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Kurzfassung

Die vorliegende Arbeit beschiftigt sich mit dem tribologischen Verhalten einer un-
tereutektischen Aluminium-Silicium-Legierung unter Beriicksichtigung von Einlauf-
phinomenen. Tribologische Belastung und die Anderung von Reibung und Verschleif
iiber die Versuchszeit hingen mit der Verdnderung des Randzonengefiiges und der
Ausbildung eines dritten Korpers zusammen. Hier wurde untersucht, inwiefern ver-
schiedene Randzonengefiige das tribologische Verhalten im Bereich niedrigster Ver-
schleiffiraten beeinflussen. Dafiir wurden am Stift-Scheibe-Tribometer im geschmier-
ten Mischreibungszustand verschiedene Scheiben vergleichbarer Topographien iiber
ein Kennfeld aus Lasten und Geschwindigkeiten getestet. Unterschiedliche Rand-
zonenzustinde wurden durch die Modifikation der Siliciumphase und durch ver-
schiedene Spanwerkzeuge erreicht. Marker stellten die Scherung der Randzone im
initialen Kontakt der ersten 1000 m Gleitweg dar. Die Messung der Stiftverschleif3-
raten mit Radionuklid-Technik zeigte deutliche Unterschiede im Verschleilverhalten
und der Empfindlichkeit der verschiedenen Tribosysteme. Mit den Ergebnissen der
Markerversuche konnten diese Unterschiede auf die Ausbildung eines Schergradi-
enten und verschiedener dritter Korper zuriickgefithrt werden. Die Markerversuche
ermoglichten aulerdem die Quantifizierung relevanter Volumina und Gleitwege fiir
Reibung und Verschlei. Durch eine gezielte Einstellung der Randzonen {iiber die
Endbearbeitung kann das tribologische Verhalten optimiert werden. Niedrige Rei-
bung wird iiber einen ausgeprégten dritten Korper erreicht. Niedriger Verschleif} ist
mit der Konzentration der Scherung in eine moglichst geringe Tiefe verkniipft.
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Abstract

Subject of the thesis is the tribological behavior of a hypoeutectic Aluminum-Silicon
alloy under consideration of running-in phenomena. The tribological contact and al-
so the changes of friction and wear over time are closely related to changes in the
subsurface microstructure and the formation of a third body. To study the influ-
ence of subsurface microstructures on the tribological behavior in the ultra-low wear
regime, different disks with comparable topographies were tested in mixed lubri-
cation on a pin-on-disk tribometer. The variaton of microstructures was achieved
on the one hand with modification of the silicon microstructure by heat treatment
and melt refinement and on the other hand by the variation of the cutting tools.
Markers indicated the subsurface shear in the initial contact after 1 000 m of sliding
distance. On-line wear measurement of the pin with radionuclide-technique revealed
significant differences of the wear rates and the sensitivities of the different tribo-
systems. These differences could be correlated to the setup of a shear gradient in
the subsurface by the results of the marker experiments. Moreover, marker analy-
sis provided insight into the relevant volumes and sliding distances for friction and
wear. Specific adjustment of subsurface deformation by final machinig can optimize
the tribological behavior. Low friciton is achieved with the setup of a pronounced
thrid body. Low wear rates are connected to the confinement of subsurface shear to
lowest possible depth.
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1 Einleitung

Wettbewerb und Klimawandel erfordern eine zunehmend ressourcen-, energie- und
damit kosteneffizientere Produktion. Daneben bestehen Anforderungen an leichte
und kompakte Bauteile in Fahrzeugen. Mit den Ergebnissen von Berlets Forschun-
gen zum Energieeintrag wéhrend der Endbearbeitung [3] und dessen Auswirkun-
gen auf die tribologischen Eigenschaften der Oberfliche wurde im Rahmen des
Fraunhofer-internen Projekts TRIBOMAN versucht, die beschriebenen Anforderungen
an Produktion und Bauteile am Demonstrator eines Zylinderkurbelgeh&duses umzu-
setzen. Basierend auf den Erkenntnissen zur Randzonenentwicklung der Laufflache in
iibereutektischen Aluminium-Silicium-Zylinderkurbelgeh#usen [27] wurde von Scher-
ge und Dienwiebel die Hypothese aufgestellt, dass bei entsprechender Vorkondi-
tionierung durch die Endbearbeitung auch eine Legierung aus untereutektischem
Aluminium-Silicium (AlSi) als Laufflichenmaterial geeignet ist. Die Endbearbei-
tung erfolgte im TRIBOMAN-Projekt iiber Zerspanung bei definierter Passivkraft und
hétte gegeniiber dem Honen prozesstechnische Vorteile. Die Legierung hétte in der
Fertigung gegeniiber den 2010 als Stand der Technik verwendeten tibereutektischen
AlSi-Legierungen die Vorziige der giinstigeren Beschaffung, der besseren Giefibarkeit
und der aufgrund der geringeren Anzahl primérer Si-Phase einfacheren Bearbeitbar-
keit.

An einem Einzylinder-Versuchsmotor wurde im Rahmen des TRIBOMAN-Projekts
gezeigt, dass die untereutektische Legierung als Laufflichenmaterial mit einer spa-
nenden Endbearbeitung und einer Topographie aus einem Drehprozess ohne Hon-
riefen prinzipiell lauffahig ist. Vergleichbare Forschungsarbeiten bei General Motors
und der University of Windsor, Ontario, in Bezug auf die mogliche Verwendung der
untereutektischen Legierung wurden 2010 verdffentlicht [95].

In der vorliegenden Arbeit werden Versuche mit der untereutektischen Legierung
AlISi9Cu3 am Stift-Scheibe-Tribometer vorgestellt. Ziel dieser Versuche war es, den
Einfluss der Endbearbeitung (Kapitel 4) und den Einfluss der Legierungsveredelung
(Kapitel 5) auf das tribologische Verhalten der Paarung Stahl-AlSi zu charakterisie-
ren und die zugrunde liegenden tribologisch induzierten Vorgéinge zu verstehen.






2 Literaturiibersicht und Stand der
Technik

Ein Vergleich der Ergebnisse verschiedener Studien im Bereich der Tribologie ge-
staltet sich schwierig, da eine Vielzahl von Parametern auf allen Groflenskalen das
tribologische Verhalten von Proben beeinflussen. Auf der Nanometer-Skala sind das
chemische Effekte wie Probenreinigung [37], Schmierstoffe [66], Oxidfilme und deren
Bildung [44] sowie die chemische Zusammensetzung der Reibpartner an sich und
deren Kristallographie [108]. Die Eigenschaften im Bereich der Mesoskala mit Ver-
setzungen, Eigenspannungen und bestimmten Verfestigungsmechanismen sind durch
das verwendete Material und durch die Endbearbeitung gegeben, die das tribologi-
sche Verhalten mitbestimmt [4]. Die Endbearbeitung beeinflusst mit Korngrofien,
Rauheiten und Welligkeiten der Oberfliche auch die Eigenschaften der Proben auf
der Mikroskala. Ergebnisse tribologischer Versuche werden auf der Makroskala iiber
die Maschinendynamik der verwendeten Tribometer [42], mogliche Inhomogenitéten
iiber die Reibspur [38] und unterschiedliche Probengeometrien (Kugel-Scheibe ge-
geniiber Stift-Scheibe) mit beeinflusst. Diese Aufzidhlung kann um viele Aspekte
erweitert werden.

Zusédtzlich wird ein Vergleich verschiedener Forschungsarbeiten damit erschwert,
dass sich die Aspekte, unter denen die Versuchsprogramme gefahren und die Er-
gebnisse analysiert werden, stark unterscheiden. So kénnen unterschiedliche Ver-
suchsparameter (z.B. in Last und Geschwindigkeit) zu Bereichen unterschiedlicher
Verschleifiraten mit den entsprechenden Unterschieden in den Mechanismen fiihren.
Auch die Wahl des Erklarungsansatzes kann zu unterschiedlichen Methoden der Pro-
benanalyse fithren. Da die dissipierte Reibkraft die Probeneigenschaften auf vielen
Skalen éndert, liefern alle Methoden Unterschiede zum Zustand vor der tribologi-
schen Belastung und den entsprechenden Interpretationsspielraum. So konzentrieren
sich z. B. Cavatorta u. Cusano [16] auf die Ausbildung eines Tribofilms, wéhrend sich
Sedlacek u.a. [84] auf die Einfliisse der Rauheit konzentrieren.

Relevante Literatur Aufgrund des hier verwendeten Interpretationsansatzes - der
Beriicksichtigung von Einlaufphdnomenen unter Ausbildung eines dritten Korpers
- und des daraus resultierenden Priifprogramms erscheinen neben der Literatur zu
Einfluss und Verdnderung der Randschicht unter tribologischer Belastung Veroffent-
lichungen zum Einlaufverhalten und dem dritten Koérper als relevant. Da im Rah-
men der Arbeit verschiedene Markerexperimente durchgefiihrt wurden, wird auch
auf Veroffentlichungen zur Darstellung der Randzonenverformung in tribologischen
Versuchen eingegangen. Um die Ergebnisse der vorliegenden Arbeit in die Literatur
einordnen zu konnen, werden zunéchst die verschiedenen Verschleifiratenbereiche
vorgestellt.



2 Literaturiibersicht und Stand der Technik

2.1 VerschleiBratenbereiche

Verschlei und Verschleifiraten werden in der Literatur in verschiedensten Einheiten
angegeben [11]. Hiufig ist der Volumenverlust iiber den Gleitweg (oft in mm3/m)
oder auch - nach Archard [1; 43] - der Verschleiflkoeffizient angegeben, der den
Volumenverlust auf den Verschleiweg und die Normalkraft bezieht (gewohnlich in
mm3/(N m)). Weniger hiiufig ist auch die Angabe der Verschleifitiefe iiber die Zeit,
dann gewohnlich in nm/h, zu finden (z. B. bei Perrin u. a. [66]).

Verschleifiraten werden in die Bereiche hohen (,severe wear”) und niedrigen Ver-
schleifles (,,mild wear®) eingeteilt. Der Bereich niedrigen Verschleifies ist dadurch
gekennzeichnet, dass die entstehenden Verschleifiteilchen oxidiert und mit bis zu et-
wa einem Mikrometer Grofle deutlich kleiner sind als Verschleifiteilchen im Bereich
des Hochverschleifies, die metallisch und in GréSen iiber 20 pm vorliegen [55]. Ei-
ne Erweiterung dieser Definition auf niedrigste Verschleifiraten wiirde die in diesem
Bereich vorherrschende Verschleifiteilchengréfie im Submikrometer- und Nanometer-
bereich mit einbeziehen (vgl. Scherge u.a. [78] und Abb. 26, S. 137 im Anhang).
Alpas u. a. [19; 111] definieren verschiedene Verschleifiratenbereiche mit hohen (iiber
102 mm?3/m), niedrigen (10* mm?3/m bis 10 mm?/m) und niedrigsten Verschleifl-
raten (kleiner 104 mm?/m). Dabei ist anzumerken, dass auch Verschleifiraten im
niedrigen Verschleifiratenregime zu hoch fiir die allermeisten Anwendungen im Ma-
schinenbau sind [43, S. 88].

Damit die in der vorliegenden Arbeit verwendeten Angaben der Verschleiffiraten in
nm /h mit anderen in der Literatur verwendeten Einheiten verglichen werden konnen,
ist in Tabelle 2.1 die Groflenordnung der Verschleifirate der verwendeten Stifte in
verschiedenen Einheiten angegeben.

Tabelle 2.1: GroBlenordnung der Stiftverschleifirate in verschiedenen, iiblichen Einheiten.

Einheit | nm/h | mm3/m | mm?/(N m)
Wert 10 10°® 2-1071

2.2 Einlaufverhalten

Blau [10] definiert den Einlauf als die Anderung von Reibung, Temperatur und Ver-
schleiffirate kurz nach dem Beginn des Gleitkontakts zwischen zwei zuvor unbelaste-
ten, endbearbeiteten Oberflichen. Nach Scherge [80; 90] ist der Einlauf abgeschlos-
sen, wenn eine konstante Verschleiffirate erreicht ist. Ein geeigneter Einlauf fithrt
nach Berlet u. a. [4] zu Reibwerten unter 0,05 und Verschleifiraten unter 10 nm/h.
Wie die Messungen von Shakhvorostov u.a. [89] und auch die im Ergebnisteil dar-
gestellten Messungen zeigen, unterscheiden sich die Zeiten bis zum Erreichen einer
konstanten Verschleifirate und einem konstanten Reibwert. Auflerdem héngt die Ein-
laufzeit auch von der Materialpaarung und der Belastung ab (am Tribometer: AlSi
ca. 10 bis 20 h (Kapitel 5), [101]; Grauguss bis 60 h [89]). Auf die Verschleifirate
bezogene Einlaufzeiten betragen in Verbrennungsmotoren abhingig vom gewéhlten
Betriebspunkt etwas weniger als eine Stunde [47; 66; 82].

Cavatorta u. Cusano [17] und Ludema [54] definieren einen Einlauf fiir Maschinen als
Belastung vor der eigentlichem Inbetriebnahme, vergleichbar mit dem Einlaufpro-
gramm fiir manche Verbrennungsmotoren auf einem Motorenpriifstand [104]. Ein



2.2 FEinlaufverhalten

Einlauf nach der Definition der Anderung der Verschleifrate iiber die Zeit findet
jedoch in jedem Verbrennungsmotor im Betrieb statt [47, S. 32]. Im Rahmen der
vorliegenden Arbeit soll von einem ausgeprigten Einlauf gesprochen werden, wenn
deutliche Reibwerténderungen iiber die Zeit und / oder deutliche Anderungen der
Verschleifirate iiber die Zeit beobachtet werden.

Einlauf in der Form von Verschleiffiratendnderung ist in der Literatur héufig fiir
Systeme mit niedrigsten Verschleifiraten zu finden [47; 66; 82; 89; 104], da die
Radionuklid-Technik (RNT, vgl. 3.1.2) neben der hohen Auflésung den Vorteil der
EchtzeitverschleiBmessung bietet. Einlaufphéinomene sind jedoch nicht auf niedrigste
Verschleifiraten beschrénkt. Ergebnisse anderer Messungen in héheren Verschleifira-
tenregimes [50; 93; 94; 101] zeigen ein Einlaufverhalten nach der Definition iiber den
Reibwert. Eine Echtzeitverschleifmessung wurde hier nur von Lancaster [50, vgl.
Abb. 2.1] durchgefiihrt.

Interpretation von Einlaufphdnomenen Blau [10] gibt als mogliche Erklarung fiir
die Beobachtung eines Einlaufverhaltens auch die makroskopische Missorientierung
der tribologischen Reibpartner an. Durch die verdnderte Geometrie wird kurz nach
dem Versuchsstart ein hoher Reibwert erreicht. Versuche mit einem nicht flichig
tragenden Stift wurden in der vorliegenden Arbeit jedoch als Fehlversuche gewertet
und nicht in die Ergebnisse mit aufgenommen.

Ludema [54] erwihnt als Mafinahme gegen Fressen' einen Einlauf des Tribosystems
unter Betriebsbedingungen geringer Belastungen (mittlere Geschwindigkeiten und
Kriifte). Er interpretiert den Einlaufvorgang als Ausheilen von Mikrofressern, die
aufgrund der Belastungen im Einlauf nicht zu einem globalen Versagen des Tribo-
systems fithren.

Kang u. Ludema [44] beschreiben in einer Forschungsarbeit zum Einlauf geschmierter
Stahl-Stahl-Kontakte die Konkurrenz der Oxidation der Oberfliche mit der Bildung
metallischer Verschleifiteilchen. Die Ausprigung des Einlaufverhaltens wird vom vor-
herrschenden Mechanismus bestimmt.

Stribeck [100] findet einen Einlauf an Gleitlagern nach unterschiedlichen Belastun-
gen und interpretiert diesen genauso wie Firestone u. Abbott [30, nach Blau [10]]
als eine Einglédttung der Reibpartner.

Die Mehrzahl der Autoren, die beobachtetes Einlaufverhalten explizit diskutieren,
bezieht den Bereich unter der Oberfliche mit ein. Auf eine Auswahl wird im ersten
Teil des néchsten Abschnitts eingegangen.

1

Eigenschaften von Tribosystemen Neben Reibung und Verschleifl definiert Scher-
ge [79] die Begriffe Stabilitit und Empfindlichkeit eines tribologischen Systems. Die
Stabilitét eines Systems beschreibt das Erreichen einer konstanten Verschleifirate,
die nicht notwendigerweise niedrig sein muss.

Die Empfindlichkeit eines Tribosystems beschreibt dessen Reaktion auf die Anderung
dulerer Rahmenbedingungen wie Betriebspunkte, Betlung, Temperaturwechsel, Vi-
brationen usw. Ist die Empfindlichkeit gering, so &ndert sich die Verschleifirate bei
Anderung der duBeren Bedingungen nicht.

1Scuffing beschreibt das plétzliche, schlagartige Versagen eines gewdhnlich funktionierenden Tri-
bosystems. In diesem Sinne wurde ,,scuffing® vom Autor mit ,Fressen® iibersetzt.



2 Literaturiibersicht und Stand der Technik

2.3 Randzonenverdnderung durch tribologische Belastung

Randzonenveranderung unter Beriicksichtigung des Einlaufs Shakhvorostov u. a.
[87] finden ein Einlaufverhalten der Paarung Diamant/Kupfer am Mikrotribome-
ter sowohl fiir die Reibung als auch fiir die Verschleifirate. Das Einlaufverhalten
wird fiir den Kontakt im Mikrotribometer auf die Anderung der Kontaktgeome-
trie und sich verédndernde Anteile von plastischer Verformung und Grenzreibung
zuriickgefiihrt. Die Autoren fanden eine Anderung der Korngréfe vom ersten Zy-
klus an und charakterisierten iiber Augerelektronenspektroskopie (AES) auch die
Anderung der chemischen Zusammensetzung der Randschicht bis in eine Tiefe von
5 nm. Die Konzentration von Fremdatomen aus der Umgebung ist vom ersten Zyklus
an darstellbar und nimmt mit der Zyklenzahl auch iiber die Tiefe zu. Die Autoren
heben die Bedeutung des Einlaufs auch fiir makroskopische Systeme (Systeme mit
vielen Asperiten im Kontakt) hervor, in denen an den einzelnen Asperiten die glei-
chen Vorgénge von Kornfeinung und chemischer Verdnderung stattfinden, wie sie im
Mikrotribometerkontakt vorgestellt wurden. Dabei wird die Uberlegung vorgestellt,
dass eine chemische Verédnderung der Oberfliche nur dann gefunden wird, wenn die
Verschleifiraten so niedrig sind, dass die Rate der chemischen Tiefenverdnderung
grofler ist, da andernfalls die chemisch verénderten Bereiche verschlissen werden.
Diese Relevanz der anfinglichen Kontaktbedingungen wird auch von Scherge u. a.
[80] dargestellt. Unterschiedliche nominelle Flichenpressungen von 30 bzw. 80 MPa
in den ersten sechs Stunden zweier Stift-Scheibe-Versuche mit Cr-beschichteten Stif-
ten gegen Grauguss fithren bei anschlielend gleichen Bedingungen zu deutlich unter-
schiedlicher, aber konstanter Verschleifirate. Die Messung von chemischen Tiefenpro-
filen ergibt eine zunehmende Ausprigung der Tiefenprofile mit hoherer Normalkraft.
Mit dieser nimmt auch die spektrale Leistungsdichte der Fourier-Transformation von
Rasterkraftmikroskopiebildern der gelaufenen Oberfliche zu. Aus den gefundenen
Ergebnissen schlieffen die Autoren auf mechanische Vermischungsprozesse und ei-
ne Gefiigedinderung hin zu nanokristallinem Gefiige oder amorpher Randzone. Die
mechanischen Eigenschaften dieser Randzone erméglichen dann die Ausbildung der
gefundenen Topographien. Die Ausbildung eines Films als Alternative zur mechani-
schen Vermischung schliefen die Autoren aus, da die Verschleifirate, gemessen iiber
die Steigung des RN'T-Signals, immer grofler null bleibt.
Shakhvorostov u.a. [92, verkiirzt in [91]] charakterisieren die Randzonen von Pro-
ben nach einem Einlauf auf niedrige Reibwerte und Verschleiiraten und nach Ver-
suchsabbruch wegen zu hoher Verschleifiraten und vergleichen die Randzonen mit
dem Ausgangsgefiige. Die Charakterisierung der Proben erfolgt iiber Nanoindenta-
tion, rontgenographische Eigenspannungsmessung, AES und Ionenfeinstrahltechnik.
Aus den Ergebnissen identifizieren die Autoren tribologisch bzw. durch die Endbe-
arbeitung verénderte Randzonen. Die Randzone der Probe mit dem ausgeprigten
Einlaufverhalten zeichnet sich durch eine wenige Mikrometer dicke, nanokristalline
Schicht [86] aus, in der auch Olelemente zu finden sind. Die Schicht mit im Vergleich
zum ungelaufenen Zustand geringerer Nanohérte wird unterstiitzt von ,,einer mecha-
nisch verspannten und in der Laufrichtung texturierten Unterlage [92]“ (Ubersetzung
D.L.).

Lancaster [50, sieche auch Hutchings [43]] untersuchte 1963 das tribologische Ver-
halten von Messing gegen vergiiteten Stahl im ungeschmierten Kontakt iiber einen
weiten Last-, Gleitgeschwindigkeits- und Temperaturbereich (0,05 - 200 kg; 1-10 -
30 m/s; 20 - 500°C). In diesem grofien Kennfeld fand Lancaster auch Versuchsbe-
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(b) Volumenveridnderung am Messingreibpartner (, Wear“, gravime-
trisch bestimmt), Materialiibertrag auf den Stahl (,transfer®, {iber
Aktivitdtsmessung bestimmt) und die Differenz der beiden Messpunk-
te (,,debris*), die aus dem System als Verschleifiteilchen entfernt wird.

Abbildung 2.1: Einlaufverhalten und damit zusammenhéngender Materialiibertrag im System Mes-
sing - Stahl, aus Lancaster [50]. Nachdruck mit Genehmigung von ,, The Royal So-
ciety“.

dingungen im niedrigen Verschleiffiratenregime, unter denen die Versuche ein deutli-
ches Einlaufverhalten zeigten. Lancaster konnte das Einlaufverhalten damit erkléren,
dass zunéchst wihrend der anfinglich hohen Verschleilentwicklung Messing auf den
Stahlgegenkorper iibertragen wird und das oxidierte Messing dann wieder an dem
Messing-Reibpartner anhaftet. Im eingelaufenen Zustand gleitet damit eine oxidier-
te Stahloberfliche gegen eine oxidierte, stark plastisch verformte Messingoberfléache,
die mechanisch vermischt ist mit vom Stift zuriick tibertragenem Messingoxid. Das
von Lancaster gefundene Einlaufverhalten im niedrigen Verschleifiratenregime und
der Messingiibertrag, der mit Hilfe von radioaktiven Markern bestimmt wurde, sind
in Abbildung 2.1 dargestellt. Es soll hervorgehoben werden, dass der Verschleif} des
Messing (,wear“) im System verbleibt und nur ein Teil (,debris“) aus dem Sys-
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tem entfernt wird. Lancaster fand mit Mikrohédrtemessungen und einem Schliff im
Messing auch eine Verformung der Randzone bis in eine Tiefe von 70 pm. Diese Ver-
formung nimmt exponentiell zur Oberfliche hin zu.

Rigney u. Hirth [74] interpretieren den Einlauf ,als die Zeit, die nétig ist, um eine (im
statistischen Sinne) konstante Oberflichentopographie und ein konstantes Randzo-
nengefiige einzustellen“ (Ubersetzung D.L.). Die Autoren finden wie Lancaster eine
Dehnung, die mit dem Abstand zur Oberfliche exponentiell abnimmt und stellen
zusétzlich dazu eine stark plastisch verformte Zone direkt unter der Oberfléiche fest
(vgl. Abbildung 2.2(a)). Die Entwicklung dieser Zonen wihrend des Einlaufs erkléren
sich die Autoren {iber eine Analogie zu Spannungs-Dehnungs-Kurven an Einkristal-
len. Bereich A in Abbildung 2.2(b) wird dem ,easy slip“-Bereich zugeordnet, in
dem ein Gleitsystem aktiv ist. Ab einer bestimmten Dehnung findet Kaltverfesti-
gung statt (Bereich B). Im Bereich C liegt nach den Autoren ein Gleichgewicht
zwischen dynamischer Erholung und Kaltverfestigung vor, so dass sich Versetzungs-
zellstrukturen ausbilden koénnen. Im eingelaufenen Zustand findet nach Rigney nur
in Bereich C plastische Verformung durch die Reibkraft statt. Niedrige Kaltverfesti-
gungsraten fithren zu konstanten, niedrigen Reibungs- und Verschleifiraten im ein-
gelaufenen Zustand. Nach den Autoren hat das ideale Material fiir niedrige Reibung
eine niedrige Kaltverfestigungsrate unter der Oberfliche, unterstiitzt von einem Be-
reich hoherer Kaltverfestigungsrate. Damit wiirde die Verformung auf den Bereich
unter der Oberfliche beschriankt und folglich die Reibung minimiert, Ausbriiche re-
duziert und die GroBe von Verschleiiteilchen minimiert [73].

Dienwiebel u. Pé6hlmann [26] untersuchten die Entwicklung der Randzone in Abhéing-
igkeit der Versuchsdauer am System Grauguss (Scheibe) gegen Cr-beschichteten
Stahl (Stift) fiir Versuchszeiten von 8, 16, 150 und 270 Minuten. Dabei fanden die
Autoren im anfinglichen Kontakt bis 16 Minuten die Ausbildung eines Films aus
Verschleiischutzadditiven und Detergenten, die mit zunehmendem Versuchsverlauf
durch mechanisches Vermischen in die Probe eingearbeitet werden. Das Einlauf-
verhalten wird sowohl durch Filmaufbau als auch von mechanischem Vermischen
bestimmt.

Unabhangig von Einlaufbeobachtungen ist eine Randzonenveréinderung im tribo-
logischen Experiment in zahlreichen Forschungsarbeiten dargestellt. So finden auch
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Abbildung 2.2: Unterschiedliche Zonen plastischer Verformung unter tribologisch beanspruchten
Oberflachen und deren Entwicklung {iber den Versuchsverlauf. Aus Rigney u. Hirth
[74], Nachdruck mit Genehmigung von Elsevier.
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Rice u. a. [70] die von Rigney und Hirth beschriebenen Zonen unterschiedlich ausge-
pragter plastischer Verformung in Stift-Scheibe-Proben (Stahl gegen Ti-16Al). Die
Anderung der Tiefe iiber den Gleitweg ist abhiingig von der Normalkraft. Die Er-
gebnisse sind jedoch weder einem Verschleilwert noch einer Reibkraftentwicklung
zugeordnet.

Furlong u. a. [33] konnten mechanische Vermischung im Tiefenbereich weniger Nano-
meter darstellen, indem sie in einem UHV-Tribometer Methylthiolat auf eine gerei-
nigte Cu-Probe aufbrachten und diese im Anschluss mit einer Wolframcarbid-Kugel
bei 4 mm/s und 0,44 N tribologisch belasteten. Nach 50 Zyklen wurde mit AES in
der Tribospur auf der Oberfliche kein Methylthiolat mehr gefunden. Das Methyl-
thiolat neben der Reibspur wurde durch Sputtern mit Argon-Ionen entfernt und die
Probe im Anschluss bei 780 K fiir 10 s ausgelagert. Darauf hin konnte in der Reibspur
mit AES wieder Schwefel gefunden werden. Molekulardynamiksimulationen ergeben,
dass Schwefel durch mechanische Vermischung in die Randzone gelangt.

Auf einer grofleren Skala von wenigen hundert Nanometern bis zu mehreren Mikro-
metern finden Young u. a. [110] mechanische Vermischung und die Ausbildung einer
lamellaren Struktur nach stark plastischer Verformung verschiedener Lagen von Sil-
ber und Kupfer iiber ,high pressure torsion“. Die Autoren interpretieren die gefun-
denen Lamellen als Ergebnis mechanischer Verhakung von Oberflichenasperitéten.
Der Einsatz von Laurylsdure als Schmierstoff zwischen den Silber- und Kupferlagen
verstirkte die beobachtete mechanische Vermischung.

