getrennt betrachten, sondern nur zu-
sammen darstellen. In den meisten Tribosystemen kommt es zu einer komplexen Uberlager-
ung. Zum Beispiel kommt es durch Adhé&sion und Scherung unter Relativbewegung zur
Furchung und mit steigender Deformation der Rauheitshiigel zum Anstieg des Anteils
der Furchung an der Reibung. Die Energiedissipation lédsst sich wohl am wenigsten sepa-
rat betrachten, ist sie doch die direkte Folge von Adhésion, plastischer Deformation und
Furchung [52]. Dariiber hinaus sind die Skaleniibergéinge der Mechanismen von atomarer

zu technischer Reibung flieBend und zu beachten [50].

Das Verhalten eines geschmierten Systems kann iiber die sogenannte Stribeckkurve be-
schrieben werden. Die Stribeckkurve ist prinzipiell der Reibkoeffizient p iiber der Ge-
schwindigkeit v, bei gegebener Last und Schmiermittel, bzw. p {iber der Herseyzahl, 7 -
v/ Fx, mit 7 als dynamischer Viskositit des Schmiermittels [46], [116]. Die Stribeckkurve un-
terscheidet drei verschiedene Bereiche der Reibung, mit unterschiedlichen Deformations-
und Schermechanismen (siehe Abbildung : I zeigt den Bereich der Grenzreibung in
welchem der Abstand der Reibpartner anndhernd null ist (hs << R,), II zeigt den Be-
reich der Mischreibung, in welchem der Schmierfilmspalt hg ungefdhr der arithmetischen
Mittenrauheit R, entspricht und III zeigt den Bereich der Hydrodynamik, in welchem
hs > R, gilt.

Bei gentigend hoher Geschwindigkeit und/ oder niedrigen Normalkriften befindet sich
ein Tribosystem im Bereich der Fliissigkeitsreibung oder Hydrodynamik. Die Reibpartner
sind durch den wirkenden Fliissigkeitsdruck vollstéandig getrennt. Der Geschwindigkeits-
unterschied der Reibpartner wird vollstdndig durch das Fluid aufgenommen und kom-
pensiert. Der Reibkoeffizient wird durch die innere Reibung aufgrund von rheologischer
Deformation und Scherung des Schmierstoffes bestimmt. Die Reibungsarbeit findet einzig
im Schmierstoff statt. Reibkoeffizienten in diesem Bereich liegen zwischen 0,001 und 0,01
[23, 34]. Ein zusétzlicher vierter Bereich des geschmierten Reibkontakts ist die elastohy-
drodynamische (EHD) Schmierung. Unter dieser Beanspruchung fithren die im Reibspalt
in der Hydrodynamik generierten Schmierfilmdriicke zu Verformungen der Rauheiten der
Reibpartneroberflichen. Reibwerte der EHD Schmierung liegen zwischen 0,01 und 0,1 [48].
Mit abnehmender Geschwindigkeit sinkt der Fliissigkeitsdruck zwischen den Reibpartnern
und einzelne Asperiten kommen lokal in Kontakt. Diese Kontaktflichen nehmen einen Teil

der anliegenden Scherung auf. Es wirken gleichzeitig Mechanismen der Fliissigkeits- und
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Abbildung 2.2: Schematische Darstellung einer Stribeckkurve nach Stribeck [116] iiber der Her-
seyzahl [46].

Festkorperreibung, wie rheologische und plastische Deformation und Scherung. Mit ab-
nehmender Geschwindigkeit bzw. ansteigender Normalkraft treten immer mehr Asperiten
in Kontakt, was zu einem Ansteigen des Reibwertes fithrt. Die Scherung wird immer mehr
von den Asperiten getragen. Reibwerte im Mischreibungsbereich liegen zwischen 0,01 und
0,1 [23, 34, [41].

Bei weiterer Reduktion der Geschwindigkeit bzw. ansteigender Normalkraft 1auft das Sys-
tem in den Bereich der Grenzreibung. Der Bereich der Grenzreibung ist dadurch gekenn-
zeichnet, dass der hydrodynamische Traganteil des Schmierfilmes, welcher in der Mischrei-
bung noch vorhanden ist, ginzlich wegfillt und sich der Abstand der beiden Reibpartner
Null néhert. Die Grenzreibung ist zu differenzieren von der Festkorperreibung im unge-
schmierten System. In der Grenzreibung spielt trotz einer annédhernden Schmierspaltdicke
von Null, der Schmierfilm eine Rolle. Es wird angenommen, dass sich immer einige Mo-
nolagen Schmierfilm im Reibkontakt befinden, welche mit den Reibpartnern interagieren.
Es wirken Mechanismen der elastischen und plastischen Deformation und Scherung. Der
Reibkoeffizient nimmt in diesem Bereich Werte zwischen 0,1 und 0,2 an [23, [41].

Die beim unmittelbaren Kontakt fester Korper im Stillstand oder bei minimaler Rela-
tivbewegung auftretende Reibung wird als Haftreibung mit uy beschrieben. Trennende
Deformation und Scherung sind die wirkenden Hauptmechanismen, welche zur sofortigen
Bildung von Verschleif§ fithren [23] [34].
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Nach Schipper [I11] fiihrt eine ideale Belastung wihrend des initalen Kontaktes eines Sys-
tems zu einer Linksverschiebung der Stribeckkurve, hin zu kleineren Stribeckparametern

und zu einer Verringerung des Reibkoeffizienten.

2.1.2 Verschleif

Verschleifl tritt als Folge der tribologischen Beanspruchng eines Systems auf und ist
gleich dem fortschreitenden Materialverlust aus den Oberflichen der Reibkérper [37].
Die wihrend eines Verschleifivorgangs infolge von energetischer und stofflicher Wechsel-
wirkung ablaufenden physikalischen und chemischen Prozesse werden als Verschleiime-
chanismen bezeichnet. Die vier Wichtigsten dieser Mechanismen, welche ihre Grundlage
in Hochverschleifivorgéingen haben, sind in Abbildung[2.3| dargestellt. Verschleimechanis-

men wirken selten von einander unabhéngig, sondern in zeitlicher Abfolge oder iiberlagert.

\
W\ \ \\\\ \
/ 777 /

KaltverschweiBung Abrasion
(Adhasion) z.B. Riefen
z.B. Fresser, Scuffing

Oberflachen- Tribochemische
zerruttung Reaktionen
z.B. Risse z.B. Oxide

Abbildung 2.3: Schematische Darstellung der vier wesentlichen Verschleifmechanismen
Adhision, Abrasion, Oberflichenzerriittung und Tribochemische Reaktion [23] [36].

Die Randzone eines unter tribologischer Last stehenden Werkstoffes wurde bereits durch
Schmaltz 1963, zwar fiir technische, endbearbeitete Oberflichen beschrieben, ist aber

allgemein fiir verdnderte Randzonen in der Tribologie anerkannt. Eine Darstellung ist in

Abbildung [2.4] zu sehen.
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Allgemein spricht man von Adhésion,

wenn Asperiten stark plastisch verformt 2 Xi's:o'?[,z'i'&ll:"s"s'éﬁacm
S5\ Oxidschicht

werden und es zu Mikroverschweifungen

deformierte Schicht

kommt. Diese auf atomarer Ebene ablau-

Grundwerkstoff

fende Bindung kann nur im Zustand der

Grenzreibung durch das Durchdringen der
Abbildung 2.4: Schematische Darstellung einer

Adsorptions- und Reaktionsschicht entste-
technischen Oberfliche nach Schmaltz [112].

hen. Es kommt zu einem Materialiibertrag,
der sich als Ausbruch beim einen Reibpartner und als Schuppe beim anderen Reibpart-
ner zeigt. Durch das fortschreitende Gleiten kann es zum Abscheren der Aufschweiflung
kommen. Die Verschleilpartikelgréfie entspricht dabei dem Materialiibertrag. Ist der Ma-
terialiibertrag kohésiv und grofl genug, kann er den Gegenkorper spanen und zu abrasivem
Verschleif§ fiithren [18] [36].

Bei dem Verschleifmechanismus der Abrasion, dringt ein Teil bzw. Partikel des einen
Reibpartners in den anderen ein und es kommt unter der aufgebrachten Scherung zum
Furchen und Pfliigen des weicheren Reibpartners. Zum Gahr [36] unterteilt die Abrasion
in die Untermechanismen Mikropfliigen, Mikroermiiden, Mikrospanen und Mikrobrechen.
Mikropfliigen und Mikroermiidung tritt dann auf, wenn ein Werkstoff duktiler als der
andere ist. Zum Mikrospanen kommt es, wenn ein harter Partikel in das Tribosystem
gelangt und sich in einem Reibpartner einbettet. Dies kénnen auch z.B. Siliziumkarbide
aus der Endbearbeitung sein. Mikrobrechen tritt bei harten und sproden Materialien auf

und ist bei dem in dieser Arbeit verwendeten Stahl nicht zu erwarten.

Durch die immer wiederkehrende elastische und plastische Deformation der Oberflache

kommt es zur Werkstoffermiidung (Oberflichenzerriittung) in den oberflichennahen Be-

reichen, entsprechend der Belastung. Dabei kommt es meist parallel zur Oberfliche zur
Entstehung von Mikrorissen, welche sich unter andauernder Scherung zu Rissnetzwer-
ken ausweiten kénnen. Durch die wechselnde Zug- und Druckbeanspruchung wéhrend der
tribologischen Belastung wachsen Risse an, und als Konsequenz mit anderen Rissen zu-
sammen. Die Rissbildung findet dabei unterhalb der Oberfliche im Bereich der grofiten
Scherdehnung statt. Salesky et al. [I05] teilen die Bereiche einer verformten Randzo-
ne leicht anders ein als Schmaltz. Sie zeigen eine Zone oberhalb des stark deformierten
Bereichs auf, in welcher es vermehrt zu Erholungsvorgingen in Form von Zellbildung in-
nerhalb der Korner kommt. In dieser Grenzregion zwischen deformiertem und erholtem
Bereich kommt es zur maximalen Scherspannung und zu einer abrupten Anderung der
Forménderungsenergie und damit erleichtert zur Entstehung von Rissen. Die Untersu-
chungen hierzu wurden unter trockener Reibung durchgefiihrt. Diese Art der Verschlei-
Bentstehung ist durch Suh als Delamination bezeichnet [101, [117].
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Als Tribochemische Reaktion ist die Entstehung eines Randzonenbereichs bezeichnet,

welcher sich chemisch durch einen erhdhten Sauerstoff- und Kohlenstoffgehalt und im
geschmierten System auch durch den Gehalt von Schmierstoffadditiven unterscheidet.
Quinn beschrieb tribochemische Reaktionen in Form von Oxidbildung im geschmierten
Stahl-Stahl-Kontakt und zeigte langsam anwachsende Oxidschichten in der Form von
FeO, FeyO3 und FezO4 [30, BIHIT]. Diese Oxidationsschichten zeigen sich als hart und
verschleibestéindig, mit der Neigung zum Ausbruch bei kritischer Schichtdicke, da die
mechanischen Spannungen durch die tribologische Belastung nur unzureichend umgesetzt
werden konnen. Dabei ist die Tiefe des Sauerstoffeintrags von der Diffusionskonstante
abhéangig. Natiirliche Oxidationsschichten bei Raumtemperatur sind bis zu 10nm dick,
wachsen aber schon durch eine reine Temperaturerh6hung bis 300 °C auf bis zu 100 nm an
[39]. Steigende Kontakdriicke hingegen fithren nach Begelinger et al. [I0] zum Absinken
der Diffusionskonstante. Des Weiteren kann es zur Anlagerung von Kohlenwasserstoff-
molekiilen aus dem Schmierstoff an der Metalloberfliche kommen. Ab einer Temperatur
von 350°C kann Sauerstoff aus der Luft oder im Schmierfilm gelost, mit den Kohlen-
wasserstoffmolekiilen reagieren. Diese Reaktionsprodukte losen an der Metalloberflache
weitere Folgereaktionen aus [54, B5]. Die Reaktionsgeschwindigkeit ist dabei abhingig
von der mechanischen Belastung. Gelostes Wasser im Schmierfilm fiithrt zur Bildung von
Eisenhydroxiden, FeOOH, welche auch ohne tribologische Last entstehen kénnen [39]. Die
Verschleiflpartikelgrofie hangt dabei von der kritischen Schichtdicke ab. Kommt es zur De-
lamination einer Oxidationsschicht im pm-Bereich fithrt dies wahrscheinlich zu abrasivem
Verschleifiverhalten. Meyer et al. [82] zeigen fiir verschiedene Schmierstoffe, dass die Bil-
dungsrate der Reaktionsschicht kleiner sein muss als die Schichtabtragsrate, sodass das
Erreichen der kritischen Schichtdicke vermieden wird. Sullivan [I18] beschreibt, dass oxi-
dierte Verschleifipartikel teilweise auch erst nach ihrer Entstehung oxidieren und unter der
tribologischen Last wieder kompaktiert werden kénnen und sich in die Oberfliche einar-
beiten. Rigney et al. [99] bezeichnen diesen Vorgang als mechanisch-chemisches Legieren,
welches bei metallischen geschmierten Kontakten, einhergehend mit oberflichlicher Korn-
feinung bis zu wenigen Nanometern, zu sehr geringen Verschleiffiraten fithren kann. Der di-
rekte metallische Kontakt und das Auftreten von Adhésion und Abrasion wird verringert.
Der Reibwert wird demzufolge hauptséchlich durch die Eigenschaften des entstandenen

Zwischenstoffs beeinflusst.

2.2 Oberflache und Endbearbeitung

Im tribologischen Kontakt wird iiber die Kontaktfliche mechanische Energie iibertragen.

Die wirkende Energiedichte, welche zu thermischen und mechanischen Werkstoffverander-
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ungen fiihrt, ist dabei von Bedeutung und von der realen Kontaktfliche abhéngig [33] [50].
Die unter Punkt dargestellten Reibungsmechanismen sind alle von der realen Kon-
taktflache und damit direkt von der Endbearbeitung abhéngig, welche die reale Kontakt-
flache einstellt und iiber die Verdnderungen in der Randzone die plastische Deformation
und VerschleiBmechanismen beeinflusst [14, [71]. So wird die Adhésion zum einen iiber die
reale Kontaktfliche und zum anderen iiber die stattfindende chemische Anderung (z.B.:
Oxidbildung) wéihrend der Endbearbeitung beeinflusst. Es ist allgemein anerkannt, dass
die reale Kontaktflache im Festkorperkontakt fiir gréSere Rauheiten bei ansonsten gleichen
Parametern geringer ist als fiir geringere Rauheiten. In Kapitel wird hierauf anhand
des Modells von Persson [88] und auf Basis der in dieser Arbeit verwendeten Oberflachen
noch detailliert eingegangen. Zur Beschreibung von tribologisch-technischen Oberflaichen
werden verschiedene Oberflichenrauheitswerte herangezogen. Geldufige Werte, welche aus
der Abbott-Firestone-Kurve, sieche Abbildung gewonnen werden, sind die nach DIN
EN ISO 13565-2 zu ermittelnden Kernwerte. Ry wird dabei als der Materialanteil an-
genommen, der unter tribologischer Last elastisch, wie plastisch verformt wird. Ry die
Kernrautiefe, gibt den Traganteil an, welcher die Beanspruchung aufnimmt. R,y gibt den

Materialanteil der Riefen an und wird auch als Olriickhaltevolumen bezeichnet.

Es wird die Annahme getroffen, dass das

in den Riefen verbleibende Ol vor allem

in reversierenden Kontakten eine bessere L R L I

______________________________ ] Ra

1 Rvk

Schmierung am Umkehrpunkt bei wirken-

=
4
i

der Haftreibung gewahrt [79]. Die Ober-
flichenrauheit nach tribologischer Belas-

tung kann abhéngig von der Beanspru-

chung und der Ausgangsrauheit eingléatten
oder aufrauen [65]. Berlet [I1, [12] be-

trachtete in seiner Arbeit bei dhnlichen

Profilhohe

0 20 40 60 g
schonende Endbearbeitungen im Vergleich Materialanteil in %

Rauheitswerten mechanisch und thermisch "'1'00 ”

zu konventionellen und zeigte, dass sich ein Abbildung 2.5: Schematische Darstellung einer
letzter schonender Endbearbeitungsschritt Abbott-Firestone Kurve.

positiv auf das spétere Verhalten des Sys-

tems unter tribologischer Beanspruchung auswirkt. Dabei hat vor allem das verringerte
Einbringen von Druckeigenspannungen in die Oberfléche einen positiven Einfluss auf die
spateren Reibungs- und VerschleiBwerte. Er beschreibt eine durch die Endbearbeitung
erzeugte Vorkonditionierung und Vorabinitiierung des dritten Korpers im letzten Bear-

beitungsschritt.
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2.3 Dissipation von Energie

Die eingebrachte mechanische Leistung in die Oberfliche wird allgemeingiiltig anerkannt
durch die Formel [34, [92],

weF-v
A

beschrieben. A ist dabei die nominelle Beriihrfliche. Die eingebrachte Leistung wird in

E = (2.2)

einen Anteil aus Wéarme und aus Verformung im Volumen sowie Verschleil umgesetzt,
wobei die genauen Anteile nicht bekannt sind.

Die mittlere Temperatur einer Oberfliache setzt sich aus der Umgebungstemperatur und
der in der nominellen Beriihrfliche wirkenden mittleren Reibwérme zusammen. Verschie-
dene Arbeiten haben gezeigt, dass sich diese Temperatur oberhalb von 200°C bewegt
und damit thermisch aktivierte Prozesse wie Diffusion zunehmen [67, [114]. Diffusionslose
Prozesse, wie zum Beispiel das Aufschmelzen von einzelnen Kontaktpunkten oder Eisen-
karbidbildung werden dagegen von der Blitztemperatur hervorgerufen, welche nur einen
Sekundenbruchteil auf nur minimale Volumina wirkt [67], [69]. Diese Unterscheidung der
Blitztemperatur und der mittleren Reibtemperatur ist aus analytischer Sicht wichtig und
kann eine Zuordnung von analytischen Ergebnissen erleichtern [33].

Shakhvorostov et al. [I14] stellten nach Versuchen, bei welchen die mittlere Temperatur

sowie Verschleifl in — situ aufgezeichnet wurden, folgenden Zusammenhang von einge-

brachter Leistung ins Tribosystem auf:

E-A=p-F-v=E,+E,+ E, (2.3)

Dabei ist F die gesamte dissipierte Leistung und teilt sich in den thermisch umgesetzten
Anteil Eq, in den in Verschleif umgesetzten Anteil F\, und in den ins Material dissi-
pierten Anteil E,, auf. Eq steigt linear mit F und auch fiir £, lisst sich ein linearer
Zusammenhang vermuten. E., zeigt hingegen ein Maximum. Aus dem oben dargestell-
ten Zusammenhang bei einer dissipierten Gesamtleistung £ von 200 W ergibt sich ein
Anteil von circa 90 % fiir die in Wirme dissipierte Leistung. Fiir das hier untersuchte
System Chrom gegen Grauguss entspricht dieser Anteil der allgemeinen Annahme von
umgesetzter Warmeenergie in technischen Systemen [33].

Kong und Ashbey [67] zeigten 1991 einen linearen Zusammenhang zwischen mittlerer
Reibwérme und der wirkenden Normalkraft, wohingegen die Blitztemperatur in erster
Linie von der Relativgeschwindigkeit bestimmt wird [69, [70]. Bei den Berechnungen zu
wirkenden Blitztemperaturen wird angenommen, dass sich bei rein plastischer Wechsel-

wirkung in den Asperiten die Reibung vollstdndig in Wéarme umsetzt und die Speicherung
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der Energie durch Materialverdnderung vernachlissigbar klein ist [56]. Dabei bleibt un-
beriicksichtigt, dass Werkstoffeigenschaften nicht nur von der Temperatur, sondern auch
von der Verformungsgeschwindigkeit abhéngig sind [72]. Eine weitere Abhéngigkeit von
der Temperatur ergibt sich tiber die wirkenden Verschleiimechanismen [62].

Die Dissipation durch Materialveranderung kann durch plastische Verformung, Phasenum-
wandlung und chemische Reaktion erfolgen. Die Dissipation von Energie durch chemische
Reaktion ist unter Punkt 2.1.2] unter dem Verschleiimechanismus der tribochemischen
Reaktion beschrieben. Die plastische Verformung unterhalb der Oberfliche kann [85] 121]

durch folgenden Zusammenhang beschrieben werden und folgt einer e-Funktion:

1(z) =70 e (2.4)

Die Scherdehnung an der Oberfléche ist dabei nach Heilmann et al. [44] durch

0= —grin(l= (22P), (25)
mit 7 als Scherspannung, beschrieben.
Deformationsprozesse hangen unter anderem von der Stapelfehlerenergie, der Grofle und
Orientierung der gescherten Korner sowie von Ausscheidungen im Korn und an den Korn-
grenzen ab. Eine hohe Stapelfehlerenergie begiinstigt Kletter- und Quergleitvorgénge und
damit die Ausbildung von Subkorngrenzen (dynamische Rekristallisation) bei hoher Ver-
formung unter zyklischer Belastung [29, [33]. Diese dynamische Rekristallisation fithrt zu
eigenspannungsfreien oder -reduzierten Volumina und kann wie bereits unter Punkt
beschrieben und unter anderem von Salesky [105] dargestellt zu Rissausbreitungen paral-
lel zur Oberflache fithren. Dabei kommt es in Bereichen zunehmender Versetzungsdichten
aufgrund der zyklischen Belastungsfolge zu Zellwandbildungen in den oberflichennahen
Bereichen. Dies fithrt zu einem Sprung in der Spannungsverteilung am Ubergang von er-

holtem zu nicht erholtem Bereich und zu Rissbildung.

Dissipation durch Phasenumwandlung tritt bei Stdhlen zum Beispiel in der Bildung von
reibungsinduziertem Martensit auf. Die Martensitbildung kann dabei temperaturinduziert
aufgrund der wirkenden Blitztemperatur oder spannungsinduziert ablaufen. Thermisch in-
duziertes Martensit wird dabei direkt an der Oberfliache gebildet, ist sprode und neigt zur
Entstehung von Oberflachenrissen. Hornbogen et al. [51] beschreiben die spannungsindu-
zierte Martensitbildung, welche zu harten Oberflichen mit erhohten Druckeigenspannun-
gen fiihrt und sich giinstig auf die Verschleifleigenschaften auswirkt. Die positive Auswir-
kung von Druckeigenspannungen, welche bereits durch die Endbearbeitung induziert wird,

wird auch von Berlet [12] beschrieben. Dieser giinstige Einfluss wird sich bei Stéhlen mit
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hohen metastabilen, austenitischen Gefiigen zu Nutze gemacht [33]. Eine weitere diffusi-
onsgesteuerte Form der Phasenumwandlung ist die von Archard beschriebene Auflésung

von Zementitlamellen in Stdhlen unter lokal hohen Temperaturen und Druck [4] 5].

2.4 Einlauf und dritter Kérper

2.4.1 FEinlauf

Die Einlaufphase eines tribologischen Kontaktes wird allgemein als Phase des initialen
Kontakts beschrieben und als diejenige Phase im Leben einer Tribopaarung, welche zwi-
schen dem FErstkontakt und dem Erreichen eines stabilen Reibwerts liegt. Erreicht ein
Tribosystem unter gegebenen Bedingungen keinen stabilen Reibwert, so gilt die Paarung
als nicht eingelaufen.

Scherge et al. [108] vermuten fiir geschmier- oA
te Kontakte, dass die optimale Belastung,
welche individuell fiir jedes Tribosystem
angepasst werden muss, nicht nur zu ei-

nem stabilen Reibwertverhalten fiihrt, son-

Reibkoeffizient u
— VerschleiR w

dern immer auch zu niedrigen Reibungs-

und Verschleiwerten, welche fiir p im Be-

reich von kleiner 0,05 und fiir w im Bereich

von wenigen Nanometern pro Stunde lie-
gen. "Abblldung ‘Zelgt SChematlS?h die Abbildung 2.6: Schematische Darstellung der
Entwicklung von Reib- und Verschleifwert jeitlichen Entwicklung von Reibungwert und

withrend der Einlaufzeit. Dabei zeigten die Verschleifs.

tE\mauf t[s]

Autoren fiir die Tribopaarung Grauguss gegen 100Cr6-Stahl eine deutliche Verringerung
von Reibung und Verschleif3, welcher in-situ wahrend des gesamten Versuchs aufgezeich-
net wurde, mit der Erhohung der Flachenpressung im initialen Kontakt. Mit der Erhéhung
der Normalkraft erhdhte sich die im Einlauf im System dissipierte totale Reibleistung E- A,
was als Folge nach dem Einlauf zu einer geringeren auftretenden Reibleistung fiihrte.
Die Versuche wurden bei einer Geschwindigkeit von 2,5m/s durchgefiihrt. Versuche mit
der doppelten Geschwindigkeit von 5,0m/s fiihrten dagegen zu hohen Verschleifiraten.
Hieraus folgert sich, dass sich die Geschwindigkeitserh6hung im Produkt der Reibleistung
E-A = pu- Fy - v nicht dquivalent der Normalkrafterhhung auf das Einlaufverhalten
auswirkt. Unter Punkt wurde bereits die unterschiedliche Auswirkung von Geschwin-
digkeit und Normalkraft auf die wirkende mittlere Reibtemperatur und Blitztemperatur

beschrieben. Weiter wirken Normalkraft und Geschwindigkeit in Bezug auf die Herseyzahl



16 KAPITEL 2. TRIBOLOGIE GESCHMIERTER SYSTEME

mit H = p-n-v/P im geschmierten Kontakt kontrér, d.h. eine Erhohung der Normalkraft
erhoht den Grenzreibungsanteil, wihrend die Erhéhung der Geschwindigkeit eine Verrin-
gerung des Grenzreibungsanteils zur Folge hat [116]. Daraus ergibt sich ein verschieden

grofles umgeformtes Volumen.

2.4.2 Der Ansatz des dritten Korpers

Durch die im Einlauf stattfindende Wechselwirkung der Reibpartner unter Grenz- und
Mischreibung entsteht, wie bereits durch Schmaltz [112] fiir technische Oberflichen be-
schrieben, eine Randzone mit unterschiedlichen Bereichen. Dieser Bereich weist eine zu
den beiden Grundkorpern verédnderte chemische und mechanische Zusammensetzung mit
verdnderten Eigenschaften gegeniiber dem Grundmaterial auf. Es kénnen beide Reibpart-
ner, aber auch nur ein Reibpartner involviert sein. Dieser Bereich wird von Godet [3§]
1984 erstmals dritter Korper genannt. Godet présentiert damit einen Ansatz, welcher
die Standpunkte der Materialwissenschaftler und Ingenieure in der Tribologie vereinen
soll. Er definiert einen Zwischenkorper, als Film zwischen den beiden im Kontak stehen-
den ,ersten Korpern“, welcher im materialwissenschaftlichen Sinne als Zone verdnderter
Zusammensetzung zum Grundmaterial definiert werden kann und im kinematischen Sin-
ne als Bereich, welcher die Geschwindigkeitsdifferenz zwischen den Korpern iiberwindet
und Energie dissipiert. Dabei unterscheidet Godet nicht zwischen geschmiertem und un-
geschmiertem System, sondern zéhlt das Schmiermittel zum dritten Korper. Der dritte

Korper wird unter Belastung tangential und normal bewegt und ist iiber seine Dicke nicht

homogen. F
N
Abbildung zeigt schematisch die infol- eomcoe o ____ J’ -------------------
Kérper Il 1
ge des tribologischen Kontakts verédnderte | Bereich plastischer v '
| Deformation :
Randzone eines geschmierten Systems. Un- & \\\\\ '

terhalb des dritten Korpers zeigt sich eine Verschleifpartike

Dritter Korper

Zone rein plastischer Verformung. Oftmals
zeigen sich ausgerichtete Korner in Belas-
tungsrichtung. Berthier [13] beschreibt den
dritten Korper als Zusammensetzung von

Oxiden, Verunreinigungen und Verschleif- Abbildung 2.7: Schematische Darstellung der

partikeln aus Grund- und Gegenkorpern Mikrostrukturverinderung in der Randzone

sowie von Schmiermittelbestandteilen oder Wéhrend des Reibvorgangs im geschmierten Sys-
.. . . . t .

Additivreaktionsschichten. Die Vorrausset-

zung dafiir ist, dass Additive oder die Kohlenwasserstoffketten aus dem Schmiermittel mit

der Materialoberflache reagieren kénnen. Es kommt zum Materialauftrag. Zusammenfas-
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send lassen sich vier Hauptfunktionen des dritten Korpers beschreiben:

1. Ubertragen von Normalkraft: Dabei kann der dritte Kérper gleichzeitig als Festkorper
betrachtet werden, welcher statisch direkt eine Kraft iibertragen kann, oder als
Fliissigkeit, welche zur Kraftiibertragung, zum Beispiel iiber eine Relativbewegung,

eines Drucks bedarf.

2. Trennung der beiden ersten Kérper: Vermeidung von direkter Interaktion und Mit-

wirkung am Reibprozess zur Verringerung der Schidigung.
3. Aufnehmen der Geschwindigkeitsdifferenz der beiden ersten Kérper.

4. Transformation und Dissipation kinetischer Energie in Warme und Deformation
[13].

Berthier et al. [32], [128] stellten 2006 ein Modell auf, das géngige VerschleiBmodelle mit
dem Konzept des dritten Korpers vereint und den dritten Korper auf analytischer Basis
als Kreislauf von Massenfliissen beschreibt. Dabei gilt als Grundlage, der auch von Rigney
[98, 99] gezeigte Mechanismus, dass Verschleifipartikel nicht, wie urspriinglich im Modell
von Archard 1953 angenommen [3] direkt aus dem Kontakt entweichen, und nicht mehr
dem System zugehorig sind, sondern am Reibprozess teilnehmen und es zum wiederholten
Kompaktieren der Partikel und letztendlich zu deren Einschluss kommen kann. Dies wird
auch von Lio et al. [7T6] beschrieben, welche abhéngig von den Verschleifipartikelgrofien

noch das unterschiedliche Verhalten der Partikel im Reibspalt erldautern.

steigernd steigernd

Q. /—\M,‘/\OW

Source flow = "Wear flow" =
Ablésen von Partikeln Auswurf von Partikeln

v\/

reduzierend reduzierend

Masse 3ter Kérper

Abbildung 2.8: Relativer Einfluss der Massenfliisse des Grundmaterials, des dritten Koérpers und
der Umgebung nach Berthier [32].

Die Schematik der Massenfliisse ist in Abbildung dargestellt. Das Losen von Ver-
schleifipartikeln ist dabei von zwei Massen moglich. Einmal als Ablosung von der Masse
des Grundkorpers als ,,Source flow“ an den dritten Korper und das andere Mal als Aus-
wurf vom dritten Korper als “Wear flow,, aus dem Kontakt heraus. Dabei ist ein Riickfluss
moglich. Das analytische Modell sowie Experimente zur Validierung zeigten dabei, dass
die totale Masse des dritten Korpers unter gegebenen Bedingungen gegen einen Grenzwert

lauft und sich die Raten der abgelésten und ausgeworfenen Partikel entsprechen. Dabei
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ist der Massenfluss als Gleichgewicht zu sehen, der sich von allen Seiten beeinflussen ldsst.

Shakvorostov et al. [I15] stellen die Bildung eines optimalen dritten Koérpers von der
Reibleistung abhingig dar, welche im Einlauf in das Tribosystem eingebracht wurde. Diese
optimierte Ausbildung der Randzone geht einher mit schnell abfallenden Reibwerten und
stabilen niedrigen Verschleifiraten. Dabei muss der Energieeintrag in das Material hoch
genug sein, um plastisches Fliefen und mechanische Vermischung zu induzieren, wobei ein
zu hoher Energiebetrag zu hohen Verschleifiraten und zur Destabilisierung des Systems

fithren kann.

2.5 Mikrostruktur

Die Mikrostruktur stellt eine grundlegende Bedeutung im tribologischen System dar, wo-
bei die initiale Mikrostruktur sowie die Belastungsbedingungen eine bestimmende Wir-
kung auf die spéteren Reibungs- und Verschleifiwerte haben [12, [115]. Prinzipiell stellt ein
tribologischer Prozess eine Abfolge von Dissipationsprozessen dar, welche in ihrer Konse-
quenz alle von der Mikrostruktur abhéngig sind. Zum Gahr stellte 1987 [35] umfassend
dar, wie sich die Mikrostruktur auf den Verschleil auswirkt. Dabei stellt er den Haupt-
zusammenhang zwischen Verschleifl und dem Verhalten bei plastischer Deformation dar.
Fischer [33] stellt heraus, dass Verformungsvorgénge bei einer tribologischen Belastung
nicht mehr nur durch die klassische Verformunglehre, welche Verformungen mit dem Auf-
stauen von Versetzungen oder Gleitbandbewegungen beschreibt, erklirt werden konnen.
Es kommt zusétzlich zur Verfestigung auch zu Erholung und Rekristallisation, &hnlich dem
Werkstoffverhalten bei der Halbwarm- und Warmumformung. Die wichtigsten Einflussfak-
toren sind Kristallstruktur, Korngrenzen, Stapelfehler, Ausscheidungen und die Stabilitéit
der Gitterstruktur. Dabei miissen die Gefiigeparameter iiber mehrere Groflenordnungen
betrachtet werden, vom einfachen Gitterfehler bishin zu Ausscheidungen mit Durchmesser

im Mikrometerbereich.

2.5.1 Vertfestigung, Rekristallisation und Erholung

In der klassischen Verformungslehre erfolgt plastische Deformation durch die Verschie-
bung von Gitterfehlern wie Versetzungen oder Leerstellen. Beim Versetzungsgleiten wird
das Gitter dabei nur entlang der Versetzungslinie gestort. Die Bewegung von Versetzun-
gen wird an Hindernissen wie Ausscheidungen erschwert [124]. Ausscheidungen kénnen
neben den diskreten Gleitebenen auch durch Quergleiten umgangen werden und verlieren

dabei ihre Effektivitdt. Entsprechend ihres Ausscheidungsortes, ihrer Grofle und Form
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konnen Ausscheidungen bei der plastischen Verformung, vor allem bei grofien Verfor-
mungen und Verformungsgeschwindigkeit, eine Schwachstelle im Gefiige darstellen. Sie
sind ein moglicher Ort von Rissentstehung. Hartphasige Ausscheidungen kénnen an ihren
Grenzflachen aufreifien oder brechen und zu groBem Verschlei fiihren [29]. Die Stapel-
fehlerenergie nimmt fiir gewohnlich mit zunehmender Fremdkorperkonzentration ab. Mit
abnehmender Stapelfehlerenergie erhoht sich die Aufspaltungsweite der Teilversetzung
und kann schwerer wieder zusammengefiithrt werden. Quergleiten von Versetzungen wird
dadurch verhindert und die Bildung von Zellwinden erschwert [29 33| 126].