2.3.1 Einfluss der Endbearbeitung auf das tribologische Verhalten

Trotz der vielfiltigen Literatur zur Verdnderung der Randzone durch tribologische
Belastung beschéftigen sich nur verhiltnisméfig wenige Studien mit dem Einfluss
der Endbearbeitung auf das tribologische Verhalten unter Beriicksichtigung des in-
itialen Randzonengefiiges. Zwar wurden unterschiedliche Randzonen durch verschie-
dene Endbearbeitungen charakterisiert, der Unterschied im tribologischen Verhalten
jedoch dennoch auf die Topographie zuriickgefiihrt (vgl. z. B. Bonny u. a. [12]). Dies
kann auch damit zusammenhéngen, dass nur durch eine gezielte Auswahl und An-
passung der Endbearbeitungen vergleichbare Rauheiten bei unterschiedlichen Rand-
zonengefiigen zur Verfiigung stehen und eine Trennung der Einfliisse daher schwierig
ist. Brink [14] kommt trotz unterschiedlicher Rauheiten zu dem Schluss, dass eine
Vorkonditionierung des Randzonengefiiges die Belastungsfihigkeit der untersuchten
Tribopaarungen steigert.

Das Einbringen von Druckeigenspannungen und die Steigerung der Hérte durch die
Einstellung eines nanokristallinen Gefiiges verzogern nach Prakash u.a. [68] und
Wang u.a. [108] die Rissentstehung und -ausbreitung und verbessern so das Ver-
schleiBverhalten bei abrasivem Verschleifl. Andererseits findet Mach [57] eine Kor-
relation zwischen hoheren Reibwerten und héherem Verschleifl bei zunehmenden
Druckeigenspannungen. Ein méglicher Grund fiir den Widerspruch kénnten die un-
terschiedlichen Verschleifiratenbereiche sein, in denen die Autoren die Messungen
durchfiihrten. Wihrend Mach mit RNT im niedrigste Verschleifiraten aufloste, wa-
ren die Versuche der von Prakash u.a. [68] und Wang u. a. [108] im niedrigen Ver-
schleiffiratenbereich. Werden Versuche mit zu hohen Verschleifiraten gefahren, be-
steht moglicherweise kein Einfluss der Endbearbeitung auf das tribologische Verhal-
ten, da dann die durch die Endbearbeitung beeinflussten Randzonen verschlissen
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sind.

Im Bereich niedrigster Verschleifiraten findet Berlet [3] mit dem Ansatz des Ener-
gieeintrags durch die Endbearbeitung mit geometrisch unbestimmter Schneide, dass
eine Endbearbeitung mit geringen Kréften tribologisch vorteilhaft ist. Ein Vergleich
der aus den unterschiedlichen Endbearbeitungen resultierenden Randzonengefiige
erfolgte nicht.

Mach [57] untersuchte im niedrigsten VerschleiBratenbereich den Einfluss von Ad-
ditiven im Kiihlschmierstoff auf das tribologische Verhalten und zeigte, dass die
chemische Verdnderung der Oberfliche durch unterschiedliche Additivchemie mit
10 nm Tiefe weniger stark ausgeprégt ist als die mechanischen Verénderungen, die
iiber Eigenspannungsmessungen untersucht wurden. Hier gibt Mach keine explizite
Tiefe an.

Welzel [109] untersucht den Einfluss der Prozesskrifte beim Honen auf das tribo-
logische Verhalten von Zylinderlaufflichen mit dem Ziel einer Vorkonditionierung
fiir ein besseres Einlaufverhalten. Unter anderem wurden von Welzel die Eigenspan-
nungszustidnde nach verschiedenen Endbearbeitungen und tribologischer Belastung
untersucht. Bei einer Informationstiefe von 5,6 pm von konnte , keine eindeutige Kor-
relation zwischen geringen Prozesskriften und geringen Deformationen der Grenz-
schicht“ [57, S. 99] gefunden werden. Der Autor der vorliegenden Arbeit fiihrt dies
auf die zu grofle Informationstiefe zurtick. Auch Welzel [109] findet wie Berlet [3] ein
besseres Reibverhalten bei geringen Kréften im Honprozess.

2.3.2 Der dritte Korper

Die Bezeichnung ,,dritter Koérper* beschrieb zunéchst Teilchen fiir Systeme, in denen
die abrasiven Teilchen, die nicht zu einem der beiden Reibpartner gehtren, Letzte-
re verschleiflen. Der Begriff wurde zur Abgrenzung gegeniiber der ,,Zwei-Korper-
Abrasion® gepragt, bei der Verschleil der jeweiligen Reibpartner durch den Kon-
takt mit dem anderen Reibpartner entsteht [55]. Godet stellt in verschiedenen For-
schungsarbeiten das Konzept des dritten Korpers vor [35-37]: Festkorper werden
durch Oberflachenschichten voneinander getrennt, und diese Schichten (die dritten
Korper) konnen nach wiederholtem Gleitkontakt zweier Reibpartner (der beiden
ersten Korper) auf der Kontaktfliche gefunden werden. Dritte Kérper kénnen nach
Godet aus dem Kontakt selbst kommen, z. B. durch Verschleifl oder chemische Re-
aktionen, oder sie konnen kiinstlich von auflen zugefithrt werden, z.B. als Fest-
oder Fliissigschmierstoffe. Ol in Poren wird von Berthier [7] als kiinstlicher dritter
Korper bezeichnet, reagiert es jedoch mit dem ersten Korper oder mit Ausbriichen
aus demselben, wird es wiederum als natiirlicher dritter Kérper bezeichnet. Da alle
(technischen) Oberfléchen eine natiirliche Oxidschicht und eine Belegung mit Stof-
fen aus der Umgebung aufweisen, existiert nach Berthier und Godet praktisch kein
tribologischer Kontakt ohne dritten Korper.

Der Kontakt besteht also aus den beiden ersten Kérpern (Maschinenelemente) und
dem dritten Kérper. Dieser kann iiber zwei Arten definiert werden (vgl. Abbildung
2.3):

1. Uber die chemische Zusammensetzung, da der dritte Korper als Ol oder Oxid
von Verschleifiteilchen gew6hnlich eine gegeniiber den ersten Kérpern verénder-
te Zusammensetzung hat.

10
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2. Im kinematischen Sinne als der Bereich, der den Geschwindigkeitsunterschied
der ersten Korper aufnimmt.

Nach Berthier [7] hat der dritte Koérper vier Funktionen:
1. die Trennung der ersten Kérper
2. die Aufnahme der Geschwindigkeitsunterschiede zwischen den ersten Korpern
3. die Umwandlung der kinetischen Energie in Wérme iiber Scherung
4. und die Ubertragung der Normalkraft.

Die Entstehung des dritten Korpers beschreibt Godet [37] nach Frettingversuchen
anhand von vier Phasen, die sich auch im Reibsignal widerspiegeln. Zun#chst kommt
es zur Entfernung der Adsorbatschichten. In Folge wechselwirken die ersten Korper
direkt miteinander und es kommt zu strukturellen Anderungen wie z.B. plasti-
scher Verformung. Dadurch entsteht Verschleiff und der graduelle Ubergang vom
Zweikorper- zum Dreikérperkontakt findet statt. Wenn sich ein Gleichgewichtszu-
stand einstellt, ist der Fluss an Verschleiteilchen, die den Kontakt verlassen, kleiner
oder gleich der Bildungsrate des dritten Korpers durch die Ablésung von Teilchen
von den ersten Korpern.

Diese Beschreibung gleicht den von Lancaster [50] gefundenen Mechanismen im
Kontakt (S. 7). Aus beiden Veroffentlichungen wird klar, dass das Loslosen eines
Teilchens von einem ersten Koérper nicht mit der Bildung eines Verschleiiteilchens
gleichzusetzen ist. Der hier dargestellte Mechanismus widerspricht den oben darge-
stellten Schlussfolgerungen von Shakhvorostov u.a. [87] (S. 6), die nur dann eine
chemische Anderung der Randzone erwarten, wenn die Verschleifirate geringer als
die Rate der mechanischen Vermischung ist. Mechanische Vermischung und chemi-
sche Reaktionen finden auch mit den aus den ersten Korpern losgelosten Teilchen
statt, die dann an anderer Stelle wieder angelagert werden. Obwohl an manchen
Oberfléchenbereichen ein Tribofilm aufgebaut wird, ist dennoch ein Verschleifisignal
mit RNT messbar, da dieser Tribofilm ein natiirlicher dritter Korper ist und so-
mit auch aktive Teilchen des ersten Koérpers beinhaltet, die als Verschleifl in den
Olkreislauf gelangen.

Die verschiedenen Materialfliisse werden von Berthier [7] mit dem ,,tribological cir-
cuit* genauer definiert. Zuvor soll jedoch noch auf die unterschiedlichen Bereiche
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Abbildung 2.3: Definitionen des dritten Korpers iiber die chemische Zusammensetzung und die Ge-
schwindigkeitsaufnahme, aus Godet [35]. Nachdruck mit Genehmigung von Elsevier.
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eingegangen werden, in denen die Geschwindigkeit der ersten Korper aufgenommen
werden kann, um verschiedene Begrifflichkeiten zu kldren.

Godet, Berthier u. a. definieren in verschiedenen Veréffentlichungen [8; 9; 37; 103] die
Aufnahme der Geschwindigkeitsunterschiede der beiden ersten Korper iiber die Mo-
di der elastischen Dehnung, des Bruchs, der Scherung und des Rollens. Diese Modi
koénnen in fiinf unterschiedlichen Bereichen, ndmlich den beiden ersten Korpern, dem
dritten Korper und den sog. ,,screens“ Verschiebungen aufnehmen. Die , screens* be-
schreiben diinne, physisorbierte oder chemisorbierte Schichten weniger Nanometer
Dicke auf den beiden ersten Kérpern [7, S.299].

Diese Definition der Geschwindigkeitsaufnahme in den ersten Kérpern steht im Wi-
derspruch zur Definition des dritten Korpers im kinematischen Sinn, denn letzte-
re beruht ja auf der Geschwindigkeitsaufnahme, die aber in den oben genannten
Veroffentlichungen explizit auch fiir die ersten Korper definiert ist. Aufgrund dieses
Widerspruchs wird im Rahmen der vorliegenden Arbeit wie auch bei Berthier u. a.
[8] die Definition des dritten Korpers tiber die chemische Zusammensetzung verwen-
det.

Durch die Spannungsfelder in den ersten Kérpern unter dem tribologischen Kontakt
kommt es zu hohen Spannungen unter hydrostatischem Druck und hohen Schergradi-
enten, die zu plastischer Verformung und Riffinitiierung fithren. Diese Verdnderungen
in der Randzone werden von Berthier [7] als ,superficial tribological transitions
(STT)* bezeichnet. Von anderen Autoren wurde der Begriff , tribologically trans-
formed structures (TTS)* geprigt [23; 76; 112]. In Abgrenzung zum dritten Korper
sind die T'T'S nicht chemisch veréindert. Ihre Entstehung wird als der erste Schritt zur
Herauslosung von Teilchen und damit zur Bildung des dritten Korpers verstanden
[28; 76].

2.3.3 Der tribologische Kreislauf

Aus der Analyse des tribologischen Kontakts nach tribologischen Versuchen wird
nicht klar, ob der gefundene dritte Korper ein statischer, iiber Adhésion gebundener
Film ist oder ob es sich um eine Momentaufnahme einer beweglichen Schicht han-
delt, die die Geschwindigkeitsunterschiede der ersten Korper aufnimmt [7]. Versuche
mit in-situ-Tribometern zeigen, dass der dritte Korper im Kontakt flieit [5; 22].
Berthier [7, S.301] fithrt aus, dass sich Festkorper unter den hohen Driicken und
Schergradienten im Kontakt #hnlich wie Fliissigkeiten verhalten. Auf Basis dieser
Beobachtungen stellt Berthier [6; 7; 29] das Modell des tribologischen Kreislaufs
(,,tribological circuit“) vor, der verschiedene Materialbewegungen im tribologischen
Kontakt beschreibt. Die in Abbildung 2.4 dargestellten Materialstrome ) beschrei-
ben die verschiedenen Bewegungsmoglichkeiten der von den ersten Korpern z. B.
durch die Bildung von TTS, Mikroermiidung und -adhésion usw. losgelosten Teil-
chen. Die Entstehung der Teilchen aus den ersten Koérpern beschreibt der Materi-
alfluss interner Herkunft (,internal source flow*) Qg'. Diese Teilchen bilden dann
- moglicherweise unter Reaktion mit einem Schmierstoff - den natiirlichen dritten
Korper aus. Die Zufuhr des Schmierstoffs in den Reibkontakt wird iiber den Materi-
alfluss externer Herkunft (,,external source flow*) Qg® beschrieben. Der Schmierstoff
selbst im Reibkontakt wird von Godet und Berthier als kiinstlicher dritter Korper
beschrieben. Die Bewegung des dritten Korpers im Reibkontakt beschreibt der in-
terne Materialflufl @1, wohingegen der Teil des dritten Korpers, der den Reibkontakt
verlésst, iiber den Austrittsfluss (,external flow“) Qg beschrieben wird. Qg wird von
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Abbildung 2.4: Tribologischer Kreislauf fiir einen zweidimensionalen Kontakt, nach Berthier [7].
Nachdruck mit Genehmigung von Wiley.
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Berthier aufgeteilt in den Teil, der wieder in den Reibkontakt eintritt (beschrieben
durch den Riickstrom (,,recirculation flow“) @r), und den durch den Verschleififluss
(,wear flow“) Qw beschriebenen Teil. Die von Qw beschriebenen Teilchen finden
nicht wieder in den Kontakt zuriick und tragen weder zur Aufnahme der Geschwin-
digkeitsunterschiede noch zur Lastiibertragung bei.

Fiir die Untersuchung des Verschleiverhaltens an tribologischen Systemen schlégt
Berthier [7] die Analyse des tribologischen Kreislaufs vor. Hoher Verschleif§ kann in
Systemen aufgrund von hohem Materialfluss interner Herkunft entstehen oder auf
einen hohen Austrittsfluss zuriickzufiithren sein. In letzterem Fall kann der dritte
Korper die ersten Korper nicht mehr trennen und es wird immer neuer Materialfluss
interner Herkunft aktiviert. Die Ansétze zur Verschleiflverringerung sind entspre-
chend unterschiedlich.

Aus den Modellen des dritten Korpers und des tribologischen Kreislaufs zieht Bert-
hier [7] die Schlussfolgerung, dass die Rheologie des dritten Kérpers die Reibungsei-
genschaften eines tribologischen Systems bestimmt, wohingegen das Verschleifiver-
halten des Systems von der Ausprigung der Materialfliisse abhéingt.

2.3.4 Marker zur Darstellung tribologischer Vorginge

Dautzenberg u. Zaat [21] finden die von Rigney (Abb. 2.2, S. 8) beschriebenen Zonen
plastischer Verformung an Schliffen und stellen die Scherung der Randzone quan-
tiativ bis zu einer Tiefe von 100 pm dar. Auch Rigney u. a. [72; 75] messen die
Scherung in der Randzone iiber die Verformung von Korngrenzen. In einer aus der
Reibspur priparierten TEM-Lamelle [72] ist die Verformung der Randzone nur in
Tiefen iiber 4 pm anhand der Verformung der Korngrenze zu erkennen. Die Autoren
messen daher die Rotation von Subkornern iiber rasternde Transmissionselektro-
nenmikroskopie nach einem und einhundert Zyklen und finden in beiden Féllen eine
exponentielle Abnahme des Rotationswinkels mit der Tiefe. Werte in der Randzone
der ersten zwei Mikrometer Tiefe wurden jedoch nicht erhalten.

Moore u. Douthwaite [61] stellen die Scherung in der Randzone direkt iiber Marker
dar, indem sie 50 pm dicke Kupferplatten mit Silberlot versehen und stapeln. Uber
diese Methode werden 5 pm dicke Silberschichten erhalten, die entlang ihrer Norma-
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len tribologisch belastet werden. Uber diese Methode konnen die Autoren plastische
Verformung von etwa 2 bis in 150 pm Tiefe darstellen.

Persson [67] setzt einen Platinmarker in die Oberfliche ein, um die plastische Ver-
formung durch tribologische Belastung darzustellen. Mit einem Ionenfeinstrahlmi-
kroskop werden gesputterte Griben mit einer platinhaltigen Masse gefiillt. Persson
gelingt es damit, die plastische Verformung nach einem Zyklus in der Randzone bis
zur Oberfliche darzustellen. Weitere Untersuchungen an den Markern werden von
ihm nicht gezeigt.

Shakhvorostov [88] setzt Goldmarker fiir eine hochaufgeloste Verschleiimessung ex
situ ein und findet dabei auch eine Rotation von Gefiigebestandteilen in der Rand-
zone.

2.4 Aluminium-Silicium

Aluminium-Silicium-Legierungen (AlSi) finden wegen ihres Leichtbaupotentials héu-
fig Anwendung im Mobilitdtsbereich. Stand der Technik in Grofiserien im PKW-
Bereich sind monolithische Zylinderkurbelgehéuse aus einer iibereutektischen AlSi-
Legierung oder auch Kurbelgehduse aus untereutektischen AlSi-Legierungen, die
dann mit Buchsen oder Spritzschichten versehen werden, in denen der Kolben lauft.
Reibpaarungen mit einer untereutektischen AlSi-Legierung sind beispielsweise gegen
Wellen denkbar, die ohne eigene Lagerschale in den Motorblock eingesetzt werden.
In monolithischen Zylinderkurbelgehdusen kénnen die priméren Si-Kristalle in der
Laufbahnoberfliche entweder durch Honen oder chemisch freigelegt sein [25; 95; 96].
Die Vorstellung, dass die freigelegten Si-Kristalle die Kolbenringe tragen [vgl. z. B.
Hahn 41], wurde von Dienwiebel u. a. [27] widerlegt. Letztere Autoren zeigten, dass
die freigelegten Si-Kristalle nach kurzem Einlauf eingeebnet werden und sich ei-
ne mechanisch vermischte Randzone ausbildet. Diese Vorgénge von Einsinken oder
Verschleifl der freigelegten Si-Koérner und die Ausbildung eines dritten Korpers und
einer darunterliegenden tribologisch verdnderten Randzone ist auch in verschiede-
nen Veroffentlichungen der Gruppe von Alpas dargestellt, die die Versuche gezielt
im niedrigsten VerschleiBratenregime ansiedelten [19; 24; 25]. Dey u.a. [25] finden
einen Ubergang vom niedrigsten zum niedrigen Verschleifiratenregime, wenn die frei-
gelegten Si-Korner eingesunken sind. Die sich stabilisierende Verschleifirate fithren
die Autoren auf den gefundenen dritten Korper (,,0il residual layer”) zuriick. Ma-
hato u.a. [58] untersuchen das Einsinken freigelegter Si-Korner in die Matrix und
kommen zu dem Schluss, dass ein grofler Bereich an Si-Korngréfien toleriert werden
kann, solange die Streckgrenze der Al-Matrix nicht tiberschritten wird.

Slattery u. a. [95; 96] stellen Analysen an einer Lauffliche aus untereutektischem
AlSi vor, die nach Freilegungshonung in einem Motor auf einem Motorenpriifstand
iiber 300h belastet wurde. Die eingelaufene Oberfliche zeigt um wenige hundert
Nanometer iiberstehende Si-Koérner und einen inhomogenen dritten Koérper mit
Olbestandteilen. Die Autoren fithren die Verschleiibesténdigkeit der Oberfliche auf
die bestehende Si-Freilegung, Olablagerungen und die plastisch verformte Alumini-
ummatrix zuriick.

Slattery u.a. [95] zeigen auch eine transmissionselektronenmikroskopische Aufnah-
me des Querschnitts einer gehonten Oberfliche. Die Honung bewirkt eine Korn-
feinung im ersten Mikrometer unter der Oberfliche sowie unter oberflichennahen
Si-Kornern.
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Walker u. a. [106; 107] untersuchten den Einfluss der Verstéirkung von Aluminium-
werkstoffen durch intermetallische Phasen und Siliciumcarbid (SiC). Die Autoren
fanden aus geschmierten Versuchen im niedrigsten Verschleifiratenregime, dass die
Verstiarkung der Matrix das Verschleifiverhalten verbessert. Die harten SiC-Koérner
verursachen jedoch im Gegensatz zu den weniger harten intermetallischen Phasen ab-
rasiven Verschlei. Randzonencharakterisierung iiber Ionenfeinstrahl- und Transmis-
sionselektronenmikroskopie zeigte, dass bei verstédrkten Proben im Gegensatz zu den
Proben ohne hérte Phase nur eine wenige Mikrometer dicke tribologisch verdnderte
Randzone besteht. Die hirtere Phase iibertragt, wie auch schon von Slattery ge-
funden, die Last effektiv. Die wirksamste Verstdrkung wurde fiir die MoSi,-Phase
gefunden, die zwar im tribologischen Kontakt zerbricht und damit nicht abrasiv auf
den Gegenkorper wirkt, aber die Verformung an die Oberfliche konzentrieren kann
und die Ausbildung eines dritten Korpers zulésst.
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3 Materialien und Methoden

In diesem Kapitel werden die fiir die Versuche der vorliegenden Arbeit verwen-
deten Materialien, die Endbearbeitungen und deren Auswirkungen auf das Rand-
schichtgefiige vorgestellt. Zuvor werden die tribologischen Versuche am Stift-Scheibe-
Tribometer (SST) beschrieben und es wird in der gebotenen Kiirze auf die analyti-
schen Methoden eingegangen, die im Rahmen der Arbeit verwendet wurden.

3.1 Methoden
3.1.1 Tribologische Versuche

O

Abbildung 3.1: Stift-Scheibe-Tribometer. Links: Kontaktprinzip, rechts: Aufbau und Messprinzip,
aus Schlarb [81].

Alle im Rahmen der vorliegenden Arbeit durchgefiihrten Reibungsversuche wur-
den an Stift-Scheibe-Tribometern der Tetra GmbH durchgefiihrt. Der tribologische
Kontakt bestand aus der sich drehenden Scheibe und dem exzentrisch von oben auf
die Scheibe angepressten Stift (Abbildung 3.1, links). Das Messprinzip ist in Abbil-
dung 3.1 rechts dargestellt. Der Motor im Tribometer drehte {iber einen Riemen die
Scheibe. Der Stift wurde iiber Schrittmotoren in x- und z-Richtung positioniert. Die
Normalkraft wurde durch eine Feder aufgebracht. Normal- und Reibkraft wurden
iiber eine Kraftmessdose mit Dehnmessstreifen gemessen. Die Steuerung der Tri-
bometers erfolgte iiber LabVIEW. Wihrend der Versuche waren — mit Ausnahme
weniger Versuche mit Markern — Normalkraft und Geschwindigkeit der Versuche
vorgegeben.

Die Kalibrierung der Normalkraft erfolgte iiber eine (wiederum beim Hersteller
halbjéhrlich kalibrierte) Kraftmessdose mit einer Genauigkeit von 1 N. Die Kali-
brierung der Reibkraft wurde iiber das Anhédngen von Gewichten am Stift {iber eine
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Umlenkrolle durchgefiihrt. Durch eine leichte Schrigstellung des Stifts am Tribome-
ter kommt es wihrend der Aufbringung der Normalkraft zu einer Auslenkung des
Stifts und damit zu einer Verfilschung des Reibkraftsignals. Dieser Fehler wurde mit
einem unter den Stift gelegten Schlitten bestimmt und die Messwerte um den ent-
sprechenden Wert korrigiert. Die Genauigkeit der Reibkraftmessung betréigt 1,5 N.
Fiir die Einstellung eines flichigen Kontakts von Stift und Scheibe wurde die Selbst-
ausrichtung einer Kugelspannschraube unter Normalkraft genutzt. Die Verdrehsi-
cherung erfolgte mit einer Madenschraube. Dabei wurde auf die saubere Abrundung
der Madenschraube am Kontaktpunkt mit der abgeflachten Kugel geachtet, um ein
Verkanten von Kugel und Madenschraube bei hohen Normalkriften zu verhindern.
Die abgeflachte Kugel ist derart ausgefiihrt, dass der Stahlstift in sie eingeklebt wer-
den kann (Abbildung 3.2).

Der Olkreislauf des Tribometers ist fiir die Nutzung mit Radionuklid-Technik (RNT)
ausgelegt. Das Ol wird auf die Scheibe aufgebracht und liuft in eine Wanne unter
der Scheibe, von der es wieder abgepumpt wird. Bei RNT-Messungen wurde die
Pumpe der Konzentrationsmessanlage (vgl. Abschnitt 3.1.2) zur Olumwiilzung ver-
wendet. Bei Versuchen ohne aktive Bauteile wurde ein Julabo-Umwailzthermostat
fiir Oltemperierung und Umwilzung genutzt.

@ ca. 4,9 mm

Abbildung 3.2: Kugelspannschraube mit abgeflachter Kugel und Einbringung des 100Cr6-Stifts, aus
Schlarb [81].

Priffprogramm Das am SST gefahrene Priifprogramm besteht aus einem sog. Ein-
laufpunkt und einem sich daran anschlieBenden Lastkennfeld. Im Einlaufpunkt mit
einer Dauer von 18 Stunden bleiben Normalkraft und Geschwindigkeit konstant,
Normalkraft und Geschwindigkeit unterscheiden sich jedoch von Probe zu Probe.
Last- und Geschwindigkeitsangaben im Folgenden beziehen sich auf den Einlauf-
punkt. Im Gegensatz zum Einlaufpunkt ist das getestete Lastkennfeld fiir alle Pro-
ben gleich, um die Auswirkungen des Einlaufs im Einlaufpunkt vergleichbar darzu-
stellen. Im Lastkennfeld &ndern sich Last und Geschwindigkeit wie in Tabelle 3.1
aufgefiithrt. Das Lastkennfeld besteht aus Stribeck-Kurven, die sowohl last- als auch
geschwindigkeitsabhingig gefahren werden kénnen. Die geschwindigkeitsabhéngigen
Stribeckkurven wurden iiber elf Geschwindigkeitsstufen (0,1; 0,2; ...1; 2 m/s) an-
gendhert, die je eine Minute gefahren wurden.

Das Priifprogramm der RNT-Versuche unterscheidet sich vom Priifprogramm an
nicht-aktivierten Proben in der Dauer des Einlaufpunkts (32 statt 18 h) und in
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sog. RNT-Kontrollpunkten, die vor und nach den lastabhingigen Stribeckkurven
gefahren werden. Die lidngere Versuchsdauer und die Kontrollpunkte wurden ein-
gefithrt, da die untersuchten Tribosysteme mehrere Stunden bendtigen, bis wieder
ein konstante Verschleiffirate eingestellt ist. Dariiber hinaus kann eine konstante Ver-
schleifirate iiber die ldngere Einlaufpunktdauer genauer bestimmt werden. Die bei-
den Priifprogramme sind graphisch in den Abbildungen 3.3(a) und 3.3(b) dargestellt.
Fiir alle Versuche betrug der Radius der Spur auf der Scheibe 21 mm.

Diskussion der gefahrenen Priifprogramme Das Priifprogramm teilt sich in einen
Einlaufbetriebspunkt und ein sich daran anschlieBendes Kennfeld mit verschiedenen
Stribeckkurven auf. Die Einlaufbetriebspunkte sind in Last und Geschwindigkeit
konstant, aber fiir jede Probe verschieden, wohingegen das Kennfeld fiir alle Proben
gleich ist, jedoch verschiedene Geschwindigkeiten und Lasten abdeckt.

Um das tribologische Verhalten der verschiedenen dargestellten Endbearbeitungen
ausfiihrlich charakterisieren zu kénnen, ist es nicht ausreichend, dies an einem Be-
triebspunkt zu tun, da sich das tribologische Verhalten eines Systems mit der Belas-
tung dndern kann (vgl. Kapitel 4). Daher wurden Versuche bei verschiedenen Kom-
binationen aus Last und Geschwindigkeit getestet. Abhéingig von der Gestaltung
des Einlaufprogramms (Start-Stopp-Versuche oder variable Lasten und Geschwin-
digkeiten gegeniiber konstanten Versuchsbedingungen) kann sich auch die Dauer
bzw. der Gleitweg bis zum Erreichen eines konstanten Reibkoeffizienten [11] oder
die sich anschlieflende konstante Verschleifirate [104; 105] &ndern. Um die Zahl der
Einflussgrofien iibersichtlich zu halten, wurden Einlaufpunkte mit konstanter Last
und Geschwindigkeit gewahlt.

Dariiber hinaus sind die Auswirkungen der Parameter im Einlaufpunkt auf das tri-
bologische Verhalten nicht zwingend an den Reibungs- und Verschleilwerten im
Einlaufpunkt selbst zu erkennen [14; 52]. Im Anschluss an den Einlaufpunkt wurde
daher das Kennfeld mit gleichen Bedingungen fiir alle Versuche getestet, um die
Vergleichbarkeit der Auswirkungen der einzelnen Einlaufpunkte sicher zu stellen.
Die beschriebene Anzahl von fiinf Stribeckkurven wurde gewéhlt, da sich an man-
chen Systemen noch ein Einlauf wihrend des Abfahrens der Stribeckkurven zeigt,
die erste gefahrene Stribeckkurve sich also von den darauf folgenden unterscheidet.
Nach fiinf Durchldufen ist in vielen Féllen ein konstantes Verhalten zu beobachten
[13; 62], daher wurde diese Zahl im Priifprogramm gewi#hlt.

Um die getesteten Systeme ndher an die Grenzreibung zu bringen und so deren Be-
lastung zu erhohen, wurde im Kennfeld auch die kontinuierliche Steigerung der Last
bei unterschiedlichen Geschwindigkeiten durchgefiihrt.

Wiéhrend die Stabilitét (vgl. S.5) der Systeme im Einlaufpunkt bestimmt wird, dient
das Priifen des Lastkennfelds der Darstellung der Empfindlichkeit der Systeme.

Da bei den Messungen mit RNT das Verschleifisignal iiber fiinf Minuten gemittelt
wird und diese Werte auch dann noch einer von der Probenaktivitdt abhingigen
Streuung unterliegen, ist das beschriebene Kennfeld zu kurz, um einen Trend im
RNT-Signal ablesen zu kénnen. Im Kennfeld von Versuchen mit RNT wurden daher
sechs je sechs Stunden lange zusétzliche Betriebspunkte eingefiihrt, um das Ver-
schleifiverhalten deutlicher abbilden zu kénnen. Auch die Dauer des Einlaufbetrieb-
spunktes wurde von 16 auf 32 Stunden erhoht.
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(b) Graphische Darstellung des Lastkennfelds bei Versuchen mit RNT.

Abbildung 3.3: Graphische Darstellung der Priifprogramme. Aus Schlarb [81].
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Tabelle 3.1: Messpunkte fiir Stribeck-Kurve, Lastkennfeld und Einlaufkennfeld RNT. Vgl. auch

Schlarb [81].
Fn in N v in m/s | Pnominen in MPa | t in min
Einlauf normal: | 471/565/660/754/849 | 0,4/0,8/2 25/30/35/40/45 1080 (18 h)
Einlauf RNT: | 471/660/849 | 08/2 |  25/35/45 | 1920 (32 1) |
Stribeck: 283/377/471 2 15/20/25 1
283/377/471 1 15/20/25 1
983 /377 /471 0,9 15/20/25 1
983 /377 /471 0,8 15/20/25 1
983 /377 /471 0,7 15/20/25 1
283 /377 /471 0,6 15/20/25 1
283 /377 /471 0,5 15/20/25 1
283 /377 /471 0.4 15/20/25 1
983/377/471 0,3 15/20/25 1
983 /377 /471 0,2 15/20/25 1
983 /377 /471 0,1 15/20/25 1
Lastkennfeld: 660 0,8 35 12
40 0,8 2 12
660 0,6 35 12
40 0,6 P 12
660 0,5 35 12
40 0,5 P 12
660 0,4 35 12
40 0,4 2 12
660 0,3 35 12
40 0,3 2 12
660 0,2 35 12
40 0,2 P 12
660 0,1 35 12
40 0,1 P 12
Einlaufkennfeld 660 2 35 360 (6 h)
RNT: 660 0,8 35 360
660 0,4 35 360

3.1.2 Radionuklid-Technik

Reibung und Verschleif} tribologischer Systeme sind in vielen Fillen nicht stationér
und von vielen Faktoren abhéngig (vgl. Kapitel 2). Wihrend die Reibungskréfte
wahrend des Versuchs zumindest an Tribometern einfach zugénglich sind, ist die
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Messung des Verschleifles {iber den Versuchsverlauf technisch schwieriger umzuset-
zen, vor allem, wenn es sich um tribologische Systeme im niedrigsten Verschleifira-
tenregime handelt.

Die Radionuklid-Technik (RNT) ist eine technische Losung, um niedrigste Ver-
schleiffiraten auch {iber den Versuchsverlauf aufzultsen. Verschleifimessung iiber RNT
ist ausfiihrlich von Scherge u. a. [79] beschrieben. Da fiir die Messungen im Rahmen
der Arbeit das Konzentrationsmessverfahren angewandt wurde, wird dieses im Fol-
genden kurz beschrieben.

Beim Konzentrationsmessverfahren wird die Konzentration der Verschleiflteilchen
anhand der im Ol gemessenen Aktivitit bestimmt. Die hier gezeigten Ergebnisse
wurden mit einem RTM-Messsystem der Firma Zyklotron AG ermittelt. Das RTM-
Messsystem wurde mit einer Konzentrationsmessanlage (KMA) fiir die Messung
der Aktivitit der Verschleifiteilchen im Ol und einer Referenzmessanlage (RMA)
betrieben. Mit der RMA erfolgte die Messung einer auf ein Mikrogramm genau aus-
gewogenen Kalibrierprobe zur Korrektur der Halbwertszeit. Uber die Kalibrierprobe
wird der im Ol gemessenen Aktivitit auch die Masse an Verschleiteilchen zugeord-
net, die sich zum Messzeitpunkt im Ol befindet. Uber diese kann wiederum eine
Verschleifitiefe des Stifts angegeben werden.

Die verwendete Olmenge lag bei den Versuchen bei 2,5 Litern. Nach Versuchsende
am Tribometer wurde die Messung der Aktivitét im Ol noch iiber einen Zeitraum
mehrerer Stunden fortgesetzt, um eine mogliche Sedimentation der Verschleifiteil-
chen im Olkreislauf zu erkennen. Im Fall einer Sedimentation wurden die Messwerte
um die gefundene Sedimentationsrate korrigiert.

Bei den gezeigten Versuchen mit RNT wurde der Stift aktiviert. Das Messnuklid
war Cr-51 mit einer Halbwertszeit von 29,9 Tagen. Die verschieden grofien Fehler-
balken in den Messpunkten des KM A-Signals in den gezeigten RNT-Ergebnissen sind
auf die verschiedenen Messzeitpunkte bezogen auf den Zeitpunkt der Aktivierung
zuriickzufithren. Der Fehler nimmt mit zunehmendem Abstand zum Aktivierungs-
zeitpunkt zu, da die Gesamtaktivitit der Probe und damit (bei vergleichbarer Ver-
schleiBrate) auch die Aktivitdt im Ol abnimmt. Der Fehler lag fiir die Messungen mit
Scheiben der Endbearbeitung Wiper A! bei etwa 2-5 nm/h und fiir die Messungen
mit Scheiben der Endbearbeitung Wiper D bei 7 bis 10 nm/h. Der Umrechnungs-
faktor von der Verschleiimasse auf die Stiftverschleifitiefe betrégt 6,9 pg/nm.
Grundsétzlich wire fiir die Versuche auch eine Aktivierung der Scheiben in Frage
gekommen. Die Diinnschichtaktivierung im Zyklotron konnte jedoch aus Kosten-
griinden nicht durchgefiihrt werden. Fiir die Al-Si-Scheiben wire auch eine Akti-
vierung im Reaktor in Frage gekommen, da das im Reaktor entstehende Nuklid
Al-28 aus dem Hauptlegierungsbestandteil Al eine sehr geringe Halbwertszeit von
zwei Minuten besitzt und somit die Gesamtaktivitdt der Probe handhabbar gewesen
wire. Allerdings sind die Scheiben zu grof§ fiir die Bestiickung der Probenbehilter
im Reaktor, so dass dieser Weg auch nicht beschritten werden konnte.

3.1.3 Probencharakterisierung

Vor und nach den tribologischen Versuchen wurden Oberfliche und Randzone der
Proben mit verschiedenen analytischen Methoden charakterisiert, die im Folgenden
kurz dargestellt werden.

!Die Beschreibung der Schneidwerkzeuge Wiper A und Wiper D erfolgt in Abschnitt 3.3.1
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WeiBlichtinterferometrie

Die Topographie der Proben wurde im Weifllichtinterferometer Pl 2300 der Fir-
ma Sensofar mit einem Objektiv 10-facher Vergroflerung bestimmt. Die laterale
Auflésung des Geriéits betrégt fiir dieses Objektiv etwa 300 nm. Die vertikale Auflésung
liegt im Bereich weniger Nanometer. Fiir die Angabe der Rauheitswerte wurden die
Profile nach der Norm DIN 11652 bestimmt.

Das Messprinzip des WLI selbst beruht auf der Interferenz des Lichtstahls von
Referenz- und Objekt- bzw. Probenebene. Die maximale Intensitdt des Signals wird
fir die Pixel der Kamera im WLI erhalten, wenn die Wegldnge des Lichts fiir
Referenz- und Objektstrahl gleich ist. Um die Topographie einer Oberfliche zu
charaktierisieren, wird daher der Messkopf des WLI um bestimmte vertikale We-
ge verfahren.

Nanoindentation

Um die Hértewerte und E-moduln der verschiedenen Randzonen nach Endbearbei-
tung und im gelaufenen Zustand zu bestimmen, wurden Nanoindentationsmessung-
en an einem Nanoindenter (G-200, Agilent Technologies, Santa Clara, USA) durch-
gefithrt. Das Messprinzip beruht auf einer Spule, die einen Indenter (hier: Berkovich-
Indenter) in die Probe indentiert. Die Kraft wird iiber den Spulenstrom gemessen
und der Weg des Indenters iiber Kondensatorplatten. Die Indentationsmessungen
wurden mit einer kontinuierlichen Messung der Steifigkeit durchgefiihrt, die durch
eine leicht schwingende Spitze ermdoglicht wird. Der Kontakt des Indenters mit der
Probe wurde iiber die Anderung der Phasenverschiebung bestimmt. Die Auswer-
tung der Messdaten erfolgte tiber die Festlegung einer Flichenfunktion, die durch
die Auswertung von Eindriicken auf Quarzglas gefunden wurde.

Da sowohl Stifte als auch Scheiben aufgrund ihres Gefiiges mit Chromkarbiden bzw.
Si-Phase sehr inhomogen sind, wurden fiir jede Probe 75 Indents gesetzt und aus
diesen ein Mittelwert gebildet. Da wegen der Rauheit der Probenoberfliche die Be-
dingungen des initialen Kontakts der Spitze mit der Oberfliche undefiniert sind,
wurde das Messsignal erst ab einer Tiefe von 200 nm zur Auswertung herangezogen.

Augerelektronenspektroskopie

Die oberflichenanalytische Methode Augerelektronenspektroskopie (AES) nutzt den
Auger-Effekt und die Analyse der Energie der herausgelosten Auger-Elektronen zur
Identifizierung der in der Probe vorliegenden Elemente. In manchen Féllen kénnen
tiber AES auch Bindungsarten unterschieden werden, wenn es fiir bestimmte Verbin-
dungen (wie im vorliegenden Fall Aluminium / Aluminiumoxid) zur Anregung von
Plasmonen im Energiebereich der Augerelektronen kommt.

Die Spektren wurden in einem PHI 680 Xi Auger Nanoprobe bei 10 keV mit einem
Strom von 20 nA aus einer Feldemissionsquelle angeregt. Tiefenprofile kénnen nur in
Kombination mit dem Absputtern von Material erhalten werden. Da die AES eine
oberflichensensitive Methode mit einer Informationstiefe von wenigen Atomlagen
ist, ist der Fehler der Tiefenwerts im Tiefenprofil abhéngig vom Abtragsverhalten
des untersuchten Materials. Fiir die vorliegenden Messungen wurde mit Argonio-
nen Material abgetragen. Die Sputtertiefe ist fiir Siliciumoxid angegeben. Topogra-
phiemessungen mit dem WLI an einer ungelaufenen, UP-zerspanten AlSi-Scheibe
ergaben fiir eine Sputtertiefe von 500 nm mit einem Fehler von 10 % eine gute
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Ubereinstimmung fiir AlSi.

Uber die Feldemissionsquelle kénnen mit einem Elektronendetektor auch Sekundiir-
elektronenbilder der zu analysierenden Probe erhalten werden. Damit kénnen lokale
Bereiche der Probe gezielt analysiert werde, Die ¢rtliche Auflésung ist durch den
Durchmesser des Elektronenstrahls beschrinkt und damit mindestens so gut wie die
Auflosung des Sekundérelektronenbildes.

Roéntgenphotoelektronenspektroskopie

Die Rontgenphotoelektronenspektroskopie (XPS) beruht auf dem photoelektrischen
Effekt, bei dem ein ein Photoelektron durch - im Falle von XPS - Rontgenstrahlung
aus der zu untersuchenden Probe herausgeldst wird. Die kinetische Energie der Pho-
toelektronen wird mit einem Analysator gemessen und daraus die Bindungsenergie
des Elektrons bestimmt, die dann eine Elementzuordnung zulésst.

Im Gegensatz zur AES zeichnet sich die XPS durch chemische Empfindlichkeit aus.
Diese entsteht durch die Anderung der Austrittsarbeit in Abhéngigkeit von der Elek-
tronegativitdt der Bindungspartner. Fiir eine Beurteilung der Bindungen ist daher
die Energieauflosung des verwendeten Analysators ausschlaggebend. Die Messungen
fiir die vorliegende Arbeit wurden an einem PHI 5000 Versaprobe System mit 15 keV
monochromatischer Al-Ka-Rontgenstrahlung und einer Energieauflésung von 0,2 eV
durchgefiihrt.

Wie fiir die AES gilt auch fiir die XPS, dass die Methode aufgrund der freien
Weglédnge der Photoelektronen von wenigen Atomlagen sehr oberflichensensitiv ist
und daher Tiefenprofile durch Absputtern (wie bei AES durch Argonionen) ermit-
telt werden kénnen. Bei den XPS-Messungen fiir die vorliegende Arbeit wurde eine
Fliche von 2-2 mm? mit Argon-Ionen besputtert und die Messung auf 200 - 200 pm?
durchgefiihrt.

Wiederholungsmessungen an zwei Proben zeigten dabei eine gute Reproduzierbar-
keit der Messungen mit Abweichungen von maximal 5 at-% in der selben Reibspur.

Elektronenmikroskopie

Alle in der vorliegenden Arbeit gezeigten elektronenmikroskopischen Aufnahmen
wurden vom Autor an einem FEI Helios NanoLab 650 aufgenommen. Da dieses
Zweistrahlgerit sowohl iiber eine Elektronen- als auch eine Ionensdule verfiigt und
die Technik verwendet wurde, Proben zu diinnen und zu durchstrahlen, soll auf die
verschiedenen Abbildungs- und Priparationsmoglichkeiten kurz eingegangen wer-
den.

Rasterelektronenmikroskopie Das Messprinzip eines Rasterelektronenmikroskops
(REM) ist das Rastern eines Elektronenstrahls {iber die abzubildende Probe. Durch
die Wechselwirkung des Elektronenstrahls mit der Probe werden Sekundérelektronen
mit einer Energie bis zu 50 eV (SE1) und Riickstreuelektronen (BSE) mit einer
Energie iiber 50 eV emittiert. Die BSE kénnen wiederum die Emission von Se-
kundérelektronen anregen. Diese kénnen aus der Probe angeregt werden (SE2) oder
nach dem Austritt der BSE der Probe auch von anderen Komponenten aus der Kam-
mer des Mikroskops wie Kammerwénden, Séulenteilen usw. (SE3) emittiert werden
[40]. Abhéngig von Detektor und Detektoreinstellungen werden die emittierten Elek-
tronen eingefangen und das Signal zur Abbildung verwendet. Helle Bereiche im Bild
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Elektronenstrahl

lonenstrahl

Platinschicht
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Abbildung 3.4: Prinzipskizze der Abbildung von Querschnitten in die Randschicht mit einem Zwei-
strahlgerdt. Die Probenoberfliche ist um 52° gegeniiber der Horizontalen verkippt.

entsprechen Probenbereichen mit hoher Elektronenemission.

Fiir die rasterelektronenmikroskopische Abbildung wurden zwei Detektoren ver-
wendet. Der , Through-Lens-Detector*(TLD) sitzt in der Elektronenséiule und zeigt
hohere Empfindlichkeit fiir Verunreinigungen oder aber diinnste Schichten, Olriick-
sténde oder chemische Verdanderungen auf der Oberfléiche, da er mehr SE1 und mehr
Elektronen mit niedrigerer Energie einféingt als der ,,In-Chamber-Electron-Detector®
(ICE), der mit einem Everhard-Thornley-Detektor vergleichbar ist und seitlich der
Elektronenséule sitzt [40].

Energiedispersive Rontgenspektroskopie Das beschriebene Zweistrahlgerit ist mit
einem Rontgenspektroskop ausgestattet. Die energiedispersive Rontgenspektrosko-
pie (EDX) ermdglicht iiber die Auswertung der charakteristischen Rontgenstrahlung
die Zuordnung von Elementen in dem vom Elektronenstrahl abgerasterten Bereich.
Da im verwendeten Gerit die untersuchten Elemente nicht mit Standardproben ver-
glichen wurden, sind die Konzentrationsangaben fehlerhaft. Qualitative Aussagen
iiber Zusammensetzungen kénnen getroffen werden.

lonenfeinstrahlmikroskopie Ein Ionenstrahl aus Gallium-Ionen rastert wie der Elek-
tronenstrahl die Probe zeilenweise ab. Durch die Wechselwirkung der Ionen mit der
Probe verlieren diese kinetische Energie und verbleiben in der Probe, wenn sie nicht
riickgestreut werden [34], es werden u. a. Sekundérelektronen emittiert, die zur Bild-
gebung genutzt werden kénnen und Material wird abgesputtert.

Tonen- und Elektronenséule stehen beim verwendeten Zweistrahlgerat im Winkel von
52° zueinander. Soll ein Querschnitt senkrecht in die Oberfliche angefertigt werden,
muss daher die Probe um 52° zum Elektronenstrahl verkippt werden (vgl. Abbil-
dung 3.4). Dadurch werden die Léangen senkrecht zur Oberfléiche der Probe um den
Faktor 0,78 verkiirzt dargestellt. Die gezeigten Bilder sind nicht um diese Stauchung
korrigiert, es sei denn, es ist in der Bildunterschrift angegeben. Durch die Einlei-
tung eines Prékursorgases, das sich unter der Einwirkung der Ionen oder Elektronen
zersetzt, kann mit dem Ionen- oder Elektronenstrahl auch gezielt Material abge-
schieden werden [97]. Im vorliegenden Fall wurde das platinhaltige Priakursorgas
Methylcyclopentadienyl-Platin-trimethyl (CHj)4;(CH3C;H, )Pt zur Abscheidung ei-
ner platinhaltigen Schicht verwendet. Die Schicht enthélt neben 45 gew-% Platin
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Abbildung 3.5: Probenkammer des FEI Helios 650 Nanolab mit eingefahrenem STEM-Detektor
unter der Probe.

Kohlenstoff, Gallium und Sauerstoff [97] und wird im Folgenden fiir einen besseren
Lesefluss Platinschicht oder Platin genannt. Die Platinschicht wurde abgeschieden,
um Materialoberflichen an Querschnitten vor Schidigung durch den lonenstrahl
zu schiitzen. Dariiber hinaus wird durch die Abscheidung der Schicht eine glattere
Schnittkante und damit eine verbesserte Abbildung des Querschnitts erreicht.

Transmissionselektronenmikroskopie Bei einer bis zur Elektronentransparenz ge-
diinnten Probe kénnen iiber Durchstrahlung noch bessere Auflésungen erzielt werden
als iiber die Abbildung mit Sekundérelektronen. Die Probe kann mit einem aufgewei-
teten Elektronenstrahl durchstrahlt werden (Transmissionselektronenmikroskopie,
TEM) oder aber mit einem gebiindelten Strahl gerastert werden (rasternde Trans-
missionselektronenmikroskopie, STEM). Die Préparation der Proben wurde mit der
von Overwijk u.a. [63] beschriebenen Methode durchgefiihrt, bei der Lamellen mit
dem Ionenstrahl pripariert und nach dem Aufsetzen auf einen Probenhalter auf
Elektronentransparenz gediinnt werden. Die gediinnte Probe kann im verwendeten
Zweistrahlgerdt so positioniert werden, dass sie vom Elektronenstrahl durchstrahlt
wird (STEM). Die durch die Probe tretenden Elektronen werden von einem Detektor
unter der Probe detektiert. Der Kontrast entsteht durch Beugung und Streuung der
Elektronen in der Probe, daher ist die Aufnahme von Hell- und Dunkelfeldbildern
der Probe moglich. Abbildung 3.5 verdeutlicht das Messprinzip an einer Aufnahme
der Probenkammer wiahrend STEM.

Probenreinigung Nach einer Reinigung der gelaufenen Proben mit Aceton und
Isopropanol (Ultraschallbad, je 30 min, anschlieBendes Abreiben und trocknen mit
warmer Luft) ist eine deutliche Oberflichenkontamination im REM zu sehen, die
die Erstellung von REM-Bildern an FIB-Querschnitten erschwert. Die Reinigung der
AlSi-Proben mit Tickopur-TR7-Reiniger (1-% wissrige Losung; 2 Minuten im Ultra-
schallbad) fithrt zu einer Probenabbildung ohne Kontaminationsartefakte. Die Rei-
nigung der Stahlproben erfolgte mit Tickopur-R33-Reiniger (1-% wiissrige Losung,
2 Minuten im Ultraschallbad). Sowohl Stahl- als auch AlSi-Proben wurden nach der
Tickopur-Reinigung in voll entsalztem Wasser und in Isopropanol fiir je 10 Minuten
im Ultraschallbad gereinigt. XPS-Tiefenprofile zeigten bei einer Vergleichsmessung
bis auf den C-Gehalt keine signifikanten Unterschiede zwischen beiden Reinigungs-
verfahren. Dritte Korper werden also durch die Reinigung mit Tickopur nicht ent-
fernt.
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Abbildung 3.6: Tiefenverlauf der Gallium-Konzentration bei unterschiedlichen Implantationsbedin-
gungen.

3.2 Markerexperimente

Wie in Kapitel 2 dargestellt, wurde in verschiedenen Veréffentlichungen eine Verfor-
mung der oberflichennahen Randzone durch die tribologische Belastung der Proben
gezeigt. Verschiedene Marker in Stiften und Scheiben wurden in einen kleinen Teil
der verwendeten Proben eingesetzt, um die Scherung in der Randzone darzustellen.
Wie von Rice u.a. [70] fiir einen groferen Mafstab beschrieben, wurden auch an
ultraprézisionszerspanten Scheiben zwei Bereiche plastischer Verformung nach tri-
bologischer Belastung gefunden: Unter einer stark plastisch verformten Schicht mit
mehreren hundert Nanometern Dicke folgt eine etwa einen Mikrometer dicke Schicht,
die deutlich geschert wurde.

Auf Basis dieser Beobachtung wurden zum einen Marker aus Gallium bis in ei-
ne Tiefe von 50 nm und zum anderen Platin-Marker bis in eine Tiefe von 6-8 pm
eingebracht. Zur Darstellung von Scherung in noch groflerer Tiefe wurden Mikro-
bohrungen in die Scheiben eingebracht. Die einzelnen Marker werden im Folgenden
dargestellt.

3.2.1 Galliummarker

Die auf die Probe auftreffenden Ionen verlieren durch inelastische Streuung im
Festkorper Energie und verbleiben in der Probe, wenn sie nicht riickgestreut wer-
den [34]. Fiir die Erstellung des Galliummarkers sollen Galliumionen aus dem Io-
nenstrahl moglichst tief in die Probe implantiert werden bei gleichzeitig moglichst
geringer Schidigung der Oberfliche durch abgesputterte Teilchen.

Galliummarker wurden nur auf Scheiben eingebracht. Fiir die Erstellung der Marker
sind Variationen von Strom, Spannung und Dosis moglich. Untersuchungen von Kie-
ner u. a. [48] zeigen eine mit der Ionenenergie zunehmende Implantationstiefe von bis
zu 50 nm in Kupfer bei 30 kV. Um die zu variierenden Parameter fiir die Optimierung
des Galliummarkers gering zu halten, wurde daher die Beschleunigungsspannung mit
30 kV gewahlt und konstant gehalten. Der gewihlte Dosiswert orientierte sich mit ei-
ner GroBenordnung von 10*¢ cm™ an den Versuchen von Kiener u. a. [48] und wurde
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(a) Skizze eines Platinmarkers in der endbe- (b) Skizze eines Platinmarkers in der gelau-
arbeiteten Scheibe. fenen Scheibe.

Abbildung 3.7: Prinzipskizze der Platinmarker.

ebenfalls konstant gehalten. Fiir die Galliumimplantation wurde eine Abrasterung
der Oberfléiche im ,,Deposition Mode“ gewihlt. Diese Strahlfithrungsart wird im FIB
gewohnlich fiir ioneninduzierte Materialabscheidung verwendet und ist nicht auf Ma-
terialabtrag ausgelegt. Da das Abtragverhalten abhéngig von der Strahlstromstérke
ist, wurden Felder (100-100 pm?) mit 10 nA (120 s Sputterzeit), 500 pA (2400 s),
200 pA (6000 s) und 100 pA (12000 s) erstellt und mit dem Rasterkraftmikroskop
(AFM) vermessen. Lediglich beim Strom von 10 nA war ein Materialabtrag von
wenigen Nanometern messbar. Ein Anstieg von R, mit zunehmendem Strahlstrom
wurde beobachtet. Zur Beurteilung des Galliumgehalts der Marker in Abhéingigkeit
des Strahlstroms wurden XPS-Tiefenprofile an relevanten Implantationsfeldern ge-
messen (Abbildung 3.6). Auf Basis der im AFM ermittelten Rauheitséinderungen fiir
die verschiedenen Strahlstréme und der mit XPS ermittelten Galliumkonzentratio-
nen wurde der Strahlstrom von 200 pA bei einer Abscheidezeit von 6000 s fiir die
Erstellung der Galliummarker ausgewahlt.

3.2.2 Platinmarker

Platinmarker wurden sowohl an Stiften als auch an Scheiben erstellt. Die Marker
wurden eingebracht, indem mit dem FIB zunichst ein Graben von 2-10 pm? und
einer bestimmten Tiefe eingebracht wurde. Die Graben wurden dann mit Platin
(Abschnitt 3.1.3) gefiillt (Abbildung 3.7). Die Markertiefe betrug fiir die Scheiben
6 pm, in die Stifte wurden je drei Marker mit 1, 3 und 6 pm in einem Winkel von
60° zueinander eingebracht (Abbildung 3.8). Zur Validierung der Marker wurden in
einem Teil der Stifte und Scheiben auch ungefiillte Graben eingebracht. Die runden
Markierungen im Stift dienen der Lokalisierung der Marker nach dem Reibversuch.
Uber eine Korrelation der REM-Bilder der Marker vor und nach dem Reibversuch
anhand der runden Markierungen kénnen die Markerverschiebungen ermittelt wer-
den.

3.2.3 Mikrobohrungen

Die Mikrobohrungen dienen der Darstellung von Scherungen, indem das in Reibrich-
tung in die Mikrobohrung eingeschobene Material vermessen wird. Dabei kénnen
auch Verschiebungen in Tiefen, die von den Markern nicht mehr abgebildet werden,
sichtbar gemacht werden. Dariiber hinaus dienen die Mikrobohrungen der Lokalisie-
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(a) AlSi-Scheibe mit Markern. Im untersten (b) 100Cr6-Stift mit Markern. In der rechten
Bildviertel ist die Mikrobohrung deutlich zu er- Bildhélfte sind die ungefiillten Graben zu er-
kennen. Dariiber ist ein 100 -100 pm? groBes kennen.

Feld mit implantiertem Gallium zu erkennen.
Im obersten Bilddrittel sind zwei Platinmarker
(hell) jeweils neben ungefiillten Gréiben zu er-
kennen.

Abbildung 3.8: REM-Bilder der Marker auf Stift und Scheibe vor der tribologischen Belastung.
Galliumfeld und Mikrobohrung sind auf der Scheibe deutlich zu erkennen. Im Stift
wurden nur Platinmarker eingebracht.

rung der Platinmarker in der Spur der Scheibe.

In die bei den Markerexperimenten verwendeten Scheiben wurden je drei Mikro-
bohrungen in die Spur eingesetzt. Zwischen die Mikrobohrungen wurden die Platin-
marker und Galliummarker gesetzt. Durchmesser der Bohrungen sind 500 pm, die
Tiefe betrdagt 300 pm. Da die Mikrobohrungen Aufwiirfe aufweisen, die die Analyse
der Materialverschiebung in die Bohrung verfilschen wiirden, sind Randbereiche der
Bohrungen mit dem FIB nachbearbeitet (Abbildung 3.9). Die rote Ebene in Abbil-
dung 3.9 deutet die Bildebene des FIB-Schnitts zur Analyse der Verschiebung in die
Bohrung an der gelaufenen Probe an.

3.3 Materialien

Fiir die Darstellung der Auswirkungen der tribologischen Belastung auf die Rand-
schicht der Proben und das Verstdndnis der gefundenen Unterschiede im tribologi-
schen Verhalten ist die Charakterisierung und sorgfiltige Beschreibung der Proben
im Zustand nach Endbearbeitung unerlédsslich. Die folgenden Abschnitte beschrei-
ben die Werkstoffe und die Endbearbeitungen von Stift und Scheibe, wie sie im
Tribometer getestet wurden und stellen damit die Ausgangszustdnde von Stiften
und Scheiben dar.