Ein weiterer Verfestigungsmechanismus ist durch die Intersektion von Versetzungen gege-

ben. Allgemein gilt fiir die Umformfestigkeit der Zusammenhang,

T=0a-b-G-\/ps (2.6)

zwischen Scherspannung 7 und Versetzungsdichte p;, mit o, einer numerischen Konstante
zwischen 0,3 und 0,6 und dem Burgersvektor b. Bei zyklischer Verformung kann es auch
ohne Temperaturerh6hung zu Erholungungsvorgéngen kommen. Versetzungen ordnen sich
in stabilen Zellwidnden an, deren Durchmesser mit steigender Dehnung abnehmen, wobei
die Missorientierung der entstehenden Zellen grofler wird. Es kommt infolge der dynami-
schen Erholung zur Subkornbildung mit Kleinwinkelkorngrenzen. Die Verfestigung wird
dabei dhnlich der Hall-Petch Beziehung mit dem Kehrwert der Wurzel des Zelldurchmes-
sers beschrieben. In krz-Werkstoffen wie Ferrit oder Perlit, kommt es zur Bildung von
stabilen Zellwédnden, ohne dass vorher eine hohe Versetzungsdichte beobachtet worden ist
[33].

Wie schon beschrieben stellt die Korngrenze ein Hindernis in der Bewegung von Verset-
zungen und in der Verformung dar. Es kommt somit zur Erhéhung der FlieBgrenze. Dies
ist mit der Hall-Petch Beziehung wie folgt beschrieben,

(2.7)

o =0+

VDx'
wobei gy die Spannung angibt, welche freibewegliche Versetzungen in der Gleitebene zur
Bewegung bendétigen. kpyp entspricht der Steigung und zeigt sich insensitiv gegeniiber
Temperatur, Zusammensetzung und Dehnrate.

Weiter stellen Korngrenzen Quellen wie Senken fiir Versetzungen dar und konnen als Re-
kristallisationskeime wirken. Im Reibprozess wird die Rekristallisation durch den Eintrag
von Fremdatomen stark behindert [99]. Der Zusammenhang nach Hall-Petch kann nur
so lange gelten, wie die Kérner mindestens so grof§ wie ein Versetzungsring sind. Dieser
kritische Radius eines Korns wird mit Werten im Bereich der zwei- bis zehnfachen Lénge

des materialspezifischen Burgervektors angenommen [7].
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Allgmein kann angenommen werden, dass mit Erhohung der Defektdichte die Geschwin-

digkeit der plastischen Verformungsvorgiange erhoht ist.

2.5.2  Plastische Deformation von nanokristallinen Metallen

Je kleiner Korndurchmesser werden, desto grofler wird der Einfluss des amorphen Berei-
ches der Korngrenze. Wie im vorherigen Abschnitt beschrieben, kénnen Verformungen
beim Unterschreiten einer Korngrofie kleiner der Grofe eines Versetzungsrings nicht mehr
iiber die klassische Verformungslehre beschrieben werden. Verformungen werden wie in der
Superplastizitéit iiber das Gleiten der Korngrenzen auf atomarer Ebene beschrieben, wo-
bei gingige Modelle [86] [1T0] davon ausgehen, dass die Hindernisse in Form eines blockie-
renden Korns durch Diffusionsprozesse oder Versetzungsbewegung iiberwunden werden.
Eine andere Vorstellung ist, dass sich durch Korngrenzwanderung ebene Grenzflachen aus
Korngrenzen bilden, in welchen die Scherung lokalisiert ablduft. Diese Betrachtungsweise

ergibt folgende Vorteile:

« Korngrenzwanderung scheint fiir eine Verformung effektiver als Diffusion iiber Hin-

dernisse hinweg.

« Diffusionsdistanzen liegen nur in der Gréfenordnung der Korngrenzdicke und nicht

in der Groenordnung des Hindernisses.

« Verformung von Materialien ohne Versetzungsaktivitdten konnen damit erklért wer-

den.

« Mit sinkendem Korndurchmesser sinkt die Hindernisgrofie. Als Folge verringert sich
das Volumen des Materials, bzw. die Anzahl der Atome, welche bewegt werden
miissen, um eine mesoskopisch-ebene Gleitfliche zu bilden. Dies spricht fiir ein deut-
lich besseres Verhalten unter Verformung von nanokristallinen Materialien als von
polykristallinen [42] 1T0].

Fiir metallische Systeme kann die Abweichung von der Hall-Petch Beziehung bei weiterer
Kornfeinung damit der Konkurrenz zwischen den Verformungsprozessen des Korngren-
zengleitens und denen, welche versetzungsdominant ablaufen, zugeschrieben werden. Die-
se beiden Prozesse sind dabei voneinander unabhéngig und derjenige, welcher eine unter
den gegebenen Bedingungen geringere Energie benotigt, wird dominieren. Eine Verringe-
rung des Korndurchmessers wird im Falle einer Dominanz des Korngrenzgleitens zu einer
weiteren Reduktion der FlieBgrenze fiihren, wéhrend bei einer Dominanz von kristallo-
graphischer Verformung die FlieBspannung weiter ansteigt [42) 126]. Die Reduktion der

Mikrohérte H, im Regime des Korngrenzgleitens kann mit H,,, als Ubergangsmikrohirte,
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bei welcher es zum Ubergang von versetzungsbewegungsdominierter zu korngrenzgleiten-

dominanter Deformation kommt, wie folgt ausgedriickt werden

H, = Huvy — 22(Dg — m3)'/? (2.8)
Dk

und wurde fiir verschiedene Materialien bestétigt [I9H2T) 59]. Der Parameter my ist iiber

die Korngrenzdicke mit 2v/6 - ¢ definiert, wihrend ms ein Materialparameter darstellt.
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Kapitel 3

Methoden

3.1 Materialien und Probenherstellung

Fiir die im Folgenden durchgefithrten Versuche wurden drei verschiedene Beispielstidhle
verwendet, ein 56NiCrMoV7, ein Ck45 und ein C86D. Die Grundgeometrie der Tribo-
paarung war ein Stift-Scheibe Kontakt. Die Stédhle und deren Wéarmebehandlung wurden
unter dem Gesichtspunkt der vereinfachten Darstellung von moglichen ablaufenden Me-
chanismen gewéhlt und nicht einer tribologischen Problemstellung entnommen. Auswahl-
kriterien waren geringer Restaustenitgehalt und eine nicht zu grofie Harte, sodass signifi-
kante plastische Deformationen einer tribologischen Belastung eindeutig zuzuordnen sind.

Die Tribopaarungen wurden im polierten und geldppten Ausgangszustand verwendet.

3.1.1 Scheibenmaterial

Die verwendeten Scheiben wurden aus einem gezogenen Stangenprofil gefertigt. Es wurde
ein 56NiCrMOVT mit der Werkstoffnummer 1.2714 und ein Ck45 mit der Werkstoffnum-
mer 1.1191 verwendet. Die Scheiben hatten einen Durchmesser von 70,0 £ 0,2 mm und

eine Solldicke nach der Endbearbeitung von 4,0 4 0,2 mm.

56NiCrMoVT7:

Die Scheiben wurden nach dem Trennen bei 850 °C unter Schutzgasatmosphére fiir eine
Stunde austenitisiert und nach dem Abschrecken fiir eine Stunde bei 630 °C angelassen.
Nach dem Vergiitungsprozess weist der Grundwerkstoff ein ausscheidungsarmes, marten-
sitisches Gefiige auf (siche Abbildung im Anhang . Der Restaustenitgehalt liegt

23
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unter 2 %. Die Endbearbeitung zur Fertigung der funktionsrelevanten Oberfléichen erfolg-
te durch Feinschleifen und anschlieBendes Lappen bzw. Lappen und Polieren. Die Héarte
iiber dem Querschnitt liegt bei 400 + 20 HV1.

Die chemische Zusammensetzung des Werkstoffes findet sich in Tabelle B.1]

Element C Si Mn P S

Ma-%  050-0,60 0,10-0,40 0,65-0,95 <0,030 <0,030

Cr Ni Mo \Y

Ma-% 0,10-1,20 1,50-1,80 0,45-0,55 0,07-0,12

Tabelle 3.1: Chemische Zusammensetzung des Stahls 56NiCrMoV7 [66].

Ck45:

Die Scheiben wurden nach dem Trennen bei 880 °C unter Schutzgasatmosphére fiir eine

Stunde austenitisiert und nach dem Abschrecken fiir eine Stunde bei 530 °C angelassen.

Element C Si Mn S Cr+Ni+Mo

Ma-% 0,42-0,50 <0,40 <0,5 <0,035 <0,63

Tabelle 3.2: Chemische Zusammensetzung des Stahls Ck45 [66].

Nach dem Vergiitungsprozess weist der Grundwerkstoff ein ferritisch-perlitisches Gefiige
auf, siche Abbildung im Anhang Der Restaustenitgehalt liegt unter 2 %. Die
Endbearbeitung erfolgte wie fiir den Scheibenstahl 56NiCrMoV7. Die Hérte iiber dem
Querschnitt liegt bei 270 £ 20 HV1. Die chemische Zusammensetzung des Werkstoffes
findet sich in Tabelle 3.2

3.1.2 Stiftmaterial

Der Gegenkorper wurde aus einem unlegierten, patentiert-gezogenen Federstahldraht der
Firma Becker GmbH nach Giitenorm DIN EN 10270-1 unter dem Werkstoffkurznamen SH
hergestellt. Der Werkstoff entspricht in seiner Zusammensetzung dem DIN-Stahl C86D
(1.0616). Ausgehend vom Federstahldraht wurden Stifte mit einem Durchmesser von
51“8703 mm gefertigt. Das Material zeigt im Anlieferungszustand bereits ein homogenes
perlitisches Gefiige (siehe Abbildung im Anhang . Die Hérte iiber den Stiftquer-
schnitt liegt bei 450 £+ 20 HV1.

Die chemische Zusammensetzung des Werkstoffes findet sich in Tabelle [3.3
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Element C Si Mn P S Cu

Ma-% 0,35-1,00  0,10-0,30  0,50-1,20  <0,035 <0,035 <0,20

Tabelle 3.3: Chemische Zusammensetzung des Stiftwerkstoffs, Werkstoff-Kurzname SH [9].

Da alle Versuche mit dem gleichen Stiftmaterial durchgefithrt wurden, wird in der Ergeb-
nissdarstellung hauptséchlich auf das Scheibenmaterial und nur vereinzelt auf die Stift-

analytik eingegangen.

3.1.3 Schmiermittel

Fiir die tribologischen Untersuchungen wurde ein nichtadditiviertes Polyalphaolephin
(PAO8) mit dem in Abbildung dargestellten dynamischen Viskositéatsverlauf verwen-
det.

Hierbei stand wieder die Vereinfa-
10000

chung des Systems und die daraus

folgende Moglichkeit, Aussagen {iiber 1000 J

grundlegende Reibungsmechanismen,

unbeeinflusst von moglichen Addi-

tivreaktionen, treffen zu konnen im

Dynamische Viskositat
[mPa-s]
=
8
I
I
Il
Il

Vordergrund. Die Versuche wurden

alle bei einer Schmiermitteltempera- 1
.. -30 0 30 5060 90 120 150
tur am Olausgang von 50°C durch-
Temperatur [°C]
gefiihrt. Bei dieser Temperatur besitzt
o . . . Abbildung 3.1: Viskositéitsverlauf des verwendeten
das Ol eine dynamische Viskositét von pp g

25,7mPas.

3.2 Abschitzung der realen Kontaktflache

Es soll im Folgenden eine ungefihre Abschiatzung der unterschiedliche Kontaktentstehung
und -auspragung des gelappten und des polierten Ausgangszustandes der Oberflichen
getroffen werden. Abbildung zeigt beispielhaft Topografieaufnahmen des polierten
und gelédppten Zustandes des 56NiCrMoV7-Stahls. Beide Endbearbeitungsverfahren sind
richtungsunabhéngig und zeigen somit keine Oberflichenmerkmale mit Vorzugsrichtung.
Die Bestimmung der realen Kontaktfliche ist nach Kalin et al. [60] stark von der ver-
wendeten Skala in z- und y-Richtung abhéngig und beeinflusst Zahl, Radien und Héhe

der Asperiten. Géangige Modelle zur Bestimmung der Kontaktfliche nutzen verschiedene
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(a) poliert (b) geldppt

Abbildung 3.2: Topografiebild einer unbeanspruchten Oberfliche im geldppten und polierten
Zustand am Beispiel von 56NiCrMoV?7 .

Kriterien und sind nur unter groflen Einschrankungen giiltig.
Betrachtet man das 3-D-Bild der beiden Topografieaufnahmen des gelappten und po-
lierten Grundzustands in Abbildung bei gleicher Skalierung, so lassen sich folgende

Riickschliisse ziehen:

1. Anzahl der Asperiten N — Npgliert < Neeliippt
2. Radien der Asperiten R — Rpoliert < Rgelippt

1 3 / !/ !/
3. Steigung der Asperiten Aiyg — PRys—poliert < PRMS—gelippt

Die Steigung der Asperiten hpyg wurde hier aus dem Kontaktmodell von Persson [8§]
abgeschétzt und beriicksichtigt nur einen reinen Normalkontakt ohne Tangentialbewe-

gungen:

s = VI VR [2 = \/1/14//A (%)2 + (g—;)dedy (3.1)

Nach dem Kontaktmodell von Persson [88] ergibt sich die wahre Kontaktfliche aus dem
reduzierten E-Modul und dem mittleren Gradienten der Oberflache hj g, sowie der Nor-
malkraft Fy wie folgt:
Ay N pa, (3.2)
Ay RMS
Das Modell ist gilt fiir hohen Druck bei Multiasperitenkontakt. Es legt die Grenze bei
einem Verhéltnis von A,/A, ~ 10% fest. Aus diesem Modell lieBe sich schlussfolgern,
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dass die reale Kontaktfliche aufgrund der grofleren Steigung der Asperiten im gelédppten
Zustand kleiner ist als die des polierten.

Es wird somit als Annahme getroffen, dass durch die geringere Kontaktfléiche des gelédppten
Systems auch das interagierende Materialvolumen kleiner ist als im polierten Fall, was bei

gleicher wirkender Energie zu einer hoheren Energiedichte fithren wiirde.

3.3  Reibungs- und Verschleifimessungen

3.3.1 Tribometer

Fiir die tribologischen Untersuchungen wurde ein Stift-Scheibe-Tribometer mit ange-
schlossener RNT-Anlage verwendet. Das im Rahmen dieser Arbeit verwendete Geréit war
ein Gerét der Firma Tetra [lmenau GmbH des Typs Basalt SST mit einem Arbeitsbereich
der Normalkraft von 0-1000N und der Reibkraft von 0-200N, bei maximaler Umdre-
hung von 1500 U/min. Die Schematik des Gerits ist in Abbildung dargestellt. Das
Funktionsprinzip beruht auf der direkten Messung der Sitftauslenkung oberhalb des Kon-
taktes mit einem System aus Dehnmessstreifen. Die Normalkraft wird aktiv iiber einen
Schrittmotor aufgebracht und iiber ein Dehnmessstreifensystem kontrolliert sowie im Ver-

suchsverlauf geregelt.

'
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Abbildung 3.3: Schematische Darstellung des Funktionsprinzips des verwendeten Tribometer-
priifstands.

Die Scheibe wird mit einem maximalen Hohenschlag von 5 um am Aussenradius ausgerich-
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tet. Der Stift hat wie in Abbildung ) dargestellt die Moglichkeit sich minimal um die
x-Achse anzupassen und sich an der Oberfliche auszurichten. Der Stift wird vor Versuchs-
beginn auf die im Versuch wirkende Normalkraft gesetzt und dabei ausgerichtet. Damit
wird eine optimale Kontaktherstellung iiber den Stiftdurchmesser gewahrleistet und Kan-
tenldufer werden vermieden. Ein offener Olkreislauf fithrt durch ein Umwiéltzthermostat
konstant temperiertes Ol zu. Es wurden drei Versuchsradien auf der Tribometerscheibe

festgelegt, 19 mm, 24,5 mm und 30 mm.

3.3.2 Radionuklidtechnik

Ziel dieser Arbeit ist eine Parameterfindung, um Verschleifiraten im Bereich deutlich klei-
ner 50nm/h fiir das tribologische System zu erreichen. Diese geringen Verschleifiraten
bediirfen einer Technik mit hoher Aufloserate. Das Messverfahren der Radionuklidtech-
nik ist eine Online-Verschleifimessmethode, welche beriihrungslos und kontinuierlich den
Verschleifl als Funktion der Zeit bestimmt. Dabei kann in-situ der Verschleifl mit ver-
schiedenen Belastungsbedingungen korreliert werden und Riickschliisse auf den Zustand
und auf Stabilitat oder Empfindlichkeit des tribologischen Systems gezogen werden [109].
Die Messmethode beruht darauf, dass ein oder beide Reibpartner radioaktiv markiert
werden, indem die Proben mittels Neutronenstrahlung im Reaktor oder per Diinnschicht-
aktivierung mit schweren geladenen Teilchen (Protonen, Deuteronen, a-Teilchen) im Zy-
klotron beschossen werden und instabile Isotope bilden. Es gibt zwei Hauptmethoden der
Verschleiimessung. Zum einen wird im Diinnschichtdifferenzverfahren kontinuierlich die
Restaktivitat der Reibkoper wiahrend des kontinuierlichen Verschleiflprozesses bestimmt
oder im Konzentrationsmessverfahren mit Hilfe eines Olkreislaufs die Aktivitit der Ver-
schleiBteilchen selbst im Ol gemessen.

Das in dieser Arbeit verwendete Verfahren ist das Konzentrationsmessverfahren (KMV)
[12]. Die Aktivierung erfolgte ausschlieflich unter Neutronenbeschuss und es wurde das
Messnuklid *Fe und °'Cr verwendet. Die Vorraussetzung, um eine kontinuierlich fehler-
minimierte Verschleifmessung im Konzentrationsmessverfahren durchzufiihren, ist eine
geniigend hohe Probenaktivitdt und der sedimentationsfreie Transport der Verschleifiteil-
chen weg von der Probe hin zum Messkopf. Im abgeschirmten Messkopf (NaJ-Detektor)
werden die von den Verschleifipartikeln ausgesendeten v-Quanten dann als Impulse detek-
tiert. Aufgrund der statistischen Schwankung des radioaktiven Zerfalls, miissen Messzeiten
von grofer 2 Minuten fiir einen mittleren Verschleifwert eingehalten werden. Die verwen-
dete Messvorrichtung war ein Verschleiimesssystem der Firma Zyklotron AG, welches aus
einer Konzentrationsmessanlage mit Referenzmessanlage besteht. Uber zweitere wird das

Gesamtsystem mit bekannter Masse kontrolliert und eine exakte Halbwertszeitkorrektur
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gewihrleistet. Die Auflosung liegt bei geeigneter Aktivierung, welche vom Verschleifivolu-
men und der MesskammergroBe abhingig ist, bei circa 0,1 pg Verschlei. Uber die einfache
Beziehung von Masse und Volumen kann auf die mittlere Abtragstiefe der im Reibkontakt

befindlichen Geometrie geschlossen werden.

3.3.3 FEinlaufroutinen und Stribeckkurven

Die Einlaufroutinen fiir die verschiedenen Systeme wurde im Folgenden immer derart ad-
aptiert, dass am Ende niedrige Reibwerte bei Verschleilgeschwindigkeiten im Bereich von
50nm/h erreicht werden konnten. Daher unterscheiden sich die einzelnen Einlaufroutinen

deutlich. Es unterscheiden sich prinzipiell zwei Grundtypen von Versuchen
1. Einldufe mit direkter Belastung.

2. Einldufe mit Lastkennfeld (LKF), wobei die Normalkraft von 25N an gesteigert

wurde.

In Tabelle ist ein Uberblick iiber die Versuchsparameter gegeben.

56NiCrMoV7 « C86D v [m/s] Fx|N]
400 N
elappt 0,05/ 0,1/ 0,2/ 1,5
seapp [ 0.1/ 02/ LKF bis 400 N
) LKF bis 400 N
poliert 0,05/ 0,1/ 0,2/ 0,3
LKF bis 800 N
Ck45 + C86D
geldappt 0,1/ 0,2 400 N
poliert 0,1/ 0,2 LKF bis 250 N

Tabelle 3.4: Ubersicht iiber verwendete Versuchsparameter.

Die Gesamtumdrehungsanzahl einer Standardeinlaufroutine bei konstanten Umdrehungs-
zahlen wurde mit 123.000 Umdrehungen festgelegt und hatte fiir einen Lastkennfeldeinlauf
die in Tabelle dargestellte Aufteilung der Gesamtzyklen auf die einzelnen Laststufen.
Da sich bei Geschwindigkeitserniedrigung bei konstanten Umdrehungen automatisch die
Laufzeit erhoht und auch der Radius einen Einfluss auf die Versuchslaufzeit hat, wurden
zur Differenzierung der Ergebnisse Lastkennfeldversuche bei konstanten Versuchszeiten
und variierenden Umdrehungszahlen durchgefiihrt. Die Versuchslaufzeiten sind auch in
Tabelle in Spalte 3 dargestellt.
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Laststufe Umdrehungen Zeiten Summe Umdrehungen
Fx[N] konst. konst. (Zeiten)
25% 3.000 1h
50 3.000 1h 6.000 (2h)
100 4.200 1,4h 10.200 (3,4h)
150% 4.200 1,4h 14.400 (4,8h)
200 4.200 1,4h 18.600 (6,2h)
250 4.200 1,4h 22.800 (7,6h)
300% 4.200 1,4h 27.000 (9h)
350 6.000 2h 33.000 (11h)
400%* 90.000 30h 123.000 (41h)

Tabelle 3.5: Parameter der Lastkennfeldeinlaufversuche bei konstanten Umdrehungen und Zei-
ten. *) Laststufen fiir Abbruchversuche.

Einzelne Versuche, vor allem fiir das System Ck45-poliert, wurden mit abweichenden

Parametern durchgefiihrt und sind einzeln angezeigt.

Im Anschluss an jede Einlaufroutine wurden direkt 5 Stribeckkurven gefahren, welche
eine Vergleichbarkeit der Einlaufwirkung trotz unterschiedlicher Parameter ermoglichen.
Vergleiche hierzu Punkt auf Seite[6] Die Stribeckkurven wurden bei einer konstanten
Normalkraft von 350 N gefahren. Eine Ausnahme stellte die polierte Variante Ck45 dar, bei
welcher die Normalkraft fiir die Stribeckcharakterisierung bei 150 N lag. Das durchfahrene
Geschwindigkeitsfeld lag zwischen 1,5 und 0,05 m/s und wurde schrittweise durchfahren.

3.3.4 Abbruchversuche

Zur Untersuchung des Einflusses der einzelnen Laststufen und Laufzeiten auf die Mi-
krostrukturausbildung der polierten Varianten wurden Versuche zu festgelegten Zeit-
punkten unterbrochen und die Randzone im Anschluss analysiert. Die Laststufen der
Abbruchversuche sind in Tabelle mit einem *) gekennzeichnet. Es wurden jeweils die
Laststufen am Ende abgebrochen und direkt nach erfolgter Laststeigerung. Es soll hier der
Einfluss der Laufzeit bei der jeweiligen Last auf die Mikrostruktur differenziert werden.
Die Abbruchversuche erfolgten fiir das System 56NiCrMoV7 bei einer Geschwindigkeit
von v=0,1m/s und zusétzlich teilweise bei v=0,05m/s. Fiir das System Ck45 lag die
Geschwindigkeit bei v =0,2m/s.
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3.4 Analysemethoden

3.4.1 Weilllichtinterferometrie

Die WeiSllichtinterferometrie (WLI) ist eine beriihrungslose Messmethode zur optischen
Bestimmung von dreidimensionalen Oberflachenstrukturen. Das Funktionsprinzip beruht
auf dem Michelson-Interferometer, welches mit einem mehrwelligen Lichtspektrum arbei-
tet.

Die Kohérenzlange liegt im Mikrome-
terbereich [49]. Im Vergleich zu ande- Licht-
ren Interferometrieverfahren nutzt die- quelle
se Technik eine breitbandige polychro-
matische Lichtquelle (WeiBlicht). Das
Prinzip des Michelson-Interferometers
ist in Abbildung dargestellt. Der

einfallende Lichtstrahl wird von ei-

nem Strahlteiler in Mess- und Re-

Interferenzbild

ferenzstrahl geteilt. Der Referenz-

Referenzspiegel

strahl trifft auf den ideal ebenen und
glatten Referenzspiegel mit definier-
tem Abstand zum Strahlteiler. Der
Messstrahl wird an der zu vermes-
senden Oberfliche reflektiert. Beide Messoberflache

Riickstrahlungen iiberlagern sich wie- Abbildung 3.4: Schematischer Aufbau eines Weif-
lichtinterferometers nach dem Funktionsprinzip des
Michelson-Interferometers.

der am Strahlteiler und das entste-
hende Interferenzmuster wird von ei-
ner CCD-Kamera aufgenommen. Bei gleicher Wellenldnge von Mess- und Referenzstrahl
kommt es zu konstruktiver Interferenz, welche am Detektor als Hell-Dunkel-Muster auf-
genommen wird. Durch die kontrollierte vertikale Verschiebung des Messkopfs mit defi-
nierter Schrittweite dz und der gleichzeitigen Aufnahme der Interferenzmuster kann die
Oberflachentopografie erfasst werden [80]. Aus der Topografieaufnahme lassen sich Rau-
heitsprofile erstellt und Oberflichenkennwerte berechnen.

Die Topografiemessungen in dieser Arbeit wurden mit dem Weifllichtinterferometer PLp
2300 des Herstellers Sensofar-Tech S.L. durchgefiihrt. Laut Herstellerangaben liegt die ma-
ximale Auflosung in vertikaler Richtung bei 10 nm und in lateraler Richtung bei 0,8 pm.
Die durchgefiihrten WLI-Messungen zur Rauheitskennwertbestimmung in dieser Arbeit

wurden bei 10-facher Vergréferung durchgefithrt und mit Hilfe der kommerziellen Soft-
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ware SensoMap Standard 6.2 ausgewertet. Die Proben wurden vor jeder Messung je 15
Minuten im Ultraschallbad in Cyclohexan und anschliefend in Isopropanol gereinigt um

Olriickstinde und Verschmutzungen von der Oberfliche zu entfernen.

3.4.2 Rasterelektronenmikroskopie

Die Rasterelektronenmikroskopie (REM) erméglicht eine hochaufgeloste Untersuchung
von Oberflachen bei gleichzeitig guter Tiefenschéirfe. Es lassen sich topografische Un-
tersuchungen der tribologisch belasteten Oberflichen zur Bestimmung von Verschleifler-
scheinungsformen durchfiithren. Bei der REM wird die Probenoberfliche im Hochvaku-
um mit einem gebiindelten Elektronenstrahl (0,5 bis 10 nm Durchmesser) abgerastert.
Der Durchmesser des Elektronenstrahls ist neben weiteren anderen Einflussfaktoren ein
MafB fiir die Auflosung des Mikroskops. Der Elektronenstrahl wird durch Feldemission
oder thermische Emission, bzw. als Kombination beider Verfahren erzeugt. Der auf die
Oberfliache treffende Elektronenstrahl setzt aus der Probenoberfliche Sekundérelektronen
(SE) Riickstreuelektronen (BSE —backscatter electrons), Augerelektronen sowie Rontgen-
strahlung frei. Eine REM-Aufnahme zeigt im wesentlichen die Elektronenemission als
Helligkeitsmodulation. Probenstellen mit geringer Emission erscheinen dunkel, wahrend
Stellen hoher Emission hell erscheinen. Verschiedene Detektoren ermoglichen die Darstel-
lung des Topografiekontrasts durch die SE sowie des Materialkontrastes durch die BSE.
Die SE sind mit 10-50 eV niederenergetisch und entstehen durch inelastische Streuprozes-
se. Sie werden oberflichennah im Bereich von kleiner 50 nm unter sehr kleinem Winkel
zum einfallenden Elektronenstrahl emittiert und ermoglichen daher eine hohe laterale
Auflésung. Je nach Position des Detektors, seitlich oder ringférmig oberhalb der Pro-
be oder im Inneren der Séule (In-Lense Detektor), wird ein rédumliches Topografiebild
oder ein Bild mit iiberlagertem Materialkontrast durch die BSE erzeugt. Die BSE ent-
stehen bei elastischer Streuung der Primérelektronen (PE) mit den Atomkernen bis zu
einer Tiefe von 1pm und ermoglichen den sogenannten Z-Kontrast, da schwerere Ele-
mente mit hoher Odnungszahl Z stérker reflektiert werden und damit heller erscheinen.
Dadurch lassen sich unterschiedliche Phasen in der Mikrostruktur sowie diinne anhaften-
de Adhéasionen oder Reaktionsschichten aus der tribologischen Belastung detektieren. Die
BSE streuen meist mehrfach und kénnen daher die Probe an einer lateral entfernten Stelle
vom Primérelektronenstrahl (PES) verlassen. Die laterale Auflosung ist dadurch verrin-
gert. Um eine Oberflichenabbildung mit geringer Tiefeninformation zu erhalten, sollte
die Beschleunigungsspannung des PES unter Beachtung der damit sinkenden Auflésung
so gering wie moglich gehalten werden. Die erwéhnte charakteristische Rontgenstrahlung

entsteht bis mehrere Mikrometer tief. Es kommt dabei zum Ubergang eines Elektrons
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einer d&ufleren Schale auf eine frei gewordene Stelle einer inneren Schale. Die Energiediffe-
renz wird dabei als Rontgenstrahlung emittiert und ist elementspezifisch [53, 94]. In der
vorliegenden Arbeit kam die REM an den tribologisch belasteten Oberflichen sowie an
Querschnitten aus der Praparation mit dem fokussierten Ionenstrahl zum Einsatz, siehe
auch niéchster Punkt 3.4.3] Es wurden das Dual Beam Gerit Zeiss DSM 940 der Firma
Carl Zeiss AG und das Dual Beam Gerat Helios NanoLab der Firma FEI eingesetzt.

3.4.3 Fokussierter Ionenstrahl
Fokussierter Ionenstrahl Mikroskopie

Mit der Focused-Ton-Beam-Technologie (FIB) lassen sich Materialoberflichen im Nano-
meterbereich analysieren und bearbeiten. Dazu wird ein hochenergetischer Ionenstrahl
verwendet. Da Ionen im Vergleich zu Elektronen schwer sind, kénnen sie mit gréflerer
Energiedichte auf die Oberflache beschleunigt werden, wobei die Interaktion mit der Ober-
fldche destruktiv ist.

Dies kann gezielt zum Materialabtrag
genutzt werden, um verborgene Struk-
turen unterhalb der Oberflache zu un-
tersuchen. Im Rahmen dieser Arbeit
wurden wie bereits erwéhnt ein Heli-
os NanolLab der Firma FEI und ein
DSM 940 der Firma Zeiss verwen-
det. Beide Mikroskope sind Dual Be-
am Geréte und haben eine Ionen- und
REM Séule, siehe schematische Dar-

(=}

stellung in Abbildung B.5] Die Io- %, Untersuchter Werkstoffbereich

nensdule ist dabei im Winkel ¢ zur Abbildung 3.5: Schematische Darstellung eines kom-

Elektronensaule angebracht. Die Elek- binierten FIB-REM-Systems. Die Ionenséule ist un-
ter dem Winkel 6 = 54 zur Elektronenséule ange-
] bracht [68].

Abbildung, aber auch zur elektronen-

strahlunterstiitzten Abscheidung von Material. Mit Hilfe der FIB-Séule kann lokal Ma-

terial abgetragen, ionenstrahlunterstiitzt abgeschieden oder ionenmikroskopische Abbil-

tronenstrahlséule dient einerseits zur

dungen erstellt werden [68]. Gewohnlich werden Galliumionen verwendet. In den hier ver-
wendeten Geréten wird eine Fliissigmetall-Tonen-Quelle (Liquid Metal Ton Source — LMIS)
verwendet. Um Ga't-Tonen zu emittieren, wird Gallium, welches auf einer Wolframnadel
sitzt, bis zum Schmelzpunkt erhitzt, so dass unter Wirkung des starken elektrischen Feldes

(Extraktionsspannung zwischen 4 und 7kV) Ga*-Ionen emittiert werden. Uber eine Be-
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schleunigungsspannung von maximal 100 kV werden die Ga™-Ionen zur Probenoberfliche
hin beschleunigt und iiber ein elektrostatisches Linsensystem auf der Probe fokussiert
[6], 123].

Die in der vorliegenden Arbeit untersuchten Proben nach tribologischem Kontakt, wurden
vor Tonenabtrag mit einer gesputterten Schutzschicht aus Platin iiberzogen, welche direkt
auf die Oberflache mit dem Elektronenstrahl und erst im Verlauf durch den Ionenstrahl
abgeschieden wurde. Hierdurch werden Schiadigungen des Materials durch gestreute Ga™-
Ionen, wie etwa Griibchenbildung oder Verrundung der Profilkanten, verhindert.

Die verwendeten Beschleunigungsspannungen bei beiden Geréten betrug 30kV. Die Strom-
stéarke beim Abtrag variierte zwischen 5pA und 50 nA. Hohe Stromstérken fiithren zu ho-
hem groben Materialabtrag mit kurzen Schnittzeiten, aber auch zu starker Schadigung
des Materials in Form von Amorphisierung, weshalb nach einem Grobschnitt mehrere Po-
lierschritte mit niedrigen Stromen und wenig Materialabtrag notwendig sind, um spétere
Artefakte in der Abbildung zu vermeiden. Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Bildge-
bung nur mit Hilfe der REM-Séule durchgefiihrt. Es wurden je Quer- und Langsschnitte
zur Laufrichtung der tribologisch belasteten Proben angefertigt. Bei der Betrachtung
der REM-Aufnahmen der FIB-Schnitte muss generell beachtet werden, dass durch die
Verkippung der Schnittfliche zum Elektronenstrahl (siehe Abbildung das Bild in

1

Hohenrichtung um den Faktor 0] gestaucht ist.

Bestimmung von Dehnungverldufen aus FIB-Schnitten

Wie unter Punkt beschrieben, haben bereits verschiedene Autoren iiber die Scherver-
formung und einen Zusammenhang von Scherdehnung und geleisteter Arbeit berichtet. In
dieser Arbeit soll anhand der REM-Bilder der FIB-Schnitte die Scherdehnung ermittelt
werden. Ein Zusammenhang zwischen dieser und der Ausbildung der oberflichennahen
nanokristallinen Zone sowie der Reibwerte soll hergestellt werden und desweiteren zu ex-
perimentellen Parametern und zu den chemischen Anderungen in der Randzone korreliert
werden. Die Scherdehnungen wurden nur fiir das polierte System bestimmt. Es wurden
Proben aus Abbruchversuchen sowie aus beendeten Einlaufroutinen unter Parameterva-
riation untersucht.

Aus den FIB-Querschnitten der Randzone parallel zur Belastungsrichtung wird, wie in
Abbildung 3.6 dargestellt, ein Kurvenverlauf anhand der Kornverformungen ermittelt. Die
Kurvenpunkte werden mit Hilfe des Grafikprogramms Inkskape ermittelt und mit Hilfe der
Originsoftware als Kurvenfit ausgegeben. Die obere Grenze bildet der Bereich in welchem
eine deutliche Kornfeinung auftritt und sich eine zur Oberfliche parallele Ausrichtung der

Korner zeigt. Dieser Bereich wird im Folgenden als Bereich I bezeichnet. Bereich II stellt
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Abbildung 3.6: Schematische Darstellung der unterteilten Bereiche und Dehnungsermittlung der
verdnderten Randzone nach tribologischem Kontakt.

die komplette Tiefe der Verformung und die Grenze zum Grundgefiige dar.
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Abbildung 3.7: Darstellung der aus den FIB-Schnitten ermittelten Punkte zur Bestimmung der
Verschiebung, Scherdehnung v = dz/dz und des Scherdehnungsgradienten v = d2x/dz?.