Endbearbeitungen und Si-Morphologie der AlSi-Scheiben wurden veréndert. Endbe-
arbeitung und Material des Stifts wurden iiber alle Versuche gleich gehalten, damit
die gefundenen Unterschiede auf die Verédnderungen in der Scheibe zuriickzufiihren
sind.

3.3.1 Aluminium-Silicium

Aluminium-Silicium-Legierungen (AlSi) zeichnen sich durch ihre gute Giefibarkeit
aus, die auf der niedrigen Viskositdt der Schmelze und der geringen Schrump-
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Abbildung 3.9: Um den Aufwurf bereinigter Bereich der Mikrobohrung. Die rote Ebene deutet die
Bildebene des FIB-Schnitts im gelaufenen Zustand an.

Tabelle 3.2: Zusammensetzung der verwendeten AlSi-Legierung

Element Si | Cu| Fe | Zn | Mg | Mn, Pb, Ti Sr Al
Konz. in gew-% | 10,6 | 2,5 | 0,9 | 0,8 | 0,2 <0,2 200 ppm | Rest

fung bei der Erstarrung beruht. Dariiber hinaus weisen AlSi-Legierungen eine gute
Korrosionsbesténdigkeit und eine hohe spezifische Festigkeit auf [56; 60, S.759].
Daher werden AlSi-Legierungen auch fiir den Guss von Motorblécken verwendet.
Soll das Motorblockmaterial selbst gleichzeitig das Laufflichenmaterial im Tribosys-
tem Kolbenring-Liner darstellen, ist der Stand der Technik die Verwendung einer
iibereutektischen AlSi-Legierung (Kapitel 2, S. 14). Begriindet durch die in Kapitel
1 dargestellte Fragestellung wurde in der vorliegenden Arbeit eine untereutektische
AlSi-Legierung verwendet. Dariiber hinaus befindet sich die Paarung Stahl-AlSi9
beispielsweise in Nockenwellenlagerungen in Verbrennungsmotoren. Die Varianten
in Veredelung und Warmebehandlung sowie die verschiedenen Endbearbeitungen
der Legierung werden im Folgenden dargestellt.

Verwendete Werkstoffzustiande

Die Rohlinge der Scheiben wurden im Druckgussverfahren am Fraunhofer IFAM
abgegossen. Ein Schliffbild der Scheibe ist im Anhang, S. 121 gezeigt. Ein Teil der
Schmelze wurde mit 200 ppm Strontium (Sr) versehen, das die Morphologie der eu-
tektischen Si-Phase von einem groben plattenféormigen Netzwerk zu einem feineren,
faserférmigen Netzwerk wandelt [51; 102]. Im durch die Endbearbeitung verformten
Randschichtgefiige ist die Wirkung der Sr-Veredelung an den mittleren Korngréfien
der Si-Phase sichtbar (Tabelle 3.3). Da es sich um eine Sekundérlegierung mit der in
Tabelle 3.2 gelisteten Zusammensetzung handelt, liegt eine Vielzahl von Phasen vor.
Neben Aluminium und primérem und eutektischem Silicium sind diese nach den in
Mondolfo [60] dargestellten Phasendiagrammen wegen des Eisen- und Mangange-
halts vermutlich Al FeSi, (FeMn),4Si,Al;; und AlgSisMg,Fe. Die Verfestigung durch
die Warmebehandlung ist auf die Phasen Al,Cu und Mg,Si zuriickzufithren. Moglich
sind auch Phasen wie Al;SigMggCu,, die nicht im thermodynamischen Gleichgewicht
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sind. Die genaue Identifikation der Phasen ist fiir die Interpretation der Ergebnisse
nicht weiter wichtig und wurde daher nicht durchgefiihrt.

Tabelle 3.3: Si-Korngréflen im Randzonengefiige von Scheiben der Endbearbeitung Wiper A. Vgl.
Schlarb [81].

Gefiige mittl. Korngrée in pm?

nicht veredelt 0,44 +0,26
Sr—veredelt 0,16 £0,09
T6 1,58 £1,01

Neben der Modifikation der Si-Phase durch Sr wurde an einem Teil der Sr-veredelten
Scheiben eine Wérmebehandlung (T6) mit Losungsglithen (480°C, 5h) und Warm-
auslagerung (180°C, 4h) durchgefiihrt (vgl. Tabelle 3.4).

Die Warmauslagerung hat verschiedene Effekte auf das Gefiige der Legierung. Zum
einen werden die Ausscheidungen, die sich wihrend des Abkiihlens der Schmelze auf
Raumtemperatur bilden, wieder in der Al-Matrix geldst. Zum anderen verindert sich
die Si-Morphologie im Gefiige von der eutektischen platten- oder faserférmigen Geo-
metrie zu Vielflichnern mit geringerer Grenzfléche [69]. Die Triebkraft zur Verédnderung
der Morphologie ist die Grenzflichenenergie der Grenzfliche Al-Si und das durch-
schnittliche Teilchenvolumen ist direkt proportional zur Auslagerungszeit [69]. Die
Sphéroidisierung der Teilchen steigert {iber die Beeinflussung der Rissausbreitung
die Zugfestigkeit. Die Sphéroidisierung und Vergroberung der Si-Phase ist auch im
Gefiige der wiarmebehandelten Scheiben deutlich zu erkennen (vgl. Abbildung 3.14).
Durch das an das Losungsglithen angeschlossene Abschrecken entsteht ein iiberséttig-
ter Mischkristall. Die Warmauslagerung bewirkt durch die diffusionsgesteuerte Aus-
scheidung von Phasen eine Hértesteigerung. Fiir die verwendete Legierung sind die-
se Ausscheidungen hauptsichlich Mg,Si und Al,Cu. Da die Hértesteigerung auf-
grund der unterschiedlichen méglichen Wechselwirkungen der Versetzungen mit den
Ausscheidungen (schneiden, umgehen) von der Ausscheidungsgrofie abhéngt, ist die
Temperatur und Dauer der Auslagerung entscheidend fiir die sich einstellende Hérte
(vgl. z.B. Gottstein [39, S.264]). So untersuchten Ma u.a. [56] den Einfluss ver-
schiedener Sr-Konzentrationen und Warmebehandlungen auf eine AlSi11Cu2,5Mg-
Legierung und fanden das Hartemaximum bei einer Auslagerungstemperatur von
180 °C bei vier Stunden. Diese Warmebehandlung wurde auch auf die in der vor-
liegenden Arbeit verwendeten Scheiben angewandt. Hirtemessungen nach hoheren
Auslagerungstemperaturen zeigten ab 220°C nach einem Hérteanstieg fiir Ausla-
gerungszeiten von 4-10 Stunden eine Entfestigung bei lingeren Auslagerungszeiten
aufgrund des Anstiegs des mittleren Ausscheidungsabstands (vgl. Abbildung 3.10).

Endbearbeitung

Die Endbearbeitung der Scheiben mit geometrisch bestimmten Schneiden durch spa-
nende Endbearbeitung erfolgte zum grofiten Teil am Fraunhofer IWU mit der Ziel-
stellung, unterschiedliche Randzonengefiige bei vergleichbarer und geringer Rauheit
einzustellen. In der vorliegenden Arbeit wird auf die Ergebnisse eingegangen, die an
Scheiben mit den Endbearbeitungen der Werkzeuge ,, Wiper D* (WD) und ,, Wiper A*
(WA) gemessen wurden. Beide Wiper-Geometrien besitzen eine Glittfase nicht nur
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Abbildung 3.10: Hirte einer AlSi11Cu2,5Mg-Legierung iiber Auslagerungszeit, aus Ma u. a. [56]

in Schnitt- sondern auch in Vorschubrichtung. Dabei ist die Fase in Schnittrichtung
fiir die Modifikation WA flach und fiir die Modifikation WD steil. In Abbildung 3.12
sind die bei der Endbearbeitung gemessenen Passivkrifte fiir die Wendeschneid-
platten Wiper A und Wiper D aufgetragen. Die Endbearbeitung mit Wiper A er-
folgt mit einer Passivkraft von 43-47 N bei einem Vorschub von 75 pm, die End-
bearbeitung Wiper D bewirkt eine Passivkraft von 29 N bei einem Vorschub von
50 pm. Die Schnitttiefe von 50 pm und die Schnittgeschwindigkeit von 565 m/min
waren fiir beide Endbearbeitungen gleich. Simulationen des Schneidprozesses vom
Fraunhofer IWU ergeben fiir die verwendeten Werkzeug- und Prozessparameter oh-
ne Kiihlschmierstoff Temperaturen von iiber 850 °C in einer Tiefe von 2 pm.
Dariiber hinaus wurden am Fraunhofer IPT Scheiben mit ,, Ultrapréizisions-Zerspan-
ung® (UP) mit monokristallinen Diamantwerkzeugen gefertigt [32]. Diese Endbear-
beitung hat den Vorteil einer sehr geringen Randzonenveréinderung von weniger als
einem Mikrometer (vgl. Abb. 3.16). Tabelle 3.4 gibt einen Uberblick iiber die ver-
schiedenen Kombinationen aus Endbearbeitungen und Veredelung bzw. Warmebe-
handlung, die im Rahmen der Arbeit untersucht wurden. Die folgenden Abschnitte
gehen auf verschiedene Gesichtspunkte der Charakterisierung des Ausgangszustan-
des ein.

Tabelle 3.4: Ubersicht iiber die verwendeten Varianten von Endbearbeitungen und Legierungen

Legierungsmodifikation Endbearbeitung Abkiirzung im Text

Wiper A WA nv

nicht veredelt Wiper D WD nv
Ultraprézisionsfinish Uup

Sr-veredelt Wiper A WA Sr

Wiper D WD Sr

Warmebehandlung Wiper A WA T6
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Abbildung 3.11: Rauheitswerte der verwendeten Proben nach Endbearbeitung

Rauheit Abbildung 3.11 zeigt die Rauheiten der Stifte und der Scheiben unter-
schiedlicher Endbearbeitungen im Zustand nach Endbearbeitung. Aufgetragen sind
der arithmetische Mittenrauwert R, sowie die reduzierte Spitzenhohe Ry, die Kern-
rautiefe Ry und die reduzierte Riefentiefe R.y.

Randzonengefiige Die durch die Endbearbeitung eingestellten Randzonengefiige
wurden mit FIB-Schnitten dargestellt. Zwar unterscheiden sich die Gefiige der ver-
edelten und nicht veredelten Scheiben quantitativ (vgl. Tabelle 3.3). Da die Gefiigebil-
der von veredelten und nicht veredelten Proben jedoch bis auf die Si-Korngrofie keine
qualitativen Unterschiede zeigen, sind im Folgenden nur die Bilder der FIB-Schnitte
der ungelaufenen Proben WA nv (Abb. 3.13), WA T6 (Abb. 3.14), WD sr (Abb.
3.15) und UP (Abb. 3.16) dargestellt und nicht die Auswirkungen der Veredelung.

Die Tiefenwirkungen der einzelnen Endbearbeitungen sind deutlich zu erkennen.
Abbildung 3.13 zeigt deutlich die Kornfeinung der Al-Matrix bis in neun Mikrome-
ter Tiefe durch die Endbearbeitung WA. Auch das Zerbrechen der Si-Kérner in der
Randzone durch die plastische Verformung wihrend der Endbearbeitung ist durch
die Aneinanderreihung und Formé#hnlichkeit der einzelnen Si-Koérner deutlich zu er-
kennen.

Die Kornfeinung der Al-Matrix der T6-wérmebehandelten Probe wurde bis in ei-
ne Tiefe von neun Mikrometern gefunden (vgl. Abbildung 3.14). Die durch die
Warmebehandlung vergréberte Si-Phase zeigt kein Zerbrechen durch die plastische
Verformung wihrend der Endbearbeitung, sondern ein Umflielen der Al-Phase (vgl.
Abb. 5.4(a), S. 63).

Fiir die Endbearbeitung mit Wiper D wurde eine fiinf Mikrometer dicke plastisch
verformte Randzone gefunden (Abbildung 3.15). Ein Zerbrechen der Si-Korner ist
auch fiir diese Endbearbeitung in den FIB-Schnitten zu erkennen.

Die mit einem Mikrometer geringe Tiefenwirkung der UP-Zerspanung ist an den
FIB-Schnitten deutlich zu erkennen (Abbildung 3.16). Die Si-Phase liegt in der
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Abbildung 3.12: Passivkrifte wihrend der Endbearbeitung veredelter und nicht veredelter Scheiben.

?a’z 8/. 13 HV HFW WD det tilt | mode curr JE— m—-

v |1 :00PM | 2.00kV | 259 pm | 4.1mm | TLD |52° | SE | 0.20nA 2013.068 W A nv unworn

Abbildung 3.13: Randzone einer nicht veredelten Scheibe. Endbearbeitung Wiper A. Die zerbroche-
nen und aufgereihten Si-Korner (dunkle Phase) sind deutlich zu erkennen.
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1/9/2014 HV HFW det tilt de curr
5PM | 2.00kV | 278 um 4.1mm TLD 52°  SE | 50 pA T6 660 0,

Abbildung 3.14: Randzone der T6-warmebehandelten Scheibe. Endbearbeitung Wiper A.

D sr unworn

Abbildung 3.15: Randzone einer veredelten Scheibe. Endbearbeitung Wiper D.
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g | G2P5 | W | AR | WD | e | ok | mate | cur
® | 4:50:39 PM | 2.00 kV 16.6 pm | 4.1 mm | TLD | 52° SE 50 pA 2012.613 UP nv 377 N 0.8

Abbildung 3.16: Randzone einer nicht veredelten Scheibe. Endbearbeitung UP.

verdnderten Randzone in kleinen Korngréflen von weniger als einem Mikrometer
vor.

Chemische Zusammensetzung Die Charakterisierung der quantitativen Zusam-
mensetzung der endbearbeiteten Scheiben erfolgte iber XPS. Alle gemessenen end-
bearbeiteten Scheiben zeigen einen Sauerstoffeintrag bis maximal 200 nm Tiefe und
Verunreinigungen durch Kohlenstoff lediglich an der Oberfliche (wenige 10 nm Tie-
fe). Riickstéinde von Kiihlschmierstoffen lagen an keiner mit XPS gemessenen Scheibe
VOr.

Der deutlichste Unterschied zwischen den verschiedenen Endbearbeitungen in Be-
zug auf die Zusammensetzung wurde in der Si-Konzentration gefunden. Wéhrend
an veredelten und nicht veredelten Scheiben mit den Endbearbeitungen Wiper A
und Wiper D die Si-Konzentration des Grundmaterials ab einer Tiefe von 200 nm
gefunden wurde, wird diese fiir die T6-wiarmebehandelten Scheiben erst ab einer
Tiefe von 300 nm erreicht. Fiir die UP-Zerspanung wurde eine Si-Anreicherung auf
bis zu 30 at-% Si bis in eine Tiefe von 600 nm gefunden (Abbildung 4.1(a)).

Eigenspannungen Uber die sin?¥P-Methode wurden an Motorlinersegmenten, die
mit den Werkzeugen Wiper A und Wiper D endbearbeitet wurden, die Eigenspan-
nungen erster Art gemessen. Die Endbearbeitung mit Wiper A an T6-wirmebehan-
delten Proben fiihrt nach diesen Messergebnissen zu vier mal héheren Druckeigen-
spannungen als dieselbe Endbearbeitung an veredelten Proben. Die Endbearbeitung
mit Wiper D bewirkt Druckeigenspannungen, die in ihrer Hohe zwischen denen der
Endbearbeitung mit Wiper A an den unterschiedlichen Proben liegen (vgl. Abbil-
dung 3.17).
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3.3.2 100Cr6

Die Endbearbeitung und die verwendete Stahlcharge fiir die Stahlstifte aus 100Cr6
wurde fiir alle Versuche konstant gehalten. Die Stahlstifte wurden aus einer Scheibe
ausgefrast, die zuvor mit einem Supfina-Bandfinish poliert wurde. Die Rauheitswerte
sind in Abbildung 3.11 aufgetragen. Die Stifte wurden wegen moglicher bestehender
Grate vom Frisprozess alle leicht angefast, so dass der effektive Stiftdurchmesser im
Kontakt mit der Scheibe 4,9 mm betrug. Alle Stifte wurden nach dem Entgraten
mit dem WLI vermessen, um Stifte mit noch bestehenden Graten oder einer Wel-
ligkeit von iiber einem Mikrometer iiber die gesamte Kontaktfliche auszusortieren.
Mit der Selbstausrichtung iiber die Kugelspannschraube wurde so fiir alle Versuche
ein flachig tragender Kontakt erreicht.

Die Scheibe wurde von einem Stangenmaterial mit 120 mm Durchmesser abgenom-
men. Die Stifte wurden aus der endbearbeiteten Scheibe auf einem Scheibenradius
von 40 mm ausgefrédst. Die Stifte kommen also aus etwa 20 mm Tiefe des Stangen-
halbzeugs und weisen daher ein ferritisches Gefiige ohne Martensit auf.

Durch das Bandfinish wurde eine Kornfeinung in der Randschicht bis in eine Tie-
fe von 3 pm eingebracht. Ein FIB-Schnitt in die endbearbeitete Oberfliche ist in
Abbildung 3.18 zu sehen. XPS-Analysen der endbearbeiteten Stifte zeigten eine
Chromcarbid-Anreicherung durch die Endbearbeitung von der Sollkonzentration von
1,5 at-% auf 6 at-%.
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Abbildung 3.17: Eigenspannungen in der Randzo- Abbildung 3.18: Randschichtgefiige des endbear-

ne nach Endbearbeitung mit Wi- beiteten Stifts.

per A bzw. Wiper D.

3.3.3 Schmierstoff

Das fiir alle Versuche verwendete Ol war ein voll additiviertes, voll synthetisches
Motorendl der Sorte Castrol Edge FST 5 W 30 bei einer Oltemperatur von 70 °C.
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4 Einfluss der Endbearbeitung auf
Reibung und Verschleil3

Verdnderungen der Randzone unter tribologischer Belastung werden in vielen ver-
schiedenen Veroffentlichungen dargestellt (siehe 2.3, S. 6). Fiir Proben aus Versuchen
im Bereich niedrigster Verschleifiraten wurde eine Randzonenverédnderung in Form
eines submikro- bzw. nanokristallinen Gefiiges bis in eine Tiefe von < 10 pm gefun-
den [26; 86; 95]. Auf Grundlage dieser Ergebnisse wurde von Scherge! die Hypothe-
se aufgestellt, dass durch ein moglichst feines Gefiige in der Randzone, das bereits
durch die Endbearbeitung eingestellt ist, das Einlaufverhalten positiv beeinflusst
werden kann. Dabei ist unter einer positiven Beeinflussung ein gegeniiber einem
nicht vorkonditionierten System verkiirzter Einlauf mit geringerer Empfindlichkeit
und niedrigerer Verschleifirate des Systems zu verstehen.

Hypothese H1 Durch ein moglichst feines, durch die Endbearbeitung eingestelltes
Gefiige in der Randzone wird das Einlaufverhalten verbessert.

4.1 Ergebnisse

4.1.1 Charakterisierung der Proben nach Endbearbeitung

Zur Uberpriifung der oben genannten Hypothese H1 wurden Scheiben aus Al1Si9Cu3
mit drei Endbearbeitungen unterschiedlicher Randschichtgefiigeverinderung gefer-
tigt und das Einlaufverhalten fiir verschiedene Last- und Geschwindigkeitskombi-
nationen mit dem vorgestellten Priifprogramm charakterisiert. Die Proben im Zu-
stand nach Endbearbeitung wurden bereits in Abschnitt 3.3.1, S. 31 dargestellt:
Fine Gefiigeveranderung findet durch die UP-Endbearbeitung bis in etwa einen Mi-
krometer Tiefe statt. Die Scheiben mit den Endbearbeitungen Wiper A und Wiper
D sind bis in neun bzw. sechs Mikrometer Tiefe veréindert. Die Rauheitswerte der
Scheiben sind fiir alle Endbearbeitungen sehr gering und auf einem vergleichbaren
Niveau (Abb. 3.11).

Ergebnisse von Nanohértemessungen an ungelaufenen Scheiben sind in Abbildung
4.1(b) dargestellt. Die unterschiedlich stark ausgepréigte Randzonenverinderung spie-
gelt sich auch in den Hértewerten wieder. So nimmt die Hirte mit zunehmender
Eindringtiefe am deutlichsten bei der UP-Scheibe ab, gefolgt von der mit WD end-
bearbeiteten Scheibe. Bis in eine Eindringtiefe des Indenters von etwa 250 nm zeigen
alle drei Endbearbeitungen eine vergleichbare Nanohérte von etwa 3 GPa.

Die chemische Zusammensetzung der Matrix der Scheiben ist in Tabelle 3.2 darge-
stellt und fiir alle Scheiben im Rahmen der Streuung zwischen einzelnen Gusschargen
gleich. Bemerkenswerte Unterschiede ergeben sich fiir die chemischen Tiefenprofile
der Si-Konzentrationen (Abbildung 4.8(a)). In der Randzone der UP-bearbeiteten
Scheiben ist eine Si-Anreicherung bis 30 at-% und 1 pm Tiefe zu finden, wohingegen

'im Rahmen des Projekts ,, Triboman“ der Fraunhofer-Gesellschaft, 2010
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Abbildung 4.1: Chemische Tiefenprofile und Hértetiefenprofile der ungelaufenen Scheiben.

die Si-Konzentration bei den anderen Scheiben bei 400 nm Tiefe den Matrixwert er-
reicht, ohne ein Maximum zu durchlaufen. Bis in eine Tiefe von etwa 200 nm wurde
fiir alle Endbearbeitungen Aluminiumoxid gefunden.

4.1.2 Charakterisierung des Einlaufverhaltens

Fiir eine vollstdndige Charakterisierung des tribologischen Verhaltens miissen die
tribologischen Systeme in mehreren Betriebspunkten getestet werden. Fiir die Sys-
teme mit den Endbearbeitungen WA und WD erfolgte die Charakterisierung in den
aus Abb. 4.2 ersichtlichen Lasten bei 0,4; 0,8 und 2 m/s. Versuche an Systemen mit
der Endbearbeitung UP wurden wegen einer zu geringen Scheibenanzahl lediglich
bei 0,8 m/s durchgefiihrt.

Die Ergebnisse aus diesen Versuchen zeigen deutlich, dass die Systeme mit den
Endbearbeitungen WA und WD fiir Gleitgeschwindigkeiten von 0,4 m/s tendenziell
hohere Reibungs- und Verschleilwerte und damit ein schlechteres Einlaufverhalten
zeigen als bei Gleitgeschwindigkeiten von 0,8 und 2 m/s. Fiir Systeme mit den End-
bearbeitungen UP und WD besteht bei 0,8 m/s keine Abhéngigkeit des Reibungs-
und VerschleiBverhaltens von der aufgebrachten Last (Abb. 4.2 und 4.3). Am System
mit der Endbearbeitung WA konnte eine Abhéngigkeit des Verschleifiverhaltens - die
Zunahme der Verschleiflgeschwindigkeit mit steigender Last - jedoch deutlich gezeigt
werden (Abb. 4.4). Die Reibungswerte am Ende des Einlaufs sind fiir alle drei Sys-
teme vergleichbar (Abb. 4.3). Das gilt auch fiir die Reibwerte der im Anschluss an
den Einlauf gefahrenen Stribeckkurven. Diese sind im Anhang in Abbildung 12(c),
S. 129 und Abbildung 20(a), S. 132 dargestellt.

In Abbildung 4.5 sind fiir den Einlaufpunkt 35 MPa und 0,8 m/s Reibungs- und
RNT-Verschleifisignal fiir alle drei Endbearbeitungen dargestellt. Aus den Messun-
gen wird deutlich, dass sich nicht nur das Verschleifiverhalten im Einlauf von Sys-
temen der Endbearbeitungen UP und WD (8 und 15 nm/h) deutlich von dem des
Systems WA (50 nm/h) unterscheidet. Auch die Anderung der Verschleifirate mit
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Abbildung 4.2: Tiefe der Verschleilspuren nach 26 h Versuchsdauer.
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Abbildung 4.3: Reibwerte am Ende des Einlaufs nach 18 h in Abhéngigkeit von Last und Geschwin-
digkeit im Einlauf.



4.1 Ergebnisse

@ WAsr
WD sr
WD nv

Abbildung 4.4: Aus RNT-Versuchen bestimmte Stiftverschleifiraten am Einlaufende.

Anderungen von Lasten und Geschwindigkeiten ist am System WA deutlich héher

ausgeprégt als bei den beiden anderen Systemen (fiir UP: Abb. 4.2).

Die dargestellten Ergebnisse zeigen eine deutliche Abhéngigkeit des tribologischen
Verhaltens von der Endbearbeitung. Da die Topographien nach Endbearbeitung
vergleichbar sind, miissen die Unterschiede auf Vorgénge in der Randzone oder auf
unterschiedliche dritte Kérper zuriickzufiithren sein (siehe 2.3.2, S.10 [7]). Die Ana-
lyse des dritten Korpers erfolgte iiber XPS und ist im néchsten Abschnitt (4.1.3)
beschrieben. Scherungen in der Randzone wurden durch Marker sichtbar gemacht.
Die Versuchsergebnisse sind in Abschnitt 4.1.4 dargestellt.

4.1.3 XPS-Analysen der tribologisch belasteten Systeme

Aus XPS-Tiefenprofilen kann die Dicke des chemisch verénderten Teils des dritten
Korpers und damit die Ausprigung mechanischer Vermischungsprozesse bestimmt
werden. Als charakteristische Elemente fiir die Scheiben sind die Tiefenverldufe von
oxidiertem Aluminium, Sauerstoff und Calcium in Abbildung 4.6 aufgetragen. Die
maximalen Konzentrationen liegen fiir Sauerstoff fiir alle Reibspuren bei 40 bis 50 at-
%, fiir Aluminiumoxid bei 24 bis 34 at-% und fiir Calcium bei 5 bis 10 at-%. Calcium
liegt in Tiefen bis 300 nm vor, Sauerstoff und Aluminiumoxid sind bis in 600 bis
700 nm zu finden.
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Abbildung 4.5: Reibung (schwarz) und Stiftverschleifl (rot) fiir Versuche bei 35 MPa und 0,8 m/s
im Einlaufbetriebspunkt.
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Abbildung 4.6: Tiefenprofile von Aluminiumoxid (Al ox), Sauerstoff (O) und Calcium (Ca) an ge-
laufenen Scheiben der Endbearbeitungen UP, WD und WA. Alle Proben wurden im
Einlaufpunkt 35 MPa und 0,8 m/s getestet.
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—— Wiper D —— WD Sr Scheibe 433; 35 MPa; 0,8 m/s
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(a) Reibkrifte der Markerex-  (b) Reibkréfte der Markerexperimente an mit WD endbearbei-
perimente an mit WD und  teten Scheiben. Beide Versuche wurden bei 35 MPa und 0,8 m/s
WA endbearbeiteten Schei-  gefahren.

ben. WA: 30 MPa, 0,8 m/s;

WD: 35 MPa, 0,8 m/s.

Abbildung 4.7: Verlauf der Reibkréfte fiir verschiedene Markerversuche. FIB-Schnitte an den Mar-
kern der Versuche in (a) sind in Abbildung 4.8 gezeigt. Die zu (b) gehérenden Marker
zeigt Abbildung 4.10.

4.1.4 Markerexperimente

Um Unterschiede in der Scherung der Randzonen feststellen zu kénnen, ist die Dar-
stellung des Gefiiges mit FIB-Querschnitten allein nicht ausreichend, da die Rand-
zone durch die Endbearbeitung mit den Wiper-Werkzeugen schon so stark verformt
ist, dass eine weitere Scherung durch die tribologische Belastung nicht zu erken-
nen ist (vgl. S.35). Um die Scherung in der Randzone sichtbar zu machen, wurden
die in Abschnitt 3.2.2 (S. 28) beschriebenen Platinmarker in die Scheiben mit den
Endbearbeitungen WA und WD eingebracht. Da die mit UP gefertigten Scheiben ei-
ne vergleichsweise geringe Randzonentiefe aufweisen und die Randzonenverformung
durch bestehende Gefiigebestandteile erkannt werden kann, wurde auf das Einbrin-
gen von Markern in diesen Proben verzichtet.

Aus dem Messprinzip des Versuchs Stift gegen Scheibe ist klar, dass jeder Punkt
auf der Spur und damit auch die Marker in den Scheiben nur einen Bruchteil des
auf den Stift bezogenen Gleitwegs erfihrt. Die Marker sind in der Mitte der Spur
positioniert und sind wihrend des Versuchs einem geringeren Gleitweg ausgesetzt
als Marker im Stift. Das Verhéltnis der Gleitwege in Stift und Scheibe betréigt 1:27.
In Abbildung 4.7 sind die Reibkrifte der Versuche an mit Markern versehenen Schei-
ben iiber den Gleitweg des Stifts dargestellt. Abbildung 4.7(a) zeigt die Reibkrifte
von Versuchen mit Markern an den Systemen WA (1800 m, 30 MPa, 0,8 m/s) und
WD (1200 m, 35 MPa, 0,8 m/s). Der Einlauf ist nach diesen Gleitwegen nicht abge-
schlossen und die Marker stellen die Verschiebungen in diesem Anfangsstadium dar.
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(a) Querschnitt durch einen Marker nach tri-  (b) Querschnitt durch einen Marker nach tri-
bologischer Belastung einer mit WA endbear-  bologischer Belastung einer mit WD endbear-
beiteten Scheibe. Versuch bei 30 MPa; 0,8 m/s;  beiteten Scheibe. Versuch bei 35 MPa; 0,8 m/s;
1800 m Gleitweg. 1200 m Gleitweg.

Abbildung 4.8: FIB-Schnitte durch Marker nach tribologischer Belastung. Die Versuche wurden
nach 1800 m (a) bzw. 1200 m (b) abgebrochen (Vgl. Abb. 4.7(a), S. 45). Bewe-
gungsrichtung des Stifts von links nach rechts.

Beide Versuche zeigen einen anfinglichen Anstieg der Reibkraft, der mit dem An-
stieg der Normalkraft korreliert. Ist die Zielnormalkraft erreicht, bleibt die Reibkraft
bei beiden Versuchen auf einem jeweils konstanten, aber unterschiedlichen Niveau
von 20 N im System WD bzw. 60 N im System WA.

Abbildung 4.8 zeigt FIB-Schnitte an den Markern dieser Versuche. In Teilabbil-
dung 4.8(a) ist eine deutliche Verschiebung des Markers in der Scheibe der Endbear-
beitung WA iiber die gesamte Tiefe von acht Mikrometern zu erkennen. Bruchstellen
in etwa einem und in fiinf Mikrometern Tiefe sind sichtbar. Abbildung 4.8(b) zeigt
einen FIB-Schnitt in den Marker der Scheibe mit Endbearbeitung WD. Hier ist kei-
ne Verschiebung des gesamten Markers zu erkennen. Der Marker ist von Rissen im
unteren und linken Bereich durchzogen und scheint leicht nach links in Bewegungs-
richtung des Stifts geneigt.

Zwei weitere Markerversuche am System WD mit einer lingeren Versuchsdauer von
11 Stunden decken den gesamten Einlauf ab. Das Reibkraftsignal in Abbildung 4.7(b)
deutet mit den konstanten, niedrigen Reibkréften auf einen abgeschlossenen Einlauf
hin. Die Reibkréfte der beiden Versuche am gleichen Tribosystem unter gleichen
Bedingungen von 35 MPa Flichenpressung und 0,8 m/s Gleitgeschwindigkeit un-
terscheiden sich hauptséichlich in den ersten beiden Stunden der Versuchsdauer, in
denen eine Scheibe maximale Reibkréfte von 50 N erreicht, wohingegen die maxi-
male Reibkraft des zweiten Versuchs bei 24 N liegt.

Die Vermessung der Reibspuren mit dem WLI ergibt fiir die Scheibe des Systems
mit hoher Reibkraft eine mittlere Verschleifitiefe von etwa einem Mikrometer. Die
Verschleifitiefe des unter den gleichen Bedingungen gefahrenen Systems niedrigerer
Reibkraft ist mit dem WLI aufgrund der geringen Tiefe der Spur von etwa 300 nm
nur mit einem groflen relativen Fehler zu bestimmen. (vgl. Abbildung 4.9). Die zu
diesen Verschleiflspuren zugehorigen Platinmarker in der Scheibe sind in Abbildung
4.10 dargestellt. Die FIB-Schnitte an den Markern der Scheibe mit hohen Reibwer-
ten (Abbildung 4.10(a)) zeigen, dass eine Scherung in der Randzone bis in neun
Mikrometer Tiefe stattgefunden hat. Wieder zeigen Bruchstellen am Marker Scher-
gradienten auf. Der Linke der beiden im FIB-Schnitt sichtbaren Marker ist wegen
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W D Sr Scheibe 432 ungelaufen

—— W D Sr Scheibe 432 gelaufen 11 h 35 MPa 0,8 m/s
W D Sr Scheibe 433 ungelaufen

—— W D Sr Scheibe 433 gelaufen 11 h 35 MPa 0,8 m/s
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Abbildung 4.9: Profile aus WLI-Aufnahmen quer iiber die Spur vor und nach den Versuchen. Die
schwarzen Profile sind der Scheibe des Systems mit hoher Reibkraft zuzuordnen, die
blauen Profile der Scheibe des Systems mit niedriger Reibkraft (Abb. 4.7(b)).

eines Fehlers bei der Markereinbringung zum Teil gefiillt. Der ungefiillte Teil des
Markers wurde durch die Scherung der Randzone auf eine diinne, sich an den Mar-
ker anschlieflende Linie reduziert. Die Markeranalyse mit dem FIB liefert fiir die
Scheibe im System mit den niedrigeren Reibwerten (Abbildung 4.7(b)) ein anderes
Bild. In Abbildung 4.10(b) ist links ein ungefiillter Graben und rechts ein Platin-
marker zu erkennen. Der Platinmarker ist unverformt und zeigt keine Scherung in
der Randzone an. Ein Materialeintrag in den ungefiillten Graben ist jedoch deutlich
bis in eine Tiefe von einem Mikrometer zu sehen.

In Abbildung 4.11 sind die Ergebnisse zu einem Reibexperiment bei 35 MPa
und 0,8 m/s an einer UP-endbearbeiteten Scheibe dargestellt. Abbildung 4.11(a)
zeigt den Verlauf der Reibkraft iiber die Versuchsdauer mit einer initialen Reib-
kraft von 53 N, die aber im Verlauf des Versuchs nach 2 h oder 3000 m Gleit-
weg auf einen Wert von 3-4 N abféllt. Abbildung 4.11(b) zeigt den FIB-Schnitt in
die zum Versuch gehorende Reibspur. An den unverformten diinnen, langgezogenen
Gefiigebestandteilen im rechten oberen Bildbereich ist deutlich zu erkennen, dass
eine Verformung der Randzone lediglich in den ersten 500 nm Tiefe stattfand.
Abbildung 4.12 stellt die Spurtiefe der Scheiben {iber die im Versuch gemessene Reib-
arbeit dar. Dabei ist die Reibarbeit als das Produkt aus integraler Reibkraft und
Weg definiert. Der Scheibenverschleifl wird iiber die Tiefe der Reibspur angegeben,
wie sie an Profilschnitten aus WLI-Aufnahmen bestimmt wurde. Die Auftragung
zeigt Verschleifitiefen von maximal 2 pm Tiefe fiir Scheiben der Endbearbeitungen
UP und WD. Die maximale Spurtiefe von mit WA endbearbeiteten Scheiben liegt
bei 6,5 pm.
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HFW WD [ det tilt [ mode curr —5pym ——
kV | 31.9pm | 4.1 mm | TLD 2° | SE | 25pA 2013.432 WD Sr 11h marker

(a) Querschnitt durch einen Marker nach tribologischer Belastung einer mit WD endbear-
beiteten Scheibe. Der rechte Graben ist vollstindig und der linke Graben zur Hélfte mit
Platin gefiillt. Versuch bei 35 MPa; 0,8 m/s; 32000 m Gleitweg. Bewegungsrichtung des
Stifts von rechts nach links.

.5
VD 1 — 10 pm
414pm [ 40mm |TLD | 52° \ 2 sriih marker

(b) Querschnitt durch einen Marker nach tribologischer Belastung einer mit WD endbear-
beiteten Scheibe. Der rechte Graben ist mit Platin gefiillt, der linke Graben blieb ungefiillt.
Versuch bei 35 MPa; 0,8 m/s; 32000 m Gleitweg. Bewegungsrichtung des Stifts von rechts
nach links.

Abbildung 4.10: Querschnitte durch Marker nach tribologischer Belastung zweier mit WD endbear-

beiteten Scheiben. Die Scheibe oben ist dem Versuch mit der niedrigeren Reibkraft
in Abb. 4.7(b) zugeordnet.
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Abbildung 4.12: Auftragung der Spurtiefe der Scheiben iiber die gemessene Reibarbeit.
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4 FEinfluss der Endbearbeitung auf Reibung und Verschlei3

4.2 Diskussion

4.2.1 Reibungsverhalten

Das Reibungsverhalten der Systeme WA, WD und UP (hier nur fiir 0,8 m/s) un-
terscheidet sich in Bezug auf die Reibwerte am Ende des Einlaufs nicht. Bei einer
Einlaufgeschwindigkeit von 0,4 m/s liegen die Reibwerte fiir beide Systeme ten-
denziell hoher als fiir die hoheren Geschwindigkeiten. Am System WD decken sich
Reibungs- und Verschleiverhalten insofern, als dass bei einer Gleitgeschwindigkeit
von 0,4 m/s sowohl die Reibwerte am Ende des Einlaufs als auch der Verschleif} der
Scheiben nach Versuchsende hoher sind als bei 0,8 bzw. 2 m/s. Im Gegensatz da-
zu spiegeln sich die hoheren Verschleifiraten am System WA (Abb. 4.2) nicht in den
Reibwerten, Reibung und Verschleif sind fiir dieses System voneinander unabhéngig.

4.2.2 VerschleiBverhalten

Der Vergleich der Stiftverschleifiraten am Ende des Einlaufbetriebspunktes (Abb. 4.4)
macht deutlich, dass fiir das System mit der Endbearbeitung WA eine ausgeprigte
Abhéngigkeit der Verschleifiraten vom Betriebspunkt gegeben ist. Die Verschleifira-
te steigt mit abnehmender Geschwindigkeit und zunehmender Last. Im Gegensatz
dazu zeigen die Systeme mit der Endbearbeitung WD keine Abhéngigkeit in der Ver-
schleifirate von der Normalkraft (Abb. 4.4). Wie aus dem Vergleich der Tiefen der
Verschleifispur nach Versuchsende (Abb. 4.2) hervorgeht, ist fiir Geschwindigkeiten
von 0,8 bis 2 m/s auch keine Abhéngigkeit der Verschleifirate von der Geschwindig-
keit gegeben, da die Spurtiefen immer eine mittlere Verschleilgeschwindigkeit von
weniger als 20 nm/h anzeigen. Fiir Systeme der Endbearbeitung WD wurde aus den
Spurtiefen ein Anstieg der mittleren Verschleifirate fiir die Geschwindigkeit 0,4 m/s
gefunden. Beide Systeme zeigen also eine steigende Verschleifirate mit abnehmen-
der Geschwindigkeit. Diese Tendenz ist jedoch fiir die Endbearbeitung WA deutlich
starker ausgeprigt. Da Scheiben mit der Endbearbeitung UP lediglich bei 0,8 m/s
getestet wurden, kann iiber die Geschwindigkeitsabhéingigkeit der Verschleifirate im
Rahmen dieser Arbeit keine Aussage getroffen werden. Dies schrinkt die Kernaus-
sagen des Kapitels jedoch auch nicht weiter ein. Aus dem Vergleich der Spurtiefen
(Abb. 4.2) geht hervor, dass die UP-Systeme genauso wie die WD-Systeme keine
Abhéngigkeit der Verschleiffirate von der Last zeigen. Auch sind die Spurtiefen dieser
beiden Systeme und damit die mittleren Verschleifiraten im Rahmen der Streuung
vergleichbar.

Ein Vergleich des Verlaufs der Verschleifirate, wie er mit RNT gemessen wurde
(Abb. 4.5), zeigt einen weiteren deutlichen Unterschied zwischen den Systemen der
Endbearbeitungen WD und UP auf der einen gegeniiber WA auf der anderen Seite.
Wihrend die Anderung von Last und Geschwindigkeit nach dem Einlaufbetriebs-
punkt bei 32 h fiir alle durchgefiithrten RNT-Versuche einen Anstieg der Verschleif}-
rate fiir nicht warmebehandelte Systeme der Endbearbeitung WA verursacht, ist die
Verschleigeschwindigkeit fiir die Systeme UP und WD keinen oder nur sehr geringen
Anderungen unterworfen. Mit dem gewéhlten Priifprogramm konnte also die System-
eigenschaft der Empfindlichkeit (Abschnitt 2.2, S. 5) dargestellt werden. Die Ergeb-
nisse zeigen, dass durch die tiefgreifende Endbearbeitung WA tribologische Systeme
deutlich hoherer Empfindlichkeit erhalten werden als iiber die Endbearbeitungen
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UP und WD. Letztere bewirken auch eine geringere Tiefe der Gefiigeverdnderung.

Uber XPS wurden Tiefenprofile charakteristischer Elemente wie Calcium (aus De-
tergenten des Ols) und Aluminiumoxid als Maf fiir die Ausprigung des chemisch
veranderten dritten Korpers aufgenommen (vgl. Abschnitt 2.3.2, S. 10). Fiir alle Pro-
ben ist das chemische Tiefenprofil gegeniiber dem Zustand nach Endbearbeitung wie
erwartet ausgepréagter und zuriickzufithren auf mechanische Vermischungsprozesse
sowie den Anstieg der Rauheit. Der Vergleich der Tiefenprofile von Calcium und
Aluminiumoxid zeigt trotz der stark unterschiedlichen Verschleifiraten zwischen den
Endbearbeitungen keine signifikanten Unterschiede (Abb. 4.6, S. 44). Es ist daher
davon auszugehen, dass die in diesem Kapitel beschriebenen Unterschiede zwischen
den tribologischen Systemen verschiedener Endbearbeitungen nicht in erster Linie
auf Effekte des chemisch verédnderten dritten Korpers zuriickzufiihren sind. Mecha-
nische Vermischungsprozesse und chemische Reaktionen im Reibkontakt sind auf
Basis der XPS-Ergebnisse fiir alle drei Systeme vergleichbar.

Aus den dargestellten Ergebnissen ergeben sich verschiedene Arbeitshypothesen zum
Verschleiiverhalten und den dargestellten Reibkriften und Endbearbeitungen:

Arbeitshypothese 1
Hoherer Verschleifl des Systems WA aufgrund hoherer Reibarbeit im Vergleich
zum System WD.

Arbeitshypothese 2
Hoher Verschleifl eines Systems aufgrund hoher initialer Reibkraft.

Arbeitshypothese 3
Hoher Verschleifl aufgrund tiefgreifender plastischer Verformung der Randzo-
ne.

Diese sollen im Folgenden diskutiert werden.

Arbeitshypothese 1: Hoher Verschleil bei hoher Reibarbeit An den Markerver-
suchen mit kurzer Versuchsdauer am System WA (Abb. 4.7(a) und Abb. 5.8, S. 66)
wurden deutlich héhere Reibkréfte von 50 bis 60 N gemessen als an den Markerver-
suchen am System WD mit 30 N. Daher soll die Fragestellung diskutiert werden, ob
die am System WA verrichtete héhere Reibarbeit die Ursache fiir das beobachtete
ausgepragtere Verschleifiverhalten sein kann. Aus der Auftragung der Reibarbeit der
Versuche iiber die Verschleifitiefe der Reibspur in Abbildung 4.12 wird klar, dass die
Systeme mit der Endbearbeitung WA verglichen mit den Systemen WD und UP
hoheren Verschleifl zeigen und auch die zehn Versuche mit der héchsten Reibarbeit
dem System der Endbearbeitung WA zugeordnet werden kénnen. Allerdings ist aus
der Auftragung auch klar ersichtlich, dass keine Proportionalitét zwischen der Reib-
arbeit, die wihrend eines Versuchs verrichtet wurde, und der Spurtiefe als Maf} fiir
den Verschleifl des Systems besteht. In der Auftragung in Abbildung 4.12 sind die
Versuche am System WA Sr in die Geschwindigkeiten 0,4; 0,8 und 2 m/s getrennt.
Die Streuung der Punkte zeigt an, dass fiir das System WA Sr kein Zusammenhang
zwischen Geschwindigkeit, Gleitweg, Reibarbeit und Verschleifl und damit auch kein
Zusammenhang zwischen der dissipierten Reibleistung und dem Verschleifl besteht.
Arbeitshypothese 1 ist damit widerlegt.
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Arbeitshypothese 2: Hoher Verschleill bei hoher initialer Reibkraft Sowohl der
Vergleich der Versuche an Systemen WA und WD als auch die Markerversuche am
System WD iiber 11 h (Abb. 4.7) deuten auf einen kausalen Einfluss der initialen
Reibkraft hin: Hohe initiale Reibkréfte scheinen mit einem héheren Verschleif ver-
kniipft. So zeigen Systeme mit der Endbearbeitung WA in der Anfangsphase der
Versuche eine doppelt bis dreimal so hohe Reibkraft wie Systeme mit der Endbe-
arbeitung WD (Abb. 4.7(a)). Auch weisen Scheiben der Endbearbeitung WD bei
Versuchen mit hoher initialer Reibkraft von iiber 50 N eine bis zu 10 mal groflere
Spurtiefe auf als Scheiben aus Versuchen, bei denen niedrigere initiale Reibkrifte
von ca. 20 N gemessen wurden (vgl. Abb. 4.9, S. 47 und Abb. 2 im Anhang, S. 122).
Andererseits zeigen Versuche an UP- und WD-Scheiben teilweise Reibkréfte von
50 N ohne ausgeprigte Tiefenwirkung und geringe Verschleilspurtiefen von ca. 300 nm
oder einer mittleren Verschleifirate von ca. 15 nm/h (Abb. 4.11(a)). Im Allgemeinen
ist damit eine hohe initiale Reibkraft nicht allein ausschlaggebend fiir einen hohen
Systemverschleifl (vgl. auch Abb. 6 im Anhang, S. 124). Fiir das System WD scheint
auf Basis der durchgefiithrten Versuche eine hohe initiale Reibkraft ein notwendiges,
wenn auch nicht hinreichendes Kriterium fiir ein erhchtes Verschleifiverhalten zu
sein.

Arbeitshypothese 2 ist widerlegt. Sie ist als notwendiges Kriterium moglicherweise
zu beriicksichtigen.

Arbeitshypothese 3: Hoher Verschlei3 bei tiefgreifender plastischer Verformung
der Randzone Aus Markerversuchen und aus den Versuchen an Scheiben mit UP-
Finish zeigt sich ohne Ausnahme bei insgesamt 4 Markerversuchen, dass eine Ver-
schleifitiefe, die mit dem WLI messbar ist (Verschleifitiefen tiber ca. 100 bis 200 nm)
immer mit einer Verschiebung der Platinmarker in der Scheibe einher geht. Scheiben
der Endbearbeitung WD zeigen bei nicht messbarer Spurtiefe auch keine Verschie-
bung der Marker. Bei diesen Scheiben ist lediglich an den ungefiillten Grében und
an den Mikrobohrungen eine Materialverschiebung bis in eine Tiefe von ca. 1 pm zu
beobachten?. Auf Basis der gezeigten Markerversuche ist die Ursache fiir einen ho-
hen Scheibenverschleifl in der Tiefe der plastischen Verformung unter der Oberflache
zu finden. Damit scheint auch die fiir das Sytem WD gefundene notwendige Vor-
aussetzung der hohen initialen Reibkraft und hohem Scheibenverschleifl erkldrbar:
Die doppelt so hohe initiale Reibkraft, die bei den Versuchen mit Spurtiefen iiber
1 pm gemessen wurde, bewirkt die plastische Verformung in Tiefen iiber 1 pm, mit
der wiederum der beobachtete Verschleifl korreliert. Es bleibt jedoch unklar, warum
die hohen initialen Reibkrifte nur bei einem Teil der Versuche auftraten und warum
nur bei einem Teil dieser Systeme mit hohen initialen Reibkréften so deutliche Ver-
schleiffspuren zu finden waren.

Bemerkenswert ist, dass im Versuch mit dem System UP die gemessene initiale Reib-
kraft von 50 N nicht zu einer ausgepragten Tiefe der plastischen Verformung gefiihrt
hat. Eine mogliche Erklarung ist in der Auswertung der Harte-Tiefenverldufe zu fin-
den, wie sie in Abbildung 4.1(b) dargestellt sind. Die Scheiben der Endbearbeitung
UP zeichnen sich durch den groiten Gradienten der Hérte tiber die Eindringtiefe aus.
Es ist denkbar, dass aufgrund des vorliegenden Hértegradienten die Verformungs-
prozesse in der Phase des initialen Kontakts (wenige Minuten nach Erreichen der
Sollnormalkraft) so ablaufen, dass die Verformung an die Oberfliche konzentriert

2Die Diskussion der Zuverlissigkeit der Platinmarker erfolgt im néchsten Abschnitt.
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wird. Der Hértegradient ist in diesem Fall nur ein Ma$ fiir den Gradienten der Ver-
festigung (und damit der plastischen Verformung), die durch die Endbearbeitung
in die Oberfliiche eingebracht wurde. Konzentriert sich diese Verfestigung auf den
oberflichennahen Bereich mit einem ausgepriagten Gradienten, kann die Verformung
im tribologischen Kontakt daran ankniipfen. Fiir den weniger deutlich ausgeprigten
Gradienten der Endbearbeitung WD funktioniert diese Verformungskonzentration
an die Oberfliche noch - wie beobachtet - fiir initiale Reibkréifte im Bereich von
25 N, wohingegen bei Reibkréiften von 50 N an manchen Proben ein Schwellwert
tiberschritten ist und sich die Verformung bis in 6 pm Tiefe und dariiber hinaus
erstreckt.

Zur Untersuchung des mechanischen Verhaltens der Randzone wurden Kompressi-
onsversuche an Mikrosédulen durchgefiihrt, die aus Reibspuren von Scheiben eines
eingelaufenen und eines nicht eingelaufenen Systems UP pripariert wurden (Stoya-
nov, Linsler u.a. [98]). Auch wenn die genauen mikromechanischen Verformungsme-
chanismen weiter unklar bleiben, zeigen diese Versuche fiir die Mikroséulen aus der
eingelaufenen Reibspur eine geringere Fliefigrenze und ein deutlich ausgeprigteres
Verfestigungsverhalten als die Mikrosédulen aus der Reibspur mit dem schlechteren
Einlauf (vgl. Abb. 8, S. 126 im Anhang). Eine Absenkung der Streckgrenze durch den
Reibkontakt eines Wolfram/Wolframcarbid Tribosystems wurde auch von Stoyanov
u.a. [99] gefunden.

Diese mechanischen Eigenschaften sprechen deutlich fiir das Modell der Konzentra-
tion der Verformung an die Oberfliche durch das Randzonengefiige. Dabei kénnte
der beschriebene Gradient eine entscheidende Rolle spielen. Liegt ein ausgeprigter
Gradient in der Verformung durch die Endbearbeitung vor, so ist das Gefiige, das
durch den Reibkontakt geschert wird, noch nicht oder nur etwas kaltverfestigt. Es
wird sich bei der Verformung durch die tribologische Belastung verfestigen und da-
durch die Verformung an die Oberfliche konzentrieren. Im Gegensatz dazu ist bei
einem schwach ausgepréigten Verformungsgradienten bzw. einer tiefgreifenden End-
bearbeitung das Gefiige in dem fiir die tribologische Belastung relevanten Bereich
bereits durch die Endbearbeitung verfestigt. Es kann durch die tribologische Belas-
tung nicht weiter verformt werden. Daher entstehen im Vergleich zu dem Material
mit ausgepriagtem Gradienten schneller gréfiere Verschleifiteilchen.

Bezogen auf diese Ergebnisse ist die Ausgangshypothese H1 (S. 39) zur Bedeutung
des submikrokristallinen Gefiiges in der Randzone fiir ein gutes Einlaufverhalten
nur insofern richtig, als dass dieses Gefiige mit dem entsprechend ausgeprigten Gra-
dienten verkniipft sein muss (wie im Fall des UP-Systems). Ein tiefer reichendes
submikrokristallines Gefiige mit geringerem Gradienten wie es beim System WA
vorliegt, wirkt sich negativ auf das Einlaufverhalten aus. Brink [14] zeigte in ihrer
Arbeit, dass ein Ausgangszustand ohne jegliche Randzonenverinderung auch kein
leicht einlaufendes System ist. Eine Randzonenverdnderung durch eine schonende
Endbearbeitung mit niedrigen Kréften auf das Werkstiick ist also unter tribolo-
gischen Gesichtspunkten am giinstigsten. Dies wurde bereits von Berlet mit der
Endbearbeitung durch geometrisch unbestimmte Schneiden gezeigt [3; 4]. Zwar hat
Berlet das Randzonengefiige nach der Endbearbeitung nicht charakterisiert, aber ei-
ne geringere Tiefenwirkung durch die schonendere Endbearbeitung ist zu erwarten.
Auch gehonte Randzonen, wie sie in Zylinderlauffiichen im Motorenbau verwendet
werden, zeichnen sich durch eine geringe Tiefe der verdnderten Randzone mit gleich-
zeitig hohen Eigenspannungen, d. h. einem ausgeprigten Gradienten der plastischen
Verformung, aus (vgl. Abb. 10 und 11, S. 127 im Anhang).
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Hypothese H1 ist also nur eingeschrankt richtig. Eine submikrokristalline Randzone
verbessert nur in Kombination mit einem Gradienten in der Verfestigung das Ein-
laufverhalten.

Die gefundenen Ergebnisse kénnen auch im Rahmen des Modells des tribologischen
Kreislaufs von Berthier [7] diskutiert werden. In den gezeigten Systemen ist der
Verschleif direkt durch den Materialfluss interner Herkunft (,,internal source flow*)
Qs' bestimmt. Dieser ist hoch, wenn die plastische Verformung unter der Ober-
fldche ausgeprégt ist und damit ein ausgepragter dritter Korper vorliegt. Wie die
Tiefenprofile aus XPS-Messungen zeigten, ist nicht die Ausprigung und Tiefe des
chemisch verdnderten Teils des dritten Korpers das entscheidende Kriterium fiir das
Verschleifiverhalten, d.h. der interne MaterialfluB Qg ist immer klein und Qg' geht
direkt in den Verschleifl Qw iiber. Technologische Konsequenzen aus den dargestell-
ten Versuchen im Modell des dritten Korpers und des tribologischen Kreislaufs sind
also,

1. Dass die ersten und dritten Koérper den Ubergang zwischen den Volumen- und
Oberflachenspannungsfeldern ohne Versagen abbilden kénnen miissen. Fiir die
dargestellten Versuche wird das durch den Gradienten der Hérte tiber die Tiefe
bzw. die Tiefenwirkung der plastischen Verformung wéhrend der Endbearbei-
tung erreicht (UP, WD) oder auch nicht (WA).

2. Dass diinne dritte Korper eine Voraussetzung fiir niedrigen Verschleifl des tri-
bologischen Systems sein konnen. Es besteht auch bei tief reichenden dritten
Korpern die Moglichkeit, ein stabiles, unempfindliches System mit niedrigsten
Verschleifiraten zu erhalten. Ein solches System wird in Kapitel 5 beschrieben.

4.2.3 Der Einlaufkorridor

Auch wenn kein Zusammenhang zwischen der {iber den gesamten Versuch dissipier-
ten Reibleistung W
W=up-Fxn-v=F.-v

und dem Scheibenverschleifl gezeigt werden konnte, ist es dennoch moglich, dass
die initiale Reibleistung Wiy, d.h. das Produkt aus Reibkraft F, und Geschwin-
digkeit v, die im Zeitraum weniger Minuten nach Erreichen der Zielnormalkraft Fy
gemessen wurde, einen Einfluss hat. Es ist bereits bekannt, dass initiale Prozesse das
Einlaufverhalten eindeutig beeinflussen (Abschnitt 2.3, S. 6). Damit stellt sich also
die Frage, ob die initiale Reibleistung Wi,;; mit dem Einlaufverhalten korreliert, so
wie dies von Scherge [77] formuliert wurde:

Arbeitshypothese 4 Das tribologische Verhalten nach abgeschlossenem Einlauf wird
von der initialen Reibleistung beeinflusst. Bei zu hoher Reibleistung versagt
das System wegen Uberbelastung, bei zu geringen Reibleistungen kann sich
kein dritter Korper ausbilden, der zu niedrigsten Reibungs- und Verschleif3-
werten fiithrt.

Die in Kapitel 6 beschriebenen Markerversuche zeigen, dass die relevanten Gleitwege
fiir initiale Prozesse an den untersuchten Systemen bei maximal 1200 m oder Ver-
suchszeiten von 20 bis 30 min liegen. Aufgrund dieser Ergebnisse wurde die initiale
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Abbildung 4.13

: Auftragung der iiber RNT gemessenen Verschleifirate am Einlaufende iiber die
initiale Reibleistung und die initiale Reibkraft im Einlauf. Der Einlaufkorridor

ist in der Projektion der Reibleistungsachse auf die Verschleifiratenachse in griin
angedeutet.