Abbildung ) zeigt exemplarisch den grafisch aus einer FIB-Aufnahme ermittelten Deh-
nungsverlauf im plastisch verformten Bereich und den Fit einer e-Funktion. Die Scherspan-
nung 7 in b) ergibt sich aus der ersten Ableitung d/dz. Die zweite Ableitung liefert den
Scherdehnungsgradienten +/, dargestellt in c).
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3.4.4 Transmissionselektronenmikroskopie

REM-Untersuchungen reichen oft zur

Sichtbarmachung von nanoskopischen g\ 1 ironen quelle

Strukturen, welche durch die tribolo-

gisch induzierte plastische Deformati-
on unmittelbar unterhalb der Ober- Kondensor — .

fliche entstehen, nicht aus. Einen we-

sentlichen Beitrag sollen hier die Un-

B < objektiv

tersuchungen mit Hilfe der Transmis-
Zwischenlinse ——>

sionselektronenmikroskopie (TEM) lie- Zwischenbild
. . . . .. Projektivlinse — 5 .

fern. Diese Mikroskopietechnik ermog-

licht die Abbildung von Mikrodefekten

kristalliner Proben und Mikrostruk- Endbild

turen im unteren Nanometerbereich

bei millionenfacher VergroSerung. Die Abbildung 3.8: Schematische Darstellung des Elek-
tronenstrahlgangs im Transmissionselektronenmikro-

Probenherstellung ist dabei sehr auf- skop [122].

wendig und artefaktenanfillig. Die

Probendicke sollte kleiner als 200 nm sein. Je diinner eine TEM-Probe ist, desto grofer ist
die zu erreichende Auflosung [6]. In Abbildung|3.8|ist schematisch der Strahlengang eines
Transmissionselektronenmikroskops aufgezeigt. Der grundsétzliche Aufbau dhnelt dabei
einem herkommlichen Lichtmikroskop, nur dass die Elektronen iiber ein System aus ma-
gnetischen Linsen gelenkt und fokussiert werden. Die Elektronenquelle ist iiblicherweise
eine Wolframkathode. Die im Vakuum beschleunigten Elektronen werden durch den Kon-
densor zu einem Strahl fokussiert und auf einen mikroskopischen Bereich der Probe ge-
lenkt. Uber das Linsensystem aus Objektiv-, Zwischen- und Projektivlinse wird die Zwi-
schenbildebene auf dem Leuchtschirm abgebildet. Die Brennweite der Linse beeinflusst
den Abbildungsmodus [122]. Das Grundprinzip beruht auf der Beugung der Elektronen

an den Kristallebenen der Probe.

Abbildungsmodi

Prinzipiell lassen sich zwei Abbildungsmodi unterscheiden. Das Beugungsbild (diffrac-
tion mode) und das Transmissionsbild (magnification mode). Auf die weiterfithrenden
Grundlagen der Bildentstehung soll hier im Folgenden nicht eingegangen werden. Fiir in-
teressierte Leser sind die Literaturquellen [94] [127] empfohlen. Das Beugungsbild entsteht
dabei durch elastische Streuung der Elektronen am Kristallgitter. Trifft der einfallende

Elektronenstrahl einen Einkristall, so entsteht als Beugungsmuster ein Punktdiagramm,
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in welchem jeder Punkt, der Ablenkung des Elektronenstrahls an einer bestimmten Git-
terebene entspricht. Mit der Feldblende in der Bildebene der Zwischenlinse, kann durch
entsprechende Positionierung und Wahl der Grofle ein bestimmter Bereich fiir das Beu-
gungsbild ausgewéhlt werden (SAD —Selected Area Diffraction). Bei einem vielkristallinen
bzw. ultrafeinkristallinen (ufk) Bereich mit statistischer Verteilung der Orientierung zeigt
das Beugungsmuster konzentrische Ringe. Bei vorliegender Textur oder Nanokristallinitét
(nk) ist die Intensitdt der Beugungsreflexe auf den Ringen ungleichméfig verteilt. Amor-

phe Werkstoffe zeigen nur noch wenige diffuse Ringe [94], 127].

Beim Transmissionsbild wird zwischen Hell- und Dunkelfeldabbildung unterschieden. Bei
der Hellfeldabbildung (HF) wird eine Blende in den Strahlengang eingebracht und die
von der Probe gestreuten Beugungsanteile mit mittleren und groflen Streuwinkeln aus-
gefiltert. Es entsteht eine Abbildung aus den Elektronen, welche mit kleinen Beugungs-
winkeln die Probe verlassen. Kontraststarke Materialstrukturen, wie Versetzungen, Sta-
pelfehler, Zwillinge, Klein- und Grofiwinkelkorngrenzen lassen sich so abbilden [31]. Bei
der Dunkelfeldabbildung (DF) hingegen wird ein ausgesuchter Anteil des gebeugten Elek-
tronenstrahls zur Abbildung genutzt. Dabei ist der zentrale Strahl immer verdeckt. Nur
Kristallite oder Defekte, welche diesem Beugungswinkel entsprechen, werden hell abgebil-
det. Es werden vor allem Phasengemische, oder Ausscheidungen im DF-Modus analysiert.
Um Gitternetzebenen und Atomreihen sichtbar zu machen (hochauflésender Modus—HR)
ist es notig, die Phaseninformation der Elektronenwelle zu bestimmen. Dies geschieht iiber
die aktive und bekannte Phasenbeeinflussung des gebeugten Strahls durch die Linsenap-

paratur, bis dieser mit dem ungebeugten Strahl mit bekannter Phase interferiert.

Die TEM-Untersuchungen in dieser Arbeit wurden am CM 200 FEG/ ST der Firma
Philips mit einer Beschleunigungsspannung von 200 kV durchgefiihrt.

Probenpréparation

Da die TEM hauptséchlich eingesetzt wurde, um nanokristalline Bereiche zu analysieren
und deren Entstehung innerhalb des Einlaufs zu verfolgen, war es von entscheidender
Bedeutung, dass eine Beeinflussung der Proben hinsichtlich mdéglicher Rekristallisation
oder Kornfeinungen sowie Amorphisierungen vermieden wird. Mogliche Artefakte bei der
Probenherstellung sollen im Vorfeld charakterisiert und minimiert werden.

Daher wurden TEM-Lamellen fiir gleiche Versuchsproben mit Hilfe der klassichen me-
chanischen Préparation sowie FIB-Praparation mittels der sogenannten ,lift-out® Me-

thode durchgefiihrt und die Abbildungen verglichen. Diese Untersuchungen wurden im
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Abbildung 3.9: 2D-Darstellung der ,lift-out*“ Methode. Rote Pfeile geben die Beschleunigungs-
richtungen der Ionenstrahlen an a) Mit hohen Ionenstrémen wird eine circa 2 um dicke TEM-
Lamelle vorgeschnitten. b) Um die Lamelle freizuschneiden, wird die Probe gekippt. Die Lamelle
wird mit Platin an einer Glasfasernadel fixiert. ¢) Die Lamelle wird auf dem Probenhalter mit
Platin fixiert und dann schrittweise mit immer geringeren loenstrémen elektronentransparent
gediinnt.

Vorfeld durchgefiihrt. Beide Verfahren zeigten gleiche Ergebnisse fiir entsprechend sensi-
tive Vorgehensweisen. Im folgenden werden nur die bei der FIB-Praparation verwendete
Methode und die dort verwendeten Stromstéirken dargetellt, welche auch fiir die Lamel-

lenpréparation der im Ergebnisteil dargestellten Bilder zum Einsatz kam.

Kombinierte REM-FIB-Anlagen erlauben eine sehr préazise Zielpraparation. In Abbildung
ist das genutzte ,lift-out” Verfahren illustriert. Die roten Pfeile geben dabei die Rich-
tung des einfallenden Ionenstrahls an. Beim Diinnen der Probe wird schrittweise der
genutzte Strom verringert, siche Stromstérken in der Darstellung, und somit die Amor-

phisierung minimiert.

3.5 Rontgenelektronenspektroskopie

Die Methode der Rontgenphotoelektronenspektroskopie oder ,,X-ray photoelectron spec-
troscopy“ (XPS) ist eine oberflichensensitive Methode zur Bestimmung der chemischen
Zusammensetzung fester Materialoberflichen und beruht auf dem photoelektrischen Ef-
fekt. Ein Feststoff wird hierzu mit Rontgenstrahlung beschossen und die dabei aus dem
Material emittierten Elektronen werden hinsichtlich ihrer kinetischen Energie und An-
zahl (counts) analysiert. Aus der kinetischen Energie Ey;, der Photoelektronen kann nach

Gleichung die fiir Elemente charakteristische Bindungsenergie Eg ermittelt werden.

Exin =h-f—E — ¢s (3.3)
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Dabei gibt das Produkt aus dem Planckschen Wirkungsquantum A und der Frequenz f
der Rontgenstrahlung die Photonenenergie an sowie ¢g die minimal benotigte Energie
eines individuellen Elektrons, um aus der Oberfliche auszutreten. Hohe und Fléache der
Peaks liefern eine Aussage iiber die Art und Konzentration der Elemente sowie teilweise
deren Bindungszustéinde. Ab einer Atomkonzentration von einem Prozent kénnen bis auf
Wasserstoff und Helium alle Elemente und teilweise deren Verbindungen nachgewiesen
werden [83].

In dieser Arbeit wurde ein PHI 5000 Versa Probe des Herstellers ULVAC-PHI Inc. ver-
wendet. Die Auflosung des Gerétes liegt nach Herstellerangaben bei 0,1eV. Mit einem
Argonionen wurde Material in Schrittweiten zwischen 2 nm bis 11 nm abgetragen und che-
mische Tiefenprofile erstellt. Dabei entspricht die Tiefenauflosung der Elemente nicht den
verwendeten Schrittweiten beim Abtrag, sondern muss durch den Einfluss der Rauheit dif-
ferenziert betrachtet werden. Der verwendete Messbereich des Rontgenstrahlmittelpunkts

erstreckte sich iiber eine Flidche von 200 pm x 200 pm.
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Kapitel 4

Ergebnisse

4.1 Ausgangszustand

4.1.1 Scheiben

Die initiale Mikrostruktur wurde mit Hilfe von FIB-Schnitten charakterisiert und die
oberflichennahe chemische Zusammensetzung mit XPS bestimmt. Die Ausgangstopogra-
fie wurde mittels Weifllichtinterferometrie aufgenommen und Rauheitswerte bestimmt.
Abbildung zeigt die oberfliachliche Mikrostruktur der Scheiben aus 56NiCrMoV7 im
geldppten und polierten Zustand. Durch die Politur, siehe Bild a), konnte im Gegensatz
zum Lappprozess, siche b), eine Beeinflussung der Randzonenmikrostruktur minimiert
werden. Das Gefiige weist bis zur Oberflache eine gleichméflige Korngroflenverteilung auf.
Die Randzone der geldppten Proben ist dagegen stark beeinflusst und weist eine deutliche
Kornfeinung auf sowie teilweise eingedriickte Siliziumkarbidkérner aus dem Lappmittel.
Dies fiihrt zu einem Unterschied in der Randzonenhérte (siche Abbildung und damit
zu unterschiedlichem Verhalten unter plastischer Deformation im Tribokontakt. 56NiCr-
MoV7 (Ck45) zeigt einen um circa 1400 MPa (700 MPa) gesteigerten Randzonenhértewert
fiir die geldppte Variante, der ab circa 1 bis 1,5pm Tiefe dem des Grundmaterials und
der polierten Probe entspricht. Auch die polierten Proben zeigen einen Abfall der Hérte
mit der Tiefe, der im Vergleich aber deutlich geringer ausfillt. REM-Abbildungen der
polierten und geldppten Ausgangsoberflichen sind im Anhang [B] in der Abbildung
zu finden. Abbildung zeigt die chemische Analyse der Randzone bis 100 nm Tiefe,
reduziert auf den Vergleich von Kohlenstoffadsorbaten und Sauerstoff. Sauerstoff liegt an
Eisen gebunden in Form von Fe;O3 vor.

Die Politur weist nur die natiirliche Oxidschicht eines Eisenwerkstoffes von circa 10 nm

41
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(b) geléppt

Abbildung 4.1: REM-Aufnahme eines FIB-Querschnitts der oberflichennahen, durch den End-
bearbeitungsprozess definierten, initialen Randzone.

und eine Kontamination der Oberfliche mit Kohlenstoffadsorbaten auf. Im geldppten
Zustand ist ein Kohlenstoffeintrag bis circa 50 nm Tiefe zu sehen und die Konzentration
von Sauerstoff liegt in einer Tiefe von 100nm immer noch erhoht bei grofler 5%. Die
Rauheit hat einen entscheidenden Einfluss auf das Ergebnis des Tiefenprofils. Es kann
davon ausgegangen werden, dass die erhohte Rauheit der geldppten Proben (R, = 0,12 pm)
schon alleine zu einer Tiefenverschiebung der Konzentrationen fiithrt. Die Proben kénnen
in der Randzone als chemisch gleich angenommen werden. Die Tiefenprofile aller Elemente
der Ausgangszustéinde sind in Abbildung [B.4) im Anhang [B] zu finden.

Mikrostruktur und chemische Analysen zum Grundzustand des Stahles Ck45 sind im
Anhang [B} in Abbildung und zu finden und entsprechen in ihrem Trend denen
des Stahles 56NiCrMoV7. Die gelappten Scheiben des Ck45 weisen im Gegensatz zu den
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Abbildung 4.2: XPS-Analysen der Randzone
der geldppten und polierten Scheiben aus 56Ni-
CrMoV7 reduziert auf die Darstellung von O
und C/CHx.
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Abbildung 4.3: Hartetiefeverlauf der Ausgangs-

zustdnde geldppt und poliert der Stihle Ck45

und 56NiCrMoV7, gemessen mit Hilfe der Na-
noindentation.

Scheiben aus 56NiCrMoV7 einen deutlichen Eintrag des Lappmittels aus Siliziumkarbid
auf. Der Tabelle sind die Rauheitswerte der polierten und geldppten Scheiben zu

entnehmen. Die geldppten Scheiben weisen eine signifikant hohere Rauheit auf als die

polierten.
Oberflachenrauheiten R, Rk Ry R R,
Ck45-p [nm] 10+5 7T+3 20+ 10 40 £ 10 65 £+ 30
Ck45-1 [um] 0,2+0,05 0,12+0,04 0,16+0,05 0,264+0,04 2,5+0,1
56NiCrMoV7-p [nm] 12+5 8+5 36 + 10 16 +5 74 + 30
56NiCrMoV7-1 [pum] 0,15+0,05 0,09+0,03 0,214+0,05 0,2+0,05 1,0+0,2

Tabelle 4.1: Rauheitswerte der Scheibenoberflachen.

4.1.2 Stifte

Die Stifte wurden im letzten Endbearbeitungsschritt wie die Scheiben metallografisch

poliert und gelédppt. Die bei dieser Form der Politur entstehende Balligkeit der Stifte ist

fiir die Kontaktentstehung und Reproduzierbarkeit der Versuche entscheidend und wurde

auf 2pm festgelegt. In Abbildung [4.4] ist die unterschiedliche Geometrie von geldppten

und polierten Stift zu sehen.

Die Tabelle zeigt die Rauheitskennwerte der polierten und gelédppten Stifte. In Ab-
bildung im Anhang [Bist die oberflichennahe Randzone der polierten und geldppten
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Abbildung 4.4: Oberflichenprofilschnitt zur Veranschaulichung der Stiftgeometrie.

Stifte dargestellt. Die initiale Mikrostruktur der Stifte zeigt eine Kornausrichtung in ur-
spriinglicher Ziehrichtung des Stangenmaterials. Die Ausprigungen der zwei Endbearbei-
tungen Polieren und Lappen auf die Topografie, die Randzonenmikrostruktur sowie die
chemischen Anderungen zeigen sich vergleichbar zu den Scheiben. Die chemischen Analy-
sen der beiden Grundzustinde sind im Anhang [Blin Abbildung e) und f) zu finden.

Oberflachenrauheiten R, Rpx Ry Ry R,
poliert [nm] 10£8 10£5 204+ 10 20410 60 & 30
geldppt [pm] 0,16 0,04 0,124+0,04 0,254+0,05 0,214+0,05 1,9+0,3

Tabelle 4.2: Rauheitswerte der Stiftoberflichen.

4.2 Reibungs- und Verschleiffimessungen

Nach ersten Vorversuchen am polierten und geldppten System im Geschwindigkeitsbereich
von v=0,05-1,5 m/s fiir beide Stdhle in Form von Lastkennfeldern, wurde die Reaktion
der Systeme auf die Laststeigerungen beurteilt und die Normalkraft von Fy = 400 N
fiir die Standardeinlaufroutine festgelegt. Versuche wurden bei guter Wiederholbarkeit

mindestens dreimal durchgefiihrt.

4.2.1 Einfluss der initialen Mikrostruktur auf das Einlaufverhalten

Die Versuche zur Differenzierung des tribologischen Verhaltens bei unterschiedlicher initia-

ler Randzone wurden bei einer Geschwindigkeit von 0,1 m/s durchgefiihrt. Dabei konnte
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fiir das polierte System die Normalkraft von 400 N bei linearer Laststeigerung nicht er-
reicht werden und musste iiber Laststufen erfolgen. Die maximale Normalkraft der ersten
Laststufe, welche beim polierten System ohne das Versagen des Systems aufgebracht wer-
den konnte, betrug fiir beide Stéhle zwischen 30-50N. In Abbildung [B.7] im Anhang
ist beispielhaft eine lichtmikroskopische Aufnahme einer solchen Reibspur der polierten

Variante nach Versagen bei zu grofler initialer Normalkraft zu sehen.
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Abbildung 4.5: Einlaufverhalten von poliertem und geldpptem 56NiCrMoV7 bei direkter Stei-
gerung der Normalkraft auf 400 N und Lastkennfeldeinlauf.

Das gelédppte System konnte fiir beide Stdhle direkt mit einer Normalkraft von 400 N
belastet werden. In Abbildung b) ist dies beispielhaft fiir 56NiCrMoV7 dargestellt.
Das Lastkennfeld fiir die polierte Variante wurde in der Art angepasst, dass die unteren
Laststufen bis zum Erreichen der 400 N gerade so lange andauerten, dass ein Versagen des
Systems bei Laststeigerung vermieden wurde. Die notige Dauer der Laststufen war fiir
die Stdhle Ck45 und 56NiCrMoV7 sehr unterschiedlich, vergleiche Abbildung c¢) und
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4.6l Weiterhin wurden Stribeckkurven nach dem Einlauf fir Ck45 aufgrund der verrin-
gerten Grenzlast bei 150 N und nicht wie fiir 56NiCrMoV7 bei 350 N gefahren. Abrasives
Verschleiflverhalten wurde beim polierten System auch bei zu hohen Geschwindigkeiten
fiir v >0,3m/s im Lastkennfeldeinlauf beobachtet. Die geringen Rauheiten fithrten dazu,
dass sich das Tribosystem bei den niederen Laststufen im hydrodynamischen Zustand be-
fand. Erst bei hoheren Normalkréften kam es zum Abreifien des Olfilms und zum Kontakt
der beiden Fliachen, was als Konsequenz der hohen Normalkraft zu abrasivem Verschleify
fithrte. Das geldppte System befindet sich im gesamten Geschwindigkeitsbereich im Misch-

reibungszustand.
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Abbildung 4.6: Einlaufverhalten von poliertem Ck45 im Lastkennfeld.

Fiir Ck45-poliert konnte bei der fiir 56NiCrMoV7 optimalen Einlaufgeschwindigkeit von
v=0,1m/s kein Einlauf erzielt werden. Es zeigte sich Hochverschleif, bei einem instabilen
Reibwert (siehe Abbildung. Eine Verbesserung des Einlaufs konnte hier fir v =0,2m/s
bei gleichzeitiger Verlingerung der Laststufe von 150 N gefunden werden. Dennoch zeigte
sich das System Ck45-poliert als instabil. Fiir die gelappte Variante war wieder eine stabile
Versuchsfithrung bei direktem Aufbringen der Endlast von 400 N moglich.

In Abbildung a) sind die Stribeckkurven zur Einlaufcharakterisierung nach Einlauf
der verschiedenen Paarungen zu sehen. Die Einlaufkurven zu der Variante Ck45-geldppt
sind im Anhang [B]in Abbildung dargestellt. Mit Hilfe der WeiSlichtinterferometrie
wurde die Verschleifitiefe der Scheiben als Muldenfliche bestimmt und mit den Rauheits-
werten der gezeigten Versuche korreliert. Dargestellt ist hier der Ry-Parameter, da dieser
Parameter ein stabiles Verhalten aufweist und sich von einer einzeln auftretenden Rau-
heitsiiberhohung unbeeinflusst zeigt. Die Werte sind im Vergleich zu den initialen Werten
fiir Stift und Scheibe in Abbildung b) zu finden.

Ck45 zeigte fiir die gelappte, wie fiir die polierte Variante erhohten Gesamtverschleifl im
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Abbildung 4.7: Bewertung des Einlaufes der Varianten mittels Stribeckkurven und Rauheitkenn-
wertvergleich.

Vergleich zu 56NiCrMoV7. Bei der Geschwindigkeit von v =0,1m/s, welche fiir die Vari-
ante 56NiCrMoV 7-poliert optimale Einlaufergebnisse erzielte, zeigte sich fiir Ck45-poliert
bereits bei 150 N Hochverschlei. Anderungen in der Einlaufroutine hin zu lingeren Lauf-
zeiten bei niederen Laststufen zeigten sich als nicht erfolgreich. Eine Erhohung der Ge-
schwindigkeit auf v =0,2m/s fiihrte in Kombination mit lingerer Laufzeit bei 150 N zu
verringerten Verschleifl- und Reibwerten. Des Weiteren lésst sich erkennen, dass es bei den
polierten Materialien zu einer deutlichen Rauheitserhohung nach dem Einlauf kommt. Fiir
die Versuche mit den geldppten Varianten zeigt sich fiir die Stifte eine Verringerung des
Ry-Parameters nach dem Versuch, wéhrend sich fiir die Scheiben eine Erhohung ergibt.
Fiir beide Stihle zeigt die gelappte Variante nach dem Einlauf einen niedrigeren Reibwert

und geringeren Verschleif3 als die polierte.

REM-Aufnahmen von FIB-Querschnitten nach dem Einlauf zeigen den deutlichen Ein-
fluss der initialen Mikrostruktur auf die unter tribologischer Belastung veréinderte Rand-
zone, siche Abbildung [4.8 Die polierte wie die geldppte Probe des Systems 56NiCrMoV7
zeigt nach dem Einlauf in den ersten 20-50nm teilweise nanokristalline Bereiche, wel-
che fiir beide Proben nicht gleichférmig ausgebildet sind, sondern dickere und diinnere
Bereiche aufweisen. Die Charakterisierung dieses nanokristallinen Bereichs erfolgt unter
Punkt [4.3.3] Die polierten Proben zeigen nach tribologischer Belastung eine signifikante
Kornfeinung im Vergleich zum Ausgangsgefiige sowie eine Verschiebung der Korner in

Belastungsrichtung. Die Analysen zur Verschiebung der Koérner unter Scherung erfolgen
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unter Punkt Die gelédppte Probe hingegen zeigt nach tribologischer Belastung keine
signifikante Anderung in KorngréBe oder sichtbare Scherung der Korner in Belastungs-

richtung unterhalb des nanokristallinen Bereichs.

(b) 56NiCrMoV7-geldppt nach Einlauf bei 400N, v=0,1m/s.

Abbildung 4.8: Vergleich der Mikrostruktur nach dem Einlauf, siehe Abbildungvon poliertem
und geldpptem Ausgangszustand. Schnittrichtung parallel zur Belastungsrichtung. Belastungs-
richtung von rechts nach links.

Nach den Versuchen wurde die Randzone mit XPS analysiert. Betrachtet man die chemi-
sche Anderung der gelaufenen Varianten, siche Abbildung so zeigt sich fiir die polier-
ten Varianten eine signifikant hohere Sauerstoffkonzentration in den ersten 400 nm als fiir
die gelappten. Fiir die hohere Einlaufgeschwindigkeit von v=0,2m/s fiir Ck45 liegt die
Sauerstoffkonzentration deutlich unterhalb derer von v =0,1m/s. Die Tiefenprofile aller
Elemente sind im Anhang [B]in den Abbildung und dargestellt.



4.2. REIBUNGS- UND VERSCHLEISSMESSUNGEN 49

70+
60] 5
¥ © 604
c 50 L:\: Sauerstoff: % .
o < \% A = X "
= Clets-polient; v=0.1im/s N 0 Adsorbat - C/CHx
£ 3 404 Ckdb-poliert, v=0,2 m/s S s Ck45-poliert, v=0,1 m/s
S E == Ck45-gelappt, v=0,1 m/s = L 404 Ckd5-poliert, v=0.2 m/s
ST T U 56NiCrMoV7-poliert, v=0,1 m/s o5 1 == (GlABAGOIAPDY =01 TS
g < 304 — 56NiCrMoV/7-gelappt, v=0,1 m/s SE 304 hE | e 56NiCrMoV/7-poliert, v=0,1 m/s
20 T O Bl ——56NiCrMoV/7-gelsppt, v=0,1 m/s
5 © 204 % O 201
3 9 ©
e~
? 101 = g 101 e \
SAtom% S | N BN =~ n 5 Atom%
) N o = S == .—'s'.‘
0 T T T T T T 0 ) > J =
0 200 400 600 800 1000 1200 0 30 60 90 120 150 180 210 240
Sputtertiefe [nm] Sputtertiefe [nm]
(a) Sauerstoff (b) Kohlenstoff

Abbildung 4.9: Vergleich von oberflichennahen Anderungen bezogen auf Sauerstoff, gebunden
als FeoO3 und Kohlenstoff, oberflichlich vorliegend als Adsorbat C/CHy.

4.2.2  Verschleifmessungen

Um eine Verschleiaussage treffen zu konnen, und den Unterschied zwischen Einlaufen
mit Endverschleifiraten im Bereich von kleiner 30 nm/h und erhthten Verschleifiraten von
groBer 50 nm/h treffen zu konnen, wurden fiir die polierte Variante des 56NiCrMoV7 und
des Ck45 Verschleifmessungen mit aktivem Stift unter verschiedenen Belastungen durch-
gefithrt. Dabei ergab sich fiir die Variante 56NiCrMoV7 bis 400 N reproduzierbar eine
Verschleifirate im Bereich von 3nm/h, siehe Abbildung [4.10]a). Weiter ist zu sehen, dass
sich die Verschleifirate bei Versuchsfortfithrung mit Normalkréften gréfler als 400 N noch
weiter reduziert und kleiner als 1nm/h ist. Weitere Verschleifmessungen, auch mit Ge-

schwindigkeitsvariationen ergaben fiir den Stift keine hoheren VerschleiBwerte als 10 nm /h,

sieche Anhang [B] Abbildung [B.§

Im Vergleich dazu, ergab sich fiir das Material Ck45 ein deutlich hoherer Stiftverschleifs,
der sich unter verschiedenen Belastungen verschieden ausgeprigt hat, siehe hierzu Ab-
bildung b) und c¢). Die Versuche wurden aufgrund der grofien Verschleifiraten bei
bereits niedrigen Normalkriften abgebrochen, um eine Schiadigung der Messtechnik zu
vermeiden. Weiterhin wurde die Kombination geldppte Ck45-Scheibe gegen polierten ak-
tivierten Stift gefahren, siehe d). Der Stift zeigt eine nicht auflésbare Verschleifirate,
welche im Bereich von < 2nm/h liegt. Der polierte Stift war fiir alle Messungen mit

Radionuklidtechnik gleich. Es wurde nur das Scheibenmaterial gedndert.
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Abbildung 4.10: Verschleifmessung mittels Radionuklidtechnik fiir dargestellte Belastungen,

Stiftmaterial fiir alle Versuche poliert. * in (a), Softwarefehler ohne Einfluss auf den weiteren
Messverlauf.

4.2.3 FEinfluss der Geschwindigkeit auf das Einlaufverhalten

Im Folgenden werden die Ergebnisse, der in dieser Arbeit untersuchten Auswirkung der
im Einlauf gewéhlten Geschwindigkeit auf die Endreibwerte dargestellt. Da die Geschwin-
digkeitserh6hung, bzw. -verringerung zu einer Anderung der Versuchslaufzeit fithrt und
dies direkt auf die Gesamtkontaktzeit des Stiftes wirkt, wurden die Versuche je einmal bei
gleicher Umdrehungsanzahl und einmal bei gleicher Zeit durchgefiihrt. Eine beispielhafte
Einlaufroutine zu jeder Versuchsvariante ist im Anhang [B| im Teil und Zu
finden.

Fiir die geldppte initiale Mikrostruktur ergibt sich fiir gleiche Umdrehungsanzahl wie
fiir gleiche Laufzeit, eine Verschiebung der Stribeckkurve nach links fiir verringerte Ge-
schwindigkeiten (siehe [4.11|c) und d). Die Versuche zeigten fiir alle Geschwindigkeiten
eine gute Reproduzierbarkeit. Auch fiir den polierten Fall zeigt sich, dass sich bei Ver-

ringerung der Geschwindigkeit, bei gleicher Umdrehungsanzahl, die Stribeckkurve nach



4.2. REIBUNGS- UND VERSCHLEISSMESSUNGEN 51

0,08 4

0,16
2’1: ] nach LKF-Einlauf: 0,14 . Tfi tf,zg'f';lf; t=39 h
] e ot 0121% 9oz e
0107 ~— =02 ms 01087\ o 208
0,08 - H-v=03 m/s \ H-v=0.3 m/s, t=13,5 h

0,06 4

3 R

Reibkoeffizient p [-]
o
o
o
Reibkoeffizient u [-]

0,02
0,00 - Va .\. '7l7'>: ‘*' '\>. 0,00 .\0—.7.7379‘ﬁ—%7ﬁi79
0,000 ' 0,001 0,002 0,003 0,604 ' O,OIO5 0,000 0,001 0,002 0,003 O,OIO4 0,605
V/F [m/Ns] V/F [m/Ns]
(a) poliert - Umdrehungen konstant (b) poliert - Zeit konstant
0,161 0,16
0,141 0,144
=0,12® F.=400 N =012 F = 400N
5 012 \§ n._ 01 m a3 —m— p-v=0,05 m/s
- —@—p-v=0,1m/s = ] e 1=
80107 \§ —&—p-v=0,2 m/s g 010 . ”_V=g’; mﬁs
N N . —&— p-v=0,2 m/s
& 0,08 \ p-v=1,5m/s & 0,08 \
g % o ]
20,064 L 20,06+ N
Z 0,04 A& e & 0,04 \6 N %
® . RN ~,
] ' ] B o \i\_
0,02 \ %4 4% 0,02 oy R
’o_ I — e mm—E——E—N— —————W
0,00+ *-0-0-0-90-0-0-0 0,00 1 | B BN B B B Bl Bl Bl |
0,000 0,001 0,002 0,003 0,004 O,OIO5 0,000 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005
V/F [m/Ns] VIF [m/Ns]
(c) geldppt - Umdrehungen konstant (d) geléppt - Zeit konstant

Abbildung 4.11: Stribeckkurven nach Einlauf mit unterschiedlichen Geschwindigkeiten von 56Ni-
CrMoV7 im polierten und geldppten Zustand.

links verschiebt. Der Einfluss der Zeit ist in Abbildung b) zu sehen und zeigt, dass
auch bei gleichen Laufzeiten, der Einlauf mit v=0,1m/s zu dem besten Reibwertver-
lauf fithrt. Die Einlaufgeschwindigkeit v =0,05m/s zeigt nur im Grenzreibungswert (siche
rote Markierung in [4.11]a) eine weitere Verringerung des Reibwertes mit verringerter Ge-
schwindigkeit. Fiir das polierte System konnte die Geschwindigkeit von v=0,05m/s als
untere Grenzgeschwindigkeit festgestellt werden. Die Wiederholbarkeit der Versuche bei
dieser Geschwindigkeit war schlecht und es zeigte sich teilweise ein instabiles Verhalten
mit erhohtem Reibwert sowie ein angestiegener Scheibengesamtverschleifl. Bei einer Lauf-
zeitverldngerung fiir die Geschwindigkeit von v =0,3 m/s verschiebt sich die Stribeckkurve
nach links. Fiir die Geschwindigkeit v=0,2m/s zeigt sich kein signifikanter Unterschied
bei Laufzeitverlingerung (siche [4.11]b). Ein Laufzeiteinfluss auf den Reibwertverlauf ist

deutlich zu erkennen, die Einlaufgeschwindigkeit bleibt aber dominant.



52 KAPITEL 4. ERGEBNISSE

Fiir die Variante Ck45 wurde aufgrund des instabilen Verhaltens fiir die polierte Va-
riante keine Geschwindigkeitsvariation durchgefiithrt. Am geldppten System Ck45 zeigt
sich fiir konstante Umdrehungszahlen (Anhang [B| Abbildung der gleiche Trend wie
fiir die Variante 56NiCrMoV7. Eine Verringerung der Geschwindigkeit fiithrt zu besseren
Endreibwertverldufen. Fiir das gelappte System zeigt sich zusétzlich noch eine signifikan-
te Einlaufzeitverkiirzung. So zeigt der Einlauf mit 56NiCrMoV7 bei v =0,05m/s bereits
nach 4,5 h einen dhnlichen Reibwertverlauf wie bei v =0,1m/s nach 39 h. Fiir das polierte
System 56NiCrMoV7 zeigt sich, dass es bei konstanter Normalkraft eine untere wie obere

Einlaufgeschwindigkeit gibt.

Die Topografie nach den Einldufen ergab fiir den geldppten Zustand keine signifikante
Anderung. Es zeigten sich teilweise einzelne Riefen, allerdings keine im WLI auflésbaren
Anderungen der Rauheit iiber die gesamte Spurbreite hinweg. Aufgrund dieser mangeln-
den topografischen Verinderung waren teilweise die Reibspuren im WLI nicht zu erkennen.
Siehe hierzu die beispielhafte Darstellung im Anhang [B] Abbildung Aufgrund der
topografischen Anderungen unterhalb der Auflssungsgrenze und einer Ergebnisverzerrung
durch einzelne Riefen, wurde auf eine Bestimmung und Korrelation der Rauheitswerte des
geldppten Systems verzichtet. Es wird im Folgenden nur das polierte System betrachtet.
In Abbildung[4.12]sind die Ry-Werte des polierten Systems nach dem Einlauf mit verschie-
denen Geschwindigkeiten sowie die Muldenfliche der Reibspur der Scheibe dargestellt.
Trotz der guten Endreibwerte nach dem Einlauf fiir die Geschwindigkeit v=0,05m/s
zeigt sich eine groflere Muldentiefe als z.B. fiir die Geschwindigkeit von v =0,2m/s. Dies
korreliert mit der bereits erwidhnten Beobachtung des instabilen Einlaufverhaltens bei
v=0,05m/s. Ein deutlicher Zusammenhang ist zwischen kurzen und langen Laufzeiten
fir die Geschwindigkeiten von v =0,2m/s und v =0,3m/s zu erkennen. Bei erhohter Ver-
suchsdauer zeigten sich Gesamtverschleifl und Rauheitswerte deutlich niedriger. Dies zeigt
die Notwendigkeit ausreichend langer niedriger Laststufen des LKF-Einlaufs. Alle Versu-

che fiihrten zu einer deutlichen Rauheitserh6hung nach Einlauf.