Reibkraft F'; ini; mit der Reibkraft bei einer Versuchszeit von 30 min nach Versuchs-
start gewahlt.

Eine Steigerung der Reibleistung kann iiber eine steigende Normalkraft und - unter
der Voraussetzung, dass der Reibwert nur unterproportional fillt - eine steigende
Geschwindigkeit erreicht werden. Die Korridorbetrachtung, d.h. die Untersuchung

des Zusammenhangs zwischen initialer Reibleistung und tribologischem Verhalten
kann iiber Reibung und Verschleif3 erfolgen.

Korridorbetrachtung des VerschleiBverhaltens Die Auftragung der initialen Reib-
leistung Wiy tiber den Scheibenverschleifl bzw. die Spurtiefe (Abb. 7, S. 125 im
Anhang) ergibt ein &hnliches Bild wie die Auftragung der integralen Reibleistung
tiber die Spurtiefe in Abbildung 4.12. Es wird kein Zusammenhang zwischen Wini
und dem Scheibenverschleifl nach Versuchsende gefunden. Allerdings kann diese Ver-
schleiflbetrachtung auch irrefithrend sein, da sich die Verschleifiraten am Einlaufende
durchaus unterscheiden kénnen, auch wenn sich ein vergleichbares Bild durch die
Spurtiefe ergibt [80]. In Abbildung 4.13 ist die iiber RNT bestimmte Stiftverschleif}-
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Abbildung 4.14: Auftragung der Reibkraft iiber den Gleitweg fiir Systeme mit der Endbearbeitung
WA mit ausgepriagtem Einlauf bei unterschiedlichen Geschwindigkeiten und Las-

ten. Der Weg bis zum Erreichen einer konstanten, niedrigen Reibkraft hingt nicht
von der Geschwindigkeit der Scheibe ab. Aus Schlarb [81].

rate am Einlaufende iiber Win;x und F' i aufgetragen. Dabei liegen die Werte in
der x-y-Ebene des Diagramms, die von Wiui und F' jnir augespannt wird, auf zwei
Geraden, die den beiden Geschwindigkeiten 0,8 und 2 m/s zuzuordnen sind (einge-
zeichnet in rot).

Die Betrachtung der Verschleifiraten am Einlaufende (Abb. 4.13) zeigt in der Pro-
jektion der Achse der initialen Reibleistung auf die Z-Achse der Verschleifirate einen
Korridor an. Bei niedrigen initialen Reibleistungen < 30 W ist die Streuung der
Verschleifirate am Einlaufende groB. Bei einer Uberlastung des Systems mit hohen
Reibleistungen steigt die Verschleifirate ebenfalls an. Aus der Auftragung wird deut-
lich, dass die Datenpunkte, die dem unteren Bereich und dem rechten, aufsteigenden
Teil des Korridors zuzuordnen sind (alle Datenpunkte > 40 W) zu einer Geschwin-
digkeit von 2 m/s gehoren. Derselbe Sachverhalt ist fiir die Korridorbetrachtung des
Reibverhaltens festzustellen und wird im Folgenden diskutiert.

Korridorbetrachtung des Reibungsverhaltens In Abbildung 4.14 sind ausgewihlte
Einlaufkurven des Systems WA dargestellt. Es wurden Versuche mit ausgeprigtem
Einlaufverhalten ausgewahlt. Fiir beide Lasten von 25 und 35 MPa wird ein von der
Gleitgeschwindigkeit unabhéngiges Einlaufverhalten gefunden, bei dem nach 30 km
Gleitweg eine konstante, niedrige Reibkraft erreicht wird. Da die initialen Reibkrifte
fiir die unterschiedlichen Geschwindigkeiten vergleichbar sind, greift der Ansatz der
initialen Reibleistung als Einlauf beeinflussende Grofle fiir das vorliegende System
nur insofern, als dass ein bestimmter Wertebereich der Reibleistung ein zuverléssiges
Finlaufen der Systeme zulésst. Dieser Wertebereich beschreibt den mittleren Teil des
postulierten Einlaufkorridors. Wird das System Werten ober- und unterhalb dieser
Korridorwerte ausgesetzt, verschlechtert sich das Einlaufverhalten des Systems.

Die Giiltigkeit des Konzepts des Einflusses der initialen Reibleistungsdichte auf das
Einlaufverhalten muss sowohl iiber den Einfluss der Normalkraft als auch iiber den
Einfluss der Geschwindigkeit {iberpriift werden. Zum Einfluss der Normalkraft bei
konstanter Geschwindigkeit liegen Literaturdaten vor [89], die das Korridorverhal-
ten sowohl fiir Reibungs- als auch fiir Verschleifiwerte deutlich zeigen. Auch die Ver-
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4.2 Diskussion

M Ende des Einlaufes

Abbildung 4.15: Auftragung des Reibkoeffizienten am Einlaufende iiber die initiale Reibleistung und
die Geschwindigkeit im Einlauf.

suchsdaten der vorliegenden Arbeit zeigen fiir das System WA einen Anstieg der Ver-
schleifirate mit steigender Normalkraft bei konstanter Geschwindigkeit (Abb. 4.4).
Die Auftragung des Reibwerts am Ende des Einlaufs p¢ iiber die initiale Reibleis-
tung Winit und die Geschwindigkeit in Abbildung 4.15 zeigt , dass die Versuche, die
ein niedriges ur < 0,01 bei Winz > 100 W zeigen, ausschliefflich einer Geschwin-
digkeit von 2 m/s zuzuordnen sind. Fiir niedrigere Geschwindigkeiten unter 2 m/s
bzw. niedrigere Winix < 90 W ergibt sich kein Zusammenhang zwischen der initia-
len Reibleistung und dem Reibwert am Ende des Einlaufs, die Streuung wird hier
grof (vgl. auch [77]). Die Projektion der Achse der initialen Reibleistung auf die
Z-Achse ,p am Ende des Einlaufs® in Abbildung 4.15 zeigt die linke Hélfte des
Einlaufkorridors mit niedrigen Reibwerten am Ende des Einlaufs bei hohen initia-
len Reibleistungen. Aus den gezeigten Auftragungen (Abb. 4.15 und 6 im Anhang,
S. 124) wird deutlich, dass fiir Gleitgeschwindigkeiten von 0,4 m/s und hohe initiale
Reibkréfte F';. iniz > 40 N trotz einer niedrigen initialen Reibleistung von < 40 W die
Tendenz zu einem hohen Reibwert am Ende des Einlaufs von p¢ > 0,4 besteht. Diese
Tendenz verschiebt sich mit steigender Geschwindigkeit zu hoheren Reibkraften von
Fy, init > 80 N bei 0,8 m/s und ist fiir 2 m/s so nicht mehr zu erkennen (Abb. 6 im
Anhang, S. 124).

Arbeitshypothese 4 wird also bestitigt. Die linke Hélfte des Einlaufkorridors in Be-
zug auf die Reibwerte am Einlaufende ist {iber die Betrachtung von 90 aufgetragenen

o7



4 FEinfluss der Endbearbeitung auf Reibung und Verschlei3

Versuchen erkennbar. Der Verschleiflkorridor wurde bis zur Obergrenze hin abgebil-
det.

4.2.4 Zuverlassigkeit der Platinmarker

Fiir eine Aussage zur Zuverldssigkeit der Platinmarker soll hier der Vergleich von
gefiillten und ungefiillten Grében geniigen. Eine dariiber hinausgehende Diskussion
findet sich in Kapitel 6.

Aus dem Querschnitt durch sowohl einen gefiillten als auch einen nicht gefiillten
Graben (Abb. 4.10(b)) ist bis in eine Tiefe von 1 pm ein deutlicher Unterschied
zu erkennen. Wiahrend Material in den ungefiillten Graben eingeschoben wird, ist
am Platinmarker keine Verédnderung zu erkennen. Das Platin-Kohlenstoff-Gemisch
scheint der Verschiebung einen Widerstand entgegenzusetzen. Dieses Ergebnis zeigt,
dass die Verschiebungen bis 1 pm Tiefe von den Platinmarkern nicht zuverldssig
abgebildet werden.

FIB-Schnitte durch nebeneinander liegende gefiillte und ungefiillte Griaben, wie sie
im Anhang (Abbildung 3, S. 122) zu sehen sind, zeigen, dass die Scherung in Tiefen
> 1 pm von den Platinmarkern und den ungefiillten Griben gleichermafien ab-
gebildet werden. Fiir Scherungen in diesem Tiefenbereich sind die Ergebnisse der
Platinmarker als giiltig anzusehen. Neben der Zuverlédssigkeit der Marker ist fiir
die quantitative Betrachtung der Scherungen die ¢rtliche Streuung der Verschiebun-
gen zu betrachten. Um die Streuung der Marker aufgrund unterschiedlicher Positio-
nen abschétzen zu kénnen, wurden in den Scheiben an zwei Bereichen im Abstand
von 100 pm Marker gesetzt. Der Vergleich der aus den FIB-Schnitten ermittelten
Verschiebungen bis in 3 pym Tiefe ergibt einen Unterschied von iiber 100 % (vgl.
Abb. 3 und 5 im Anhang). Die Streuung wird auf Inhomogenititen im Kontakt
zuriickgefiihrt.

Aus den gezeigten Ergebnissen wird klar, dass fiir eine quantitative Diskussion von
Unterschieden in der Verschiebung eine groflere Zahl von Markern ausgewertet wer-
den muss. Dennoch sind die in diesem Kapitel getroffenen Aussagen giiltig, da diese
auf der Tatsache beruhen, dass iiberhaupt Verschiebungen in Tiefen > 1 pm gefunden
wurden oder diese eben nicht vorliegen. Unterschiedlich ausgepréigte Verschiebungen
spielen in der vorgestellten Betrachtung keine Rolle.

4.3 Zusammenfassung

Die tribologischen Kenngréfien Reibung, Verschleifl, Empfindlichkeit und Stabilitdt
wurden im niedrigsten Verschleifiratenregime an Systemen mit Scheiben unterschied-
licher Endbearbeitungen (UP, WD und WA in aufsteigender Tiefenwirkung) ermit-
telt. Alle Systeme erreichten ein stabiles Verschleifiverhalten. Die Verschleifiraten
am Ende der untersuchten Einlaufpunkte (0,8 und 2 m/s) wurden fiir die Systeme
UP und WD in der GréBenordnung von 10 nm/h gefunden. Eine Lastabhingigkeit
des Verschleiflverhaltens im angegebenen Geschwindigkeitsbereich konnte fiir die
Systeme WD und UP nicht festgestellt werden, wohl aber fiir das System WA. Ver-
schleifiraten am Einlaufende lagen abhéngig vom Betriebspunkt zwischen 10 und
120 nm/h.

Die Systeme mit den Endbearbeitungen UP und WD zeigten eine vergleichbar nied-
rige Empfindlichkeit gegeniiber Last- und Geschwindigkeitswechseln. Im Gegensatz
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4.3 Zusammenfassung

dazu stiegen Reibung und Verschleifligeschwindigkeit bei Last- und Geschwindigkeits-
wechseln an Systemen der Endbearbeitung WA an.

Die beschriebenen Unterschiede im Verschleiflverhalten konnten mit Hilfe von Mar-
kerexperimenten auf die Unterschiede in der Tiefe der plastischen Verformung der
Randzone zuriickgefiihrt werden. Eine Scherung der Randzone in Tiefen > 1 pm
ist ohne Ausnahme mit Spurtiefen von 200 nm und mehr verkniipft (gemittelte
Verschleifirate in der Groflenordnung von 100 bis 500 nm/h). Im Gegensatz dazu
wurden an Versuchen, bei denen sich die Scherung auf den Tiefenbereich von einem
Mikrometer unter der Oberfliche beschrankte, mittlere Verschleifiraten von 10 bis
30 nm/h gefunden.

Zusammen mit den tribologischen Ergebnissen und der Analytik der Marker ergab
sich aus der Charakterisierung der Proben nach der Endbearbeitung mit FIB und
Nanoindentation, dass niedrige Verschleifiraten und eine geringe Empfindlichkeit zu
erreichen sind, wenn bereits bei der Endbearbeitung ein deutlicher Gradient der
plastischen Verformung der Oberfliche ausgebildet wird. Dabei kann das System
bei stidrkerem Gradienten der plastischen Verformung (UP gegeniiber WD) hohere
Reibkrafte aufnehmen, ohne dass erhohter Verschleifl auftritt.

Die Ausgangshypothese H1 der Vorkonditionierung durch Endbearbeitung war also
insofern richtig, als dass das durch die Endbearbeitung eingestellte Randzonengefiige
Reibung und Verschleifl deutlich beeinflusst. Allerdings kommt es dabei weniger auf
die Submikro- oder Nanokristallinitit der Randzone an, sondern auf die Konzen-
tration der Verformung an die Oberfliche. Dafiir scheinen die oben beschriebenen
Gradienten der plastischen Verformung der Randzone durch die Endbearbeitung
niitzlich.
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5 Einfluss der Si-Morphologie auf
Reibung und Verschleil3

Wie von Dienwiebel u. a. [27] gezeigt, findet wihrend des Einlaufs iibereutektischer
AlSi-Laufflichen im Verbrennungsmotor eine Zerkleinerung der Silicumphase durch
Bruchvorgénge aufgrund der Scherung der Randzone statt. Von Scherge und Dienwie-
bel wurde im Rahmen des Projekts Triboman die Hypothese aufgestellt, dass eine
feinere Siliciumphase die mechanischen Vermischungsprozesse vereinfacht und damit
zu einem schnelleren und zuverlissigeren Einlaufverhalten fiihrt, als dies bei einer
groberen Siliciumphase der Fall wére.

Zur Uberpriifung der Hypothese wurde das Einlaufverhalten an Scheiben vergleich-
barer Topographie und gleicher Endbearbeitung, aber unterschiedlicher Si-Morpholo-
gie charakterisiert und verglichen. Die Ergebnisse werden im folgenden Kapitel dar-
gestellt und diskutiert.

Hypothese H2 Eine feine Siliciumphase fiihrt zu einem besseren Einlaufverhalten.

5.1 Ergebnisse

5.1.1 Randzonengefiige nach Endbearbeitung

Wie in Abschnitt 3.3, S. 29, dargestellt, wurden unterschiedliche Si-Morphologien
iiber eine unveredelte, eine veredelte und eine warmebehandelte AlSi-Legierung er-
halten (vgl. Abb. 5.1). Um den Einfluss der Si-Morphologie auf das Einlaufverhal-
ten darzustellen, wurde die Endbearbeitung WA gew#hlt und konstant gehalten.
Damit wurden fiir die Scheiben aller drei Si-Modifikationen vergleichbare Topo-
graphien (Abb. 3.11, S. 33), vergleichbare Passivkrifte von ca. 45 N und damit
vergleichbare Tiefen der Scherung durch die Endbearbeitung von ca. 9 pm sicher ge-
stellt. Dennoch zeigte die Messung der Mikroeigenspannungen eine um den Faktor
vier hohere Druckeigenspannung in der Randzone der widrmebehandelten Scheibe
im Vergleich zur veredelten, nicht widrmebehandelten Scheibe (Abb. 3.17, S. 37).
Die Matrixkonzentration an Si wird bei den wéarmebehandelten Scheiben in 1 pm
Tiefe erreicht, bei den veredelten bzw. nicht veredelten Scheiben in 200 nm Tiefe
(Abb. 5.2). Die Messung der Nanohérte ergibt nur eine geringe Erhohung durch die
Wirmebehandlung (Abb. 5.3). Abbildung 5.4 stellt FIB-Schnitte durch die Randzo-
ne einer wiarmebehandelten und einer veredelten Scheibe nach Endbearbeitung dar.
Das durch die Endbearbeitung bewirkte UmflieBen der Si-Phase durch die Al-Matrix
ist an der wiarmebehandelten Scheibe deutlich zu erkennen (siehe auch die STEM-
Aufnahme 5.13(d), S. 70). Der Schnitt durch die Randzone der Sr-veredelten Scheibe
zeigt das Zerbrechen der Si-Phase durch die Krafteinwirkung der Endbearbeitung.
Die Si-Bruchstiicke werden zusammen mit der Al-Matrix geschert.

An Zugversuchen ist im Gegensatz zur Nanohérte die Wirkung der Wéarmebehand-
lung in Form von Steigerung der Festigkeit und Streckgrenze messbar (Abb. 9 im
Anhang, S. 127). Die um etwa 30 % hoheren Werte der wiarmebehandelten Probe
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5 Einfluss der Si-Morphologie auf Reibung und Verschleif3
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Abbildung 5.1: Schemazeichnung der verschiedenen Scheibenmodifikationen. Abgegossen wurden
veredelte und nicht veredelte Modifikationen. Ein Teil der veredelten Rohlinge wurde
vor der Endbearbeitung T6 warmebehandelt. Zeichnung D. L. mit Elementen aus
Schlarb [81].

stimmen mit der von Ma u. a. [56] gemessenen Steigerung der Brinellhéirte um etwa
30 % tiberein.

5.1.2 Charakterisierung des tribologischen Verhaltens

Um den Einfluss der Si-Morphologie auf Reibung und Verschleify darzustellen, musste
zum einen das tribologische Verhalten der verschiedenen Systeme charakterisiert
werden. Zum anderen wurde mit Markerexperimenten die Scherung in der Randzone
abgebildet, wie sie sich im Anfangsstadium des Einlaufpunktes, d.h. in den ersten
30 Minuten des Einlaufs, ausbildet.
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Abbildung 5.2: XPS-Tiefenprofile der Si-Kon-  Abbildung 5.3: Nanohéirte der warmebehandel-
zentration zeigen das Erreichen ten und veredelten Scheiben nach
der Matrix-Konzentration fiir Endbearbeitung.

200 nm Tiefe fiir die nv- und Sr-
Modifikationen bzw. 1 pm Tiefe
fir die warmebehandelte Legie-
rung.
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5.1 Ergebnisse

(a) Randzone der wirmebehandelten Scheibe. (b) Randzone der Sr-veredelten Scheibe. Die ge-
Die globulare Si-Phase ist deutlich zu erkennen. feinte Si-Phase wird durch die Endbearbeitung
zerbrochen.

Abbildung 5.4: FIB-Schnitte durch die Randzonen nach Endbearbeitung mit WA [53].

@ WAsr
@ WAnv
@ WAT6

Abbildung 5.5: Verschleifiraten des Stifts am Ende des Einlaufs. Alle Versuche erreichten ein stabiles
Verschleifiverhalten.

Einlaufverhalten

Das Einlaufverhalten der verschiedenen Systeme wurde iiber ein Kennfeld verschie-
dener Lasten und Geschwindigkeiten charakterisiert. Riickschliisse auf das Verschleif3-
verhalten lassen sich zum einen aus der Stiftverschleifirate am Einlaufende (Abb. 5.5)
und zum anderen aus den Spurtiefen der Scheibe nach Versuchsende ziehen (Abb. 5.6).
Beide Auftragungen zeigen deutlich, dass der Verschleifl der Systeme WA Sr und
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Abbildung 5.6: Spurtiefen der Scheiben nach Versuchsende. Die Spurtiefen wurden aus Profilschnit-
ten aus WLI-Aufnahmen ermittelt.
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Abbildung 5.7: Reibungskoeffizienten (schwarz) und RNT-Verschleiflsignal (rot) an verschiedenen
Scheibenmodifikationen. Die Endbearbeitung ist fiir alle Scheiben gleich. Vgl. auch
Schlarb [81].

WA nv mit steigender Last und sinkender Geschwindigkeit zunimmt. Dieses Verhal-
ten konnte fiir das System WA T6 nicht beobachtet werden. Fiir dieses System ist
das Verschleifiverhalten unabhéngig vom gewéhlten Einlaufbetriebspunkt.

Mit der Echtzeitmessung der Verschleifirate iiber RNT konnte das Verschleifiverhal-
ten der verschiedenen Systeme unter konstanten und wechselnden Lasten und Ge-
schwindigkeiten bestimmt werden (Abb. 5.7). Unter konstanten Bedingungen wur-
de fiir alle Systeme nach 10 bis 15 h Versuchszeit eine konstante Verschleifirate
< 50 nm/h gefunden. Die variablen Belastungen fithrten am System WA Sr zu Stift-
verschleifiraten iiber 100 nm/h. Am System WA nv wurde nur ein geringerer Anstieg
von 10 auf 30 nm/h beobachtet. Die Stiftverschleifirate des Systems WA T6 blieb
von Last- und Geschwindigkeitswechseln unbeeinflusst und auf einem niedrigen Ni-
veau von unter 10 nm/h.

Die Verldufe der Reibkoeffizienten in Abbildung 5.7 zeigen, dass neben der Ver-
schleifirate auch die Reibwerte des Systems WA Sr beim Versagen des Systems an-
steigen. Die Reibwerte aus den Stribeckkurven direkt nach dem Einlaufbetriebspunkt
und nach den Lastrampen sind im Anhang aufgetragen (Abb. 12, S. 12). Die am Sys-
tem WA T6 gemessenen Stribeckkurven zeigten mit einem Reibwert von 0,025 bei
0,2 m/s die niedrigsten Reibwerte der im Rahmen der Arbeit gemessenen Tribosys-
teme. Die Stribeckkurven dndern sich auch nach den Lastrampen im Priifprogramm
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Reibkraft WA Sr; 25 MPa; 0,8 m/s —-—- Geschwindigkeit Versuch WA Sr
Reibkraft WA T6; 25 MPa; —-—- Geschwindigkeit Versuch WA T6
geschwindigkeitskontrolliert
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Abbildung 5.8: Reibkréfte und Geschwindigkeiten der beiden Markerversuche WA Sr und WA T6.
Die Geschwindigkeit des Versuchs am System WA T6 ist auf die Reibkraft des
Versuchs am System WA Sr geregelt.

nicht. Im Gegensatz dazu ist am Vergleich der Stribeckkurven der Systeme WA Sr
vor und nach den Lastrampen das Versagen des Systems zu erkennen. Nach dem Ein-
lauf liegen die Reibwerte mit einem Reibwert von 0,07 bei 0,2 m/s deutlich héher
als die des Systems WA T6, nach dem Durchlaufen der Lastrampen betrigt auch
bei 2 m/s der Reibwert 0,1.

Markerexperimente

Unterschiede im Verschleifiverhalten kénnen nach Berthier [7] auf die Materialfliisse
aus den ersten Korpern in den Reibkontakt oder auf die Ausbildung des dritten
Korpers zuriickgefithrt werden. Zur Abbildung der Verschiebungen und der Aus-
pragung der Tiefe der TTS wurden Markerexperimente (Abschnitt 3.2, S. 27) an
Systemen der Modifikationen WA T6 und WA Sr durchgefiihrt. Sie verdeutlichen
die Scherung der Randzone nach einem Gleitweg von 1200 m bzw. einer Versuchs-
zeit von 30 min (WA Sr). Um die Vergleichbarkeit der Marker zu gewéhrleisten,
miissen Marker aus Versuchen an tribologischen Systemen verglichen werden, an de-
nen vergleichbare Reibarbeiten verrichtet wurden. Die Umsetzung erfolgte iiber die
Versuchsfithrung durch die Regelung der Gleitgeschwindigkeit am System WA T6,
so dass der Verlauf der Reibkraft iiber den Weg dem des Versuchs am System WA Sr
folgt. Die Versuchsfithrung ist moglich, da sich beide Syteme in der Mischreibung
befinden. Abbildung 5.8 zeigt den Reibkraft- und Geschwindigkeitsverlauf iiber den
Gleitweg. Die Angleichung der Reibkraft des Systems WA T6 wurde durch die Ver-
ringerung der Gleitgeschwindigkeit erreicht. Die Normalkraft erreichte bei einem
Gleitweg von 320 m ihren Sollwert von 471 N (= 25 MPa). Aus dem Geschwin-
digkeitsverlauf ist zu erkennen, dass der Regelungsbedarf in der Anfahrphase bis
300 m am ausgeprigtesten war (Geschwindigkeit zwischen 0,2 und 0,8 m/s). Ab
einem Gleitweg von 700 m konnte die Gleitgeschwindigkeit am System WA T6 mit
0,4 m/s mit geringem Regelaufwand etwa halb so grofl gehalten werden wie die Gleit-
geschwindigkeit am System WA Sr, um eine vergleichbare Reibkraft zu erhalten.
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Abbildung 5.9: Verschiebungen in Stift und Scheiben der Systeme WA Sr und WA T6 aus Versuchen
vergleichbarer Reibarbeit, wie sie aus den Platinmarkern und den FIB-Schnitten an
den Rindern der Mikrobohrungen (Abb. 5.10) ermittelt wurden.

5.1.3 Ergebnisse der Randzonenanalytik
REM und FIB

Markerergebnisse Abbildung 5.9 zeigt die an den in Stiften und Scheiben gemes-
sene Verschiebung der Platinmarker nach 1200 m Stiftgleitweg und der gemessenen
Reibkraft, wie sie in Abbildung 5.8 dargestellt ist. Beispielhaft ist der Platinmar-
ker des Stifts des Systems WA T6 dargestellt. Die Auswertung der Verschiebung
im Stift des Systems WA Sr konnte nur an einem ungefiillten Graben erfolgen (vgl.
Kapitel 6). Die Verschiebungen in den Stiften beider Systeme wurden in 1 pm Tiefe
mit 3 bis 4 pm gefunden. An Markern in den Scheiben konnten Verschiebungen von
1,5 pm (WA T6) bzw. 3,5 pm (WA Sr) in einer Tiefe von 2 pm gemessen werden.
Die Verschiebung von Material in die Mikrobohrungen (vgl. Abschnitt 3.2.3) ist aus
den FIB-Schnitten in Abbildung 5.10 zu erkennen. Sie betrdgt 11,5 pm (WA Sr)
bzw. 6 pm (WA T6) in 1 pm Tiefe. Die Scherung 57”3, wobei z die Verschiebung und
t die betrachtete Tiefe ist, betragt fiir die Scheibe WA Sr etwa 1 und fiir die Scheibe
WA T6 etwa 0,5 fiir eine Tiefe von 12 pm.

Topographie und Randzone der Stifte Auf den Stiften des Systems WA T6 sind
aus REM-Aufnahmen sowohl von der Oberfliche (Abb. 5.11(a)) als auch vom FIB-
Schnitt (Abb. 5.11(b)) ausgeprigte Inseln aus nanokristallinem oder amorphem Ma-
terial zu erkennen. An den FIB-Schnitten in Abbildung 5.11 ist dieses Material ver-
einzelt auch bis in eine Tiefe von 1 pm zu finden. Die Topographieaufnahme des
Stifts des Systems WA Sr zeigt ebenfalls einen, wenn auch weniger ausgepréigten,
Schichtaufbau. Aus den Gefiigebildern der FIB-Schnitte kann keine Aussage iiber die
Tiefe, in der noch Scherung durch den tribologischen Kontakt stattfand, getroffen
werden.

Ein weiteres Beispiel fiir die Auspragung des dritten Korpers auf dem Stift des
Systems WA T6 ist im Anhang dargestellt. Die Abbildung des Bereichs der Stifto-
berfliche mit den Markern mit einer Beschleungigungsspannung von 2 kV (Abb. 14,
S. 130) zeigt fiir die Marker keinen Kontrast. Die Marker werden jedoch bei einer
hoheren Beschleunigungsspannung von 25 kV sichtbar (Abb. 15 im Anhang).
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EDX EDX-Messungen an einem Stift des Systems T6 zeigen abhéngig vom gewihl-
ten Messpunkt Oberflichenzusammensetzungen aus Eisen und Chrom oder aber eine
Belegung der Oberfliche mit Elementen aus Oladditiven und der Scheibe (Abb. 5.12).

STEM

TEM-Lamellen wurden vom Autor entlang der Schnittrichtung des Werkzeugs an ei-
ner mit WA endbearbeiteten Scheibe und entlang der Gleitrichtung in der Spur einer
iiber 18 h im Einlaufpunkt 45 MPa und 0,8 m/s gelaufenen Scheibe prépariert. In der
TEM-Lamelle aus der endbearbeiteten Randzone sind ab einer Tiefe von 4 bis 5 pm
submikro- und nanokristalline Ausscheidungen zu erkennen (Abb. 5.13(c)). Beu-
gungsbilder am TEM zeigen, dass die Ausscheidungen inkohérent sind. Die Randzo-
ne bis in 4 pm Tiefe ist frei von Ausscheidungen, wie Abbildung 5.13(b) zeigt. In der
Randzone der Spur sind mit STEM (Abb. 5.13(d)) die Ausscheidungen auch direkt
unter der Oberfliche zu finden.

XPS

Abbildung 5.14 zeigt die chemischen Tiefenprofile ausgew#hlter Elemente aus XPS-
Messungen. Bei beiden Messungen fillt der Sauerstoffgehalt und auch die Konzen-
tration der Elemente Ca, P und Zn aus Oladditiven nach dem Durchlaufen eines
Maximums bei ca. 50 nm Tiefe kontinuierlich ab. Die Sauerstoffkonzentration fillt
am Stift des Systems WA T6 auf die Konzentration von 10 % in einer Tiefe von
940 nm, am Stift des Systems WA Sr wird diese Konzentration in einer Tiefe von
400 nm erreicht. Chrom- und Aluminiumoxidkonzentrationen iiberschreiten am Stift
des Systems WA T6 die Marke von 5 % nicht. Auf dem Stift des Systems WA Sr
wurde eine Aluminiumoxidkonzentration von bis zu 12 at-% gefunden.

Das Verhéltnis der Aluminiumoxidkonzentrationen der Systeme WA Sr und WA T6
spiegelt sich auch in den chemischen Tiefenprofilen der Scheiben wieder (Anhang,
Abb. 16 und 17, S. 131). In der Reibspur der Sr-veredelten Scheibe fillt die Alumi-
niumoxidkonzentration bei einer Tiefe von 300 nm unter 5 at-%. Dieser Wert wird

Voo mm pmess rASEBS EIANE

kY | 207 ym  4.1mm | TLD | 52° | S S pA 2013 11200 m 00 kv mm | TLD | 5 SE_| 25pA 201341

(a) FIB-Schnitt in Spur der Scheibe WA T6. (b) FIB-Schnitt in Spur der Scheibe WA Sr.
Bildbreite 20,7 pm. Bildbreite 20,8 pm.

Abbildung 5.10: FIB-Schnitte durch die praparierten Rinder der Mikrobohrungen in der Spur der
Scheiben WA T6 und WA Sr. Die Bildebene ist in Abbildung 3.9, S. 30 als rot
eingefirbte Ebene dargestellt. Die Bewegungsrichtung des Stifts ist in beiden Féllen
von rechts nach links.
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5.1 Ergebnisse

IE 0° | SE |s0pA R 240 10 W | 166ym  39mm | TWD |52° | S R 240

(a) Topographieaufnahme der 18 h bei 35 MPa (b) FIB-Schnitt am Stift des Systems WA T6
und 0,8 m/s gelaufenen Stiftoberfliiche des Sys- aus (a). Bildbreite 16,6 pm.
tems WA T6. Bildbreite 17,3 pm.

(c¢) Topographieaufnahme der 18 h bei 35 MPa (d) FIB-Schnitt am Stift des Systems WA Sr
und 0,8 m/s gelaufenen Stift-ober-fliche des aus (c). Bildbreite 16,6 pm.
Systems WA Sr. Bildbreite 13,8 pm.

Abbildung 5.11: FIB-Schnitte und Topographieabbildungen von Stiften der Systeme WA Sr und
WA T6.
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(a) Topographieaufnahme des Stifts mit den Be- (b) Mit EDX bestimmte Elementverteilung der
reichen der EDX-Messungen. Bereiche aus (a).

Abbildung 5.12: EDX-Messungen an einem Stift des Systems WA T6 nach 18 h bei 35 MPa und
0,8 m/s.

in der Spur der wiarmebehandelten Scheibe nur in einer Tiefe bis 100 nm um 2 at-%
tiberschritten. An beiden Scheiben durchlduft die Si-Konzentration ein Maximum,
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5 Einfluss der Si-Morphologie auf Reibung und Verschleif3

207 ym | somm | STEMI 0% | BF | SDph TEMTI | 0° | BF | 50pA

(a) STEM-Ubersichtsbild der TEM-Lamelle (b) STEM-Abbildung des Bereichs b aus (a).
aus einer mit WA endbearbeiteten, wirmebe- Bildbreite 1,38 pm.

handelten Scheibe nach Endbearbeitung. Die

mit b und ¢ gekennzeichneten Bereiche sind in

Teilabbildungen (b) und (c) dargestellt. Bild-

breite 20,7 pm.

11/5/2014 H [

o8 W D det | it
| 10:44:00 AM | 29.00 kV | 5.92 um mm | STEMII | 0

18:45 29.0 4.14 ym mm | STEMII | 0° | BF  50pA BF | 50 pA 201 49 2

(c) STEM-Abbildung des Bereichs ¢ aus (a). (d) STEM-Abbildung einer Lamelle entlang
Bildbreite 4,14 pm. der Laufrichtung aus der Reibspur der Scheibe
des Systems WA T6 nach 18 h tribologischer
Belastung im Einlaufpunkt 45 MPa; 0,8 m/s.
Bildbreite 5,92 pm.

Abbildung 5.13: STEM-Abbildungen von TEM-Lamellen aus Scheiben der Endbearbeitung WA.
(a) bis (c): Randzone nach Endbearbeitung; (d) Randzone nach tribologischer Be-
lastung.

das fiir die wirmebehandelte Scheibe bei 22 at-% und fiir die veredelte Scheibe bei
40 at-% liegt. Die Sauerstoff-Tiefenprofile fallen an beiden Scheiben von einer Kon-
zentration von 30 bis 40 at-% unter der Oberfliche auf unter 5 at-% in einer Tiefe
von 300 bis 400 nm ab.

Nanoindentation

Abbildung 5.15(a) zeigt die Verteilung der Hértewerte von je 98 Hérteeindriicken
an den Stiften der Markerversuche (Abb. 5.8). Der Stift des Systems WA T6 zeigt
fiir die Eindringtiefe von 20 bis 25 nm ein mit 30 Eindriicken deutlich ausgeprégtes
Maximum bei einer Nanohérte von 3 GPa. Die Verteilung der Hértewerte der Ein-
driicke am Stift des Systems WA Sr zeigt bei 3 GPa ein Maximum mit 14 Eindriicken
und mehr Eindriicke (29 gegeniiber 9 fiir WA T6) mit Hartewerten von 7 GPa oder
mehr. Die Verteilungen der Hérte beider Stifte gleichen sich fiir eine Eindringtiefe
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N S

@ @

£ £

= c

8 el

© ©

=] =]

c c

() ]

N N

c c

(®] (=]

N ¥ S -
0 200 400 600 800 1000 0 200 400 600 800 1000

Tiefe in nm Tiefe in nm

(a) Stift gegen WA T6. (b) Stift gegen WA Sr.

Abbildung 5.14: Tiefenprofile ausgewéhlter Elemente aus XPS-Messungen an gelaufenen Stiften aus
den Systemen WA Sr und WA T6. Beide Syteme wurden 18 h im Betriebspunkt
45 MPa; 2 m/s getestet.

von 200 nm an (vgl. Abb. 19 im Anhang, S. 131). Das Maximum dieser Verteilung
liegt bei 5 GPa.

Die Mittelwerte der Hérte-Tiefenverldufe von jeweils ca. 70 Nanohérteeindriicken
sind in Abbildung 5.15(b) aufgetragen. Gegeniiber dem Zustand nach Endbearbei-
tung steigt die Harte der Randzone der Spur der veredelten Scheibe WA Sr um
ca. 500 MPa. Die Randzone der wirmebehandelten Scheibe entfestigt durch die
tribologische Belastung um einen Wert vergleichbarer Gréf8enordnung.

Eigenspannungsmessungen

An Proben unterschiedlicher Endbearbeitungen wurden Eigenspannungsmessungen
iiber Rontgenbeugung durchgefiihrt. Das Volumen, das unter den Messbedingungen
zum Signal beigetragen hat, reichte bis in 16 pm Tiefe. Beide Endbearbeitungen
WA und WD erzeugen Druckeigenspannungen im Werkstoff. Bemerkenswert sind die
um Faktor vier bis fiinf hoheren Druckeigenspannungen an der wiarmebehandelten
Legierung im Vergleich zur veredelten Modfikation (Abb. 10 im Anhang, S. 10).

5.2 Diskussion

Fiir die Untersuchung des Einflusses der Si-Morphologie auf das Reibungs- und Ver-
schleifiverhalten wurden drei verschiedene Si-Modifikationen nv, Sr und T6 herge-
stellt. Die Charakterisierung der endbearbeiteten Scheiben ergab sowohl fiir den Ver-
gleich der Si-Tiefenprofile als auch fiir den Vergleich der Randzonengefiige keinen
ausgeprigten Unterschied zwischen den Modifikationen Sr und nv. Die Modifikation
T6 unterscheidet sich jedoch deutlich von den beiden anderen. Zun&chst soll da-
her der Einfluss der Legierungsveredelung und im Anschluss daran der Einfluss der
Warmebehandlung auf das tribologische Verhalten diskutiert werden.
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- — -WA T6 ungelaufen
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(a) Haufigkeitsverteilung der Hérte in 20 bis (b) Hirtetiefenverlauf zweier iiber 18 h ge-
25 nm Eindringtiefe an den beiden Stiften der laufenen Stifte aus den Systemen WA Sr und
Markerversuche. WA T6.

Abbildung 5.15: Nanoindentationsergebnisse an Stiften und Scheiben verschiedener Versuche aus
den Systemen WA Sr und WA T6.

5.2.1 Einfluss der Legierungsveredelung

Die Charakterisierung der Randzone nach der Endbearbeitung mit FIB und XPS
zeigt neben der in Abschnitt 3.3.1, S. 30 beschriebenen unterschiedlichen Korngrosse
der Si-Phase keine Unterschiede in den Randzonengefiigen und in der chemischen
Zusammensetzung. Auch die Streckgrenze und Zugfestigkeit der Gusslegierungen
sind fiir beide Modifikationen sehr gut vergleichbar (Abb. 9 im Anhang, S. 127).
Die Unterschiede im Einlaufverhalten der beiden tribologischen Systeme sind eben-
falls nur gering ausgeprigt. Beide Systeme Sr und nv zeigen ein stabiles Einlauf-
verhalten. Die Verschleiffiraten am Einlaufende und die Spurtiefe als Maf} fiir den
Gesamtverschleifl der Systeme steigen tendenziell mit steigender Normalkraft und
abnehmender Geschwindigkeit.

Ein Unterschied ergibt sich aus dem Vergleich der Stiftverschleifisignale (Abb. 5.7).
Die Verldufe der Systeme WA Sr und WA nv unterscheiden sich insofern, als dass
die Stiftverschleiffiraten eine deutlich hohere Empfindlichkeit fiir das veredelte als fiir
das unveredelte System anzeigen. So steigt die Verschleifirate des Systems WA Sr
(WA nv) von 15 nm/h (10 nm/h) im Einlaufpunkt auf 118 nm/h (32 nm/h). Die
Auftragung der Spurtiefe am Versuchsende der RNT-Versuche iiber den mit RNT
bestimmten Gesamtverschleifl der Stifte (Abb. 5.16) zeigt mit dem Wert 1,3 eine
deutlich hohere Steigung der Ausgleichsgerade durch die Punkte des Systems WA nv
als fiir die Gerade durch die Punkte des Systems WA Sr (m=0,7). Die Unterschiede
in den Steigungen zeigen, dass im veredelten System WA Sr die Scheibe bei gleichem
Stiftverschleifl weniger stark verschleifit als dies fiir das System WA nv der Fall ist.
Die Veredelung der Scheibe ist damit eine Mafinahme, um Verschleify zu verringern.
Die veredelten und unveredelten Systeme mit der Endbearbeitung WD unterschei-
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Abbildung 5.16: Auftragung der Spurtiefe nach Versuchsende der RNT-Versuche iiber den Gesamt-
verschleif} der Stifte, wie er iiber RNT bestimmt wurde. Die eingesetzte Auftragung
zeigt den linken unteren Bereich vergréflert. Die Versuchsdauer der RNT-Versuche
betrug 78 h. Vgl. auch Schlarb [81].

den sich jedoch nicht in ihrem tribologischen Verhalten (Abb. 5.16 und Kapitel 4).
Die Mafinahme der Veredelung wirkt also nur bei tribologischen Systemen mit ausge-
pragter Scherung in Tiefen der Randzone > 1 pm. Da die Scherung in den Scheiben
der Endbearbeitung WD gewohnlich auf den ersten Mikrometer Tiefe beschriankt
ist und die Si-Korngroéfien sowohl der veredelten als auch der unveredelten Matrix
grofer als ein Mikrometer sind, bleibt die Veredelung wirkungslos.

Aus dem Vergleich der Spurtiefen und des Stiftverschleiles der verschiedenen Endbe-
arbeitungen in Abbildung 5.16 wird deutlich, dass die Systeme WA Sr und WA nv die
einzigen unter den in der vorliegenden Arbeit gemessenen Systemen sind, die mitt-
lere Verschleifiraten in der Groenordnung von 100 nm/h zeigen. Auch wenn diese
Verschleifiraten um Faktor 10 iiber denen der anderen untersuchten Systeme liegen,
sind sie nach den von Alpas genannten Grenzen (Abschnitt 2.1, S. 4) mit einem
Verschlei von 10 mm?/(N m) noch deutlich im niedrigsten Verschleifiratenregime.
Zudem liegt bei diesen Systemen mit 100 nm/h Verschleifirate die Verschleifiteil-
chengrofie noch im Nanometerbereich (vgl. Kapitel 6).

Das gute Bestimmtheitsmafl R? von 0,99 bzw. 0,97 der Ausgleichsgeraden in Abbil-
dung 5.16 deutet darauf hin, dass nicht nur die Gesamtverschleiliwerte von Stift und
Scheibe sondern auch die Verschleiiraten wiahrend der Versuche fiir die untersuchten
Systeme proportional zueinander sind. Dies wurde am Beispiel von Verbrennungs-
motoren durch RNT-Messungen mit zwei aktiven Komponenten bereits von Volz
[104, S. 71] gezeigt.
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5 Einfluss der Si-Morphologie auf Reibung und Verschleif3

5.2.2 Einfluss der Warmebehandlung
Randzonen nach Endbearbeitung

Im Gegensatz zur Ahnlichkeit der tribologischen und werkstoffanalytischen Ergeb-
nisse der Systeme WA Sr und WA nv unterscheiden sich sowohl die Werkstoffei-
genschaften als auch das tribologische Verhalten der Systeme WA Sr und WA T6
deutlich von einander.

Eigenspannungsmessungen zeigen gegeniiber WA Sr um Faktor vier hohere Druck-
eigenspannungen an wirmebehandelten Proben (vgl. Abb. 3.17, S. 37). Die Inter-
pretation dieser deutlich hoheren Druckeigenspannungen ist, dass aufgrund der ver-
groberten, globularen Si-Phase die Verformung der Aluminiumphase wiahrend der
Endbearbeitung bei der wiarmebehandelten Scheibe deutlich stirker ausgepragt ist
als bei der veredelten Scheibe. Weitere Untersuchungen miissten zeigen, in wie fern
die Ausscheidungen die Eigenspannungen beeinflussen. Da im TEM jedoch ledig-
lich inkohérente Ausscheidungen gefunden wurden, wird vermutet, dass deren Ein-
fluss auf die Eigenspannungen gering ist. Dariiber hinaus wurden an gehonten Li-
nern Druckeigenspannungen gemessen, die nochmals 30 % iiber den Werten der
T6-Modifikation liegen (Abb. 10 im Anhang, S. 10). Die hohen Eigenspannungen
werden also auf die Endbearbeitung zuriickgefiihrt.

Da die Si-Phase durch die Warmebehandlung kein Netzwerk mehr ausbildet und ver-
rundet und vergrobert ist, umflieft die Al-Matrix die Si-Koérner der wirmebehandel-
ten Proben, wie in FIB-Aufnahmen (Abb. 5.4(a)) zu erkennen. Wihrend der Endbe-
arbeitung scheint es zu einer Erwarmung der Randzone in der GréfSenordnung iiber
500 °C! zu kommen, die die Auflésung der Ausscheidungen bis in vier Mikrometer
Tiefe bewirkt (vgl. Abb. 5.13). Verformungs- und Verschiebungsprozesse der bei die-
sen Temperaturen im Vergleich zur Si-Phase deutlich weicheren Al-Matrix fithren zu
der gemessenen Abreicherung von Si im ersten Mikrometer. Die globulare Si-Phase
wird tiefer in die Matrix gedriickt und die weiche Matrix iiber die Si-Kérner gescho-
ben.

Im Gegensatz dazu wird wéhrend der Endbearbeitung der veredelten Scheiben das
Si-Netzwerk zerstort. Wegen der feineren und verzweigten Si-Morphologie wird die
Si-Phase zusammen mit der Al-Matrix verformt und es kommt zur beobachteten
Aufreihung der Si-Bruchstiicke (vgl. Abb. 3.13).

Die beobachteten Unterschiede in den endbearbeiteten Scheiben sind also trotz ver-
gleichbarer Tiefe der Verformung auf unterschiedliche Verformungsvorgéinge der Al-
Matrix wegen der verschiedenen Si-Morphologien zuriickzufiihren.

Die unterschiedlichen Ausgangszustéinde nach Endbearbeitung spiegeln sich auch im
tribologischen Verhalten wider. Wie in den Abbildungen 5.7 und 5.5 dargestellt, ist
die Verschleifirate zum Ende des Einlaufpunkts zwar bei beiden Systemen stabil, das
System WA T6 zeigt jedoch keine Anderung des Verschleifiverhaltens mit steigender
Last oder niedrigerer Geschwindigkeit im Einlaufpunkt. Auch ist die Empfindlich-
keit des Systems WA T6 sehr gering, da sich die Verschleifirate trotz hiufiger Last-
und Geschwindigkeitswechsel nicht verdndert. Die gemessene Reibkraft bleibt im
Gegensatz zum System WA Sr beim Durchlaufen der Stribeckkurven konstant auf
niedrigem Niveau (Abb. 12, S. 129).

Unter Beriicksichtigung der Simulationsergebnisse des Fraunhofer IWU mit Temperaturen von
iiber 850 °Cin 2 pm Tiefe (Abschnitt 3.3.1) ist diese GréBenordnung realistisch.
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5.2 Diskussion

Randzonenscherung und Ausbildung des dritten Korpers

Die Unterschiede im tribologischen Verhalten kénnen auf den dritten Korper zuriick-
gefithrt werden. Die Ergebnisse von XPS und REM zur Untersuchung des chemisch
verdnderten Teils des dritten Korpers zeigen fiir die Scheiben ein vergleichbares
Bild. Unterschiede in der Silicium- und Aluminiumoxidkonzentration werden im Ab-
schnitt 5.2.4 diskutiert. Deutliche Unterschiede zwischen den Systemen WA T6 und
WA Sr werden im Vergleich der Tiefenprofile der Stifte deutlich. REM-Aufnahmen
der Topographien der Stifte lassen einen deutlich dickeren chemisch verdnderten
dritten Korper aus mechanischen Vermischungsprozessen auf dem Stift des Systems
WA T6 vermuten als auf dem des Systems WA Sr (Abb. 5.11(a) und (c)). Am FIB-
Schnitt des Stifts des Systems WA T6 ist dieser chemisch verédnderte dritte Korper
deutlich zu erkennen. Das hellere Aussehen in der Mitte der grauen, homogenen Be-
reiche ist auf Aufladungseffekte zuriickzufiihren. Dieser mit scharfer Grenze erkenn-
bare Bereich des chemisch verénderten dritten Korpers besteht nach den gezeigten
EDX-Ergebnissen (Abb. 5.12) aus einer Mischung von vermutlich nanokristallinen
Teilchen und Olbestandteilen und stellt somit einen klassischen intrinsischen drit-
ten Korper nach der Beschreibung von Godet dar. Teilchen werden aus den ersten
Korpern herausgelost, reagieren mit Olbestandteilen, werden mechanisch vermischt
und zerkleinert und lagern sich am ersten Korper wieder an. Die ausgepriagten In-
seln aus chemisch verédndertem drittem Korper nach 18 h Versuchsdauer wurden
nur am Stift des WA T6 Systems gefunden. FIB-Schnitte an Stiften beider Systeme
zeigen jedoch Material des dritten Korpers (erkennbar an leichter Aufladung und
einheitlichem Aussehen), das sich in Tiefen bis 1 pm unter der Oberfldche befindet
und durch mechanische Vermischungsprozesse (Faltung und laterale Einschiebung)
in die Randzone eingebracht wurde (Abb. 5.11(b) und (d)).

Auch REM-Aufnahmen der gelaufenen Marker zeigen die Unterschiede zwischen den
Stiften der Systeme WA Sr und WA T6 deutlich. Die Marker sind am gelaufenen Stift
des Systems WA T6 nur mit einer hohen Beschleunigungsspannung von 25 kV zu
erkennen (Abb. 15 im Anhang). Es muss sich also beim beobachteten dritten Kérper
auf dem Stift des Systems WA T6 um einen aufwachsenden Film handeln, der in
diesem Fall sogar als Schicht von wenigen 10 nm Dicke ausgeprigt scheint. So ist zu
erkldren, dass die darunter liegenden Marker nur fiir hohere Beschleunigungsspan-
nungen zur Bildgebung iiber Z-Kontrast beitragen. Das Aufwachsen eines Tribofilms
wird auch durch AES-Messungen (Kapitel 6) gezeigt. Auch Chinas-Castillo u. Spikes
[20] beschreiben die Ausbildung eines Films aufgrund der Reaktion iiberbasischer
Detergentien im Ol. Dabei ist jedoch zu beriicksichtigen, dass die Markerversuche
nur iiber eine Versuchszeit von ca. 30 min gelaufen sind. In diesem Anfangsstadium,
in dem der Einlauf noch nicht abgeschlossen ist, wurden auch von Dienwiebel u.
Pohlmann [26] Additivfilme gefunden, deren Bildung auf die hohen Krifte zu Be-
ginn des Einlaufs zuriickgefiihrt wird. Dennoch sind Unterschiede zwischen WA T6
und WA Sr erkennbar. Die AES-Analysen des dritten Korpers im Anfangsstadium
des Einlaufs (Kapitel 6) zeigen, dass der Tribofilm nicht nur aus Additivelemen-
ten besteht, sondern auch Aluminium enthélt. Eine Reaktion oder Vermischung der
Reibpartner mit den Olbestandteilen wird also auch in diesem Anfangsstadium der
Bildung des dritten Korpers von den unterschiedlichen Randzonen beeinflusst.

Die XPS-Ergebnisse ermoglichen neben der quantitativen chemischen Charakteri-
sierung auch die quantitative Messung der Dicke des dritten Korpers iiber einen
reprisentativen Bereich von 200 - 200 pm?. Wird die Marke eines Sauerstoffgehalts
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von 10 at-% als MaB fiir die Dicke des dritten Korpers angenommen, ist dieser auf
dem Stift WA T6 mit 1 pm mehr als doppelt so dick wie der dritte Korper auf
dem Stift WA Sr. Die quantitativen Unterschiede der chemischen Zusammensetzung
werden in Abschnitt 5.2.4 diskutiert.

Wegen eines moglichen Zusammenhangs der Scherung in der Randzone und dem
beobachteten unterschiedlichen tribologischen Verhalten wurden in je ein System
WA Sr bzw. WA T6 Platinmarker in Stift und Scheibe sowie Mikrobohrungen in
die Scheibe eingebracht, die die Scherung in der Randzone abbilden. Da bei einer
Versuchsdauer von 10 h und mehr die Marker zumindest im Stift wegen zu starker
plastischer Verformung nicht wieder zu finden sind (vgl. Kap. 6), kann mit den Mar-
kern am System WA nur die Scherung im Anfangsstadium abgebildet werden. Nach
dem gewéihlten Gleitweg von 1200 m hat sich zwar ein erster stationérer Zustand
der Reibkraft eingestellt. Die Reibkraft ist gegeniiber dem eingelaufenen Zustand
jedoch noch auf einem vergleichsweise hohen Niveau von ca. 50 N (1 = 0,1). Auch
die RNT-Versuche zeigen, dass die Stiftverschleifirate in der ersten Stunde der Ver-
suche bei beiden Systemen nicht konstant ist und bei Werten iiber 500 nm/h liegt.
Auf Basis dieser Verschleildahnlichkeit der beiden Systeme im Anfangsstadium ist
zu erwarten, dass die Scherungen der beiden Marker in den Stiften (Abb. 5.9) ver-
gleichbar sind. Die von den Markern gezeigten unterschiedlichen Schergradienten in
den beiden Stiften sind vermutlich auf die Tatsache zuriickzufithren, dass die Ver-
schiebungen im Stift WA Sr an einem ungefiillten Graben ermittelt wurden, da kein
Platinmarker zur Verfiigung stand, wohingegen die Scherung am Stift WA T6 an
einem Platinmarker ermittelt wurde. Die Schergradienten in den Stiften werden da-
her nicht weiter diskutiert.

Mit den Markerversuchen in Kapitel 4 konnte gezeigt werden, dass in den unter-
suchten AlSi-Systemen ein verhéltnisméfBig hoher Verschleif}, wie er am System WA
vorliegt, mit einer Verschiebung der Marker in der Scheibe verkniipft ist. So ist
auch am System WA T6 mit seinen niedrigsten Verschleifiraten am Einlaufende ei-
ne Verschiebung der Randzone bis in 12 pm Tiefe zu finden, da auch das System
WA T6 einen initial hohen Verschleifl zeigt (vgl. RNT-Versuche). Der Platinmarker
in der Scheibe und die Verschiebung in die Mikrobohrung verdeutlichen den um
Faktor 2-3 grofleren Schergradienten in den ersten beiden Mikrometern Tiefe der
wirmebehandelten Scheibe. Der sich ausbildende Schergradient scheint im weiteren
Versuchsverlauf zu den beobachteten niedrigen Verschleifiraten zu fiihren.

Die Ergebnisse der beiden Markerversuche sind vergleichbar, da auf alle gezeig-
ten Marker der gleiche Gleitweg von 1200 m (Stift) bzw. die gleiche Anzahl von
9160 4 50 Uberfahrungen (Scheibe) bei einer vergleichbaren Reibarbeit (50 40,5 kJ)
und auch ein #hnlicher Reibkraftverlauf von Abweichungen unter 5 N wirkte.

Mit REM- und FIB-Untersuchungen, XPS-Messungen und Markeranalysen wurde
gezeigt, dass sich das System WA T6 durch einen um Faktor 2-3 héheren Scher-
gradienten in der Scheibe und einen doppelt so dicken chemisch verdnderten drit-
ten Korper auszeichnet. Aus der Verschiebung der Marker um wenige Mikrometer
bei einem Gleitweg von 1200 m wird deutlich, dass der weitaus grofite Anteil der
Geschwindigkeitsunterschiede zwischen den beiden ersten Kérpern vom chemisch
verdnderten Teil des dritten Kérpers und vom Ol im Reibkontakt aufgenommen
werden muss. Die am System WA T6 gefundenen niedrigen Reibwerte wahrend der
Stribeckkurven sind damit auf den ausgepriagten chemischen dritten Koérper auf dem
Stift zuriickzufithren. Mit diesem dritten Korper ist auch die niedrige Empfindlich-
keit des Systems WA T6 in Bezug auf die Reibwerte im Lastkennfeld zu erkléren.
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5.2 Diskussion

Weitere Untersuchungen miissten zeigen, in wie weit die starke Auspriagung des drit-
ten Korpers mit der gezeigten Entfestigung zusammenhéngt. Es ist denkbar, dass
die ausgeprigte chemische Verdnderung des dritten Korpers durch die Entfestigung
der Scheibe und die damit verbundene geringere Scherfestigkeit begiinstigt oder erst
ermoglicht wird.

Das deutlich bessere Verschleiflverhalten ist auf das durch die Si-Morphologie verin-
derten Verformungsverhalten der Randzone zuriickzufithren. Durch die im Vergleich
zu WA Sr grobere und globulare Si-Phase bildet sich der mit den Mikrobohrungen
eindeutig dargestellte Gradient der Scherung iiber die Tiefe aus, der die Verformung
an die Oberfliche konzentriert und damit den Verschleifl der Scheibe verringert. Im
Gegensatz dazu kann am System WA Sr durch die feine, bei der Endbearbeitung
zerbrochene Si-Phase die Verformung nicht auf die ersten beiden Mikrometer unter
der Oberfliche beschrankt werden. Die Scherung ist auch in Tiefen iiber 2 pm noch
ausgeprigt und fithrt zu einem hoheren Verschleif§ der Scheibe (vgl. auch die Dis-
kussion in Kapitel 4).

Die Diskussion der dargestellten Ergebnisse im Rahmen des Modells von Berthier
[7] fithrt den geringen Verschleil des Systems WA T6 auch auf den ausgepriigten
dritten Korper zuriick. In beiden Systemen WA Sr und WA T6 ist initial der Mate-
rialfluss interner Herkunft (,internal source low*) Qs' hoch (vgl. RNT-Ergebnisse).
Im System WA T6 fiihrt Qg! iiber die Ausbildung des chemisch verénderten dritten
Korpers zu einem ausgepriagten internen Materialflufl Q1. Der dritte Korper nimmt
im weiteren Verlauf gemeinsam mit dem Ol den Geschwindigkeitsunterschied zwi-
schen den ersten Korpern auf, reduziert die Belastung auf den ersten Koérper und
verringert damit Qg!. Der Verschleifluss (,,wear flow") Qw ist zuniichst wihrend
des Aufbaus des dritten Korpers bei hohem @; hoch und sinkt bei entwickeltem
drittem Kérper aufgrund des geringen Qg'. Da sich am System WA Sr kein ausge-
prigter dritter Korper aufbaut, bleibt @g' und damit auch Qw hoch. Die anfinglich
hohe Verschleifirate wird nicht reduziert.