Um den Einfluss der Geschwindigkeiten auf die Mikrostruktur und auf die chemische
Veranderung in der Randzone zu sehen, wurden die Proben nach der Einlaufroutine mit
Hilfe der FIB und der XPS analysiert. Die Scherrichtung in den im Folgenden dargestellten
Bildern ist von rechts nach links.

Abbildung zeigt fiir die Geschwindigkeiten v=0,05m/s und v=0,2m/s die REM-
Aufnahmen der FIB-Schnitte nach dem Einlauf fiir die polierte Variante. Fiir die polierte
initiale Mikrostruktur zeigt sich nach einem Einlauf mit v=0,05m/s, (Abbildung[t.13a),
eine im Vergleich zu v =0,2m/s (Abbildung b) signifikant tiefere Volumenverformung.
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Abbildung 4.12: Ri-Wert nach Einlauf von Stift und Scheibe fiir verschiedene Geschwindigkeiten
des polierten Systems sowie Muldenfléiche der Reibspur.

Das unverformte Grundmaterial ist im FIB-Schnitt mit 15pm Tiefe noch nicht erreicht.
Risse verlaufen parallel oder unter kleinen Winkeln schrig zur Oberflidche, siehe blaue
Pfeile. Entlang der Risse zeigt sich teilweise eine weitere Kornfeinung, bishin zur Nano-
kristallinitdt mit Korngréflen kleiner 30 nm. Oberflachlich zeigt sich ein undurchgéngiger
nanokristalliner Bereich, welcher in seiner Dicke entlang des FIB-Schnitts von 50 nm bis
200 nm variiert. Unterhalb ist der Bereich stark verfestigt und Koérner sind parallel zur
Oberflache ausgerichtet. Die parallele Rissausbreitung unterhalb der Oberflache ist ei-
ne mogliche Erkldarung fiir die erhohte Muldenflache, siehe Abbildung [4.12] Durch das
Delaminieren eines dieser Bereiche kann es zur Entstehung von Verschleifipartikeln mit
Groflen im Mikrometerbereich kommen und zur Instabilitdt des Systems. Fiir die Einlauf-
geschwindigkeit von v=0,2m/s zeigt sich nur eine Volumenverformung von 3 pm Tiefe.
Oberflachlich ist auch hier ein 100 bis 200 nm tiefer nanokristalliner Bereich zu erken-
nen, welcher im Vergleich zur Geschwindigkeit von v=0,05m/s auf der Lénge des FIB-
Schnitts gleichformiger ist. Der FIB-Schnitt der Einlaufgeschwindigkeit von v=0,1m/s
ist in Abbildung C) auf Seite [45| zu finden. Die Verformungen lassen sich aufgrund der

unbeeinflussten Mikrostruktur eindeutig der tribologischen Belastung zuordnen.
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(a) poliert, v=0,05m/s

(b) poliert, v=0,2m/s

Abbildung 4.13: REM Aufnahmen von FIB-Schnitten nach Einlauf mit v=0,05m/s und
v=0,2m/s mit konstanter Drehzahl fiir den polierten Ausgangszustand. Schnittrichtung in Be-
lastungsrichtung. Scherung von rechts nach links.

Fiir die geldppte initiale Mikrostruktur, Abbildung4.14] zeigt sich fiir die Einlaufgeschwin-
digkeit von v =0,05m/s keine signifikante Tiefenénderung des verformten Volumens zum
Ausgangszustand, vergleiche gelappter Ausgangszustand auf Seite Eine Kornver-
schiebung in Belastungsrichtung ist nicht zu erkennen. Es lisst sich oberflachlich, durch die
Pfeile gekennzeichnet, ein Bereich kleiner 50 nm erkennen, welcher aufgrund des fehlenden
Kontrastes als stark umgeformt und nanokristallin bzw. ultrafeinkristallin angenommen
werden kann. Der Bereich unterhalb zeigt langsam ansteigende Korngréfien von 50 nm
an. Fiir die Einlaufgeschwindigkeit von v =0,2m/s zeigen sich teilweise oberflachlich auch

nanokristalline bzw. ultrafeinkristalline Bereiche. Die gekennzeichnete nanokristalline/
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(a) gelidppt, v=0,05m/s

(b) geldppt, v=0,2m/s

Abbildung 4.14: REM Aufnahmen von FIB-Schnitten nach Einlauf mit v=0,05m/s und
v=0,2m/s mit konstanter Zeit von t=4,5h fiir den geldppten Ausgangszustands. Schnittrich-
tung in Belastungsrichtung. Scherung von rechts nach links.

ultrafeinkristalline Randzone kann als durch die tribologische Belastung initiiert gelten.
Aus den plastisch deformierten und teilweise auch nanokristallinen Bereichen unterhalb,
konnen aufgrund der Inhomogenitét des Lappprozesses keine eindeutigen Riickschliisse auf
den tribologischen Einfluss gezogen werden. Die FIB-Schnitte zum System Ck45-gelappt
sind im Anhang [B] in Abbildung auf Seite dargestellt. Auch hier zeigt sich ein
nanokristalliner/ ultrafeinkristalliner Bereich und eine Scherung der Koérner in Beanspru-
chungsrichtung. Die Tiefe der Volumenverformung nach Belastung ist auch hier fiir die

unterschiedlichen Geschwindigkeiten nicht signifikant.

Die Randzone der Proben mit den in Abbildung dargestellten Reibwertverlaufen
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wurde mit der XPS analysiert. Die Konzentration von Sauerstoff und Kohlenstoffadsorbat
ist in Abbildung fiir die Geschwindigkeiten v =0,05m/s, v=0,1m/s und v=0,2m/s
dargestellt. Die Tiefenprofile aller Elemente sind im Anhang in den Abbildungen
[B.6 und [B.26] bis [B.32] zu finden.

. i 704 56NiCrMoV7:
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Abbildung 4.15: XPS-Analysen des geldppten und polierten Systems 56NiCrMoV7 nach Einlauf
mit v=0,05m/s, v=0,1m/s und v=0,2m/s.

Die Konzentration des Sauerstoffs in der Randzone ist fiir alle Proben nach dem Einlauf
erh6ht und zeigt fiir die Einlaufgeschwindigkeiten von v =0,05m/s und v =0,2m/s keinen
Unterschied. Deutlich unterschiedlich ist jedoch die Sauerstoftkonzentration fiir die beiden
Endbearbeitungen. Die polierten Proben weisen nach Einlauf fiir alle Geschwindigkeiten
eine signifikant hohere Sauerstoffkonzentration in der Randzone auf als die geldppten.
In der Randzone unterscheidet sich die Konzentration von Kohlenstoffadsorbaten aus

dem Ol nur nach dem Einlauf mit v=0,05 m/s des gelappten Zustandes signifikant zum
Ausgangszustand, siehe [4.15|b), vergleiche auf Seite

4.2.4 FEinfluss von Normalkraft auf den Einlauf

In diesem Abschnitt sind die Ergebnisse zum Einlaufverhalten von verdnderten Lastva-
riationen im Einlauf dargestellt. Diese Versuche wurden nur am System 56NiCrMoV7

durchgefiihrt.

Lastkennfeldeinlauf am gelédppten System

Um den Einfluss von niedrigen Normalkréiften auf das Einlaufverhalten zu sehen, wurden
fiir das gelédppte System anstelle des Einlaufs bei Fy =400 N ein Lastkennfeldeinlauf unter

den gleichen Bedingungen wie bei den polierten Proben durchgefiihrt.



4.2. REIBUNGS- UND VERSCHLEISSMESSUNGEN 57

Die Diagramme zum Einlauf e u-LKF, v=0.1 m/s
. . : —&— p-LKF, v=0,2 m/
sind im Anhang [B] in Ab- 016 ] CLKF ve15 mis
. . ’ —O— p-400 N, v=0,1 m/
bildungen dargestellt. Die 0144¢ o 400 N, ve0.2 me
— 012 13k H-400 N, v=1,5 m/s
Umdrehungszahlen wurden kon- T OIIN a. s
. . = ] N L ¢
stant gelassen. Die Stribeckkur- g 010 % LN ¢
: oo . N 0,081 %
ven nach Einlauf sind in Abbil- T 005 \Q \%
oY T B o
. ~ _
dung dargestellt. Es zeigt S 0,04 B \;\
. . . o @ I 4 Q< ®
sich bei langsamer Laststeige- 0024 \ Q\Q\Otaze\A
i i 0,00+ O\®~®-®—©-@4@f®fe/8
rung eine deutliche Verschlech- ,

0,000 0001 0002 0003 0004 0,005

terung des FKinlaufs im Ver-
V/IF [m/Ns]

gleich zur direkten Belastung mit

400 N und eine deutliche Verschie- Abbildung 4.16: Stribeckkurven nach LKF-Einlauf fiir
verschiedene Geschwindigkeiten im Vergleich zu direkter

bung der Stribeckkurven nach ) >
Normalkraftsteigerung auf 400 N am geldppten System.

rechts.
50
5 &
40 £ 701
5 ——LKF, v=0,1mis i ——LKF, v=0,1m/s
L2 e N S 60+ -
= M=\ | e 400 N, v=0,1 m/s S e 11 | e 400 N, v=0,1 m/s
£ ¥ 30 —— LKF, v=0,2 m/s < £ 50- LKF, v=0,2 m/s
e Ih\s O\ | 400 N, v=0,2 m/s o = 400 N, v=0,2 m/s
s o ——LKF, v=1,5m/s 2 401 ——LKF, v=1,5m/s
& oot \AE O\ | e 400N, 1,5 m/s S-S A | W 400N, 1,5 m/s
SO Initial B O 30+ Initial
N =
s ® £ 520
®© 104 5Atom% <
(%] e .. 2
........ """wa _S 10+
0 L T T T T T T T T T T 1 x 0 — T T T T T T T T
O o o © O O P of©, O 0 20 40 60 8 100 120 140
Sputtertiefe [nm] Sputtertiefe [nm]
(a) Sauerstoff (b) Kohlenstoff

Abbildung 4.17: Atomkonzentration in % fiir Sauerstoff und Kohlenstoffadsorbat der geldppten
Proben nach LKF-Einlauf und direkter Normalkraftsteigerung fiir die Geschwindigkeiten
v=0,1m/s, v=0,2m/s und v=1,5m/s.

Vergleichende REM-Aufnahmen der FIB-Schnitte bei einer Einlaufgeschwindigkeit von
v=0,2m/s nach LKF-Einlauf und nach Einlauf mit konstanter Normalkraft von 400 N
sind in Abbildung dargestellt. Die FIB-Schnitte der Geschwindigkeit v =0,1m/s sind
im Anhang [B|in Abbildung [B.36| und auf Seite [45] in Abbildung [4.5b) zu finden. Es zeigt
sich fiir die direkte Normalkraftsteigerung oberflichlich ein nanokristalliner Bereich, der
sich bei den Proben, welche im Lastkennfeld gefahren wurden, nicht sehen lésst.

Die vergleichenden XPS-Tiefenprofile fiir Sauerstoff und Kohlenstoffadsorbat sind in Ab-
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(b) v=0,2m/s bei direkter Normalkraftsteigerung.

Abbildung 4.18: REM-Aufnahmen von FIB-Schnitten in Laufrichtung bei v =0,2m/s nach Last-
kennfeldeinlauf und direkter Normalkraftsteigerung des geldppten Systems. Belastungsrichtung
von rechts nach links.

bildung zu sehen. Die Tiefenprofile aller Elemente der LKF-Einldufe des geldappten
Systems sind im Anhang [B] in Abbildung zu finden. Im Vergleich zum Grundzu-
stand ist die Konzentration von Sauerstoff und Kohlenstoffadsorbat bei allen Proben
signifikant angestiegen. Es zeigt sich keine einheitliche Tendenz in der chemischen Rand-

zoneninderung fiir die unterschiedlichen Belastungsbedingungen.

Normalkraftvariationen am polierten System

Fiir das polierte System wurde die Normalkraft nach der Standardeinlaufroutine bei
v=0,1m/s bis auf 800 N erhcht, um den Einfluss von erhohter Normalkraft auf den Ein-
lauf und die Mikrostruktur darzustellen.

Ein dhnlicher Versuch mit Hilfe der Radionuklidtechnik wurde bereits unter Punkt



4.2. REIBUNGS- UND VERSCHLEISSMESSUNGEN 59

1 (M
LUK | E— p-nach 400 N
0,144 —&— y-nach 800 N
o J
3 0,124 0,164 @ &0
—_* 700
z 014 F,
@ 0,104 Zon e — 600 —
g 0,08 + £ 008 Mﬁ/———— 400 £
2 £ 006 r 300 €
S 0,06 8 ool ¥ 2
-6 ] < U‘ 200
X 0044 0.2 k 100
’ 0,00
0 B 024 Q@“@u@Q?;p““Q@@:“@%@“ﬁ@%@%@f@“ﬁ@“ﬁ
1 N\ Umdrehungen [-]
0,00 + S—a—8—$—0—0—0—¢ &

T T T T 1
0,000 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005
V/F_[N/ms]

(a) Einlauf bis 800 N und Stribeckkurvenvergleich

0,5- -2000
R,-Scheibe
e Muldenflache
0,41 R -Pin 1500
& R,-Pin initial g_
05, R -Scheibe initial 1000 =
£ t £
2 1500
o o
0,2 . g
Lo 3
s
--500
L1000

800 N, v=0,1 m/s 400 N, v=0,1 m/s

(b) Rauheitswerte zu a)

Abbildung 4.19: Einlaufvergleich bei 400 N mit Standardlastkennfeld bei v =0,1 m/s und nach

Erhshung auf 800 N.

diskutiert und ist im Anhang [Bfin Abbildung dargestellt. In Abbildung a) sind
Stribeckkurven nach 400 N und 800N Normalkraft sowie die Einlaufroutine dargestellt.
Die Einlaufroutine findet sich noch einmal vergrofiert im Anhang auf Seite a). Trotz
teilweise hoher Reibwerte mit grofler 0,1 beim Anstieg der Normalkraft auf groBier 400 N,
ist kein Unterschied zwischen den Reibwertverldufen nach 400 N und 800 N Normalkraft

zu erkennen.
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Abbildung 4.20: Sauerstoff- und Kohlen stoff-
adsorbatkonzentration nach Belastung mit
800N und 400N und nach Langzeitversuch
mit v=0,1m/s. Tiefenprofile aller Elemente

im Anhang [B} Abbildung
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Abbildung 4.21: Hartebestimmung mittels Na-
noindentation des Randbereichs, dargestellt
ab 200 nm Tiefe nach 800 N im Vergleich zum
Ausgangszustand von 56NiCrMoV?7.

Die Topografieauswertung, Abbildung b) zeigt fiir die langere Einlaufroutine bis 800 N

Normalkraft einen dreifach hoheren Totalverschleifl. Rauheitswerte von Scheibe und Stift

haben sich im Gegensatz zu 400 N Normalkraft angeglichen.
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(b) nach 800N

Abbildung 4.22: REM-Aufnahmen von FIB-Schnitten in Laufrichtung bei v =0,1 m/s nach 400 N
und 800 N. Belastungsrichtung von rechts nach links.

Vergleichende REM-Aufnahmen der FIB-Schnitte am Ende der 400 N und 800 N Laststufe,
sind in Abbildung[4.22] dargestellt. Abbildung zeigt auflerdem einen Langzeitversuch,
bei welchem die Endlaststufe von 400N dreifach verléngert wurde, siehe hierzu LKF-
Einlauf in Abbildung im Anhang. In den FIB-Schnitten ist zu erkennen, dass das
Volumen mit induzierter Kornfeinung bei der Belastung bis 800 N angestiegen ist und bis
in eine Tiefe von circa 4 pm reicht. Es ist deutlich ein nanokristalliner Bereich zu erkennen,
welcher im Vergleich zur Belastung bis 400 N nicht dicker erscheint. In Abbildung |4.21]ist
der Hértewert der Randzone iiber der Tiefe fiir die Belastung bis 800 N aufgezeigt.

Die Hérte ist bis 2 pm tief signifikant zum Ausgangszustand erhéht und ist gréfer als die
des geldappten Ausgangszustands. Fiir die verldngerte Laufzeit bei 400 N zeigt sich keine
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signifikante Verdnderung des plastisch umgeformten Bereichs. Der nanokristalline Bereich
wird in Kapitel weiter betrachtet.

Die XPS-Tiefenprofile fiir den Langzeitversuch und den Versuch bis 800 N zeigen keine Un-
terschiede in der Sauerstoffkonzentration. Die Kohlenstoffadsorbate sind in Konzentration
und Tiefe fiir den Langzeitversuch im Vergleich zum initialen Zustand erhoht. Der Ver-
such bis 800 N zeigt keine Erhohung zum Grundzustand. Fiir alle drei Belastungszustande
ist Sauerstoff bis in eine Tiefe von 600 nm erhoht. Der Eintrag von Kohlenstoffadsorba-
ten geht, fiir die Standardroutine bis 400 N und den Langzeitversuch, bis in eine Tiefe
von circa 40nm. Vor allem die Tiefe des Sauerstoffeintrags unterscheidet sich signifikant
zum Ausgangszustand und scheint mit Laufzeitverlangerung und Normalkraft leicht in

der Konzentration, nicht aber der Tiefenwirkung anzusteigen.

(a) nach 400N - Langzeit

(b) Vergréfierung a)

Abbildung 4.23: REM-Aufnahmen von FIB-Schnitten in Laufrichtung bei v =0,1 m/s nach 400 N
Langzeitbelastung. Belastungsrichtung von rechts nach links.



62 KAPITEL 4. ERGEBNISSE

4.3 Mikrostrukturanalysen

Da fiir das polierte System die Veranderung der Mikrostruktur eindeutig der tribologi-
schen Belastung zuzuordnen ist, wurde die Mikrostruktur fiir die polierte Variante zu
bestimmten Zeitpunkten des Lastkennfeldeinlaufes und am Einlaufende charakterisiert.
Eine Beschreibung dieser Abbruchversuche ist im Kapitel zu finden. Eine Grundvor-
aussetzung fiir die Abbruchversuche war ihre Reproduzierbarkeit bei &hnlichen Reibwer-
ten. Fiir die Geschwindigkeit v =0,05m/s des Systems 56NiCrMoV7 und fiir das System
Ck45 im Allgemeinen, zeigte sich jedoch ein sehr instabiles und schlecht reproduzierbares
Einlaufverhalten, daher wird im Folgenden der Unterschied zwischen pinoen und finiedrig

des Reibverlaufes gemacht. Die Reibverldufe sind im Anhang in den Abbildungen bis
und fiir Ck45 in bis dargestellt.

4.3.1 System 56NiCrMoV7

Verformungen

In Abbildung [4.24] sind die Maximalwerte der Verschiebung in z-Richtung sowie Scher-
dehnungsgradienten als deren 2. Ableitung nach z und die Tiefe der Bereiche I und II
dargestellt sowie der Reibwert bei Versuchsende. Die dargestellten Versuche sind Abbruch-
versuche. Der gesamte Dehnungs-, Scherdehnungs-, und Scherdehnungsgradientenverlauf
iiber der Tiefe und die zu Grunde liegenden REM-Aufnahmen der FIB-Schnitte der im
Folgenden dargestellten Proben, ist im Anhang|[C]ab Seite zu finden.

Fiir die Geschwindigkeit v =0,1m/s hebt sich die Probe 25-E-0,1 mit einem tiefen Bereich
IT und einer groBeren Verschiebung sowie eines noch nicht ausgebildeten Bereichs I von
den Proben der anderen Laststufen ab. Fiir diese liegt bei v =0,1m/s die maximale Ver-
schiebung unterhalb derer der ersten Laststufe, bei gleichzeitig sinkendem Reibwert und
zunehmender Tiefe von Bereich I und II. Eine groflere Verschiebung geht fiir beide Ge-
schwindigkeiten mit einer zunehmenden Tiefe des Bereichs II einher. Das heif}t, je grofler
die sichtbare Verschiebung, desto grofler das verformte Volumen, was teilweise, vor allem
bei v =0,05m/s zu den sehr niedrigen Scherdehnungsgradienten fiihrt. Es zeigt sich fiir die
Geschwindigkeit v =0,1m/s kein Anstieg der Dehnung bzw. des Scherdehnungsgradienten
mit der Normalkraft. Die Tiefe des Bereiches I nimmt mit steigender Normalkraft zu. Die
Geschwindigkeit v=0,05m/s fithrt zu grofleren Verschiebungen und Verformungstiefen
als die Geschwindigkeit v =0,1m/s. Die Tiefe des Bereichs I und II ist fiir die Geschwin-
digkeit v=0,05m/s grofler als fiir v=0,1m/s, wobei die Verformungstiefe (Bereich II)
sich iiberproportional vergréfiert und damit zu geringeren Scherdehnungsgradienten fiir
v=0,05m/s fihrt. Der Reibwert korreliert firr beide Geschwindigkeiten nicht direkt mit
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Abbildung 4.24: Tiefe Bereich I und II sowie maximale Verschiebung und maximaler
Scherdehnungsgradient unter verschiedenen Belastungsbedingungen der Abbruchversuche mit
56NiCrMoV7-poliert. Darstellung Versuchsbedingung: Normalkraftstufe bei Abbruch-Anfang

oder Ende der Laststufe-Geschwindigkeit.

der Verformungstiefe des Volumens, son-
dern mit dem Verhéltnis der Berei-
che T und II, siehe Abbildung
Hier ist zu sehen, dass ein steigen-
des Verhiltnis fiir beide Geschwindig-
keiten tendenziell zu niedrigeren FEnd-
reibwerten fithrt. Das heifft, kommt es
zur Vergroflerung des deformierten Volu-
mens, erhoht sich der Reibwert. Kommt
es aber gleichzeitig zur Bildung einer
gednderten Randzone mit ausgeprigter
Kornfeinung, sinkt der Reibwert wie-
der.

Abbildung zeigt die Versuche, wel-
che unter verschiedenen Bedingungen die

gesamte Einlaufroutine des Lastkennfeldes
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Abbildung 4.25: Tiefenverhiltnis Bereich I/ Be-
reich IT mit Endreibwert der verschiedenen Be-
lastungsbedingungen der Abbruchversuche mit
56NiCrMoV7-poliert. Darstellung Versuchsbe-
dingung: Normalkraftstufe bei Abbruch-Anfang
oder Ende der Laststufe-Geschwindigkeit.
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bis zum Ende des Einlaufs durchlaufen haben. Es sind wieder die Maximalwerte der Ver-
schiebungen sowie Scherdehnungsgradienten und die Tiefe der Bereiche I und II nach
abgeschlossenem Einlauf gezeigt. Der Reibwert entspricht hier dem Reibwert der Stri-

beckkurve bei der Geschwindigkeit v =0,2m/s. Stribeckkurven und weitere Ergebnisse zu

diesen Versuchen wurden bereits unter 4.2.3| und [4.2.4] dargestellt.
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Abbildung 4.26: Tiefe Bereich I und II sowie maximale Verschiebung und maxima-
ler Scherdehnungsgradient am Versuchsende nach verschiedenen Belastungsbedingungen
mit 56NiCrMoV7-poliert. Darstellung Versuchsbedingung: Geschwindigkeit-Normalkraft am
Versuchsende-Besonderheiten.

Am Einlaufende zeigt sich eine eindeutige Korrelation von Reibwert, Bereich I und II sowie
Verschiebung und Scherdehnungsgradient. Die Verschiebung steigt mit zunehmender Tiefe
des Bereichs II. Bereich I steigt und fallt mit Bereich II. Steigt Bereich I {iberproportional
zu Bereich II, zeigt sich eine Reibwertsreduktion, wie schon bei den Abbruchversuchen
beschrieben. Fiir die Versuchsbedingung 0,2-400 N-t=39 zeigt sich die Umkehrung. Sinkt
der Bereich II iiberproportional zum Bereich I, zeigt sich eine Reibwertserhohung. Eindeu-
tig sinkt die Verschiebung mit zunehmender Geschwindigkeit, der Scherdehnungsgradient
dagegen steigt mit der Geschwindigkeit.

Um einen Vergleich der Scherung von Stift und Scheibe zu erméglichen, wurde die Ver-
schiebung fiir die Versuchsbedingungen von 400 N bei den beiden Geschwindigkeiten von
v=0,1m/s und 0,05 m/s charaktersiert und ist in Abbildung im Vergleich zur Schei-
be dargestellt. Die Verschiebung fiir die Stifte ist fiir beide Geschwindigkeiten deutlich
niedriger als die der Scheibe, der Scherdehnungsgradient deutlich gréfler. Es zeigt sich fiir
den Stift die gleiche Geschwindigkeitsabhéngigkeit wie fiir die Scheibe, d.h. die Verschie-
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Abbildung 4.27: Tiefe Bereich I und II sowie maximale Verschiebung und maximaler Scherdeh-
nungsgradient bei 400 N-Ende fiir v=0,1m/s und v=0,05m/s fiir Stift und Scheibe.

bungen sind fiir die niedrigere Geschwindigkeit grofier als fiir die hohere. Das Verhalten
der Scherdehnungsgradienten ist umgekehrt und zeigt damit das groflere umgeformte Vo-
lumen fiir die niedrigere Geschwindigkeit. Die Tiefe der Bereiche I und II liegt auch fiir
den Stift fiir v=0,5m/s deutlich tiber der fiir v=0,1m/s. Die geringere Deformation
des Stifts im Vergleich zur Scheibe kann durch die parallel zueinander und senkrecht zur

Oberflache ausgerichteten Korner erklart werden.

Chemische Anderung im Volumen

Um Verdnderungen der chemischen Zusammensetzung der Probenrandzonen in Relation
zu den variablen Eingangsgréfien des Tribosystems zu beobachten, wurden XPS-Analysen
der Reibspuren auf den Tribometerscheiben durchgefiihrt. Im Folgenden werden die Kon-
zentrationsverdnderungen der Elemente Sauerstoff und Kohlenstoff in Form von C/CHx
betrachtet, da diese infolge des tribologischen Prozesses in signifikanter Konzentration in
das Material eingebracht wurden. Die Tiefenprofile aller Elemente der Abbruchversuche
sind im Anhang in den Abbildungen bis zu finden. Die Atomkonzentration von
Sauerstoff und Kohlenstoff in Form von C/CHx wurde in 30 nm Tiefe bestimmt. Weiter
wurde die Tiefe, bei welcher die Atomkonzentration von Sauerstoff auf kleiner 5 %, abfillt
bestimmt. Fiir die Konzentration von Kohlenstoffadsorbat liegt die Atomkonzentration

oftmals bereits bei 30nm unter 5%, daher wird im Folgenden auf diese Darstellung fiir
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C/CHx verzichtet. Sauerstoff liegt gebunden in Form von Fey,Oz vor. In Abbildung |4.28
sind die Ergebnisse der chemischen Volumendnderung fiir die gleichen Abbruchversuche
der in Abbildung dargestellten Verschiebung zu sehen.
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Abbildung 4.28: Sauerstoff- und Kohlenstoffadsorbatkonzentration in 30 nm Tiefe sowie Grenz-
tiefe mit Atomkonzentration von Sauerstoff der Abbruchversuche mit 56NiCrMoV 7-poliert. Dar-
stellung Versuchsbedingung: Normalkraftstufe bei Abbruch-Anfang oder Ende der Laststufe-
Geschwindigkeit.

Fiir alle gelaufenen Proben der Abbruchversuche zeigte sich ein deutlicher Konzentrati-
onsanstieg im Vergleich zum Ausgangszustand und eine deutlich unterschiedliche Tiefen-
wirkung von Kohlenstoffadsorbat und Sauerstoff. C/CHx liegt bis in Tiefen von maximal
150 nm vor, Sauerstoff bis teilweise 1,5 pm. In den Abbruchversuche bei der Geschwin-
digkeit 0,1 m/s steigt die Konzentration von Sauerstoff wie von Kohlenstoffadsorbat bei
30 nm Tiefe mit den Laststufen tendenziell an. Auch die Tiefe des Sauerstoffeintrags steigt
tendenziell mit der Normalkraftstufe. Fiir die Geschwindigkeit von v =0,05m/s zeigt sich,
bis auf die Ausnahme von 25-E-0,05- finicdrig die gleiche Tendenz. Auch zeigt sich fiir fipiedrig
immer eine hohere Konzentration an Sauerstoff wie Kohlenstoffadsorbat als fiir ppec,. Bei
ansteigender oberfliachlicher Sauerstoffkonzentration steigt auch die Tiefe des Sauerstoff-
eintrags. Die Tiefe des Sauerstoffeintrags korreliert fiir beide Geschwindigkeiten nicht mit
der steigenden Normalkraft der Abbruchversuche. Je tiefer der Eintrag von Sauerstoff und
Kohlenstoffadsorbat, bzw. je hoher deren Konzentration umso geringer ist der erreichte
Reibwert. Es scheint, dass fiir das Erreichen eines niedrigen Reibwertes eine Koexistenz

der Sauerstoffkonzentration und C/CHx-Konzentration notig ist. Sinkt eine Konzentrati-
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on ohne den Anstieg der anderen, steigt der Reibwert.
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Abbildung 4.29: Sauerstoff- und Kohlenstoffadsorbatkonzentration in 30 nm-Tiefe sowie Grenz-
tiefe mit Atomkonzentration von Sauerstoff am Versuchsende bei verschiedenen Belastungsbedin-
gungen mit 56NiCrMoV 7-poliert. Darstellung Versuchsbedingung: Geschwindigkeit-Normalkraft
am Versuchsende-Beschreibung.

Abbildung zeigt die Versuche, welche unter verschiedenen Bedingungen die gesamte
Einlaufroutine des Lastkennfeldes bis zum Ende des Einlaufs durchlaufen haben. Es sind
wieder die Atomkonzentrationen von Sauerstoff und Kohlenstoff in Form von C/CHx in
30nm Tiefe und die Tiefe, bei welcher die Atomkonzentration von Sauerstoff auf kleiner
5% abfillt, dargestellt und mit dem Reibwert korelliert. Der Reibwert entspricht dem
Reibwert bei v=0,2m/s der zum Versuchsende durchlaufenen Stribeckkurve. Fiir alle
Versuche zeigt sich ein dhnlicher Tiefeneintrag von Sauerstoff im Bereich von 550 nm fiir
eine Konzentration von kleiner 5 %. Die Sauerstoffkonzentration bei 30 nm liegt fiir die
Geschwindigkeit von v =0,05m/s mit ppocn deutlich unterhalb derjenigen mit fipiedrig- Ten-
denziell scheint auch hier ein Absinken der oberflichlichen Konzentrationen von Sauerstoff

und Kohlenstoffadsorbat zu einem steigenden Reibwert zu fiihren.

Topografie

Im Folgenden sind die Werte der Kernrautiefen R, der in diesem Kapitel darge-
stellten und bereits chemisch und mikroskopisch charakterisierten Proben dargestellt. Die
Rauheiten der Abbruchversuche in Abbildung zeigen fiir v =0,1 m/s einen Anstieg der
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Rauheit mit der Normalkraft, mit der Tendenz zur Séttigung. Die Muldentiefe steigt nicht
mit der Normalkraft und mit der damit verbundenen ldngeren Laufzeit, sondern zeigt ei-
ne konstante Flache. Aufgrund der fehlenden Zwischennormalkraftstufen fiir v =0,05m/s
lasst sich hier nur sagen, dass die Rauheit fiir 400 N grofler ist als fiir 25 N und, dass sie

fiir hohe Reibwerte signifikant grofler ist als fiir niedrige.

Versuchsbedingungen

Versuchsbedingungen
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(b) Endversuche

(a) Abbruchversuche

Abbildung 4.30: Darstellung der Kernrautiefe mit 56NiCrMoV7-poliert. Versuchsbedingungen
wie unter Punkt beschrieben.

Die Muldenfliche zeigt fiir hohe Reibwerte einen grofien Verschleifl an. Tendenziell ist
die Rauheit fiir die niedrigere Geschwindigkeit fiir die Versuche bei finiearig nicht grofier
als fiir die hohere bei gleicher Laststufe. Die Kernrauheiten am Versuchsende, Abbildung
[1.30]b), sind auBer bei initialem und hohem Endreibwert fiir v =0,05m/s nicht signifikant
unterschiedlich. Tendenziell lasst sich sagen, dass die Rauheitswerte zum Endreibwert

korrelieren und damit nur sekundér zu den Versuchparametern.

4.3.2  System Ck45

Verformung

Fiir das System mit Ck45-poliert als Scheibenmaterial wurden alle Abbruchversuche mit
der Geschwindigkeit v =0,2m/s durchgefiihrt. Die Versuche wurden nur bis zu einer Nor-
malkraft von 250 N durchgefiihrt. Es wird wieder zwischen Reibwertverlaufen mit pipocn
und finiedrig bei gleichen Belastungsparametern unterschieden. In Abbildung sind die

Maximalwerte der Verschiebung in z-Richtung, die Scherdehnungsgradienten als deren
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2. Ableitung nach z und die Tiefe der Bereiche I und II dargestellt sowie der Endreibwert

bei Versuchsabbruch aufgezeichnet.
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Versuchsbedingungen

Abbildung 4.31: Tiefe Bereich I und II sowie maximale Verschiebung und maximaler Scher-
dehnungsgradient unter verschiedenen Belastungsbedingungen der Abbruchversuche mit Ck45-
poliert. Darstellung Versuchsbedingung: Normalkraftstufe bei Abbruch-Anfang oder Ende der
Laststufe-Geschwindigkeit.

Der gesamte Verlauf von Verschiebung, Scherdehnung und Scherdehungsgradienten iiber
der Tiefe, der im Folgenden dargestellten Proben, ist im Anhang in den Abbildungen
[C.47 bis zu finden. Es zeigt sich, dass die Verschiebung mit der Normalkraft bei Ver-
suchsabbruch steigt. Der Scherdehnungsgradient ist fiir sehr niedrige Reibwerte sehr hoch.
Das umgeformte Volumen, gemessen anhand der Tiefe von Bereich I und II, steigt und
sinkt mit steigendem und sinkendem Reibwert. Fiir die Versuche 25 N - fi5je4rig und 50 N -
[niedrig- V1 ist der Bereich I mit einer deutlichen Kornfeinung und parallel zur Oberfliche
laufenden Kornern noch nicht gebildet. Hier war die wirkende Scherspannung fiir eine si-
gnifikante Kornfeinung noch nicht ausreichend. Der oberfliichliche Scherdehnungsgradient

zur Ausbildung des dritten Korpers muss demnach grofier sein.

Chemische Anderung im Volumen

Im Folgenden werden die Konzentrationsverdnderungen der Elemente Sauerstoff und Koh-
lenstoff in Form von C/CHx fiir das System Ck45-poliert betrachtet. Die Tiefenprofile
aller Elemente der Abbruchversuche sind im Anhang in den Abbildungen bis

zu finden.
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Abbildung 4.32: Sauerstoff- und Kohlenstoffadsorbatkonzentration in 30nm Tiefe sowie
Grenztiefe mit Atomkonzentration von Sauerstoff der Abbruchversuche mit Ck45-poliert bei
v=0,2m/s.

Die Atomkonzentration von Sauerstoff und Kohlenstoff in Form von C/CHx wurde wieder
in 30 nm Tiefe bestimmt. Weiter wurde die Tiefe, bei welcher die Atomkonzentration von
Sauerstoff auf kleiner 5% abféllt, bestimmt. Sauerstoff liegt in Form von Fe,O3 vor. In
Abbildung sind die Ergebnisse der chemischen Randzonenénderung fiir die gleichen
Abbruchversuche der in Abbildung dargestellten Verformung zu sehen. Die Proben
zeigen fiir erh6hte Reibwerte bei Versuchsabbruch eine erhohte Konzentration von Sauer-
stoff bei 30 nm Tiefe. Auch der Tiefeneintrag von Sauerstoff korreliert mit dem Reibwert.
Die oberflichliche Sauerstoffkonzentration ist im Vergleich zu den Versuchen mit 56NiCr-
MoV7 deutlich niedriger. Die oberflachennahe Konzentration von Kohlenstoffadsorbaten

steigt tendenziell mit der Normalkraftstufe bei Versuchsabbruch.

Topografie

Im Folgenden sind die Werte der Kernrautiefen Ry, der in diesem Kapitel dargestell-
ten und bereits chemisch und mikroskopisch charakterisierten Proben dargestellt.

Die Rauheiten der Abbruchversuche in Abbildung [4.33|zeigen einen Anstieg der Scheiben-
und Stiftrauheiten. Die Rauheit der Stifte liegt dabei deutlich unterhalb derer der Schei-
ben. Es kann hier davon ausgegangen werden, dass der unterschiedliche Hartewert und die
Scherfestigkeit durch die Kornausrichtung des Stiftes eine entscheidende Rolle einnehmen,
d.h. die Scherung wird hauptséchlich in die Deformation und den Verschleify der Scheibe

umgesetzt. Die Rauheit der Scheibe korreliert mit der Muldentiefe sowie dem Reibwert
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(Abbildung [4.32). Die Rauheitswerte sind,
im Vergleich zu den Versuchen mit dem
Material 56NiCrMoV7, gréfer. Wie beim
System 56NiCrMoV7 beobachtet, ist das
Verhalten von Rauheit und Verschleifl
nicht eindeutig zur Normalkraft zu korre-
lieren. Es kann aufgrund der hohen Ver-
schleiffiraten, vor allem fiir hohere Nor-
malkraftstufen, angenommen werden, dass
hier eine Vorkonditionierung im Sinne eines
Erreichens von niedrigen Reibungs- und
Verschleiwerten fiir hohere Normalkréfte

nicht stattgefunden hat.
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Abbildung 4.33: Darstellung der Kernrautiefe
mit Ck45-poliert. Versuchsbedingungen wie un-
ter Punkt beschrieben.

4.3.3 Charakterisierung der Mikrostruktur

Es wurde in den vorherigen Kapiteln im-
mer wieder ein nanokristalliner Bereich mit
KorngréBen deutlich kleiner als 50 nm und
einer Tiefenauspragung von 50-200 nm be-
obachtet, aber auch Proben ohne die-
sen deutlich sichtbaren nanokristallinen
Bereich. Prinzipiell werden die tribologi-
schen Beanspruchungen als Ausloser fiir
die stattfindende Kornfeinungen verstan-
den, welche dann als Folge eine Reduk-
tion des Reib- und Verschleifiwertes hat.
Eine Kornfeinung wird aber auch bei ho-
hen Reibwerten beobachtet und soll hier
im Folgenden mit Hilfe der Transmissions-

elektronenmikroskopie (TEM) genauer dif-

Abbildung 4.34: TEM-Aufnahme Grundgefiige.

ferenziert werden. Es soll genau auf die entstehenden Randbereiche, welche theoretisch

zur Verringerung des Reibwerts fithren anhand von ausgewéhlten Abbruchversuchen ein-

gegangen werden. Die gezeigten TEM-Bilder sind ausschliellich per FIB-Praparation ent-

standen, siehe Kapitel
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Initialer Zustand

Im verwendeten Grundzustand, siehe Abbildung4.35] weist der Stahl 56NiCrMoV7 Korn-
groflen von circa, 0,5-1pm auf. Es zeigen sich Karbidausscheidungen an den Korngren-
zen und im Korn (Abbildung in Gréflen von 10-50nm. Die Karbide wurden nicht
niher charakterisiert, vorzugsweise handelt es sich aber um Cry3C VoC und Mo,C [27].
Abbildung zeigt eine TEM-Aufnahme direkt unterhalb der spéter auch belasteten
Oberflache. Die Kérner haben die gleiche Gréfle wie im Grundzustand. Beugungsbilder
direkt unterhalb der polierten Oberfléiche zeigen ein krz-Gefiige (Abbildung [4.35f). Der

randzonennahe Werkstoff, weist eine polykristalline Struktur mit Korngréfien von deutlich

grofer als 300 nm auf.

1005 nm

Abbildung 4.35: a) TEM-Aufnahme des initialen Gefiigezustandes der Randzone des polierten
Systems 56NiCrMoV7 der Tribometerscheibe. b) Blendenauschnitt, 200 nm des Beugungsbildes.
c¢) Beugungsbild eines krz-Eisenkristalls mit Zonenachse [001].
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Zustand nach tribologischer Last

Die hier verwendeten Proben der Abbruchversuche sind gleich den Proben welche im
Kapitel fiir die Analysen von Verschiebung und Scherdehnungsgradient verwendet

wurden.

Nach 150 N, bei v=0,1m/s:

Nach 150 N zeigen sich in der Ubersichts-
aufnahme der Randzone in Abbildung
a) deutliche in Laufrichtung gezogene
und in Tiefenrichtung gefeinte Kérner mit

Substrukturen. Die Korngrofle hat sich da-

bei dominant in eine Richtung geéndert.
Die Liange liegt bei circa 200nm. Die
Breite der Korner dagegen liegt mit cir-
ca 50nm deutlich unterhalb der Lénge.
Diese Beobachtung stimmt mit den REM-
Aufnahmen der FIB-Schnitte iiberein (Ab-
bildungen [C.20] bis [C.62] im Anhang). Die

Beugungslinien in b) zeigen direkt un- Abbildung 4.36: TEM-Aufnahme der Randzone

terhalb der Oberfliiche bogenformige Refle- nach Belastung bis 150 N, vergréfert mit nano-

. . . kristalli hei Bereich.
xe, welche einem polykristallinen und tex- ristallin scheinendem Bereic

turierten Zustand entsprechen. Korngrofle und Geometrie hat sich zum Grundzustand
deutlich gedndert. Eine Vergroflerung der ersten 100 nm, siche Abbildung [4.36] zeigt bei-
spielhaft einen Bereich direkt an der Oberfliche mit einer Tiefe von 10-20nm und einer
Lange von bis zu 200 nm, welcher 6fter auf der TEM-Lamelle zu sehen war und nanokris-
tallin scheint, siehe rote Pfeile. Die Grofle dieses Bereichs lag weit unterhalb des kleinsten
Blendendurchmessers des verwendeten Mikroskops, daher ist eine eindeutige Aussage zur

Nanokristallinitét nicht moglich.

Nach 400N, bei v=0,1m/s und v=0,05m/s:

Nach 400N bei v=0,1m/s sind in der Randzone in einer Tiefe ab 200nm wie nach
der Laststufe 150N in Laufrichtung gezogene und in Tiefenrichtung gefeinte Korner mit
entstandenen Subkérnern zu erkennen, siehe Abbildung a). In den ersten 200 nm
Tiefe sind die Kérner im Vergleich zur Laststufe 150 N auch in Léngsrichtung gefeint und

haben einen Grofle von circa 100 nm.
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1/0.05 nm

Abbildung 4.37: a) TEM-Aufnahme der Randzone nach Belastung bis 150 N des polierten Sys-
tems 56NiCrMoV7. b) Blendenausschnitt, 200 nm des Beugungsbildes. ¢) Beugungsbild des Aus-
schnittes in b) zeigt einen Polykristall mit Korngrofien kleiner 200 nm.

Abbildung 4.38: TEM-Aufnahme der Randzone nach Belastung bis 400 N mit v =0,1 m/s und
v=0,05m/s.

Fiir die Geschwindigkeit v =0,05m/s, Abbildung b), zeigt sich in der Dunkelfeldauf-
nahme auf den ersten 1000 nm auch eine Kornfeinung in zwei Richtungen und globular
geformte Korner mit Korngréflen von circa 200 nm sind zu erkennen. Es sind wie schon

bei 150N oberflachliche Bereiche mit einer Tiefenausdehung von circa 50 nm zu sehen,
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Abbildung 4.39: a) TEM-Aufnahme der Randzone nach Belastung bis 400 N des polierten Sys-
tems 56NiCrMoV7 mit 0,1 m/s. b) Blendenausschnitt, 200 nm des Beugungsbildes. ¢) Beugungs-
bild des Ausschnitts in b) zeigt einen Polykristall mit KorngréBen kleiner 200 nm.

welche nanokristallin scheinen, siehe rote Pfeile in a). Dieser Bereich ist beispielhaft
vergrofert in Abbildung [4.39 dargestellt. Das Beugungsbild zeigt mit kleinstem méoglichen
Blendendurchmesser, b) und c¢) keine Nanokristallinitt.

Die Grofle des Bereichs liegt deutlich un-
terhalb des Blendendurchmessers. Nach
einem Langzeitversuch bis zur Laststufe
400 N mit 4-facher Belastungszeit zeigt sich
(Abbildung4.40)) eine &hnliche ausgeprigte
Randzone wie fiir die oben beschriebene
Standardlaufzeitbedingung. Der nanokris-
tallin scheinende Bereich zeigt sich im Ver-

gleich allerdings fast durchgehend und bis

in eine Teife von teilweise 200 nm. In Abbil-

dung ist eine Ubersichtsaufnahme zu Abbildung 4.40: TEM-Ubersichtsaufnahme der
sehen. Die roten Pfeile markieren den na- Randzone nach Langzeitbelastung bis 400 N bei
nokristallinen Bereich. In Abbildung [4.41 v=0,1m/s.

ist eine Vergroflerung dieses Bereichs dargestellt. Das Beugungsbild bestétigt ein ultra-
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feinkristallines Gefiige. Der Bereich im Transmissionsbild zeigt sich gleich den Bereichen
wie schon in Abbildung und nach den Abbruchversuchen bei der Laststufe 150 N
und 400 N. Die Korngrélen in diesem Bereich liegen bei 10 nm und kleiner. Die Bereiche
mit nanokristallinen Korngroflen entstehen somit bereits zu Beginn im tribologischen Kon-

takt und vergrofern sich mit Laufzeit und Normalkraft. Der nanokristalline Bereich ist

ohne Ubergang klar vom rein deformierten Bereich getrennt.

1/(0,14 nm)

Abbildung 4.41: a) TEM-Aufnahme der Randzone nach Langzeitbelastung bis 400N mit
v=0,1m/s des polierten Systems 56NiCrMoV7. b) Blendenausschnitt, 200 nm des Beugungsbil-
des. ¢) Beugungsbild des Ausschnitts in b) zeigt nanokristallines Gefiige.

Nach 800N, bei v=0,1m/s:

Nach einer Belastung mit 800 N zeigt sich auch nach verkiirzter Zeit, wie schon im Lang-
zeitversuch bis zur Laststufe 400 N, ein durchgehender nanokristalliner Bereich mit vari-
ierender Dicke zwischen 100 und 300 nm (siehe Abbildung [4.42). Die Kérner im darun-
terliegenden Bereich der geinderten Randzone sind parallel zur Laufrichtung ausgerichtet
und hauptséchlich in Tiefenrichtung gefeint. In Abbildung b) ist eine vergroferte
Aufnahme mit Korngréfien von 10 nm und kleiner zu sehen. Abbildung a) zeigt eine
Stelle, an der die nanokristalline Randzone diinner 100 nm ist und nicht durchgéngig die
Oberfliche bedeckt. Es ist ein klarer Ubergang zur darunter- und nebenliegenden Korn-
struktur zu sehen sowie ein Bereich direkt an der Oberfliche, an dem der nanokristalline
Bereich abgelost scheint. Allgemein lisst sich ein scharfer Ubergang zwischen nanokris-

tallinem Bereich und korngefeintem Bereich erkennen. Es gibt keinen Ubergangsbereich
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in welchem die Korngroflen mit der Tiefe langsam ansteigen.

1/0.07 nm

Abbildung 4.42: a) TEM-Aufnahme der Randzone nach Belastung bis 800N mit v=0,1m/s
des polierten Systems 56NiCrMoV7. b) Blendenausschnitt, 200 nm des Beugungsbildes. ¢) Beu-
gungsbild des Ausschnitts in b) zeigt nanokristallines Gefiige.

(a) Dunkelfeldaufnahme eines oberflichlichen (b) VergréBerung des nanokristallinen Bereichs
Ubergangsbereichs

Abbildung 4.43: TEM-Aufnahme der Randzone nach Belastung bis 800 N mit v =0,1m/s.
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Kapitel 5

Diskussion

5.1 Einfluss der initialen Randzonenmikrostruktur

auf das Einlaufverhalten

5.1.1 56NiCrMoV7

Der Versagensmechanismus des ,,scuffing wird von Dyson [26] als ,,eine grobe Schiadigung
charakterisiert, welche mit der Bildung von lokalen Verschweilungen zwischen den glei-
tenden Oberflichen einhergeht“. In der Literatur finden sich viele weitere Definitionen
dieses gleichen Versagensmechanismus, wobei die Phiénomenologie sehr unterschiedlich
beschrieben wird. Ludema [78] beschreibt nur ein Aufrauen der Oberflachen durch das
FlieBen von Material mit oder ohne Materialverlust bzw. -transfer. Ajayi et al. [2] geben
ein umfassendes Bild, welches viele vorherigen Definitionen beinhaltet. Sie beschreiben
ein plotzliches Totalversagen durch den {iberraschenden Anstieg von Reibwert, Kontakt-
temperatur, Vibrationen und daraus resultierend einen Anstieg der Oberflichenrauheit
durch ausgepragtes plastisches Flielen und den Verlust der Oberflichenintegritét der bei-
den Reibpartner. Wie unter Punkt dargestellt, kam es beim Kontakt der polierten
Oberfliachen oberhalb einer Normalkraft von 50 N zum plétzlichen Anstieg des Reibwer-
tes und der Rauigkeit und zum Versagen der Tribopaarung sowie zu blank erscheinenden
Aufschweiffungen und Ausrissen in der Reibspur. Eine Vorkonditionierung im Lastkenn-
feld bei niedrigen Normalkraften war notig, um hohe Normalkréfte zu erreichen. Es kann
angenommen werden, dass es sich um den oben genannten Versagensmechanismus des
yscuffing” handelt. Das Systemversagen involviert das Versagen des Schmierfilms und

eines eventuellen tribochemischen Films und erst im Anschluss des oberflachennahen Ma-

79
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terials.

Ajayi et al. [2] schlagen aufgrund der Beobachtung, dass es kurz vor dem ,scuffing® zu
einer Entfestigung mit Restaustenitbildung kommt, einen ,scuffing“-Mechanismus vor,
welcher auf einer adiabitisch-plastischen Scherinstabilitdt in der Randzone beruht. Ro-
ger [102] beschreibt dieses Verhalten zusammengefasst wie folgt: Wird ein Metall einer
Belastung oberhalb seiner Fliefifestigkeit ausgesetzt, kommt es gewohnlich zuerst zu ei-
ner homogenen plastischen Deformation. Die Versetzungsdichte steigt an, das Material
wird verfestigt. Dabei kommt es durch die bei der plastischen Arbeit entstehende Tem-
peratur zur thermischen Entfestigung. Ubersteigt die Entfestigung die Verfestigung, wird
der Prozess der plastischen Deformation instabil und die Homogenitdt weicht lokalisierter
Hochverformung. Da diese Instabilitdat sehr schnell ablauft und dabei eine grofie plastische
Arbeit verrichtet wird, ist sie in ihrer Auspréigung adiabat, fithrt aber in der Folge zu einer

hohen Wirmeentwicklung.

In dieser Arbeit hatte die Randzone der polierten Oberflichen eine verringerte Hérte im
Vergleich zur geldppten, siehe Abbildung Seite Die Scherung kann aufgrund der
ungeniigenden Verfestigung nicht schnell genug in homogene plastische Deformation um-
gesetzt werden und es kommt zur oben beschriebenen Instabilitdt. Der Prozess ist von
Beginn an aufgrund des wenig verfestigten Randzonengefiiges und der im Reibkontakt
wirkenden, hohen Scherungen instabil. Bei einer glippten Oberfliche kann die plasti-
sche Deformation aufgrund der schon vorhandenen Verfestigung schneller und homogener
auch bei direkt hoherer Normalkraft ablaufen [33]. Die FIB-Aufnahmen nach dem Ein-
lauf zeigen fiir den geldppten Ausgangszustand keine signifikante Anderung in Form von

Verschiebungen des Gefiiges in Beanspruchungsrichtung.

Der unterschiedliche Verfestigungszustand der initialen Mikrostruktur der polierten und
gelappten Ausgangsvarianten geht einher mit einer sehr unterschiedlichen Rauheit der
beiden Endbearbeitungszustéande. Die iiberzeichnete schematische Kontaktsituation einer
geldppten und einer polierten Oberfliche im Vergleich ist in Abbildung dargestellt
und wird im Folgenden zur Illustration der Diskussion herangezogen. Die Rauheit ist ein
Ma#B fiir die reale Kontaktfliche des Tribosystems und stellt dabei die Flache zur Ener-
gieeinleitung dar. Czichos [22] beschreibt eine durch Krafteinleitung an den einzelnen
Asperiten entstehende lokale Spannungsiiberh6hung mit einer lokal hohen Energiedich-
te, die plastisches Flieflen initiiert. Durch die oberflichennahe erhohte Versetzungs- und
Korngrenzdichte der gelappten Variante nach der Endbearbeitung, kommt es als Fol-
ge der Asperiteninteraktion zu schneller ablaufenden plastischen Deformationsprozessen

und damit schneller zu lokal hohen Temperaturen in den Mikrokontakten. Diese hohen
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(a) polierte Oberfldche (b) geldppte Oberfliche

Abbildung 5.1: Schematische und iiberzeichnete Darstellung der Kontaksituation von geldppter
wie polierter Oberfliche

Blitztemperaturen erleichtern das Ablésen einzelner Atomlagen der Asperiten unter Sche-
rung. Je geringer dabei die reale Kontaktfliche, desto grofier die Energiedichte am Aspe-
rit und damit die Temperaturen. Rigney [96] beschreibt eine fiir metallische Oberflachen
stattfindende Adhésion und adhésiven Verschleif§ als Grundlage fiir die Enstehung eines
nanokristallinen Bereiches. Gleichzeitig beurteilt er diesen Vorgang in seiner Bedeutung
aber als klein gegeniiber mafigeblichen Deformationsvorgéingen bei der Formierung der
nanokristallinen Randzone.

Eine abnehmende Oberflichenrauheit fithrt zum Anstieg der Schmierfilmdicke [25]. Bei
den in dieser Arbeit verwendeten polierten Oberflichen (R, < 10nm), liegt bei Normal-
kraften unter 50 N hauptséchlich Hydrodynamik vor und es kommt nur vereinzelt zum
Asperitenkontakt, welcher sich langsam ausbaut. Wird die Normalkraft zu schnell gestei-
gert, kommt es aufgrund des Schmierfilms nur zum ungeniigenden Kontakt der Reibpart-
ner bei niedrigen Normalkréften und zu dessen plotzlichem Abreiffen bei hohen Normal-
kraften. Durch mangelnde Umsetzung der Scherung in plastische Deformation kommt es
zur nichtgeniigenden Temperaturerh6hung und Ablésung unter Scherung und zu der oben
beschriebenen Inhomogenitét und schliefilich zum Versagen. Die hohen Kréfte aufgrund
der dufleren Beanspruchung kénnen nicht schnell genug durch plastisches Flielen, und
Adhésionen nicht durch Temperaturerh6hung tiberwunden werden. Die starken adhésiven
Bindungen zwischen den Reibkorperflichen fithren zum mikrometergrofien Ubertrag von
einem Reibkorper zum anderen, welcher infolgedessen furchend wirken kann.

Der hier beschriebene Versagensmechanismus deutet auf den entscheidenden Einfluss der
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Randzonenmikrostruktur auf die Stabilitdt des Einlaufs hin. Fiir polierte Oberflachen,
mit geringen Rauheiten und kaum verfestigter Randzone, muss der Reibkontakt eines ge-
schmierten Systems bei geringen Geschwindigkeiten und kleinen Normalkriften aufgebaut

werden, um keine Inhomogenitéat in der plastischen Deformation zu erzeugen.

5.1.2 Ck45

Fiir Ck45 konnte das gleiche Versagensverhalten bei polierten Oberflichen unter Belastung
mit einer Normalkraft grofler 40 N durch ,,scuffing® beobachtet werden. Die beschriebene
Vorkonditionierung fiihrte trotz verldngerter Laststufen nicht zu niedrigen Reib- und Ver-
schleifwerten nach dem Einlauf. Das System zeigte ein ausgeprégtes instabiles Verhalten,
meist mit Hochverschleifs.

Die Héarte von tribologischen Oberflachen hat bei ungeschmierten Kontakten einen ent-
scheidenden Einfluss auf die Form und Grofle des auftretenden Verschleifles. Bei Reibpart-
nern gleicher Harte kommt es im allgemeinen zum milderen Verschleif3, bei Harteunterschie-
den zum dominanten Verschleifi des duktileren Reibpartners [75]. Verschleiff tritt aber
auch an der hirteren Oberflache auf [63] [64]. Plastisch deformierte Asperiten eines Stahls,
gegen Kupfer reibend, wurden von Samamoko [104] beobachtet. Kayaba sowie Sakamoto
et al. beschreiben theoretisch wie experimentell einen Zusammenhang des Asperitenwin-
kels auf den Verschleil bei unterschiedlicher Hérte. Der Verschleifl bei unterschiedlicher
Hérte steigt immer dann an, wenn die Asperitenwinkel des hérteren Partners einen Grenz-
wert iiberschritten haben. Ist das interagierende Volumen des hérteren Partners klein
genug, verformt sich auch dieser plastisch und der Verschleil bleibt gering. Fiir die po-
lierte Variante ist der Asperitenwinkel eher grof§ anzunehmen, dass heifit der beobachtete
StifverschleiB, siche [4.10]b) und c¢), findet nicht aus dem direkten Kontakt der beiden
Reibkorper heraus statt. Die Scheibe (Ck45) weist zum Stift (C86D) einen Unterschied
von fast 200 HV auf. Es kann aufgrund des héarteren Stifts direkt zum Furchen und zur
Oberflichenzerriittung der Scheibe (Ck45) sowie zum adhisiven Ubertrag auf den Stift
(C86D) kommen [23], 35]. Die FIB-Aufnahmen der Abbruchversuche im Anhang|C|in den
Abbildungen [C.29 bis [C.34] zeigen ausgepriigt Rissnetzwerke unterhalb der Randzone,

was eine deutliche Oberflachenzerriittung und Delamination anzeigt. Entstandene Ver-

schleiffpartikel, welche als stark verfestigt angenommen werden kénnen und im oxidierten
Zustand vorliegen, konnen abrasiv auf den hérteren Gegenkorper wirken und auch an ihm

hohen Verschleif3 hervorrufen.

Die gelappte Scheibe aus Ck45 hat eine zur polierten Scheibe gesteigerte Randzonenhérte
und einen, nach dem Kontaktmodell von Persson [88], siche Seite , verringerten Asperi-
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tenwinkel. Die Hartesteigerung der Randzone zum Grundmaterial betrégt circa 12 %, siehe
Abbildung Seite [43] Um einen vergleichbaren Hértewert zum weiterhin verwendeten
polierten Stift aus C86D zu erreichen, wire eine Hértesteigerung um circa 65 % notig ge-
wesen. Die Harteverhéltnisse haben sich als Folge des Lappprozesses also nicht signifikant
gedndert und konnen keine Erkldrung des verringerten Stift- sowie Scheibenverschleifles
sein (dargestellt in Abbildung [4.10]d).

Die Asperitenwinkel sind durch den Léppprozess signifikant verkleinert worden, siehe
WLI-Abbildungen zur polierten und gelédppten Oberfliche auf Seite und es kommt
somit zur deutlich gedinderten Kontaktsituation. Sakamoto [104] und Kayab et al. [63] [64]
beschreiben den umgekehrten Fall, das heifft, dass es auch zum Verschleifl der héirteren
Oberfliche kommt, wenn deren Asperitenwinkel unterhalb eines Grenzwertes liegen und
sich als Folge plastisch verformen. Es lédsst sich aber aus dem beschriebenen Ansatz auch
folgern, dass ein kleinerer Asperitenwinkel auch zu einer allgemein kleineren realen Kon-
taktflache fiihrt, siche Modell zur realen Kontakfliche auf Seite 25l Dabei kann es als
weniger entscheidend angenommen werden, ob die Asperitenwinkel des hérteren oder des
duktileren Reibpartners gedndert wurden.

Bleibt der Energieeintrag bei verringerter Kontaktfliche gleich, steigt die Energiedichte.
Damit kommt es wie unter Punkt [5.1.1] der Diskussion beschrieben zur erleichterten Tem-
peraturerh6hung und plastischen Deformation beider Reibpartner sowie zur erleichterten
Ablésung von Atomlagen. Das Entstehen von grofien Verschleifipartikeln und stattfinden-
der Oberflachenzerriittung bleibt aus. Der Verschleifl bleibt fiir beide Reibpartner gering.
Diese Uberlegung hat nur Giiltigkeit, wenn die Hértewerte nicht zu unterschiedlich wer-
den. Generell ist die Geschwindigkeit der ablaufenden plastischen Deformationsprozesse
fiir die geldppte Variante aufgrund der korngefeinten Randzone zusétzlich als grofler an-
zunehmen als fiir die polierte, was in der Folge zu einer schnelleren Temperaturerhéhung
fiithrt.

5.2 Einfluss der Geschwindigkeit auf das Einlaufverhalten

5.2.1 Geschwindigkeitsreduktion

Allgemein kommt es mit der Reduktion der Geschwindigkeit in einem geschmierten Sys-
tem zur Erhohung des Grenzreibungsanteils und der realen Kontaktfliche, schematisch
dargestellt in Abbildung

In den in dieser Arbeit aufgezeigten Ergebnissen hatte die gewéhlte Geschwindigkeit einen
entscheidenden Einfluss auf den Reibwertverlauf der Tribopaarung. Mit der Verringerung

der Einlaufgeschwindigkeit kam es zur Absenkung des Reibwertverlaufs. Eine Grenzge-
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(a) niedrigere Geschwindigkeit (b) hohere Geschwindigkeit

Abbildung 5.2: Schematische und iiberzeichnete Darstellung der Kontaksituation bei erniedrigter
bzw. erhohter Geschwindigkeit eines geschmierten Kontakts.

schwindigkeit nach unten wurde fiir das polierte System 56NiCrMoV7 gefunden, ab wel-
cher es zu instabilem Verhalten und teilweise zur Erhohung des Endreibwertes kam, siehe
Seite 51} Im Folgenden soll die Wirkung der Geschwindigkeitsverringerung im polierten
Fall fiir den Stahl 56NiCrMoV7 diskutiert und erst im Anschluss auf das gelédppte System
iibertragen werden.

Die Verformungsgeschwindigkeit hat bei Reduktion der Verformung auf Mikropfliigen und
Mikrospanen [33],36] drei Komponenten. In z-Richtung findet die Bewegung und Furchung
des Volumens des unter z-Richtung belasteten Korpers statt. Dabei wird Volumen seitlich
in y-Richtung verdréangt und in z-Richtung vor oder neben dem Korper aufgeworfen bzw.
abgetragen. Sinkt die Geschwindigkeit steigt, das verformte Materialvolumen. Dies konn-
te bei den Versuchen an der polierten Variante des Stahls 56NiCrMoV7 in der deutlich
groBeren Verformungstiefe bei Geschwindigkeitsreduktion gesehen werden, siehe Seite [54]
Gleichzeitig kam es zum Anstieg der Verschiebung. Wird ein grofleres Volumen um die
gleiche oder groflere Distanz ausgelenkt, ist die wirkende Scherkraft grofler. Nach Heil-
mann und Rigney [44], 45] ist die maximale Schubspannung 7y unter einem plastischen
Kontakt durch

To = TmV 1 — e 00 (5.1)

gegeben. Dadurch ergibt sich fiir die geringere Scherdehnung 7y, bei verringerter Geschwin-
digkeiten, siehe Seite und [64] eine niedrigere Schubspannung. Eine niedrigere Span-

nungsiiberhéhung wiederum fiihrt zur Verlangsamung plastischer Deformationsprozesse.
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Verschiedene Autoren haben {iber einen Zusammenhang zwischen Temperaturentwicklung
durch Reibung und der Geschwindigkeit berichtet [28, [61], 69, 70, 72, ©92]. Kuhlmann-
Wilsdorf [69, 70, [72] stellt in ihrer Theory zur Blitztemperatur einen Zusammenhang
zwischen Geschwindigkeit und Blitztemperatur her. Somit steigt die Blitztemperatur bei
Gleitreibung mit plastischer Wechselwirkung mit dem Anstieg der Geschwindigkeit, der
Oberflichenhérte und dem Reibwert. Dabei entsteht die Wérme im plastisch verformten
Bereich unterhalb der Oberflache als Folge der plastischen Deformation und der wir-
kenden Schubspannung. Ein Sinken der Temperatur mit sinkender Geschwindigkeit ist
aufgrund der weiteren Abhéngigkeit der Temperatur vom wirkenden Reibkoeffizienten
nicht automatisch eindeutig, kann aber fiir die hier untersuchte polierte Variante auf-
grund der eindeutig aus den FIB-Schnitten ersichtlichen reduzierten Scherdehnung, welche
eine reduzierte Schubspannung anzeigt, angenommen werden. Allgemein kann angenom-
men werden, dass bei geringen Relativgeschwindigkeiten die Verformungsgeschwindigkeit
sinkt. Greift man den auf Seite [80] dargestellten Ansatz der erleichterten Ablésung von
Atomlagen unter Scherung bei hohen Blitztemperaturen am Asperit auf, welche maf3-
geblich von der Energiedichte und damit auch von der realen Kontaktfliche abhéngt,
kommt es moglicherweise ab einer bestimmten unteren Grenzgeschwindigkeit zur stark
verhinderten Ablosung der Atomlagen unter Scherung. Dadurch erhcht sich der Reib-
wert und es kommt zur erhchten Beanspruchung des Volumens. Die Umformung und
Verformung des oberflichennahen Bereichs im Einlauf im Sinne des Materialflusses zur
Bildung des dritten Korpers, siehe Seite [17] ist somit erschwert. Griéflere Verschiebun-
gen und eine Verdnderung des Verschleifiverhaltens wiren die Konsequenzen. Dies zeigte
sich bei den Versuchen mit dem polierten System 56NiCrMoV7. Die REM-Aufnahmen
der FIB-Schnitte zeigen ausgepréigte Risse unterhalb der Oberflache. Die Verschiebung
fiir die niedrigere Geschwindigkeit ist deutlich gréfer, bei gleichzeitig sinkender Scherdeh-
nung und damit sinkender Schubspannung. Dies fiihrt in Folge zu geringerer Volumen-
temperatur und zu tiefen Verfestigungen aufgrund der mangelnden Kompensation der
Scherung durch den dritten Kérper. Es kommt zur beobachteten Oberflichenzerriittung
und groflen Verschleiflpartikeln. Dies ist gleichzeitig die Erklarung fiir die Instabilitiat der
Versuchsfithrung bei v=0,05m/s.

Die gelédppte Variante weist im Vergleich zur polierten eine geringere Kontaktflache auf.
Es kann angenommen werden, dass aus diesem Grund die Energiedichte bei v =0,05m/s
noch im optimalen Bereich liegt und die erleichterte Scherung durch Ablésung von Atom-
lagen unter Temperaturerhohung weiter moglich ist. Zum stabilen Systemverhalten tragt
auch die bereits verfestigte Randzone und die dadurch schneller ablaufenden plastischen

Deformationsprozesse bei.
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5.2.2  Geschwindigkeitserhchung

Allgemein kommt es mit der Erhohung der Geschwindigkeit in einem geschmierten System
zur Verringerung des Grenzreibungsanteils und der realen Kontaktfliche, schematisch
dargestellt in Abbildung

Im Folgenden soll die Geschwindigkeitserhchung wieder am System 56NiCrMoV 7-poliert
diskutiert werden und im Anschluss auf die gelédppte Variante iibertragen werden. Shakh-
vorostov et al. [I15] beschreiben bei einer Verdopplung der Geschwindigkeit eine deutliche
Verschleiferhohung. Die Auswertung der FIB-Schnitte ergab fiir hohere Geschwindigkei-
ten eine Verkleinerung der Verschiebung und ein weniger tief verformtes Volumen, siehe
Abbildung[4.26] Als Folge ist die Scherdehnung fiir groiere Geschwindigkeiten erhoht. Der
oberflichliche nanokristalline Bereich ist mit fast 300 nm fiir v = 0,2 m/s deutlich dicker als
bei v=0,1m/s, vergleiche Abbildung [4.13]b) und [4.8)a) auf Seite [54 und 48] Aus dem An-
satz nach Heilmann und Rigney [44],[45] kann bei erhthter maximaler Scherdehnung 7 eine
erhohte Schubspannung 7, gefolgert werden. Hieraus und aus dem Zusammenhang fiir die
Blitztemperatur nach Kuhlmann-Wilsdorf kann gefolgert werden, dass die vorherrschende
Temperatur durch die wirkende plastische Deformation hoher ist als fiir niedrige Geschwin-
digkeiten. Moglicherweise kommte es als Folge dieser hoheren Blitztemperatur nicht nur
zur Ablosung von einzelnen Atomlagen, sondern von gréfleren, durch die Temperatur vis-
kosen Bereichen, welche als adhisiver Ubertrag am Gegenkorper verbleiben oder direkt als
Verschleifiteilchen den Kontakt verlassen. Es ist moglich, dass sich hierdurch der nanokris-
talline Bereich dicker ausbildet und die Rauheit erhoht ist. Kommt es zur Kompensation
der Scherung durch das Ablosen von grofleren Bereichen ist anzunehmen, dass der Bereich
darunter weniger stark verformt und damit verfestigt wird. Dies ist in Abbildung b)
fiir die Geschwindigkeit v =0,2m/s zu sehen. Die Korngréfien unter der nanokristallinen
Zone liegen im Bereich von 200 nm und damit deutlich iiber den Korngroien bei 0,1 und
0,05m/s. Emge et al. [28] beobachten, dass es fiir hohe Geschwindigkeiten vermehrt zu
Rekristallisation kommt. Allerdings findet dieses Kornwachstum direkt an der Oberfliche
im nanokristalinen Bereich statt. Hier konnen die vergolerten Korner vor allem unterhalb
der nanokristallinen Zone gesehen werden. Es kann aber angenommen werden, dass unter
Normalkraft auch der deformierte Bereich unter dem nanokristallinen Bereich von 200 nm
mit an der Scherung beteiligt ist und ein Einfluss auf den Reibwertverlauf gegeben ist.
Groflere Korner wirken sich hier erhchend auf die FlieBspannung aus. Die Rauheiten und
der Muldenverschleif sind fiir hohe Geschwindigkeiten erhoht, siehe Abbildung [4.12] Die
chemische Zusammensetzung ergibt keine eindeutige Korrelation zwischen den Geschwin-
digkeiten. Allerdings haben die Proben poliert, mit Einlauf bei 0,1 m/s und gelappt mit

Einlauf bei 0,05 m/s einen im Vergleich deutlich tieferen Eintrag von Kohlenstoffadsorbat
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C/CHx. Diese Proben zeigten nach Einlauf die niedrigsten Reibwertverldufe. Das Auf-
spalten der Kohlenwasserstoffketten des Ols ist temperatur-, wie scherkraftabhéingig. Der
nanokristalline Bereich fiir die Geschwindigkeit v=0,2m/s (Abbildung [£.13b), Seite
wurde nicht im TEM untersucht. Trotzdem lassen die REM-Aufnahmen der Querschnitte
eine geringere Homogenitéat und groflere Korner vermuten. Weiter sind beginnende Dela-
minationen innerhalb und am Interface zum plastisch deformierten Bereich zu erkennen
was als Konsequenz bedeuten konnte, dass dieser Bereich wieder leichter verschleifit. Ei-
ne erhohte Konzentration von Kohlenstoffadsorbaten im Vergleich zum Ausgangszustand
ist nicht zu erkennen. Es ist zu vermuten, dass die Entstehung der Nanokristallinitét
nicht automatisch mit Intermixing-Vorgédngen einhergeht und fiir einen niedrigen Reib-
wert nicht geniigt. Dies ist auch an der polierten Probe mit Einlauf bei v=0,05m/s,
Abbildung zu sehen, welche deutliche nanokristalline Bereiche aufweist, allerdings
keinen Anstieg der Kohlenstoffadsorbatkonzentration. Weitere Proben mit nanokristalli-
nen Bereichen und dabei im Vergleich erhohten Endreibwertverldufen sind die geldppte
bei v=0,1m/s und die gelappte bei v=0,2m/s des Systems 56NiCrMoV7, Abbildung
und [£.13]a). Alle Proben lassen keinen Eintrag von C/CHx und damit mechanische

Vermischung erkennen.

Fiir die gelappte Variante erscheint der Zusammenhang aufgrund der Inhomogenitéat des
Ausgangszustandes und der teilweise sehr kurzen Laufzeiten von nur 4,5 h nicht ersichtlich.
Der FIB-Schnitt nach Einlauf mit v =0,05m/s mit dem niedrigsten Reibwertverlauf zeigt
einen nanokristallinen Bereich in der GroBlenordung von 50 - 100 nm. Fiir die Geschwindig-
keiten 0,1 und 0,2m/s ist ein undurchgéngiger nanokristalliner Bereich von circa 100 nm

zu sehen.

Allgemein kann aus den Ergebnissen zum Geschwindigkeitseinfluss auf den Einlauf gefol-
gert werden, dass kleinere Reibungs- und Verschleifliwerte bei Reduktion der Geschwin-
digkeiten im Einlauf erreicht werden. Die Grenzgeschwindigkeit nach unten hingt dabei
von der initialen Randzone mit den gegebenen plastischen Verformungseigenschaften ab.
Dabei scheint ein Einfluss des umgeformten Volumens und der realen Kontaktfliche, wel-
che als Folge zu unterschiedlichen Temperaturen am Asperit fithren, auf den Endreibwert
eine mogliche Erkléarung. Als Folge zeigt sich fiir geringe Reibwertverldufe ein deutliches
Intermixing und der Eintrag von Kohlenstoffadsorbat aus dem Schmiermittel. Ein nano-
kristalliner Bereich an der Oberfliche ist bei fehlendem Adsorbateintrag nicht ausreichend
fiir niedrige Reibwerte. Es ist anzunehmen, dass auch das verwendete Schmiermittel und

dessen Verhalten unter Temperatur und Scherung eine entscheidende Rolle spielt.
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5.3 Einfluss der Normalkraft auf das Einlaufverhalten

5.3.1 Einfluss von niedrigen Normalkréaften auf das geldappte System

Fiir das geldppte System wurde wie fiir das polierte ein LKF-Einlauf durchgefiihrt. Da-
bei zeigte sich, dass der positive Einfluss des langsamen Lastanstiegs fiir den polierten
Fall, sich fiir das geldppte System zum Negativen kehrt. Shakhvorostov et al. [I14] hatten
fiir das System Grauguss gegen 100Cr6 einen positiven Effekt von hoher Normalkraft im
Einlauf gesehen, um niedrige Endreib- und Verschleilwerte zu erreichen. Niedrige Normal-
krifte wurden als ungeniigend fiir die nétige Umformung des oberflichennahen Bereichs,
zur optimalen Ausbildung des dritten Korpers, herausgestellt. Dabei stellen die Autoren
dar, dass ein Einlauf mit der Ausbildung eines optimalen dritten Korpers nur dann moéglich
ist, wenn die dissipierte Energie wihrend des Einlaufs groff genug ist. Im oberen Teil, in
welchem der Einfluss der Geschwindigkeit diskutiert wird, wird vermutet, dass nicht die
Energie, sondern die Energiedichte das entscheidende Kriterium fiir den Einlauf darstellt
und sich damit wie beobachtet nicht nur eine Normalkrafterh6hung, sondern auch eine

Geschwindigkeitsverringerung positiv auf den Endreibwert nach Einlauf auswirkt.

Prinzipiell verhilt sich die Kontaktsituation in einem geschmierten System bei Normal-
kraftreduzierung genauso wie bei Geschwindigkeitserh6hung. Die Schmierfilmdicke wird
grofer und die reale Kontaktfliche kleiner, die Reibung verschiebt sich in Richtung der
Hydrodynamik.

Dadurch, dass bei den Versuchen in dieser Arbeit nach den niedrigen Normalkréaften die
gleiche Endnormalkraftstufe von 400 N, wie bei den Versuchen mit direkter Normalkraft
angefahren wurde, kann nicht nur gefolgert werden, dass es zu einem ungeniigenden Ein-
laufen unter niedrigen Normalkraften kommt, sondern dass diese das System langfristig
schédigen und einen spéteren Einlauf bei hoheren Normalkraften verzogern oder gar ver-
hindern. Wihrend des Einlaufs, dargestellt im Anhang [B]in den Abbildungen [B.35] zeigt
das geldppte System fiir alle Geschwindigkeiten bereits bei Normalkraftstufen unter 200 N
hohe Reibwerte von groer 0,1. Berlet et al. [T1] zeigen, dass durch einen Einlauf bei glei-
cher Parameterwahl fiir Proben, welche mit geringeren Kriften endbearbeitet wurden
und als Folge weniger tief verfestigt sind, niedrigere Reibungs- und Verschleilwert nach
dem Einlauf erreicht werden. Auch berichtet Berlet zwischen einem moglichen Zusammen-
hang zwischen Druckeigenspannungen in der Oberfliche durch die Endbearbeitung und
gutem Einlaufverhalten. Mit der Normalkraft wird Druckspannung auf ein normalkrafts-
pezifisches Volumen aufgebracht. Bei bereits vorhandener Druckeigenspannung sinkt die

aufzubringende Normalkraft, welche zum plastischen Flieen im Volumen fiihrt.

Bis 150N kann es bei den geringen Reibkriften aufgrund der geringen plastischen De-
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formation unter Scherung vermehrt direkt an der Kontaktfliche zu Erholungsvorgéngen
gekommen sein, ohne dass es zum FlieBen von Asperiten und zum adhisiven Ubergang
von Atomlagen kam. Dadurch werden plastische Deformationsprozesse langsamer und es
kann zu lokal inhomogenem Verhalten mit resultierendem hohem Scherwiderstand kom-
men. Eine Verschiebung der Reibwertverldufe hin zu hoheren Reibwerten wére die Folge.
Somit kénnte es immer dann zur Entfestigung kommen, wenn die ins System eingebrachte
Energie nicht hoch genug ist, um eine weitere Kornfeinung hin zu Nanokristallinitat und
verminderten Scherkréften zu ermoglichen.

Unter Beachtung der mangelnden Verfestigung und Einlauffahigkeit der polierten Va-
riante und der von Berlet beobachteten Verbesserung des Einlaufs fiir Endbearbeitungen
mit niedrigen Kréften kann angenommen werden, dass es ein Optimum fiir die Verfesti-
gung und Tiefe der Randzonenmikrostruktur gibt. Deformationsprozesse unter Scherung

konnen infolgedessen homogenen ablaufen.

Nach den LKF-Einldufen im geldppten System konnte keine mechanische Vermischung
iiber einen Kohlenstoffadsorbateintrag gesehen werden. Nanokristalline Bereiche sind nicht
zu erkennen. Dies entspricht dem vermuteten mangelhaften Ubergang durch Adhésion.
Die Rauheit énderte sich nicht signifikant zum Ausgangszustand, eine Verschleiflspur ist
nicht zu erkennen. Daher kann vermutet werden, dass bei ldngerer Laufzeit, bzw. einer
Erhohung der Normalkraft auf gréfer 400 N ein Einlauf hin zu niedrigen Endreibwerten
stattfindet kann.

Einfluss von steigender Normalkraft und Laufzeit auf das polierte System

Eine weitere, aufgrund der Untersuchungen von Shakhvorostov et al. [I14] vermutete,
Verbesserung des Einlaufs des polierten Systems durch weitere Laststeigerung bis 800 N
konnte nicht gesehen werden. Es zeigte sich fiir 800 N die doppelte Verformungstiefe des
Volumens im Vergleich zur Belastung mit 400 N bei gleicher Geschwindigkeit und ein An-
stieg der Dicke des nanokristallinen Bereichs. Die Korngréfien des deformierten Bereichs
unterscheiden sich nicht signifikant von denen bei Versuchsende fiir 400 N. Die Nanoin-
dentation zeigt eine verfestigte Randzone bis iiber 2 um hinaus, was der REM-Aufnahme
entspricht. Trotz hoher Reibwerte wiahrend des Einlaufs, unterscheidet sich der Reibwert-
verlauf nach 800 N nicht von dem bei 400 N bzw. von Reibwertverldufen mit abfallendem
Reibwert wihrend des Einlaufs siehe Abbildung[4.11} Der hohe Reibwert im Einlauf kann
durch die hohe Grenzreibung bei der gewéhlten niedrigen Geschwindigkeit und der hohen
Normalkraft erklart werden und zeigt keinen schlechten Einfluss. Es ist anzunehmen, dass
der Einlauf mit Ausbildung eines stabilen dritten Korpers bereits bei der Standardeinlauf-

routine bis 400 N stattfindet und es dem System ermoglicht, héhere Normalkréafte ohne
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Ausfall zu ertragen.

Berthier [32, [128] et al. beschreiben den dritten Korper als tribologischen Kreislauf. Dabei
kommt es zum Zu- und Abstrom aus dem dritten Korper in Form eines Bilanzsystems.
Die notigen Energien fiir einen Zu- und Abstrom miissen dabei als Betrag gesetzt werden
und nicht nach dem Vorzeichen des wirkenden Massenstroms. Daraus ergibt sich einer-
seits, dass ein geringer Reibwert mit geringem Energieeintrag immer dann entsteht, wenn
der dritte Korper stabil ist und der Zustrom aus dem Grundmaterial, der Riickstrom aus
der Umgebung und der Abstrom in die Umgebung minimal sind. Andererseits gilt fiir den
initialen Kontakt, dass die eingebrachte Energie hoch genug sein muss, um eine geniigende
Interaktion fiir Zu- und Abfliisse zum dritten Koérper zu erméglichen. Dabei kann folgende
Gleichgewichtsreaktion angenommen werden. Kommt es aufgrund geniigend grofier Inter-
aktion zur Bildung von wahrscheinlich nur wenigen Nanometern eines dritten Koérpers,
sinkt der Reibwert und der Energieeintrag. Dadurch reduziert sich der Zu- und Abfluss
aus dem Grundmaterial, aber auch der Riickstrom aus der Umgebung. Dies verlangsamt
die dritte Korperbildung bei sinkendem Reibwert, bis sich ein Gleichgewichtszustand ein-
gestellt hat. Eine Konsequenz wire daraus, dass die Dicke des dritten Korpers fiir eine
konstante Belastungsbedingung mit fallendem Reibwert gegen einen Grenzwert lauft. Es
ist anzunehmen, dass bei lokaler Ablosung des dritten Korpers als Verschleifl auf klei-
nem Volumen dieses Gleichgewicht zwischendurch immer wieder gestort wird und lokal

gednderte Zusténde vorherrschen.

Dies zeigt sich bei dem Langzeitversuch-poliert bei 400 N. Das System ist nach der Stan-
dardeinlaufroutine derart im Gleichgewicht, dass eine Verdreifachung der Laufzeit keine
signifikante Anderung der Mikrostruktur, am Gesamtverschleif und am Reibwertverlauf
bringt. Anders hingegen zeigt sich die Auspriagung bei Laststeigerung nach dem opti-
mierten Einlauf auf 800 N. Hier zeigt sich einerseits eine Verdickung des nanokristallinen
Bereichs, andererseits keine Vertiefung des Sauerstoffeintrags bzw. der mechanischen Ver-
mischung. Aus dem Ansatz nach Berthier ist Folgendes anzunehmen. Aufgrund der Nor-
malkraftsteigerung kommt es zur kurzen Auslenkung der Balance. Der Abfluss sowie der
Zufluss des dritten Korpers vergréfiern sich, die Dicke steigt wie beobachtet an und eine
Adaption von Energieeintrag und Scherungsminderung fithrt wieder zum Absinken der
Bildungsrate des dritten Korpers. Hier kann es zur Instabilitét des Systems kommen. Es
ist hier vorstellbar, dass ein zu hoher Energieeintrag zu teilweise so grofem Abstrom des
dritten Korpers fithrt, dass das System wieder vermehrt im Grundzustand interagiert und
als Folge aufgrund der groflen Verschleiflpartikel versagen wird. Ein weiterer Versagens-
mechanismus in Form erhohter Reibwerte kann stattfinden, wenn der Energieeintrag noch

eine Balance zwischen Zu- und Abstrom des dritten Korpers zuldsst, diese Massenfliisse
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aber stark angestiegen sind. Die Folge wére ein hoher Reibwert, erhohter Verschleil und

eine Instabilitdt des Systems gegen weitere Lastvariationen.

5.4 Der Einfluss von Rauheit

Die Rauheit stellt bei der bereits im Teil diskutierten, wirkenden Energiedichte einen
groflen Einfluss dar. Hier soll der reine Einfluss der Rauheit auf den Endreibwert, losgel6st
von der Rauheitsentstehung durch Einlauf und dritte Koérperbildung, diskutiert werden.
Die Oberflachenrauheit beeinflusst die Schmierfilmentstehung in der Grenzschmierung
und der Hydrodynamik und damit den Reibwert [I5] [79]. Betrachtet man die Ergebnisse
zum Einfluss der initialen Mikrostruktur, Seite 44f und Einfluss der Geschwindigkeit, Seite
korreliert der Endreibwert des polierten Systems nur in der Art, dass besonders hohe
Rauheitswerte mit Ry grofer 0,2 um auch mit hohen Reibwerten einhergehen, siehe Einlauf
von Ck45-poliert und 56NiCrMoV7-poliert bei v=0,3m/s. Fiir R, <0,2pm korreliert
der Endreibwertverlauf nicht. Dennoch ist bei den Proben mit hoher Rauheit der Einfluss
der Mikrostruktur nicht auszuschlieffen, welche sich signifikant unterschiedlich zu den
Einlaufproben mit niedrigem Endreibwert darstellt.

Fiir die Versuche mit den geldppten Scheiben ergab sich kein auflésbarer Unterschied in
der Rauheit, aber deutlich unterschiedliche Endreibwertverlaufe.

Fiir alle Versuchsvarianten des polierten Systems zeigte sich eine Korrelation der Ge-
samtverschleifitiefe mit der Rauheit. Dies ldsst den Riickschluss zu, dass der wirkende
Verschleilmechanismus entscheidend die Rauheit beeinflusst. Der Einfluss der Schmier-
filmausbildung, abhéngig vom Rauheitswert der hier gelaufenen Scheiben, kann aufgrund
der mangelnden Korrelation von Ry-Wert und Reibwertverlauf bis zu einem Ry -Wert
von 0,2pum als nicht dominant fiir den Reibwert gefolgert werden. Entscheidender schei-
nen plastische Deformationsmechanismen der Randzone, chemische Veréinderung und Ver-
schleifmechanismen. Ab einem Ry-Wert von 0,2 pm und grofer korrelieren Rauheit und
Reibwert. Dieser Rauheitsbereich kann damit gleichzeitig ein Maf} fiir den Zielwert einer

Endbearbeitung darstellen.

5.5 Mechanismen der tribologisch induzierten chemischen

Verdanderung der Randzone

Viele Autoren [57), 05, 97, 99] berichten iiber die Bildung von ultrafeinen oder nanokris-
tallinen Strukturen in der tribologisch belasteten Oberfliche. Solch eine Randzone ist

hauptséchlich dem Wirken von grofien Scherspannungen im Reibkontakt zuzuschreiben.
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Dabei wird vermutet, dass Punkt- und Liniendefekte wie auch Korngrenzdichte dieser
Randzone die Diffusionsgeschwindigkeit erhoht. Zusétzlich erhoht die Reibung die System-
temperatur der reibenden Oberfldchen [125]. Quinn und Sullivan [89] (90} [118] beschreiben
die Bildung einer Oxidationsschicht aus Fe,Ogs, welche verschleifl- und reibungsmindern
wirkt und bei einer kritischen Dicke delaminiert. Dabei ist der Hauptmechanismus die
Diffusion, welche unter Scherung und Temperatur stark erhoht ist. Die tribologisch be-
lasteten Proben in dieser Arbeit wiesen alle eine Oxidschicht des Eisenoxids Fe,O3 auf.
Es wurde ein signifikanter Unterschied zwischen der Tiefe des eingetragenen Sauerstoffs,
gebunden als Fe,O3, und des nur teilweise vorhandenen Eintrags an Kohlenstoffadsorbat
C/CHx fiir alle Versuche gefunden. Dabei ist auffiillig, dass zwei Proben eine im Vergleich
groflere Eintragstiefe von C/CHx bei gleichzeitig niedrigem Reibwertverlauf aufweisen.
Dies war fiir die Versuche mit 56NiCrMoV7 bei v =0,05m/s der geldppten Variante und
bei v=0,1m/s fiir die polierte Variante zu sehen. Die Kohlenwasserstoffketten des Ols
konnen einerseits durch Temperatur, andererseits durch Scherung gespalten werden. Dies
ist die Vorraussetzung fiir eine erleichterte mechanische Vermischung von Olbestandteilen
in die Randzone hinein. Es ist zu vermuten, dass ein erhohter Grenzreibungsanteil im
Einlauf, bei gleichzeitig stabilem Verschleiimechanismus sich einerseits positiv auf den
mechanischen Vermischungsprozess am Asperit auswirkt, andererseits ein Aufspalten der

Kohlenwasserstoffketten erleichtert.

Fiir den Sauerstoff auf der anderen Seite konnte bereits bei 25 N fiir 56NiCrMoV7 eine
oberflichliche Erhohung der Fe;Os-Konzentration auf bis zu 30 % der Gesamtmaterialkon-
zentration gesehen werden. Weiteres Steigern der Normalkraft bis 300N fiihrte zu einem
Anstieg der Oxidationstiefe bis 500 nm und oberflachlicher Sauerstoffkonzentration von
bis zu 60 %. Fiir hohere Normalkréfte zeigt sich keine weitere signifikante Verdnderung der
Oxidationstiefe oder des Materialanteils. Eine sehr geringe oberflichliche Oxidation ldsst
sich mit einem erhéhten Reibwert korrelieren. Die Reaktionsgeschwindigkeit zur Bildung
von Fey O3 ist abhéingig von der Arrheniuskonstante. Dies bedeutet, dass eine Temperatur-
erhohung zu erhohter Oxidation fithrt. In dieser Arbeit konnte gesehen werden, dass die
Abbruchversuche fiir 56NiCrMoV7 bereits bei den unteren Normalkriften einen Antstieg
der Sauerstoffkonzentration bis 200 nm aufweisen. Bei hoheren Lasten steigt die Dicke bis
auf maximal 500 nm an. Fiir Ck45-poliert zeigt sich nach Belastung bei hohem Reibwert
eine teilweise Oxidation bis zu 1,2 pm. Der Bereich I, definiert durch parallele Kornaus-
richtung und deutliche Kornfeinung (siehe Seite , entspricht fiir alle Proben nicht der

Oxidationstiefe.

Die Diffusion von Sauerstoff im Festkorper ist grundlegend durch das Fick’sche Gesetz

beschrieben und folgt dem Konzentrationsgradienten, wird aber mafigeblich durch die
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Temperatur beeinflusst. Die Diffusion findet dabei iiber Leerstellen und interstitielle Dif-

fusionsmechanismen statt. Durch die stattfindende Scherbelastung und plastische Defor-
mation kann der Diffusionsvorgang mafigeblich beeinflusst werden. In den Endversuchen,
hat sich weder fiir die verschiedenen Geschwindigkeiten, noch fiir die erh6hte Normal-
kraft von 800 N bzw. die Lastkennfeldbedingungen im geldppten Zustand ein deutlicher
Unterschied in der Tiefe und Konzentration von Fe,O3 gezeigt. Allerdings zeigt sich zwi-
schen den beiden Endbearbeitungen, geldappt und poliert, ein signifikanter Unterschied
in der Tiefe von Fe;O3. Der Konzentrationsverlauf von Fe,O3 iiber der Tiefe ist deutlich
nach links verschoben, sieche Abbildung [4.9 und auf Seite 49 und [56] Auch die ober-
flachliche Konzentration von Fe,Og3 ist fiir die geldppte Ausgangssituation niedriger als
fiir die polierte. Der Sauerstoffverlauf fiir die unterschiedlichen Materialien im identischen
Endbearbeitungszustand unterscheidet sich nicht signifikant. Dies zeigt einen dominanten
Einfluss der Endbearbeitung auf die Oxidation der Randzone unter tribologischer Belas-
tung.

Dies scheint dem Einfluss von Leerstellen auf die Diffusionsgeschwindigkeit zu wider-
sprechen. Allerdings konnen auch eine verminderte Temperatur, und/oder verminderte
bzw. beschleunigte Scherung die geringere Oxidationstiefe erkldren. Plastische Deforma-
tionsprozesse laufen in der geldppten Variante aufgrund der verfestigten Mikrostruktur

schneller ab.

5.6 Kornfeinung - Notwendigkeit und Wirkung auf niedrige Scher-
kréfte

Fiir nanokristalline Werkstoffe mit Korngréfien kleiner 100 nm ist die Abnahme des Flie-
widerstands beobachtet worden. Aufgrund der geringen Gleitebenenabstéinde der kleine-
ren Korner, siche Punkt auf Seite [20] findet die plastische Deformation dominant
in der Korngrenze statt und nicht mehr als Versetzungsbewegung im Korn. Beim Un-
terschreiten der kritischen Korngrenze kommt es zusétzlich noch zu Mechanismen wie
Kornrotation und Kriechen [7, 40l 47, [74, 103]. Dabei wird die kritische Korngrofie von
Ferrit nach Latapie et al. [73] durch Simulation mit kleiner 20 nm bestimmt. Unter tri-
bologischer Belastung entsteht unter Scherung eine solche nanokristalline Randzone mit
KorngroBen kleiner 100 nm. Auch ultrafeinkristalline (ufk) Bereiche, mit KorngroBlen im
Bereich von 10 nm konnten im TEM gesehen werden.

In dieser Arbeit wurden nanokristalline (nk) sowie ultrafeinkristalline Bereiche fiir ho-
he wie niedrige Reibwerte beobachtet. Allerdings zeigen sich diese Bereiche bei Proben

mit hohen Endreibwertverldufen oft undurchgingig und inhomogen. Nk und ufk Berei-
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che konnten auch entlang von Rissen bei der Geschwindigkeit von v=0,05m/s gesehen
werden, Abbildung[C.16] Dies zeigt, dass diese Korngréfen rein durch die wirkende Sche-
rung unter der gegebenen tribologischen Last bei entsprechendem Verformungswiderstand
entstehen konnen, ohne dass es zu Interaktion und Materialtransfer mit der Umgebung
kommen muss. Scherge und Rigney [I00, 107] beschreiben einen Zusammenhang von
Korngrofien im verformten Bereich mit der Relativgeschwindigkeit, der Bewegungsform
und Fliachenpressung. Rigney beschreibt dabei das Material im Kontakt als hochvisko-
ses Medium einer turbulenten Grenzschicht mit Geschwindigkeitsgradienten vertikal zur
Oberfldche, in welcher der Austausch und die Vermischung des Materials stattfindet und
Korner auf der Nanoskala rotieren. Weiter fiithrt er die Entstehung dieser nanokristalli-
nen Randzone auf nanoskaligen adhésiven Verschleif zuriick (beschrieben unter Punkt
. Scherge und Rigney geben dabei weiter die Dissipation von Energie sowie die Kon-
takthéufigkeit als ausschlaggebend fiir die Verformung der Einzelkontakte und damit fiir
das mechanisch-chemische Legieren an. Die nanokristalline Randzone ist somit in ihrer
Ausprigung und Dicke von der wirkenden Energiedichte abhéngig und demnach nicht
gleichméfig iiber die Oberfliche ausgeprigt sondern mafigeblich von den Versuchspara-
metern abhéngig. Dies konnte auch bei den Versuchen in dieser Arbeit beobachtet werden.
Fiir die Proben der Abbruchversuche bei 150N fiir v =0,1m/s ldsst sich im TEM bereits
ein undurchgéngiger nanokristalliner Bereich von circa 20 nm Dicke sehen. Ab 400 N zeigt
sich im TEM immer noch ein undurchgéngiger, bis 100 nm dicker, nanokristalliner Bereich,
wohingegen nach Langzeitbelastung unter gleichen Bedingungen dieser Bereich teilweise
bis auf 200 nm anwéchst, eindeutig ufk ist und sich auf der TEM-Lamelle fast durchgéngig
mit variierender Dicke zeigt.

Nach einer Belastung bis 800 N zeigt sich bereits nach kiirzerer Zeit ein in seiner Dicke
sehr konstant scheinender ultrafeinkristalliner Bereich. Bei den hier beschriebenen Ver-
suchen war die Geschwindigkeit mit v =0,1m/s gleich. Es bestétigt somit die Annahme
von Scherge und Rigney, dass die wirkende Energiedichte, aber auch die Kontakthaufigkeit
und damit die Laufzeit fiir die Bildung des nanokristallinen/ ultrafeinkristallinen Bereichs
ausschlaggebend ist.

Wie im Diskussionspunkt zum Geschwindigkeitseinfluss bereits beschrieben, geht die
Entstehung eines nanokristallinen Bereiches nicht automatisch mit niedrigen Reibungs-
verldufen einher. Fiir das System 56NiCrMoV7 lasst sich nach Einlauf bei der Geschwin-
digkeit v=0,05m/s im gelappten Ausgangszustand im REM-Bild des FIB-Schnittes ein
nanokristalliner Bereich in der Groflenordnung von maximal 50-100 nm annehmen, siehe
Abbildung [4.14]a). Der Eintrag von Kohlenstoffadsorbat zeigt sich erhéht und der Reib-
wert deutlich nach unten verschoben. Im Gegenzug zeigt die Probe nach Belastung mit

der Geschwindigkeit v =0,2m/s, fiir polierten und geldppten initialen Zustand einen deut-
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lichen nanokristallinen Bereich von teilweise bis zu 400 nm, bei vergleichbar schlechtem
Reibwert. Zusammenfassend lésst sich sagen, dass die Dicke der nanokristallinen Bereiche,
welche variabel war und sich korrelierbar mit den Versuchsbedingungen zeigte, nicht mit
dem Endreibwert korreliert. Bei allen Proben mit niedrigen Endreibwertverldaufen zeigte
sich zusétzlich zum nanokristallinen Bereich ein deutlicher Eintrag von Kohlenwasserstoft-
ketten aus dem Ol. Der nanokristalline Bereich scheint demnach durch die im Kontakt
wirkende Scherung und durch adhésive Materialiibergiinge gebildet zu werden und zur
Veranderung der wirkenden Mechanismen der plastischen Deformation zu fithren, welche
wiederum Prozesse wie Diffusion und mechanische Vermischung erleichtern. Er kann aber
nicht als ausreichend fiir einen niedrigen Reibwert gesehen werden. Hier sind vielmehr die
chemische Veréinderung durch Diffusion und mechanische Vermischung als entscheidend
anzunehmen. Berthier [128] vermutet, dass der entscheidende Bereich fiir die Reibungsre-
duzierung nur wenige Nanometer dick sein muss, um die wirkende Scherung zu vermindern
[43].

5.7 Verschleif3

5.7.1 Delamination

Rissbildung und Delamination wurden {iberwiegend oberflichennah bei Proben mit nied-
riger Geschwindigkeit von v=0,05m/s fiir 56NiCrMoV7 und allgmein bei dem System
Ckd45 fiir polierte Proben gesehen. REM-Aufnahmen hierzu finden sich im Anhang in Ab-
bildung und a). Es zeigte sich bei allen Proben mit Rissentstehung, dass die Risse
im deformierten Bereich entstehen, wo die Korner durch die wirkende Scherung parallel
zur Oberflache ausgerichtet sind. Weiter waren neben der Delamination von Partikeln,
siehe rote Pfeile in Abbildung [B.47] und [B.43] im Anhang, auch aufgerollte Delaminatio-
nen gegen die Laufrichtung oder quer zur Laufrichtung zu sehen, sieche Abbildung[B.9 und

Dies kann nur unter grofien oberflichlichen Zugspannungen geschehen.

Quinn [R9] wie Salesky [105] beschreiben eine werkstoffseitige Ursache fiir diese Riss-
bildung unterhalb der Oberfliche, wihrend Suh [I17] die Delamination rein mechanisch
annimmt.

Suh beschreibt die Rissentstehung nach wiederkehrender Deformation der Randzone. Die
Risse entstehen als Folge von Ermiidung unterhalb der Oberfldche. Rissentstehung nahe
der Oberflache ist dabei wegen des dreiachsigen Spannungszustandes von hohen Druck-
spannungen unterhalb der Randzone nicht favorisiert. Dabei entstehen Risse an schwachen
Stellen im Material z.B. an Ausscheidungen und Korngrenzen.

Quinn beschreibt die Ausbildung einer schiitzenden verschleifmindernden Oxidschicht,
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welche bei einer kritischen Dicke sprode bricht, bzw. delaminiert und als Verschlei3parti-
kel das System verléfit oder unter weiterer Deformation in den Grundkoérper eingedriickt
wird. Salesky legt zugrunde, dass die Formierung eines Verschleifipartikels immer als Fol-
ge eines irgendwann unter der Oberflache entstandenen Risses geschieht. Mechanismen
hierfiir sind hauptséchlich von der Mikrostruktur und deren Verhalten unter Hochverfor-
mungszustinden, welche dem Verschleifl zugrunde liegen, abhéngig. Hier soll nur auf den
ausscheidungsunabhingigen Mechanismus eingegangen werden. Dabei muss beachtet wer-
den, dass Salesky diesen Prozess fiir den ungeschmierten Fall beschreibt. Er beschreibt die
resultierende Randzonendeformation als dominanten Faktor fiir Verschleifl. Unter Sche-
rung kommt es zur Kaltverfestigung der Oberfliche und zur Deformation unterhalb der
Oberflache, welche abhéngig ist von der Normalkraft und FlieBspannung des Materials.
Salesky nimmt an, dass im Wesentlichen ebene Dehnungsverhéltnisse gegeben sind und
die Oberflache hauptséchlich unter Druckspannungen zyklisch geschert wird. Dabei formt
sich eine zunehmend blattartige Zellstruktur aus. Er beobachtet eine reduzierte Verset-
zungsdichte und groflere Zellen sehr nahe der Oberfliche und folgert dynamische Erho-
lungsprozesse direkt unterhalb der Oberfliche. Am Ubergang dieser Bereiche, illustriert in
Abbildung 5.3, kommt es aufgrund von Spannungsinhomogenititen an den Tripelpunkten
zur Rissinitiierung.

Shakhvorostov [43, 113] beobachtet
bei iiberhohter Last und iiberhohter

\ erholter
Kontakttemperatur Rekristallisations- 200_303 om f % § f i ] ? /Bereich
vorgénge in der Randzone. Auch Ball A 5

Belastungs

Oberflache richtung

[8] und Dautzenberg [24] beschrei- ) 7 stark
(I \ verfestigt
ben stattfindende Rekristallisations- 7 { v

a im triblogischen Kontakt.
vorgange i trblogischen homta Abbildung 5.3: Darstellung der Rissinitiierung nach

Allerdings stellen sie das Vermogen ei- Salesky an den Tripelpunkten am Interface zwischen
nes Werkstoffes zur dynamischen Er- verfestigtem und erholtem Bereich.

holung neben der Kaltverfestigung als

Grundlage dar, um sprode Rissbildung zu vermeiden. Es konnten in dieser Arbeit kei-
ne oberflichennahen Bereiche mit der von Salesky beschriebenen rekristallisierten Zell-
struktur gesehen werden. Es zeigte sich aber eine bevorzugte Delamination oberhalb des
deformierten Bereichs entlang der prallel zur Oberfliche ausgerichteten Kérner, dhnlich

der von Salesky beschriebenen blattartigen Zellstruktur. Dies ist unter anderem in den
REM-Aufnahmen in den Abbildungen [C.16] oder auch im Anhang zu sehen.

Auch Sullivan und Quinn nehmen an, dass die Rissinitiierung unterhalb der Oxidschicht

aufgrund der Spannungsinhomogenitét zwischen Oxid und Grundmaterial erfolgt. Fe,Og
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ist einerseits verschleilbestdndiger, verhilt sich im Vergleich zu metallischem Eisen aber
sprode. In dieser Arbeit konnte kein Unterschied in der Dicke der Oxidationsschicht fiir
56NiCrMoV7 fiir die Geschwindigkeit v =0,05m/s, bei welcher es vermehrt zu Delamina-
tionen kam im Vergleich zu anderen Einlaufgeschwindigkeiten festgestellt werden. Den-

noch entspricht die Delaminationsdicke der gemessenen Oxidationstiefe von circa 500 nm
Fe, 03, vergleiche Oxidation Seite und REM-Aufnahmen Seite [T48]f.

Weiter zeigte sich auffallend, dass es fiir die Probe des Abbruchversuchs bis 400 N-Anfang-
Pniedrig Tir v =0,05m/s zu Rissen auf verschiedenen Ebenen und vertikal zur Oberfliche
kommt, siehe Abbildung Der oberflichliche Anteil von Fe,O3 sowie die Oxidati-
onstiefe waren auffallend niedrig, der Kohlenstoffadsorbateintrag hingegen auffallig hoch.
Die Dicke der Oxidationsschicht fiir das System Ck45 konnte deutlich mit der Normal-
kraft und dem Verschleifl korreliert werden. Fiir 150 N entspricht die Delaminationstiefe
der Oxiddicke. Nach 250N (vergleiche Seite und liegt die Delaminationsdicke in
der REM-Aufnahme weit tiefer als die Oxiddicke, allerdings auch im Bereich der par-
allel ausgerichteten Korner. Diese parallel zur Oberfliche ausgerichteten Korner stellen
aufgrund der Korngrenzendichte auf einer Ebene eine Scherinhomogenitéit dar, welche
als Rissinitiierung gelten kann. Die Rissentstehung konnte zwar einerseits bei iiberhchten
Normalkréften fiir das System Ck45 gesehen werden, fiir das System 56NiCrMoV7 aller-
dings nur fiir die Geschwindigkeit v =0,05m/s. Dies spricht fiir eine Rissinitiierung bei

erhohtem Grenzreibungsanteil durch das vermehrte Kaltverfestigen des Materials.

Ist ein Riss initiiert, iiberhoht sich der Spannungsverlauf auf Risshohe [35]. Die Risse
wachsen und werden an einem verfestigten Punkt im Material an die Oberfliche geleitet.
Dieser delaminierte Bereich kann sich als Verschleilpartikel ablosen. Wie bereits oben
beschrieben, zeigte sich in dieser Arbeit neben der quasi-ebenen Ablésung von Delamina-
tionen auch ein Aufrollen von delaminiertem Material gegen die Laufrichtung. Prinzipiell
lauft vor dem Tribokontakt ein in Geschwindigkeitsrichtung wirkendes Druckspannungs-
feld und hinter dem Kontakt ein Zugspannungsfeld. Weiter kommt es durch die im Tri-
bokontakt entstehende Temperatur zu einem Temperaturspannungsfeld, welches sich um
den Kontakt als Zugspannungsfeld auswirkt [33]. Diese beiden Mechanismen konnen in
der Folge eine Zugspannung initiieren, welche nach oder wiahrend des Tribokontakts zum
Ablésen der Delamination in Reibgegenrichtung fiithrt. Eine in die Oberflache eingebrach-
te Druckeigenspannung wiirde sich somit positiv auf den Verschleil durch Delamination
auswirken. Als Folge der hier beobachten Delamination kann es zur Abrasion kommen.
Lost sich eine hier beobachtete mikrometergrofie Delamination als Verschleifipartikel ab

und verbleibt im Kontakt, kommt es zur Furchung des Tribopartners.
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5.7.2 Nanokristalliner Bereich

Ergebnisse verschiedener Autoren [76], 95, 96] haben bereits gezeigt, dass Tribosysteme
mit Verschleifiraten im Nanometerbereich Verschleifipartikel bevorzugt aus dem nanokris-
tallinen, mechanisch vermischten dritten Korper generieren und nicht aus der darunterlie-
genden deformierten Zone. Dabei entspricht die Zusammensetzung des Partikels der, des
im Kontakt entstandenen dritten Koérpers.

Bei den in dieser Arbeit durchgefiihrten Versuchen zeigt sich der nanokristalline bzw.
ultrafeinkristalline Bereich mehr oder weniger ausgepragt in Dicke und Durchgéingigkeit,
aber immer ohne Ubergangsbereich zum plastisch deformierten Bereich. Fiir sehr niedrige
Reibwertverldufe wie v =0,05m/s gelappt, zeigte sich im Vergleich zu hoheren Reibwert-
verldufen wie z.B. fiir v=0,1m/s geldppt, ein weniger dick ausgeprigter nanokristalliner
Bereich. Dieser scheint aber im Gegensatz zu hohen Reibwertverlaufen durchgiangiger und
homogener. In Abbildung [4.43]ist ein Bereich zu sehen, in welchem die nanokristalline Zo-
ne in einer Ebene mit einem nur verfestigten, nicht nanokristallinen Bereich liegt. Auch fiir
die Geschwindigkeit v =0,2m/s-poliert (Abbildung [4.13|b) zeigen sich ebene Ablésungen
innerhalb des nanokristallinen Bereichs. Ubertrigt man die bevorzugte Rissentstehung an
Inhomogenitéten im Spannungsverlauf, welche durch viele Autoren beschrieben wurde und
hier bereits diskutiert wurde, auf die beschriebenen Beobachtungen, besteht am Interface
zwischen deformiertem Bereich und nanokristalliner Randzone ein bevorzugter Punkt zur
Ablésung. Verschleiflpartikelgrofien entspréachen dann der Dicke des nanokristallinen Be-
reichs und hétten eine maximale Gréfie von 200 nm. Diese Verschleifipartikelgrofie kann in-
nerhalb des Kontaktes verbleiben und durch Rollen im Kontakt zur Oberflichenermiidung
fithren [76], sowie einen Teil der Flachenpressung aufnehmen. Weiter kann es als Folge
zum erleichterten Riickfluss zum dritten Koérper kommen [128§].

Es gibt in dieser Arbeit keine Anzeichen dafiir, dass bei nanokristalliner Randzone Ver-

schleiffpartikel auch aus dem darunterliegenden Bereich generiert werden.

5.8 Konsequenzen fiir die Anwendung

Auf Basis der Untersuchungen von Shakhvorostov [114] zum Einfluss der Normalkraft
wéihrend des Einlaufs auf Endreibwerte und Verschleifl, konnte in dieser Arbeit der po-
sitive Effekt von niedrigen Geschwindigkeiten aufgezeigt werden. Dieses Ergebnis zeigt
den positiven Effekt eines erhohten Grenzreibungsanteils auf das Einlaufverhalten der
hier verwendeten Stdhle und Endbearbeitungen. Fiir eine polierte und kaum verfestig-
te Oberflichenrandzone, welche tribologisch belastet wird, muss beachtet werden, dass

dieser Grenzreibungsanteil bei bereits verhéltnisméBig geringen Normalkraften erreicht
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sein kann und hier die von Shakhvorostov propagierten hohen Flachenpressungen nicht
erreicht werden konnen, ohne dass das System instabil wird. Ein solches System lauft
mit einer Konditionierung bei geringen Normalkriften trotzdem zu niedrigen Reibungs-
und Verschleiwerten bei hohen Normalkréften ein. Fiir Ck45 war keine Konditionierung
mit niedrigen Endreibwerten bei kleinem Verschleil moglich. Im Unterschied zum System

56NiCrMoV7 kam der Harteunterschied zwischen den Reibpartnern hinzu.

Fiir eine optimal vorbereitete Oberflache gilt die Beobachtung von Shakhvorostov von
Hochlasteinlaufen [114]. Dabei haben die Ergebnisse dieser Arbeit gezeigt, dass die reale
Kontaktfliche eine wichtige Rolle spielt, um eine geniigend hohe Energiedichte, welche

zum Flieflen des Materials fiithrt zu erreichen.

Weiter hat sich die Geschwindigkeit in welcher Deformationsprozesse im oberflachennahen
Material ablaufen konnen als einflussreich auf die Stabilitéit des Tribosystems gezeigt. Dies
bedeutet, dass versetzungsreiche und korngefeinte Randzonen von Vorteil sind. Mughrabi
et al. [84] zeigen fiir Materialien mit unterschiedlichen Korngréen unterschiedliches Ver-
halten unter zyklischer Verformung und Ermiidung. Nanokristalline und Ultrafeinkris-
talline Materialien lagen in ihrer Zeitfestigkeit deutlich unterhalb der mikrokristallinen
Materialien. Fiir die Dauerfestigkeit zeigte sich das Verhalten umgekehrt. Bei den ufk
und nk Materialien kam es zur dynamisch und thermisch aktivierten Entfestigung sowie
zur Bildung von Scherbandern. Fiir die tribologische Belastung zeigen sich umgekehrt
nk und ufk Materialien als vorteilhaft. Daraufl lasst sich eine optimale Endbearbeitung
ableiten, wie sie auch nach dem Léppprozess zu sehen ist. Die Randzone sollte nicht
zu tief nanokristallin gefeint sein und damit die Scherung erleichtern, welche ihrerseits
wieder die Bildung von nanokristallinen Kornern férdert. Der darunterliegende Bereich
ab 1um sollte mikrokristallin sein, um die Belastungen und Verformungen, welcher ein
Bauteil durch wirkende Kréfte (hier Normalkréfte) zumeist ausgesetzt ist, bestmoglich zu
ertragen. Beachtet man die hier bereits diskutierte bevorzugte Verschleiflentstehung an
Inhomogenitéten und auch die in dieser Arbeit beobachtete Verschleilentstehung, so fithrt
eine Endbearbeitung, welche vor allem ein homogenes Gefiige mit bereits nanokristallinen
Kornern in der Randzone einstellt, wahrscheinlich zu gutem Einlaufverhalten. Dabei soll-
te eine zu tiefe Verfestigung aus den oben genannten Griinden der Bauteilbelastung und
eventuelle Versprodung vermieden werden. Die Verfestigungsrate sollte die Entfestigungs-
rate durch Rekristallisation iibersteigen konnen. Dabei ist anzunehmen, dass es wihrend
der gesamten tribologischen Belastung zu sténdigen Verfestigungs- und Rekristallisations-
vorgéingen kommt und durch die Belastung lediglich die Dominanz der jeweiligen Prozesse

initiiert wird.



100 KAPITEL 5. DISKUSSION

Auch wenn sich Kontaktbedingungen von Geschwindigkeit und Normalkraft umgekehrt
verhalten und die Ergebnisse im Einfluss auf den Einlauf und auf das umgeformte Volumen
dghnlich sind, sind die Mechanismen aufgrund der unterschiedlichen Wirkungsrichtungen
doch zu unterscheiden. Es sei hier vor allem der Unterschied ihrer Wirkung auf die Tem-

peratur zu beachten.

Es konnte gezeigt werden, dass es durch Zugspannungen zur erleichterten Ablosung von
Verschleiflpartikeln kommt. Dies und die Annahme, dass eine durch die Endbearbeitung
erzeugte Druckeigenspannung die im Kontakt notige Fliachenpressung reduziert, bevor es
zum Flielen des Materials kommt und die Untersuchungen zur Endbearbeitung von Ber-
let [12], lassen folgern, dass eine Endbearbeitung mit induzierten Druckeigenspannungen

einen positiven Einfluss auf den Einlauf haben kann.

Von einem hohen Reibwert konnte in dieser Arbeit nicht automatisch auch auf hohen
Verschleif§ gefolgert werden. Es zeigten sich aber fiir alle Versuche mit niedrigem Ge-
samtmuldenverschleif§ auch nanokristalline Bereiche. Die Entstehung des dritten Kérpers
wurde bereits durch viele Autoren [13| 16, 38, 45 81, 115] als entscheidend fiir niedrige
Reibungs- und VerschleiBwerte beschrieben. Hier konnten Nanokristallinitdt und chemi-
sche Verdnderung als Folge von Intermixing in ihrem Einfluss auf den Reibwert getrennt
werden. Niedrigste Reibwerte zeigten sich fiir Proben mit deutlichem Kohlenstoffadsorba-
teintrag, welcher durch die Grenzreibung bei niedriger Geschwindigkeit gefordert scheint.
Die Wechselwirkung des Umgebungsmediums mit dem Werkstoff war entscheidend fiir

den Reibwert und den auftretenden Verschleif3.

Die in dieser Arbeit gemachte Beobachtung von positivem Einlfuss der Grenzreibung
bei niedrigen Geschwindigkeiten kann nicht automatisch auf additiviertes Ol iibertragen
werden. Hier ist die Wirkweise oft die Ausbildung von Reaktionsschutzschichten durch
Additivreaktionen, welche oft temperaturiniziiert ablaufen. Dies wiirde bedeuten, dass
hier eine erhchte Geschwindigkeit mit hoheren Temperaturen eine verbesserte Wirkung
zeigt und Intermixing durch erhéhte Grenzreibungsanteile nicht gewiinscht ist. Die Aus-
wirkung von gednderten Schmiermittelbedingungen auf die Einlauffahigkeit der Systeme

miisste hier explizit noch gepriift werden.



Kapitel 6

Zusammenfassung

Die tribologischen Eigenschaften unter Beriicksichtigung der Mikrostruktur und chemi-
schen Randzonenénderung von den Beispielstdhlen 56NiCrMoV7 und Ck45 gegen einen
Gegenkorper aus C86D, bildeten die Grundlage fiir die Beurteilung des Einlaufverhaltens
von Stahl/Stahl Paarungen unter Beriicksichtigung von mikrostrukturellen Verédnderungen.
Der Parametereinfluss von Geschwindigkeit, Normalkraft und initialer Mikrostruktur wah-
rend des Einlaufs wurde in einem Stift-Scheibe Tribometer mit verwendetem PAOS als
Schmiermittel getestet. Es stand im Fokus, einlaufbeeinflussende Faktoren mit der Mi-
krostrukturentwicklung unter tribologischer Last zu korrelieren und, Riickschliisse iiber
den Einfluss der Mikrostruktur auf niedrige Endreibwerte und Verschleiflgrofien zu ziehen,
bzw. langfristig allgemeine Informationen zu gewinnen, die eine bessere Vorhersehbarkeit

und Steuerung tribologischer Eigenschaften ermoglichen.

Die initiale Randzonenmikrostruktur ist ein entscheidender Parameter, um einen stabi-
len Einlauf auch bei gesteigerten Normalkréiften zu gewéhrleisten. Es hat sich gezeigt,
dass eine zu gering verfestigte Randzone im polierten Zustand zu Inhomogenitéten in
der Mikrostrukturausbildung und zum Versagen durch den Mechansimus des ,,Scuffings*
fithrt. Fiir die polierte Variante des Stahls 56NiCrMoV7 zeigte sich eine Konditionie-
rung im Lastkennfeldeinlauf als ausreichend, um ein stabiles Systemverhalten unter ho-
hen Normalkréften zu erreicht. Der polierte Ck45 konnte auch im Lastkennfeld nicht so
konditioniert werden, dass er stabil hohere Normalkréfte erreicht ohne Hochverschleifl bei
hohen Reibwerten zu zeigen. Es wurde eine modellhafte Erkldrung zur Notwendigkeit von
Temperaturerhchungen im Reibkontakt zur erleichterten Ablésung von Atomlagen unter
Scherung aufgestellt. Fiir die geldppte Variante beider Stéahle zeigte sich ein ausgepragt

stabiles Einlaufverhalten, welches auf die im verfestigten Zustand schneller ablaufenden
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plastischen Verformungsvorgénge sowie die erhohte Energiedichte am Asperit und die da-

mit verbundene erleichterte Ablosung von Atomlagen zuriickzufiihren ist.

Fiir alle Materialpaarungen konnte ein vorerst positiver Einfluss von niedrigen Geschwin-
digkeiten auf den Reibwertverlauf und ein schnelleres Einlaufverhalten gezeigt werden.
Fiir die polierte Variante konnte eine untere Grenzgeschwindigkeit gefunden werden, ab
welcher es zu beginnenden Instabilitdten und verédnderten Verschleifimechanismen kommt.
Es konnte hier iiber den Scherdehnungsgradienten ein Zusammenhang zur verringerten,
wirkenden Schubspannung gesehen werden. Deformationsprozesse im Volumen laufen hier-
durch erschwert ab und es kann weiter angenommen werden, dass die Kontakttemperatur
aufgrund der verringerten Geschwindigkeit und damit gleichzeitig erhéhten realen Kon-
taktfliche sinkt, was in der Folge zum Anstieg der Belastung des Volumens fiihrt, da
die Ablosung von Atomlagen unter Scherung erschwert wird. Als Folge erhoht sich der
Reibwert. Mechanische Vermischung ist aufgrund der mangelnden Temperaturerhohung
und des groflen gescherten Volumens erschwert. Es kommt zur Rissinitiierung an Inho-
mogenitéten. Fiir eine zu hohe Geschwindigkeit kann das Gegenteil gesehen werden. Er-
leichterte Ablosung bei erhhten Temperaturen fiithrt zur ungeniigender Deformation und
mechanischen Vermischung des Volumens.

Niedrige Reibwerte konnten mit erhohter mechanischer Vermischung korreliert werden.
Nanokristalline und ultrafeinkristalline Bereiche ohne mechanische Vermischung zeigten
zwar geringe VerschleiSwerte, aber in der gegebenen Einlaufzeit keine verringerten Reib-

werte im Bereich von 0,03 und kleiner.

Fiir die Topografie konnte ein Grenzwert gesehen werden, ab welchem der Einfluss der
Topografie auf den Reibwert den Einfluss von Mikrostruktur und chemischer Anderung
im geschmierten System dominiert. Unterhalb dieses Grenzwertes ist keine Korrelation

des Reibwertes mit den Rauheitswerten moglich.

Allgemein konnte anhand der Literatur und der hier vorliegenden Ergebnisse der positive
Einfluss von Druckeigenspannungen auf den Verschleif§ und die Mikrostrukturanpassung
unter Scherung herausgestellt werden. Weiter zeigten sich Inhomogenitéten in der Mi-
krostruktur, welche zum inhomogenen Verhalten des Schubspannungsverlaufs in die Tiefe
fithren, als Schwachpunkte fiir mogliche Rissinitiierung. Inhomogenes Verhalten unter
Scherung kann durch eine Endbearbeitung, welche ein homogenes, bereits nanokristalli-
nes und nicht zu tief gefeintes Gefiige mit induzierten Druckeigenspannungen aufweist,
voreingestellt werden. Einldufe unter erhohter Grenzreibung bei niedriger Geschwindig-

keit oder erhohter Normalkraft fithren dann in der Folge zu niedrigeren Endreibwerten
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und Verschleifl und zeigen sich schneller abgeschlossen. Diese Ergebnisse miissten unter
gedinderten Kontakt- und Bewegungsformen sowie fiir einen deutlich unterschiedlichen

Stahl, z.B. einem hochlegierten Stahl mit Ausscheidungen, validiert werden.



104 KAPITEL 6. ZUSAMMENFASSUNG




Literaturverzeichnis

1]

2]

[7]

8]

[9]

[10]

ASM Metals Handbook, Band 10th edition. Materials Park, OH: ASM International,
1995.

Ajayi, O.0., J.G. Hersberger, J. Zhang, H.Yoon und G.R. Fenske: Microstructural
evolution during scuffing of hardened 4340 steel - implication for scuffing mechanism.
Tribology International, 38, 2005.

Archard, J.F.: Contact and Rubbing of flat surfaces. J. Appl. Phys, 24, 1953.
Archard, J.F.: The temperature of rubbing surfaces. Wear, 2(6), 1959.

Archard, J.F. und R.A. Rowntree: Metallurgical Phase Transformations in the Rub-
bing of Steels. Proceedings of the Royal Society of London Series A, Mathematical
and Physical Sciences, 418(1855), 1988.

Armbruster, Tim: FIB - Focused Ion Beam, Vortrag zum Seminarkurs
2005. http://www.ti.uni-mannheim.de/lehrstuhl/lehrveranstaltungen/
seminar/ss2005/dateien/FIB_-_Focused_Ion_Beam.pdf, 2005. Zuletzt besucht
am 27.12.2013.

Arzt, E.: Size Effects In Materials Due To Microstuctural And Dimensional Cons-
traints: A Comparative Review. Acta mater., 46(6), 1998.

Ball, A.: On the importance of work hardening in the design of wear-resistant ma-
terials. Wear, 91, 1983.

Becker, Stahl: Datenblatt Federdraht, patentiert gezogen.
http://stahlbecker.de/sites/default/files/datasheets/
Datenblatt20Federdraht20patentiert20gezogen.pdf, 2013. Zuletzt besucht
am 22.12.2013.

Begelinger, A. und A.W.J. De Gee: Boundary lubrication of sliding concentrated
steel contacts. Wear, 22, 1972.

105


http://www.ti.uni-mannheim.de/lehrstuhl/lehrveranstaltungen/seminar/ss2005/dateien/FIB_-_Focused_Ion_Beam.pdf
http://www.ti.uni-mannheim.de/lehrstuhl/lehrveranstaltungen/seminar/ss2005/dateien/FIB_-_Focused_Ion_Beam.pdf
http://stahlbecker.de/sites/default/files/datasheets/Datenblatt20Federdraht20patentiert20gezogen.pdf
http://stahlbecker.de/sites/default/files/datasheets/Datenblatt20Federdraht20patentiert20gezogen.pdf

106

LITERATURVERZEICHNIS

[11]

[12]

[17]

18]

[19]

[20]

[21]

[22]

[23]

[24]

Berlet, P., M. Dienwiebel und M. Scherge: The effect of sample finishing on the
tribology of metal /metal lubricated contacts, 2010.

Berlet, Peter: Einfluss spanender Endbearbeitung mit geometrisch unbestimmten
Schneiden auf tribologische Funktionsflichen im Motorenbau sowie auf Reibung
und Verschleifl. Dissertation, Universitdt Karlsruhe, 2009.

Berthier, Yves: Wear: Materials, Mechanisms and Practice. Wiley-Blackwell, 2005.

Bhushan, Bharat: Contact mechanics of rough surfaces in tribology: Single asperity
contact. Appl. Mech. Rev. 29 (8), 1996.

Bhushan, Bharat: PRINCIPLES and APPLICATIONS of TRIBOLOGY. John
Wiley & Sons, 1999.

Blau, Peter J.: Running-in: Art or Engineering? J. Materials Engineering 13 (1),
1991.

Blok, H.: Theoretical study of temperature rise at surfaces of actual contact under

oiliness lubricating conditions. Proc. Gen. Discuss. Lubr., 2, 1937.

Bowden, Frank Philip und David Tabor: The Friction and Lubrication of Solids.
Oxford University Press, 1950.

Carltona, Christopher und P. J. Ferreira: What is Behind the Inverse Hall-Petch
Behavior in Nanocrystalline Materials? MRS Proceedings, 976, 2006.

Chang, H., C.J. Altstetter und R.S. Averback: Characteristics of nanophase TiAl
produced by inert gas condensation. Advanced Mat. and Process. eds. K.S. Shin,
J.K. Yoon, S.J. Kim, 1995.

Chokshi, A.H., A. Rosen, J. Karch und H. Gleiter: On the validity of the Hall-Petch

relationship in nanocrystalline materials. Scripta Metall. et Mater., 23, 1989.

Czichos, Horst: Tribology: a system approach to the science and technology of fric-

tion, lubrication and wear. Elsevier Science, 1978.

Czichos, Horst und Karl-Heinz Habig: Tribologie-Handbuch. Vieweg+Teubner Ver-
lag, 2010.

Dautzenberg, J.H.: The role of dynamic recrystallization in dry sliding wear. Wear,
60, 1980.



LITERATURVERZEICHNIS 107

[25]

[26]

[27]

28]

[31]

32]

33]

Dowson, Duncan: Elastohydrodynamic and micro-elastohydrodynamic lubrication.
Wear, 190, 1995.

Dyson, A.: Scuffing - a review. Tribology International, 8, 1975.

Edington, Jeffrey William: Practical Electron Microscopy in Materials Science. Van
Nostrand Reinhold Co., 1976.

Emge, A., S. Karthikeyan und D. A. Rigney: The effects of sliding velocity and
sliding time on nanocrystalline tribolayer development and properties in copper.

Wear, 267, 20009.

FD. Stouffer, L. T. Dames: Inelastic Deformation of Metals. John Wiley Sons, Inc.,
1996.

Fein, R.S. und K.L.Kreuz: Chemistry of boundary lubrication of steel by hydrocar-
bons. ASLE Transaction, 8, 1965.

Fidler, J.: Grundlagen der Elektronenmikroskopie, Vorlesungsskriptum. Institut fr
Festkorperphysik, TU Wien, 2004.

Fillot, N., I. Irodanoff und Yves Berthier: Simulation of wear through mass balance
in a dry contact. ASME J. Tribol., 127 (1), 2005.

Fischer, A.: Einflul der Temperatur auf das tribologische Verhalten metallischer
Werkstoffe. Habilitationsschrift, Ruhr Universitidt Bochum, 1994.

Fleischer, G.: Zur Energetik der Reibung. Wissenschaftliche Zeitschrift der Techni-
schen Universitéit ,,Otto von Guericke®, Magdeburg 34, Heft 8, S.55-66, 1990.

Gahr, K.-H. Zum: Microstructure and Wear of Materials. Tribology Series, 10,
Elesevier Science Publishers, Amsterdam, Netherlands, 1987.

Gahr, Karl-Heinz Zum: Microstructure and wear of materials. Elsevier Verlag, 1987.

Gesellschaft fiir Tribologie e.V.: GfT Arbeitsblatt 7: Tribologie—Verschleif}, Reibung,
Definitionen, Begriffe, Priifung, 2002.

Godet, Maurice: The Third-Body Approach: A Mechanical View of Wear. Wear
100, 1984.

Godfrey, Douglas: Iron oxides and Rust (Hydrated Iron Oxides) in Tribology. Jour-
nal of the Society of Tribologists and Lubrication Engineers, 55, 1999.



108

LITERATURVERZEICHNIS

[40]

[41]

[42]

[44]

[51]

Gutkin, M.Y. und [.A. Ovid’do: Plastic Deformation in Nanocrystalline Materials.
In: R. Hull, R.M. Osgood, J. Parisi, H. Warlimont (Hrsg.), Berlin: Springer, 2004.

Habig, Karl-Heinz: Verschleifl und Hérte von Werkstoffen. Carl Hanser Verlag,
Miinchen Wien, 1980.

Hahn, H., P. Mondal und K.A. Padmanabhan: Plastic Deformation of Nanocrystal-
line Material. Nanostructured Materials, 9, 1997.

Hahn, Mareike Susanne: Mikrostrukturelle Verdnderungen in der Zylinderlaufbahn
von PKW Dieselmotoren aus Grauguss und mittels thermischer Spritzverfahren

hergestellter Stahlschichten. Dissertation, Universitiat Duisburg-Essen, 2012.

Heilmann, P. und D.A. Rigney: An Energy Based Model of Friction and its App-
lication to Coated Systems. D. Dowson et al. (Eds.) The Running-In Process in
Tribology, Butterworth, Guilford, 1982.

Heilmann, P. und D.A. Rigney: Running-in Process affecting Friction and Wear. D.
Dowson et al. (Eds.) The Running-In Process in Tribology, Butterworth, Guilford,
1982.

Hersey, M.D.: The laws of lubrication of horizontal journal bearings. J. Wash. Acad.
Sci. 4, 1994.

Hirth, J.P. und D.A. Rigney: A Crystal plasticity and the delamination theory of
wear. Wear, 33, 1976.

Holmberg, K. und A. Matthews: Coating Tribology. Tribology Series 28, D. Dowson,
Elsevier Science B.V., 1994.

Holzapfel, Christoph: Methoden und Maschinentechnik fiir die Qualitédtssicherung
von Mikroteilen. Grin Verlag, 2013.

Homola, A. M., J. N. Israelachvili, P M. McGuiggan und M.L. Gee: Fundamental
experimental studies in tribology: The transition from ,interfacial“ friction of un-
damaged molecularly smooth surfaces to ,normal“ friction with wear. Wear, 136,
1990.

Hornbogen, E.: On the Martensite Start Temperature. Ms. Z. Metallkunde 75 (10),
1982.



LITERATURVERZEICHNIS 109

[52]

[60]

[61]

[62]

[63]

[64]

[65]

Hornbogen, E.: Trockene Reibung, in K.H. Zum Gahr (Ed.) Reibung und Verschleif§
bei metallischen und nichtmetallischen Werkstoften. DGM-Informationsgesellschaft
m.b.H., Adenauerallee 21, 6370 Oberursel, 1990.

Hornbogen, E. und B. Skrotzki: Mikro- und Nanoskopie der Werkstoffe. Berlin,
Springer, 2009.

Hsu, S.M. und E.E. Klaus: Some chemical effects in boundary lubrication Part I:
Base oil-metall interaction. Trans. ASLE, 22, 1979.

Hsu, Stephen M.: Molecular basis of lubrication. Tribology Interantional, 37, 2004.

Hutchings, I. M.: A Model for the Erosion of Metals by Spherical Particles at Normal
Incidence. Wear, 70, 1981.

Jacobson, S. und S. Hogmark: Surface modifications in tribological contacts. Wear,
266, 2009.

Jr., J. L. Young, D. Kuhlmann-Wilsdorf und R. Hull: The generation of mechanically
mixed layers (MMLs) during sliding contact and the effects of lubricant thereon?
Wear, 246, 2000.

K. Okazaki, K. Kim und: Nano-crystalline consolidation by MA powders by EDC.
Mater. Sci. Forum, 553, 1992.

Kalin, M. und A. Pogac¢nik: Criteria and properties of the asperity peaks on 3D

engineering surfaces. Wear, 308, 2013.

Kalin, Mitjan: Influence of flash temperatures on the tribological behavior in low-

speed sliding: a review. Materials Science and Engineering, A 374, 2004.

Kawamoto, M. und K. Okabayashi: Study of Dry Sliding Wear of Cast Iron as a
Function of Surface Temperature. Wear, 58, 1980.

Kayaba, T., K. Kato und K. Hokkirigawa: Experimental analysis of the yield crite-

rion for a hard asperity sliding on a soft flat surface. Wear, 96 (2).

Kayaba, T., K. Kato und K. Hokkirigawa: Theoretical analysis of the plastic yielding
of a hard asperity sliding on a soft flat surface. Wear, 87 (2), 1983.

Kehrwald, B.: Untersuchung der Vorgénge in tribologischen Systemen wéhrend des
Einlaufs. IAVF-Bericht, Insitut fiir angewandte Verschleiffforschung GmbH, 1998.



110 LITERATURVERZEICHNIS

[66] Key to Metals AG. http://www.keytometals.com.

[67] Kong, H.S. und M.F. Ashby: Friction Heating Maps and Their Application. MRS
Bull, 16 (10), 1991.

[68] Kranz, Dr. Christine und Prof. Boris Mizaikoff: Mikroskopie mit fokus-
sierten lonenstrahlen. http://www.git-labor.de/forschung/materialien/

mikroskopie-mit-fokussierten-ionenstrahlen, 05 2013. Zuletzt besucht am

26.12.2013.

[69] Kuhlmann-Wilsdorf, D.: Demystifying Flash Temperatures 1. Analytical Expressi-
ons Based on a Simple Model. Mater. Sci. Eng., 93, 1987.

[70] Kuhlmann-Wilsdorf, D.: Demystifying Flash Temperatures II. First Order Appro-
ximation for Plastic Contact Spots. Mater. Sci. Eng., 93, 1987.

[71] Kuhlmann-Wilsdorf, D.: What role of contact spots and dislocations in friction and
wear? Wear, 200, 1996.

[72] Kuhlmann-Wilsdorf, D., D.D. Makel und N.A. Sondergaard: Refinement of Flash
Temperature Calculations (Proc. Conf.) F.A. Schmidt, P.J. Blau (Eds.). Engineered
Materials for Advanced Friction and Wear Applications, 1988.

[73] Latapie, A. und D. Farkas. Scripta Materialia, 48 (5).

[74] Legros, M., D.S. Gianola und K.J. Hemker: In situ TEM observations of fast grain-
boundary motion in stressed nanocrystalline aluminum films. Acta Materialia, 56,

2008.

[75] Lesniewski, T. und S. Krawiec: The effect of ball hardness on four-ball wear test
results. Wear, 267 (7-8), 2008.

[76] Liao, Y., E. Hoffman, M. Wimmer, A. Fischer, J. Jacobs und L. Marks: CoCrMo
metal-on-metal hip replacements. Phys. Chem. Chem. Phys., 15 (3), 2013.

[77] Lichtenberg, Klaudia: Einlaufverhalten von poliertem Stahl 56NiCrMoV7 unter
Beriicksichtigung der Mikrostruktur. Diplomarbeit, Karlsruher Institut fr Tech-
nologie, April 2013.

[78] Ludema, K.C.: A review of scuffing and running-in of lubricated surfaces with as-

perities and oxides in perspective. Wear, 100, 1984.


http://www.git-labor.de/forschung/materialien/mikroskopie-mit-fokussierten-ionenstrahlen
http://www.git-labor.de/forschung/materialien/mikroskopie-mit-fokussierten-ionenstrahlen

LITERATURVERZEICHNIS 111

[79] M. Sedlacek, L.M.S. Vilhena, B. Podgornik J. Vizintin: Surface topography model-

ling for reduced friction. Journal of mechanical Engineering, 57, 2011.

[80] Machleidt, T., D. Kollhoff, O. Dathe, D. Kapusi, R. Nestler und K.-H. Franke:
Nutzung von Farbkameras fiir die 3D-Oberflichenmessung mittels Weifllichtinterfe-
rometrie. 16. GMA /ITG-Fachtagung Sensoren und Messsysteme, 2012.

[81] M.D. Sexton, T.E. Fischer: The mild wear of 52100 Steel. Wear, 96 (1), 1984.

[82] Meyer, K. und H. Kloss: Ubertragbarkeit von FrefverschleiBergebnissen aus Mo-
dellaperaturen auf praxisnahe Bedingungen, Teil I: Grundlagen und Kriterien zur

Bewertung des ep-Verhaltens von Schmierstoffen. Schmierungstechnik, 1990.

[83] Moulder, John F., William F. Stickle und Peter E. Sobol: Handbook of X-ray Pho-
toelectron Spectroscopy. Physical Electronics, 1993.

[84] Mughrabi, H. und H.-W. Hoppel: Cyclic deformation and fatigue properties of very

fine-grained metals and alloys. International Journal of Fatigue, 2010.

[85] P. Heilmann, D.A. Rigney: An Energy Based Model of Friction and its Application
to Coated Systems. Wear, 72, 1981.

[86] Padmanabhan, K.A., R. Nitsche und H. Hahn: On the deformation of nanocrystal-
line metals and ceramics. Proceed. of EUROMAT-95, 1995.

[87] Panin, V., A. Kolubaev, S. Tarasov und V. Popov: Subsurface layer formation during
sliding friction. Wear, 249, 2002.

[88] Pastewka, L., Robbins M. Persson B.N.J.: On the Validity of the Method of Recucti-
on of Dimensionality: Area of Contact, Average Interfacial Separation and Contact
Stiffness. Tribol. Lett., 52, 2013.

[89] Quinn, T.F.J.: The role of oxidation in the mild wear of steel. Brith. J. Appl. Phys.,
1962.

[90] Quinn, T.F.J.: Oxidational wear. Wear, 18 (5), 1971.

[91] Quinn, T.F.J., D.M. Rowson und J.L. Sullivan: Application of the oxidational theory
of mild wear to the sliding wear of low alloy steel. Wear, 65, 1980.

[92] Rabinowicz, E.: The Temperature Rise at Sliding Electrical Contacts. Wear, 78,
1982.



112

LITERATURVERZEICHNIS

[93]

[94]

[95]

[98]

[99]

[100]

[101]

[102]

[103]

[104]

[105]

[106]

Rabinowicz, E.: The least wear. Wear 100, 1-3, 1984.

Reimer, L.: Scanning Electron Microscopy - Physics of Image formation and Micro-

analysis. Berlin, Heidelberg, New York: Springer Verlag, 1998.

Rigney, D.A., X.Y. Fu, J.E. Hammerberg, B.L.. Holian und M.L. Falk: Examples of
structural evolution during sliding and shear of ductile materials. Scripta Materialia,
49, 2003.

Rigney, D.A. und W.A. Glaeser: The significance of near surface microstructure in

the wear process. Wear 46 (1).

Rigney, D.A., M.G.S. Naylor, R Divakar und L.K. Ives: Low energy dislocations
structures caused by sliding and by particle. Materials Science and Engineering, 81,
1986.

Rigney, David: Comments on the sliding wear of metals. Wear of Metals, 30 (5),
1997.

Rigney, David: Transfer, mixing and associated chemical and mechanical processes
during the sliding of ductile materials. Wear, 245, 2000.

Rigney, David A.: Large strain associated with sliding contact of metals. Mater.
Res. Innov. 1(4), 1998.

Ritchie, R.O.: On the Relationship between delamination wear and the initiation
and growth of fatigue cracks in ultrahigh strength steel. Fundamentals of Tribology,
1980.

Rogers, H.C.: Adiabatic plastic deformation. Ann. Rev. Mater. Sci., 9, 1979.
Saada, G.: Hall-Petch revisited. Materials Science and Engineering, 400-401, 2005.

Sakamoto, T. und T. Tsukizoe: Deformation and wear behaviour of the junction in
quasi-scratch friction. Wear, 48, 1978.

Salesky, W.J., R.M. Fischer, R.O. Ritchie und G. Thomas: The nature and origin
of sliding wear debris from steels. Berkley, University of California, 1984.

Samerski, Ingo: Verschleifivon kraftstoffgeschmierten Stahl-Stahl-Paarungen un-
ter multidirektionaler reversierender Gleitbewegung. Dissertation, Universitét
Duisburg-Essen, 2009.



LITERATURVERZEICHNIS 113

107]

[108]

[109]

[110]

[111]

[112]

[113]

114]

[115]

[116]

[117]

[118]

[119]

[120]

Scherge, M. und K. Poehlmann: Verschleifimechanismen bei moderater und extremer
Grenzreibung. Matwiss. u Werkstofftech., 35 (10-11), 2004.

Scherge, M., K. Poehlmann und A Gervé: Wear measurement using radionuclide-
technique (RNT). Wear, 254, 2003.

Scherge, M., D. Shakhvorostov und K. Poehlmann: Fundamental wear mechanism
of metals. Wear, 255, 2003.

Schigz, Jakob, Francesco d. Di Tolla und Karsten W. Jacobsen: Softening of nano-

crystalline metals at very small grain size. Nature, 391, 1998.

Schipper, D.J.: Transition in the Lubrication of Concentrated Contacts. Dissertati-
on, Universitdt Twente, Enschede, Niederlande, 1998.

Schmaltz, G.: Technische Oberflichenkunde: Feingestalt und Eigenschaften von
Grenzflachen technischer Korper. Springer, 1936.

Shakhvorostov, D., H. Pinto, A. Pyzalla, S. Enders, K. Péhlmann und M. Scher-
ge: Struktur-, Harte- und Spannungsmessungen von lgeschmeierten Metall-Metall
Tribokontakten. Matwiss. u. Werkstofftech., 35 (10-11), 2004.

Shakhvorostov, Dmitry, Klaus Péhlmann und Matthias Scherge: An energetic ap-

proach to friction, wear and temperature. Wear, 257, 2004.

Shakhvorostov, Dmitry, Klaus Pohlmann und Matthias Scherge: Structure and me-

chanical properties of tribologically induced nanolayers. Wear, 260, 2006.

Stribeck, R.: Die wesentlichen Eigenschaften der Gleit- und Rollenlager. Zeitschrift
des Vereins Deutscher Ingenieure, 46 (36, 38), 1902.

Suh, N.P.: An Overview of the Delamination Theory of Wear. Wear, 44, 1977.

Sullivan, J.L.: Boundary lubrication and oxidational wear. Journal of Physics D:
Applied Physics, 19(10), 1986.

Tabor, D.: Junction growth in metallic friction: the role of combined stresses and

surface contamination. Communicated by F.P. Bowden, F.R.S., 1959.

Taylor, A.: Science review of internal combustion engines. Energy Policy, 36 (12),
2008.



114

LITERATURVERZEICHNIS

[121] Umemoto, M., Y. Todaka, J. G. Li und K. Tsuchiya: Nanocrystalline Structure in

Steels Produced by Various Severe Plastic Deformation Processes. Materials Science
Forum, 503-504, 2006.

[122] Vieweg, Benito Fernando: Entwicklung und Anwendung neuartiger

Praparationsverfahren fr die Transmissionselektronenmikroskopie von diinnen
Schichten, Nanopartikeln und Kristalldefekten. Dissertation, Technische Fakultét
der Universitdt Erlangen-Niirnberg, 2012.

[123] Volkert, C.A. und A.M. Minor: Focused Ton Beam Microscopy and Micromachining.

MRS Bulletin, 2007.

[124] Vollertsen, Frank und Sigmund Vogler: Werkstoffeigenschaften und Mikrostruktur.

Hauser Verlag, 1989.

[125] Wanga, X., D. Maoa, X. Weia, J. Lib, H. Mengc und W. Wanga: The sliding friction

induced atom diffusion in the deformation layer of 0.45 % C steel rubbed against
Tin alloy. Tribology International, 64, 2013.

[126] Weertmann, J.R.: Hall-Petch strengthening in nanocrystalline metals. Mater. Scie.

Eng. A, 166, 1993.

[127] Williams, David B. und C. Barry Carter: Transmission Electron Microscopy: A

Textbook for Materials Science. Springer New York, 2009.

[128] Yves Berthier, Nicolas Fillot und Ivan Iordanoff: Wear modeling and the third body

concept. Wear, 262, 2006.



Anhang A

Kapitel 4 - Experimentelle
und analytische Methoden

10 ym

(a) 56NiCrMoV7-Scheibe (b) Ck45-Scheibe

(c) C86D-Stift

Abbildung A.1: Lichtmikroskopaufnahmen von Querschliffen der wirmebehandelten End-
zustdnde der Tribometerscheiben und des Stiftes
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Anhang B

Kapitel 5 — Einflusstaktoren Einlaut

B.1 Ausgangsmaterialien

(a) Oberfliche poliert (b) Oberfliche gelippt

Abbildung B.1: REM-Aufnahmen der initialen Oberflichen im geldppten und polierten Zustand
des Stahls 56NiCrMoV7 .
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(a) Ck4b5-poliert

wvr’w o § { ! '
: \ W’Wﬁﬂv 2 \\ ﬂﬂ(ﬂ;ﬁ f
AR \/’w

(b) Ck45-geldppt

Abbildung B.2: REM-Aufnahmen von FIB-Schnitten der Ausgangsrandzone im geldppten und
polierten Zustand .
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(a) C86D-poliert

(b) C86D-geldppt

Abbildung B.3: REM-Aufnahme eines FIB-Querschnitts dder Ausgangsrandzone im geldppten
und polierten Zustand .
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Abbildung B.4: Tiefenprofile der Ausgangsmaterialien im geldppten und polierten Zustand.
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B.2 Einfluss der initialen Mikrostuktur
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Abbildung B.5: Tiefenprofile des Stahls Ck45 im geldppten und polierten Ausgangszustand nach
angegebener Belastung.
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Abbildung B.6: Tiefenprofile des Stahls 56NiCrMoV7 im geldppten und polierten Ausgangszu-
stand nach angegebener Belastung.

Abbildung B.7: Lichtmikroskopische Aufnahme einer Reibspur der polierten Variante nach Ver-
sagen bei direkter Beanspruchung mit einer Normalkraft von grofier 100 N.



B.3. VERSCHLEISSMESSUNGEN 123

B.3 Verschleifmessungen
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Abbildung B.8: a) Verschleiimessungen mit Radionuklidtechnik des Systems 56NiCrMoV7-
poliert im Lastkennfeldeinlauf mit zusétzlicher Geschwindigkeitsvariation. Negativer Verschleif3,
aufgrund von Restaktivitdt in Messanlage bei Versuchsstart. Negativer Verschleifl entspricht der
Aktivitdtsabnahme der Restaktivitat. Nach einer Aktivitatskorrektur ergibt sich eine Verschleif3-
rate von circa 3nm/h in der Standardeinlaufroutine und von circa 10 nm/h nach Steigerung der
Geschwindigkeit. b) Stribeckvergleich nach 400N, nach Geschwindigkeitsvariation und nach
800N, zeigt leichte Verschlechterung des Reibwertes nach Geschwindigkeitserhohung.
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- 2 S =
33” 8/28/2013 HY HFW WD det tlt  mode  curr 2um
S 3:33:57PM 200kV 8.29um 4.1mm TLD 52° SE 50 pA 2013.168 56NiMoCrV7 spur 1

(a) FIB-Schnitt

E\f 8/28/2013 HV HFW WD det tilt | mode curr — 10 ym ———@
% | 3:09:36 PM | 15.00 kV | 34.5 pym | 41mm | ICE |0° | SE | 50 pA 2013.168 56NiMoCrV7 spur 1

(b) Oberfléiche

Abbildung B.9: REM-Aufnahmen von aufgerolltem Span gegen die Reibrichtung bei sichtba-
rer Delamination im Abbruchversuch. Einlaufgeschwindigkeit v =0,05m/s, Normalkraftabbruch
F, =400 N-Anfang. Belastungsrichtung von rechts nach links.
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B.4 Einfluss der Geschwindigkeit

B.4.1 Einlaufkurven zur polierten Variante 56NiCrMoV7

Einlaufkurven zu Stribeckvergleich der polierten Variante des Systems 56NiCrMoV7 in

Abbildung a) und b) auf Seite
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Abbildung B.10: v=0,05m/s, t=80h Abbildung B.11: v=0,1m/s, t=39h
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Abbildung B.12: v=0,2m/s, t=20h Abbildung B.13: v=0,2m/s, t=39h
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Abbildung B.14: v=0,3m/s, t=13,5h Abbildung B.15: v=0,3m/s, t=39h

B.4.2 Einlaufkurven zur geldppten Variante 56NiCrMoV7

Einlaufkurven zu Stribeckvergleich der geldppten Variante des Systems 56NiCrMoV7 in

Abbildung c) und d) auf Seite
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Abbildung B.18: v=0,1m/s, t=4,5h Abbildung B.19: v=0,2m/s, t=20h
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Abbildung B.22: Einlaufvergleich an Ck45 geldppt fiir verschiedene Geschwindigkeiten.
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B.4.4 Topografie nach Einlauf der gelappten Variante

um
0
0- 4
; 2
mm
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0 2.5 mm — um —um
| :7
. 5
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:3 :4
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2
L 1
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(b) Stift initial (c) Stift nach Einlauf mit v=0,1m/s

Abbildung B.23: Topgrafieaufnahmen von gelédpptem Ausgangsmaterial vor und nach Belastung.
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B.4.5 REM-Aufnahmen nach Einlauf

(b) v=0, m/s

Abbildung B.24: REM-Aufnahmen des Systems Ck45-gelédppt nach Einlauf mit v=0,1m/s und
v=0,2m/s.
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Abbildung B.25: REM-Aufnahme des Systems 56NiCrMoV7-gelappt nach Einlauf mit
v=0,1m/s fiir 4,5h. Scherrichtung von rechts nach links.
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B.4.6 Chemische Tiefenprofile nach Einlauf

System 56NiCrMoV7

Tiefenprofile aller Elemente des Systems 56NiCrMoV7 poliert und gelappt nach Ein-

lauf mit variierten Geschwindigkeiten. Die Tiefenprofile fiir die Geschwindigkeitsvariation

v=0,1m/s und 123.000 Umdrehungen fiir den geléappten wie polierten Ausgangszustand
ist in Abbildung dargestellt.
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Abbildung B.27: poliert, v=0,2m/s, t = const
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v=1,5m/s, Abbildung B.32:
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Abbildung  B.30:  gelippt, v=0,2m/s,
t =252 min
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System Ck45

Tiefenprofile aller Elemente des Systems Ck45-geldippt nach Einlauf mit v=0,1 und
0,2m/s.
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Abbildung B.33: v=0,1m/s, U=123.000 Abbildung B.34: v=0,2m/s, U=123.000
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B.5 Einfluss der Normalkraft

B.5.1 Lastkennfeldeinlauf am geldppten System
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Abbildung B.35: Einlaufkurven zu den auf Seite dargestellten Ergebnissen am System
56NiCrMoV 7-geldppt im Lastkennfeldeinlauf.



B.5. EINFLUSS DER NORMALKRAFT 135

1pum

Abbildung B.36: REM-Aufnahmen eines FIB-Schnitts am System 56NiCrMoV7-geldppt nach
Lastkennfeldeinlauf mit v =0,1m/s. Scherrichtung von rechts nach links.

oy 100+ Sauerstoff, O
i —— Sau :
90 904
80+ 804 Adsorbad, C/CHx
§ 704 Sauerstoff, O T - - K_ohlenstoff, C-carb
= —— Adsorbad, C/CHx S, 704 — — Eisen, Fe-ox
S 60+ — — Kohlenstoff, C-carb S 604 —Eisen, Fe-met
g 50l — — Eisen, Fe-ox z = = Calcium, Ca-ox
S Eisen, Fe-met = 50 + —— Chrom, Cr-ox
N 40 — — Chrom, Cr-ox 9 404 = — Chrom, Cr-met
o —_— c Nickel, Ni-met
2 304 Chrom, Cr-met S Molvbdan. M ¢
£ —— Nickel, Ni-met < 3041 lolybdan, Mo-me
£ 204 Molybdan, Mo-met g — — Zink, Zn-ox
< 4 i z 20+ ~—— Phosphor, POx
104 104
0 T T T — I— — I— — l— — T T T T 1 0 = — = ""
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 0 200 400 600 800 1000
Sputtertiefe [nm] Sputtertiefe [nm]
(a) v=0,1m/s (b) v=0,2m/s
100 -
90 Sauerstoff, O
80 |

Adsorbad, C/CHx

— — Kohlenstoff, C-carb
70 )

— — Eisen, Fe-ox
60 - —— Eisen, Fe-met

— — Calcium, Ca-ox

50+ —— Chrom, Cr-ox

40 - — — Chrom, Cr-met
Nickel, Ni-met

30+ Molybdan, Mo-met

20 — — Zink, Zn-ox

Atomkonzentration [%]

~—— Phosphor, POx

10
o s N S— = - e = - =
0 200 400 600 800 1000
Sputtertiefe [nm]
(¢) v=0,1m/s

Abbildung B.37: Tiefenprofile aller Elemente des Systems 56 NiCrMoV7-gelédppt nach Lastkenn-
feldeinlauf mit variierten Geschwindigkeiten.
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B.5.2 Laststeigerung am polierten System
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Abbildung B.38: Einlaufkurven zu den Ergebnissen der Normalkraft- und Zeitvariation am po-
lierten System 56NiCrMoV7 bei v=0,1m/s, gezeigt unter Punkt
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Abbildung B.39: Tiefenprofile aller Elemente des Systems 56NiCrMoV7-poliert, Zeit- und Nor-
malkraftvariationen.
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B.6 Oberflichenbilder nach Belastung

REM-Oberflichenbilder nach angegebener Belastung zur Differenzierung der verschiede-
nen Verschleiimechanismen. Rote Pfeile markieren Verschleifimechanismen wie Furchung
und Rissbildung mit Delamination. Blaue Pfeile markieren Materialiibergang in Form von

adhésivem Verschleifl des Gegenkorpers.

F.\(.

WD det tilt | mode curr pm ———

2.00kV | 414pm | 4.0mm | TLD |0° SE 50 pA 2013.168 56NiMoCrV7 spur 2

Abbildung B.40: Oberflichenbild nach Abbruchversuch bis 25N bei v=0,05m/s mit hohem
Reibwert.
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mm | TLD | 0

Abbildung B.41: Oberflichenbild nach Abbruchversuch bis 25N bei v =0,05m/s mit niedrigem
Reibwert.

HY HPW WD det tilk
200k (173 pm (40mm | TLD | 0% | SE 20 1oCrV7 WP

Abbildung B.42: Oberflichenbild nach Standardeinlaufoutine bis 400N bei v=0,05m/s mit
hohem Reibwert.
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Abbildung B.43: Oberflichenbild nach Standardeinlaufoutine bis 400N bei v=0,05m/s mit
niedrigem Reibwert.

Aufschweilung

curr

50 pA

Abbildung B.44: Oberflichenbild nach Abbruchversuch bis 25N bei v=0,1m/s.



140 ANHANG B. KAPITEL 5-EINFLUSSFAKTOREN EINLAUF

3 curr [ — 10 pm
AM | 15.00kV | 414pm | 41mm | TLD 0° | SE S0 pA 2013.142 MoCrv7 WP S1

e e T T o SO S G S S S

FIB Imaging = SEM

CFN:pb 10 pm A FIB Probe
34 nm F— & 54.0 FIB Lo

on = 1024 * 768

Abbildung B.46: Oberflichenbild nach Einlauf bis 800 N bei v=0,1m/s, siche Abbildung
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-

¥ AufschWEﬂ;ung Sy

S e e g T, M e . Fpth

Abbildung B.47: Oberflichenbild nach Standardeinlaufoutine bis 400 N bei v=0,2m/s.
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Anhang C

Kapitel 5—Mikrostrukturanalysen

C.1 Abbruchversuche:Reibwerte

C.1.1 56NiCrMoV7-v=0,05m/s

Einlaufkurven der Abbruchversuche zur Mikrostrukturanalyse am System 56NiCrMoV7

bei v=0,05m/s, zum Anfang und zum Ende von definierten Laststufen.

0,12 -30 0,6 ~30
0,10 25 O,SJM"“l - 25
'S 0,08 t20Z S 0,4—Mm L20 Z
= L g L
) = (0] =
E 0,06— —15'@ E 0,3‘ — —155
b : 5 —F, =
o) [] o ®©
£ 0,041 F10 € 2 0,2 F10 £
3 5 2 S
o z 2 2
% 0,021 L5 XE L5

0,00 T T T T T T 0 0,0 T T T T T T
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Umdrehungen Umdrehungen
Abbildung C.1: 25 N-Ende, p-niedrig Abbildung C.2: 25 N-Ende, p~hoch

143



144 ANHANG C. KAPITEL 5- MIKROSTRUKTURANALYSEN
0,20 - 400 045 -400
o | 350 0,40 L 350
0,16 ; ]
— — L300 _, _ 03 L300
N ‘ z = =
- Z
= 0,12+ — F250 = =~ 0:30 L 250 =
=0, = W
c = ac> 0,25 -
2 L2005 2 200 £
pad [0
E = & 0204 g
g 008+ L1508 Q L 150 &
% £ % 0,15 £
o _
S L1002 5 — 100 S
& 0,044 = & 0104 z
50 0,05 — 50
0100 T T T T T T 0,00 T T T T T T 0
0 5000 10000 15000 20000 25000 30000 0 5000 10000 15000 20000 25000 30000
Umdrehungen Umdrehungen
Abbildung C.3: 400 N-Anfang, p-niedrig Abbildung C.4: 400 N-Anfang, p-hoch
- 450 -450
0,16 I 400 400
0,14 [ 350 | 350
T 012 L300 = 5 L300 Z.
= 010 [ 250 L= E M 250 -
£ 0,08 £ 3 — &
% ' r200 5 & 200 £
0,06 =
g L150 € 2 1150 &
5 004 S 5
€ L1002 2 1100 =
0,02
L 50 0,05 ~ L 50
0,00 N
T T T T T T T 0 0100 T T T T T T 0
0 20000 40000 60000 80000 100000 120000 0 20000 40000 60000 80000 100000 120000

Umdrehungen

Abbildung C.5: 400 N-Ende, pniedrig

Umdrehungen

Abbildung C.6: 400 N-Ende, p-hoch



C.1. ABBRUCHVERSUCHE:REIBWERTE 145

C.1.2 56NiCrMoV7-v=0,1m/s

Einlaufkurven der Abbruchversuche zur Mikrostrukturanalyse am Systems 56NiCrMoV7

bei v=0,1m/s, zum Anfang und zum Ende von Laststufen.
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C.2  FIB-Schnitte und Dehnungen

C.2.1 B56NiCrMoV7—v=0,05m/s

REM-Aufnahmen von FIB-Schnitten nach definierten Laststufen des Systems 56NiCr-
MoV7 bei v=0,05m/s der Scheibe, zum Anfang und zum Ende von Laststufen, mit

dargestellten Kurven zur grafischen Verschiebungsermittlung.

10/22/2013 det tit | mode | curr

& | 423.26pM | 200k | 118 um |41 mm | TID | 52° 50 pA
Abbildung C.14: 25 N-Ende, pniedrig

;,i_? 8/28/2013 HV HFW WD det tilt mode curr et 1 1L B—
A | 1:54:54PM | 2.00 kV | 16.6 pm | 41mm | TLD | 52° | SE 50 pA 2013.168 56NiMoCrV7 spur 2

Abbildung C.15: 25 N-Ende, p-hoch
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FIB Imaging = SEM WD :7 53 mm FIBMag= 6.99KX Signal A= InLens
CFN : pb 200 nm EHT=200kV  FIBProbe=30KV:50 pA  pojse Reduction = Line Avg
Pixel Size: 3.163nm |—| StageatT= 540°  FIB Lock Mags = No Date :19 Dec 2013Time :11:45:50

3 w4 # # o,
8/28/2013 HV H / mode
2:55:11PM | 2.00kV | 11.8 ym Omm | TLD SE 2013.168 56NiMoCrV7 spur 1

Abbildung C.17: 400 N-Anfang, y-hoch
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Abbildung C.19: 400 N-Ende, p-hoch

Noise Reduction = Line Avg
Date :9 Apr 2014 Time :16:04:15
File Name = 09-04-14_166-19-02

2013.163 56NiMoCrV7 WP
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C.2.2 56NiCrMoV7-v=0,1m/s

REM-Aufnahmen von FIB-Schnitten nach definierten Laststufen des Systems 56NiCr-
MoV7 bei v=0,1m/s der Scheibe, zum Anfang und zum Ende von Laststufen, mit dar-

gestellten Kurven zur graphischen Verschiebungsermittlung.

e L i ! \
8/22/2013 HV H det tit | mode | curr ——5m
1:53:18 PM | 2.00 kv 50 pA 2013.142 56NiMoCrV7 WP S2

Abbildung C.20: 25 N-Ende

FIB Imaging = SEM WD = 5.3 mm FIBMag= 4.43KX Signal A= InLens

Noise uction = Line Avg
Pixel Size: 5.076 nm Date :20 Dec 2013Tim 24:2
Store resoluti

Abbildung C.21: 150 N-Anfang
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Abbildung C.23: 300 N-Anfang
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FIB Imaging = SEM WD = 5.3 mm FIBMag= 7.44KX Signal A = InLens

CFN: pb 1 pm EHT = 2.00 KV FIB Probe = 30KV:50 pA  Noise Reduction = Line Avg
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Abbildung C.24: 300 N-Ende
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CFN: pb 1 pm EHT = 2.00 kV FIB Probe = 30KV:50 A poise Reduction = Line Avg
Pixel Size: 5.934nm |———| StageatT=540°  FIB Lock Mags = No Date :19 Dec 2013Time :14:44:42

; ¢~ DFG
Store resolution = 3072 * 2304 Im.w/h 18,23 ym 13.67 ym Tilt Corrn. = Off File Name = 191213-142_r19-028.tif

Abbildung C.26: 400 N-Ende
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C.2.3 56NiCrMoV7-Stiftvergleich

REM-Aufnahmen der FIB-Schnitte der zugehorigen Stifte von Abbruchversuchen des Sys-
tems 56NiCrMoV7 nach 400 N zum Ende der Laststufe bei v=0,05m/s und v=0,1m/s.
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Abbildung C.28: v=0,1m/s, 400N
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C.24 Ck4b-v=0,2m/s
REM-Aufnahmen von FIB-Schnitten der Abbruchversuche des Systems Ck45 der Schei-

be bei v=0,2m/s, zum Ende von Laststufen, mit dargestellten Kurven zur grafischen

Verschiebungsermittlung.

R PSS—p " ~ | N8 P I | |
2/3/2014 HV HFW w det tiit | mode curr —5um
2:00:09PM | 2.00kV | 16.6 ym | 40mm | TLD 52° SE 50 pA 424 R30

Abbildung C.29: 25 N-Ende, pniedrig

10/2/"2013” T HV ) ;\/[; - det i tilt | mode curr — 3 ym

12:05:15PM | 2.00kV | 11.9pym |4.1mm | TLD | 52° | SE | 50 pA 2012.461 R24,5

Abbildung C.30: 25 N-Ende, p-hoch
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232014 | w | Hw | wp
m | 4.0 mm | TLD SE

12:47:16 PM | 2.00kv | 11.8 50 pA 424 R24.5

Abbildung C.31: 50 N-Ende, Versuch 1

—={500 nm

N

o [ sbom | st | seb [ aw | wAH
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eI PSP AqOc | F2 | °Se m 0.p | myo.0L | VA 00.8

Abbildung C.32: 50 N-Ende, Versuch 2
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HFW WD det tit | mode curr
2.00kV | 6.37 pm | 4.1 mm | TLD SE 50 pA

Abbildung C.33: 150 N-Ende, p-hoch

shom | i} 1sb aw WAH VH
32 | °€2 | AT | mm Lp | my8.0C | VA 00.C

Abbildung C.34: 250 N-Ende, p-hoch
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C.3 Scherung

C.3.1 56NiCrMoV7
Abbruchversuche mit v=0,05m/s

Tiefenverlauf von Verschiebung, Scherdehnung und Scherdehnungsgradienten der Ab-
bruchversuche der Scheiben des Systems 56NiCrMoV7 bei v=0,05m/s, ermittelt aus
denen im Punkt auf Seite dargestellten FIB-Schnitten.

5,0+ v=0,05 m/s
v=0,05 m/s 1
, ] ¥-25N-E-p ..
14 Ax-25N-E-, 4.5 =0
niedig [ 4 Y-25N-E-unoch
e Ax-25N-E-p, 4,01
c 1 : S }/-400N-A-}.|niedng
5 AX-400N-A-p . T 3,54 :
= niedrig A | N I Y-400N-A-phoch
x 12 | e AX-400N-A-p, > 304 :
< o S y—400N-E-uniedn
o A)(_400N_E_Hniedri 8’ 25 :
g 5 S 259 L\ N | e y-400N-E-p,
s | AL ] e AX-400N-E-p, c 1 o
o 44 b < 2,0
@ g g ]
< =
g , g 1,5- \
(] 1 [ .
ke 3 1.04
0,54
0 L T T T M T T T T T T 1 0,0 T
0 2 4 6 8 10 ; ; - i i '
0 2 4 6 8 10

Tiefe, z [um] Tiefe, z [um]

Abbildung C.35: Verschiebungen 56NiCrMoV7

) Abbildung C.36: Scherdehnung 56NiCrMoV7
mit v=0,05m/s.

mit v=0,05m/s.

5,0 1
'c 451 v=0,05 m/s
= 4,0 T-25N-E-l o
: 354 1] e y-25N-E-p, .
£ 3,04 — Y-400N-A-p
? 251 i 7-400N-A-y,
E) Y'-400N-E-umedn
@ 2,04 9
=2 I N S AR -400N-E-p,
5 1,51
£
S 1.0+
e
o 0,54
<
&; 0,01
T T T T T 1
0 2 4 6 8 10

Tiefe, z [um]

Abbildung C.37: Scherdehnungsgradient 56Ni-
CrMoV7 mit v=0,05m/s.
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Abbruchversuche mit v=0,1m/s

Tiefenverlauf von Verschiebung, Scherdehnung und Scherdehnungsgradienten der Ab-
bruchversuche der Scheiben des Systems 56NiCrMoV7 bei v =0,1 m/s, ermittelt aus denen
im Punkt auf Seite dargestellten FIB-Schnitten.

45- 4,5-
01 v=0,1m/s +07 v=0,1m/s
__ 3,54 Ax-25N-E 3,5 y-25N-E
£ 30/ —— Ax-150N-A T 30 —— 7-150N-A
‘;’ B N N SR Ax-150N-E ~ 1 A\ uw | e v-150N-E
< 2,54 AX-300N-A o 2,54 —— 7-300N-A
- ] C
2204 Ax-300N-E 200l A\ =0 | y-300N-E
32 1 AX-400N-A S — 7-400N-A
2 1,54 Ax-400N-E 159 N 7-400N-E
E ] (O]
@ 1,01 S 1,04
s %)
> 0,5 0,5
0,01 0,04
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5
Tiefe, z [um] Tiefe, z [um]
Abbildung C.38: Verschiebungen 56NiCrMoV7 Abbildung C.39: Scherdehnung 56NiCrMoV7
mit v=0,1m/s. mit v=0,1m/s.
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Abbildung C.40: Scherdehnungsgradient 56Ni-
CrMoV7 mit v=0,1m/s.



C.3. SCHERUNG 159

Endversuche

Tiefenverlauf von Verschiebung, Scherdehnung und Scherdehnungsgradienten der Ab-
bruchversuche der Scheiben des Systems 56NiCrMoV7 unter dargestellten Bedingungen.

Ax-0,05 m/s-400 N~y .. 51
~~~~~~~~~ Ax-0,05 m/s-400 N-p,_, 7-0.05 m/s-400 Nty
144 Ax-0,1 m/s-400 N-Langzeit T 005 mis400 Nopy,
--------- Ax-0,1 m/s-400 N-Standard weeeeee 7-0,1 m/s-400 N-Langzeit
E —.=-- Ax-0,1 m/s-800 N ™ —— v-0,1 m/s-400 N-Standard
= \ Ax-0,2 m/s-400 N i == 70,1 m/s-800 N
x 12 5 —— -0,2 m/s-400 N
S 2
g 5
8 41 B
= \ 2
9 ‘ [5)
(%) w
S 24 .
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0 = T T — I . . O T T T T T T T T T
5 7 B & : 10 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Tiefe, z [um] Tiefe, z [um]

Abbildung C.41: Verschiebungen 56NiCrMoV7 Abbildung C.42: Scherdehnung 56NiCrMoV7

zum Versuchsende. zum Versuchsende.

— 70,05 m/s-400 N-p__, .
=+=--v-0,05 m/s-400 N-p,
--------- v-0,1 m/s-400 N-Langzeit
—— v'-0,1 m/s-400 N-Standard
—-=-- v-0,1 m/s-800 N

— v'-0,2 m/s-400 N

1

N W b OO N 00 ©
1

-
1

Scherdehnungsgradient, y' [1/um]

o

Tiefe, z [um]

Abbildung C.43: Scherdehnungsgradient 56Ni-
CrMoV7 zum Versuchsende.
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C86D-Stifte

Tiefenverlauf von Verschiebung, Scherdehnung und Scherdehnungsgradienten der Ab-

bruchversuche der Stifte des Systems 56NiCrMoV7 unter angegebenen Bedingungen. Er-
mittelt aus im Punkt auf Seite dargestellten FIB-Schnitten.

4,0
3,5-
— 3,04 Ax-400 N-v=0,05 m/s-y_ ;..
E AX-400 N-v=0,1 m/s
=25
x
<
o 2,0
c
2 1,54
0
fé 1,04
2 0,5-
0,04 N—
00 05 10 15 20 25 30 35 40
Tiefe, z [um]
Abbildung C.44: Verschiebungen Stift.
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Abbildung C.46: Scherdehnungsgradient Stift.
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Abbildung C.45: Scherdehnung Stift.
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C.3.2 Ck45-Abbruchversuche

Ermittelter Tiefenverlauf von Verschiebung, Scherdehnung und Scherdehnungsgradienten
der Abbruchversuche des Systems Ck45 zum Ende der Laststufen, aus den im Punkt
auf Seite dargestellten FIB-Schnitten.
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Abbildung C.47: Verschiebungen-Ck45 mit
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Abbildung C.48: Scherdehnung-Ck45 mit

v=02m/s. v=0,2m/s.
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Abbildung C.49: Scherdehnungsgradient-Ck45
mit v=0,2m/s.
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C.4 XPS-Analysen

C.4.1 56NiCrMoV7-v=0,05m/s

Chemische Tiefenprofile nach Laststufen des Systems 56NiCrMoV7 bei v=0,05m/s der

Scheibe, zum Anfang und zum Ende von Laststufen.
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90 /ﬁ/‘\{"’\/
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404 Molybdan, Mo-met
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L T
200 300
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400 500

Abbildung C.50: 25 N-Ende, pniedrig
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Abbildung C.52: 400 N-Anfang, p-niedrig
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Abbildung C.51: 25 N-Ende, p-hoch
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Abbildung C.53: 400 N-Anfang, p-hoch



C.4. XPS-ANALYSEN

163

Atomkonzentration [%]
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Abbildung C.54: 400 N-Ende, p-niedrig
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Abbildung C.55: 400 N-Ende, p-hoch
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C.4.2 56NiCrMoV7-v=0,1m/s

Chemische Tiefenprofile nach Laststufen des Systems 56NiCrMoV7 bei v=0,1m/s der

Scheibe, zum Anfang und zum Ende von Laststufen.
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Abbildung C.56: 25 N-Ende
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Abbildung C.57: 150 N-Anfang

100+ Sauerstoff, O 100+ Sauerstoff, O
— N
% —— Adsorbad, C/CHx 90+ —— Adsorbad, C/CHx
80+ — — Kohlenstoff, C-carb 804 — — Kohlenstoff, C-carb
§ i — — Eisen, Fe-ox o — — Eisen, Fe-ox
= 70 Eisen, Fe-met O‘E‘ 70+ Eisep, Fe-met
S 60+ Mangan, Mn-met S 6041 — = Calcium, Ca-ox
g 50l — — Calcium, Ca-ox © 50 —— Chrom, Cr-ox
S —— Chrom, Cr-met < 7 - = Chrom,_pr—met
N 40+ Molybdzn, Mo-met S 404 Molybdén, Mo-met
S Nickel, Ni-met 5 Nickel, Ni-met
~ 30- ~x 304
5 €
] S
< <

300 400 500

Sputtertiefe [nm]

Abbildung C.58: 150 N-Ende
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Abbildung C.59: 300 N-Anfang
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Abbildung C.61: 400 N-Anfang
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Abbildung C.60: 300 N-Ende
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Abbildung C.62: 400 N-Ende
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C.4.3 Ck4b-v=0,2m/s

Chemische Tiefenprofile der Abbruchversuche des Systems Ck45 der Scheibe bei v=0,2m/s,
zum Ende von Laststufen.
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Abbildung C.63: 25 N-Ende, p-niedrig
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Abbildung C.65: 50 N-Ende, Versuch 1
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Abbildung C.64: 25 N-Ende, p-hoch
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Abbildung C.66: 50 N-Ende, Versuch 2
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