Nanoindentation

Auch aus Nanoindentationsergebnissen ist ein deutlich homogenerer dritter Korper
auf dem Stift des Systems WA T6 zu erkennen, denn die Verteilung der Hértewerte
auf dem Stift des Systems WA Sr ist breiter (Abb. 5.15(a)). Da sich die Verteilungen
der Werte fiir eine Eindringtiefe von 200 nm angleichen (Abb. 19 im Anhang), ist
der Unterschied in der Verteilung nicht auf das Stiftmaterial selbst, sondern auf den
chemisch verénderten dritten K6rper mit einer Tiefe von 200 nm bis max. 1,5 pm
zuriickzufithren. Verglichen mit dem Maximum der Matrixhérte von 5 GPa ist der
chemisch verénderte dritte Koérper auf beiden Stiften mit 3 GPa nur etwa halb so
hart.

Nanoindentation an der Spur der Scheibe misst fiir das wirmebehandelte System
eine Entfestigung im Vergleich zur Ausgangshérte. In der Reibspur der veredelten
Scheibe steigt die Hérte hingegen an. Stift und Scheibe des Systems WA T6 mit
im Vergleich zum System WA Sr besseren tribologischen Eigenschaften Empfind-
lichkeit, Reibung und Verschleifl besitzen also auch eine geringere Randzonenhérte.
Weichere Asperitdten kénnen leichter geschert werden, die Reibung sinkt daher.
Eine mogliche Erklarung fiir die Entfestigung der wirmebehandelten Scheibe kénnte
auf Basis der STEM-Ergebnisse (Abb. 5.13) sein, dass durch die hohen Temperatu-
ren bei der Endbearbeitung (850 °C - Simulation ohne Kiihlschmierstoff; Fraunhofer
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IWU) eine Losungsglithung der Randzone bis 4 nm stattfindet und die Ausscheidun-
gen, die mit STEM noch in Tiefen iiber 4 pm zu finden sind, in Lésung gehen. Durch
die schnelle Abkiihlung nach Abgleiten des Werkzeugs bleibt unter der Oberflache ein
iibersittigter Mischkristall ohne Ausscheidungen zuriick (Abb. 5.13(b)). Daher gibt
es im Gegensatz zu den Volumenkennwerten Brinellhérte, Zugfestigkeit und Streck-
grenze bei den Nanohérten auch keinen Unterschied zwischen wérmebehandelter
und veredelter Scheibe nach Endbearbeitung (vgl. Abb. 5.3). Die Versetzungsver-
festigung durch die plastische Verformung ist der Mischkristallhdrtung iiberlagert.
Wie Hértemessungen von Ma u.a. [56, vgl. Abb. 3.10, S. 32| zeigen, bewirkt dann
eine Auslagerungstemperatur von 240 °C bereits nach 7 h eine Entfestigung durch
Uberalterung. Da in der aus der Reibspur priparierten TEM-Lamelle Ausschei-
dungen direkt unter der Oberfliche zu finden sind, kénnen diese Vorginge auch
am untersuchten System stattfinden, falls die Temperaturen im Reibkontakt in der
Groflenordnung von 250 °C liegen. Diese Temperatur scheint verglichen mit von Shak-
hvorostov [85] gemessenen Temperaturen unter 200 °C am System Grauguss-Chrom
eher hoch, zumal Aluminium gegeniiber Eisen eine bessere Wirmeleitfahigkeit und
auch eine hohere Wirmekapazitét besitzt [64]. Es ist aber nicht auszuschlieflen, dass
durch das wegen plastischer Verformung gestorte Gefiige Diffusionsprozesse auch
bei niedrigeren Temperaturen in einem solchen Ausmafl ablaufen kénnen, dass sie
zu einer Entfestigung fiihren.

5.2.3 Zusammenhang Harte und VerschleiBverhalten

Auch wenn fiir manche tribologische Systeme der Ansatz der Hértesteigerung zur
Verschleiiverringerung greift, da eine hohere Hérte weniger plastische Verformung
nach sich zieht, ist auf Basis der vorgestellten Ergebnisse die hohere Matrixhirte
der warmebehandelten Legierung keine Erkldrung fiir das bessere Reibungs- und
Verschleifiverhalten. Mit den Markerversuchen wurde gezeigt, dass das relevante Vo-
lumen, in dem sich Verformungsprozesse durch den Reibkontakt abspielen, auf eine
Tiefe bis maximal 15 pm beschriankt ist. Dieses Volumen wurde mit den Hértemes-
sungen bis zu einer Eindringtiefe von 2 pm unter Abschitzung der 10-%-Regel (die
Eindringtiefe betriagt ca. 10 % des Volumens, aus dem die Information zur Hérte
kommt) untersucht [31]. Ergebnisse dieser Hértemessungen sind fiir die wirmebehan-
delte und die Sr-veredelte Legierung nach Endbearbeitung sehr gut vergleichbar.
Daher kommen fiir die Erklarung der tribologischen Unterschiede eher die oben ge-
nannten Ansétze wie Entfestigung, Ausbildung eines Schergradienten und des dritten
Korpers in Betracht. Weitere Untersuchungen sind nétig, um die Rolle der Festig-
keit des Volumenmaterials genauer zu definieren. Auf Basis der gezeigten Ergebnisse
scheint diese in der verwendeten Messgeometrie Stift-Scheibe jedoch eher nachran-

gig.

5.2.4 VerschleiBmodell

Neben den quantitativen Unterschieden im Sauerstoffgehalt (und proportional dazu
den beiden Additivelementen Ca und P, die als Calciumcarbonat oder -aluminat
[20] bzw. Phosphat vorliegen) zeigt der Vergleich der XPS-Tiefenprofile in Abbil-
dung 5.14 einen um 2 bis 3 at-% hoheren Chromoxidgehalt am Stift WA T6 und
einen um bis zu 10 at-% hoheren Aluminiumoxidgehalt am Stift WA Sr. Auch in
der Spur der Scheibe des Systems WA Sr wurde eine héhere Aluminiumoxidkonzen-
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tration von 30 at% gegeniiber 5 at-% in der Spur der wirmebehandelten Scheibe
gemessen. Die Si-Tiefenprofile in den Spuren der Scheiben WA Sr und WA T6 zei-
gen beide eine Si-Anreicherung, die im Diagramm der veredelten Scheibe WA Sr als
steilere Kurve mit einer maximalen Konzentration von 40 at-% stérker ausgeprigt
ist als an der wirmebehandelten Scheibe mit 23 at-%.

Aufgrund der hoheren Aluminiumoxid- und Si-Konzentrationen in den stérker ver-
schlissenen Systemen wird das Verschleifimodell aufgestellt, dass die Aluminiumma-
trix stirker verschleifit als die Si-Phase, die zum Teil in die weichere Al-Matrix ein-
gepresst wird und nur unterproportional zum Aluminium aus dem ersten Korper ent-
fernt wird. Dadurch kommt es wihrend des Versuchs zur gemessenen Si- Anreicherung
in der Randzone. Diese Si-Anreicherung ist fiir Systeme mit hoherem Verschleif3 aus-
geprigter (vgl. z. B. Abb. 23(c) mit Abb. 16 im Anhang).

Mahato u.a. [59] untersuchten das Einsinkverhalten von Si-Kérnern in einer Al-
Matrix und fanden keine relevante Abhéngigkeit des Einsinkverhaltens der Si-Phase
von ihrer Korngréfe. Ausschlaggebend ist lediglich das Uberschreiten der FlieBgrenze
der Matrix, die in beiden Systemen durch die tribologische Belastung iiberschritten
wird, wie die Markerversuche zeigen. Die Si-Anreicherung durch Einsinken in die
Matrix ist damit sowohl fiir die globulare, groflere wirmebehandelte Si-Phase als
auch fiir die feiner verteilte, veredelte Phase moglich. Auch Shakhvorostov u. a. [88]
fanden iiber die STEM-Analyse einer mit Gold implantierten Probe den selektiven
Verschleil von Aluminium und die Rotation von Si-Kérnern.

Die Frage, ob es zuerst zu einer Oxidation des Aluminiums kommt und im An-
schluss daran zu einer Entfernung aus dem ersten Korper oder ob die Aluminium-
Bruchstiicke aus dem ersten Korper erst als dritte Korper oxidiert werden, kann
nicht beantwortet werden.

5.3 Zusammenfassung

In diesem Kapitel wurde die Fragestellung des Einflusses der Si-Morphologie auf das
tribologische Verhalten untersucht. Dafiir wurde das Einlaufverhalten veredelter,
nicht veredelter und wiarmebehandelter Scheiben gleicher Endbearbeitung anhand
der Kriterien Reibung, Verschleifl und Empfindlichkeit in verschiedenen Last- und
Geschwindigkeitskombinationen untersucht. Die Randzonengefiige wurden nach der
Endbearbeitung und nach der tribologischen Belastung untersucht und verglichen.

Die Hypothese H2, dass sich eine gefeinte Si-Phase giinstig auf das Reibungs- und
Verschleiiverhalten auswirkt, konnte bestétigt werden, da der Scheibenverschleifl an
nicht veredelten Systemen bei gleichem Stiftverschleif hoher liegt (Abb. 5.16). Der
Effekt der gefeinten Si-Phase kann jedoch nur wirken, wenn die Randzone der Schei-
be bis in eine Tiefe von mehreren Mikrometern geschert wird. Da dies — im Falle der
Belastung Stift /Scheibe und AlSi gegen 100Cr6 — nur bei Systemen mit mittleren
Verschleifiraten von ca. 100 nm/h gefunden wurde, ist bei Systemen mit gleicher Ma-
terialpaarung und niedrigeren Verschleiffraten (Systeme der Endbearbeitung WD)
kein Effekt der Veredelung feststellbar (Abb. 5.16 und Kapitel 4).

Sowohl die tribologische als auch die Gefiigecharakterisierung ergeben deutliche Un-
terschiede zwischen den Systemen WA Sr und WA nv auf der einen und WA T6 auf
der anderen Seite. Das System WA T6 zeichnet sich im Gegensatz zu den anderen
beiden durch niedrigste Verschleifiraten unter 10 nm/h und niedrige Reibwerte im
Lastkennfeld aus. Diese Unterschiede beruhen zum einen auf der grofien, globularen
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Si-Morphologie, die wiahrend der Endbearbeitung und der tribologischen Belastung
die Verformung an die Oberfliche konzentriert. Zum anderen werden die tribologi-
schen Eigenschaften des Systems WA T6 auf den auf dem Stift ausgebildeten drit-
ten Korper zuriickgefithrt. Durch die verdnderte Si-Morphologie und die dadurch
verinderten Dissipationsmechanismen der Schnittkrifte wihrend der Endbearbei-
tung wurden die Voraussetzungen zur Ausbildung eines stabilen dritten Korpers ge-
schaffen, der zusammen mit dem ausgepriagten Verformungsgradienten in der Rand-
zone zu einem System niedrigster Empfindlichkeit und niedrigsten Verschleifiraten
fithrt. Damit scheint eine grobe Si-Phase, wie sie auch bei iibereutektischen AlSi-
Legierungen als priméres Silicium auftritt, fiir tribologische Anwendungen die be-
vorzugte Si-Morphologie zu sein. Der absolute Si-Gehalt an sich ist dabei nicht
ausschlaggebend. Weitere Untersuchungen miissten zeigen, wie der Si-Gehalt der
Legierung bei gleich bleibender Morphologie das tribologische Verhalten beeinflusst.
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6 Vorgange im Reibkontakt

Bei den bereits vorgestellten Markerversuchen waren Platinmarker nicht nur in den
Scheiben, sondern auch in den Stiften eingesetzt. Die Ergebnisse der Markeranalytik
an den Stiften werden in diesem Kapitel vorgestellt und diskutiert. Dariiber hinaus
werden auch die Ergebnisse der bereits in Abschnitt 3.2 beschriebenen Galliummar-
ker vorgestellt.

In Kapitel 4 wurde bereits der Einfluss der Reibarbeit und der initialen Reibkraft
auf das Verschleilverhalten diskutiert. In diesem Kapitel werden Versuche vorge-
stellt, die den Einfluss der Geschwindigkeit mit geregelten Markerversuchen analy-
sieren. Da die Markerversuche einen mit 1200 m gegeniiber den Einlaufversuchen
(mit Kennfeld bis zu 360000 m) vergleichsweise kurzen Gleitweg gefahren wurden,
geben sie einen Einblick in die Vorgénge zu Beginn der Versuche, bevor der Reibwert
beginnt, zu fallen.

Die Markerversuche geben dariiber hinaus Antworten auf die Fragestellung nach
rdumlichen und zeitlichen Gréflenordnungen im initialen Reibkontakt. Die Verschie-
bung wird sowohl in ihrem lateralen Ausmaf} als auch im Volumen, das verschoben
wird, nachvollziehbar. Versuche mit geregelten Geschwindigkeiten lassen Riickschliis-
se auf die relevanten Zeiten bzw. Gleitwege zu.

Einfluss der Geschwindigkeit und Normalkraft Wie von Stribeck [100] an Gleit-
lagern gezeigt, hiingt der Reibungskoeffizient neben der Olviskositiit sowohl von der
Normalkraft als auch von der Geschwindigkeit insofern ab, als dass er mit sinkender
Geschwindigkeit und steigender Normalkraft zunimmt, solange sich das Lager in der
Mischreibung befindet. Dieses Verhalten wurde auch am Stift-Scheibe-Tribometer
fiir die verwendeten Systeme beobachtet.

Die in Kapitel 4 vorgestellten Ergebnisse zeigen deutlich, dass das tribologische Ver-
halten vom Randzonenzustand abhéngt. Die Vorgéinge in der Randzone, die schlief3-
lich Reibung und Verschleiy bestimmen, héngen sowohl von den Geschwindigkeits-
unterschieden, die die Randzonen aufnehmen miissen, als auch von der Reibkraft ab
[70]. Die zum Teil deutlichen Unterschiede im tribologischen Verhalten sind wegen
der vergleichbaren Topographien auf Eigenschaften der Randzonen zuriickzufiihren.
Zur Uberpriifung eines Zusammenhangs zwischen der Scherung der Randzone und
den tribologischen Eigenschaften wurde fiir die vorliegenden Systeme die Scherung in
der Randzone untersucht. Dafiir wurden die in Kapitel 3 (S. 27) beschriebenen Mar-
ker eingesetzt, da eine Scherung durch den tribologischen Kontakt in einem durch
die Endbearbeitung verformten Gefiige nicht erkennbar ist. Ein Vergleich der Mar-
ker unterschiedlicher Proben bedingt jedoch, dass alle Marker vergleichbare integrale
Reibleistungen, d. h. vergleichbare Reibarbeiten, bis zum Versuchsende erfahren. Da-
bei ist die Reibarbeit das Produkt aus Reibkraft und Gleitweg.

Bei der Untersuchung des Einflusses der Normalkraft und der Geschwindigkeit stof3t
man auf ein ,,tribologisches Dilemma“: bei der Erhchung der Normalkraft erhéht sich
auch die Reibkraft, die alleinige Anderung der Normalkraft bei vergleichbaren Reib-
kréften ist nur mit einer Anpassung der Geschwindigkeit moéglich. Gleiches gilt ent-
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sprechend fiir die Untersuchung des Einflusses der Geschwindigkeit, deren Anderung
immer auch eine Anderung der Reibkraft nach sich zieht, die wiederum durch Nor-
malkraftinderungen kompensiert werden miisste. Normalkraft und Geschwindigkeit
lassen sich also am zur Verfiigung stehenden System (Stift-Scheibe-Tribometer mit
vielen Asperitéiten im Kontakt) nicht getrennt untersuchen.

Unter der Annahme, dass sich alle Asperititen im Kontakt zum einen unabhéingig
von einander verformen und zum anderen plastisch und nicht nur elastisch verformen
[43; 65] , gilt, dass die totale reale Kontaktfliche proportional zur Last ist und der
mittlere Druck auf einer Asperitédt konstant bleibt. Die Erhohung der Normalkraft
ldsst sich also als eine Erhohung der Anzahl der Asperitdten im Kontakt interpre-
tieren. Die Versuchsfithrung der Anpassung der Geschwindigkeit zur Regelung der
Reibkraft bei unterschiedlichen Normalkréiften ldsst damit eine Aussage auf den Ein-
fluss der Geschwindigkeit im tribologschen Kontakt zu.

Voraussetzung fiir die Durchfithrung der beschriebenen Markerversuche ist die Be-
antwortung der folgenden Fragestellungen:

1. Um welchen Betriebspunkt werden die Lasten variiert?
2. Welcher Gleitweg zeigt eine signifikante Verschiebung der Marker?

Im Folgenden werden die Ergebnisse der Versuche zu diesen Fragestellungen, den
Versuchen mit iiber die Geschwindigkeit geregelter Reibkraft und andere Ergebnisse,
die zur Aufklarung der Vorginge im Reibkontakt beitragen, vorgestellt.

6.1 Ergebnisse
6.1.1 Kennfeldversuche

Fir die Markerversuche wurde, wie oben angedeutet, die Herangehensweise der
Nachregelung der Reibkraft mit der Geschwindigkeit der Scheibe bei unterschiedli-
chen Normalkréften gewédhlt. Die Reibkraft des Referenzversuchs sollte an zwei Ver-
suchen mit Regelung der Geschwindigkeit bei hoherer und niedrigerer Normalkraft
nachgefahren werden. Dafiir musste am System WD fiir die Auswahl des Betrieb-
spunkts des Referenzversuchs zunéchst ein Kennfeld iiber Lasten und Geschwindig-
keiten gepriift werden, um den Betriebspunkt des Referenzversuchs zu identifizieren.
Abbildung 6.1 stellt fiir verschiedene Versuche den Verlauf des Reibkoeffizienten iiber
den Gleitweg dar. Mit der Modifikation WD Sr wurde ein Kennfeld an Einlaufpunk-
ten mit unterschiedlichen Lasten von 25; 35 und 45 MPa abgefahren bei Geschwin-
digkeiten von jeweils 0,4; 0,8 und 2 m/s. Die Versuche bei 0,4 m/s zeigten dabei ein
Abfallen der Reibwerte auf ein g > 0,02. Bei Geschwindigkeiten von 0,8 m/s liefen
die Versuche im Rahmen des Kennfelds auf Reibwerte zwischen 0,01 und 0,02 ein.
Ab einem Gleitweg von 5000 m oder einer Versuchzeit von ca. 100 min lagen die
Reibwerte konstant unter 0,02. Fiir Versuche bei 2 m/s wurde dieser Reibwert von
0,02 unabhéngig von der Normalkraft bei einem geringeren Gleitweg von ca. 2500 m
oder einer Versuchsdauer von 20 min erreicht. Die im Anschluss an den Einlaufpunkt
gefahrenen Stribeckkurven sind im Anhang in Abbildung 20 dargestellt.

Die Abschitzung des Verschleifiverhaltens der beschriebenen Kennfeldversuche er-
folgte tiber die Ausmessung der Spurtiefen der Scheiben (vgl. Abb. 6.2). Dabei zeig-
te sich, dass die Scheiben der Endbearbeitung WD fiir Geschwindigkeiten von 0,8
und 2 m/s unabhéngig von der Last mit einer mittleren Rate von 15 bis 20 nm/h
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Abbildung 6.1: Entwicklung des Reibkoeffizienten iiber den Gleitweg bei unterschiedlichen Lasten
und Geschwindigkeiten am System WD Sr. Vgl. auch Schréckert [83].

verschleilen. Bei einer Gleitgeschwindigkeit von 0,4 m/s lag zumindest fiir eine
Flachenpressung des Stifts von 45 MPa eine deutlich hohere Spurtiefe von 2,5 pm
und damit auch eine hohere mittlere Verschleifirate von knapp 100 nm/h vor.

6.1.2 Markerexpermiente

Platinmarker Auf Basis dieser Ergebnisse wurde der Betriebspunkt bei 0,8 m/s
und 35 MPa Fliachenpressung fiir den Referenzversuch ausgewéhlt. Zur Ermittlung
der relevanten Verschiebungen in Abhéngigkeit des Gleitwegs wurden in diesem Be-
triebspunkt Versuche iiber verschiedene Gleitwege von 457 m (dies entspricht dem
Gleitweg bis zum Erreichen der Sollnormalkraft), 1200 m, 10000 m und 32000 m
gefahren und die Verschiebung der Marker analysiert. Der Gleitweg des Stifts von
32000 m entspricht einem Gleitweg von 1200 m fiir die Marker in der Scheibe.
Abbildung 6.3 stellt die Reibkrifte dieser Versuche {iber den Gleitweg dar. Die pro-
zentuale Abweichung der Reibarbeit gegeniiber dem Versuch mit 32 000 m Gleitweg
betrégt - immer bezogen auf die kiirzeren Gleitwege - 28 % (457 m) bzw. 20 % und
9 % (1200 und 10000 m), siehe auch Abbildung 21 im Anhang.

In Abbildung 6.5 sind die Querschnittprofile der 6 pm tiefen Marker aus den Stif-
ten nach der tribologischen Belastung dargestellt. Dabei ist anzumerken, dass fiir
den Markerversuch bei 35 MPa und 0,8 m/s lediglich ein ungefiillter Graben als
Marker zur Verfiigung stand und kein Platinmarker mit 6 pm Tiefe ausgewertet
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Abbildung 6.2: Spurtiefen der Scheiben nach insgesamt 26 h Versuchsdauer. Vgl. auch Schrockert

[83].
1 —— 35 MPa - 0,8 m/s; nur Anfahren 30
30 - —35MPa- 0,8 m/s; 1200 m 25
—— 35 MPa - 0,8 m/s; ~10000 m 20
4 —— 35 MPa - 0,8 m/s; ~32000m
P 15
£ 10
= 5
5 Ot ——T7T——T—— T
‘O 0 500 1000 1500 2000
nd
T Ve
L] I L] I 1
0 10000 20000 30000

Gleitweg in m

Abbildung 6.3: Reibkrifte der Markerversuche iiber unterschiedliche Gleitwege bei 35 MPa und
0,8 m/s; System WD. Vgl. auch Schrockert [83].
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Abbildung 6.4: Reibkréfte und Geschwindigkeiten der Markerversuche bei unterschiedlichen
Flachenpressungen. Vgl. auch Schrockert [83].

werden konnte. Nach dem Anfahren der Normalkraft konnte mit 1,5 pm eine ge-
ringere Verschiebung des Markers gefunden werden, als dies fiir die Gleitwege von
1200 bzw. 10000 m mit 3 bis 4,5 pm der Fall war. Zwischen diesen beiden Gleitwe-
gen konnte im Rahmen der Streuung der Methode kein signifikanter Unterschied in
der Markerverschiebung gefunden werden. Die Marker im Stift nach einem Gleitweg
von 32000 m konnten im REM trotz hoher Beschleunigungsspannungen von 30 kV
und Strahlstréomen von bis zu 3,2 nA, die im Riickstreuelektronenbild aufgrund des
Z-Kontrasts einen deutlichen Kontrast des Platins liefern, nicht gefunden werden.
Auch nach dem Absputtern von 500 nm bzw. 1,5 pm Stiftmaterial von der Ober-
fliche waren die Platinmarker im REM nicht mehr auffindbar. Die mit dem FIB
gesetzte runde Markierung (vgl. Abb. 13 im Anhang) war ebenfalls nicht mehr zu
erkennen.

Die Platinmarker in den Scheiben der Versuche mit unterschiedlichen Gleitwegen
zeigten bei keinem der Gleitwege! eine Verschiebung an. An den ungefiillten Griiben
konnte jedoch eine Materialverschiebung im ersten Mikrometer Tiefe um mehrere
Mikrometer gezeigt werden (vgl. Abb. 4.10(b), S. 48).

Die Verldaufe von Reibkraft und Geschwindigkeit iiber den Gleitweg von 1200 m sind
in Abbildung 6.4 sowohl fiir den Referenzversuch bei 35 MPa und 0,8 m/s als auch fiir
die Versuche mit verinderlicher Geschwindigkeit aufgetragen. Uber die Veréinderung
der Geschwindigkeit konnte die Reibkraft mit einer Genauigkeit von ca. 5 N an-
gepasst werden. Die Sollnormalkraft wurde fiir alle drei Versuche bei Gleitwegen

'mit Ausnahme des Versuchs mit hohem Verschleif}, vgl. Abschnitt 4.1.4, S. 48.
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Gleitwegen. der Versuche bei 25 und 45 MPa wurden auf eine vergleichbare

Reibarbeit geregelt (vgl. Abb. 6.4).

Abbildung 6.5: Aus FIB-schnitten an Markern ermittelte Verschiebungsprofile (vgl. auch Schriockert
[83)).

zwischen 400 und 450 m erreicht. Wahrend des Anfahrens auf die Sollnormalkrifte
bis zu einem Gleitweg von 250 m war der Bedarf der Nachregelung am gréfiten.
Ab einem Gleitweg von 700 m (45 MPa) bzw. 800 m (25 MPa) war die Anderung
der Geschwindigkeit mit weniger als 0,03 m/s auf 100 m Gleitweg vergleichsweise
gering. Bemerkenswert ist, dass der Versuch bei 25 MPa Flichenpressung fiir das
Erreichen der Reibkraft des Referenzversuchs hohere Geschwindigkeiten bendtigte
als der Versuch bei 45 MPa Reibkraft.
Abbildung 6.5(b) zeigt die Verschiebung der Marker iiber die Tiefe fiir die geregelten
Versuche und den Referenzversuch iiber 1200 m Gleitweg. Alle drei Marker wurden
um 3 pm verschoben. Die Marker der Versuche mit 25 und 45 MPa Flachenpressung
stimmen auch im Verlauf tiber die Tiefe, d.h. in ihrer Scherung iiberein, wohin-
gegen der ungefiillte Graben aus dem Versuch mit 35 MPa {iber 1200 m nur eine
Verformung der Randzone bis in 3,5 pm Tiefe anzeigt. Abbildung 6.6 zeigt die Aus-
wertung der Markerverschiebungen aus den Topographieaufnahmen der Stifte der
vorgestellten Versuche.Wie in Abschnitt 3.2.2, S. 28, gezeigt, wurden jeweils drei
Markerreihen mit je drei unterschiedlichen Markertiefen von einem, drei und sechs
Mikrometern prapariert. Jede Sédule in Abbildung 6.6 zeigt die Verschiebung eines
Platinmarkers an, nicht gezeigte Sdulen bedeuten, dass die entsprechenden Marker
nicht mehr gefunden wurden. Dieser Fall trat mit Ausnahme des Versuchs iiber
1200 m bei 25 MPa (Abb. 6.6(c)) bei allen hier gezeigten Markerversuchen ein.
Die Marker des Versuchs bei 45 MPa iiber 1200 m (Abb. 6.6(d)) sind im Rahmen
der Streuung gleichméfig verschoben. Fiir die Stifte aller anderen Markerversuche
gilt, dass der am weitesten verschobene Marker die Tiefe 1 pm besitzt.

Der FIB-Schnitt an einem 6 pm tiefen Marker aus dem geregelten Versuch bei
45 MPa Fliachenpressung und 1200 m Gleitweg (vgl. Abb. 6.4) ist in Abbildung 6.8
zu sehen. Der Marker ist zur besseren Kenntlichkeit schwarz umrandet und konnte
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Abbildung 6.6: Aus Topographieaufnahmen der Bereiche mit Markern ermittelte Verschiebungen

der Marker in den Stiften. Die Geschwindigkeit wurde angepasst, um eine mit dem
Versuch bei 35 MPa und 0,8 m/s vergleichbare Reibkraft zu erhalten. Fehlen Sdulen
bei bestimmten Tiefen, waren die Marker im REM nicht mehr zu finden. Vgl. auch
Schréckert [83].
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6 Vorginge im Reibkontakt

5 ym

(a) REM-Aufnahme der Marker im Stift nach tribologischer Be- (b) Schnitt durch den

lastung. Die urspriinglichen Positionen der gefiillten bzw. un- nicht mit Platin gefiillten
gefiillten Grében sind in blau bzw. orange dargestellt. Die Posi- Graben, Schnittlage in
tion des FIB-Schnitts in (b) ist rot markiert. (a) dargestellt.

Abbildung 6.7: Analytik der Marker im Stift des Systems WA Sr.

[6/ HV HEW WD . det tilt [ mode [ curr
2:55:54PM | 2.00kV | 207 pym |41mm TLD | 52° | SE 25 pA R235 worn 1200 m 849 WD sr

Abbildung 6.8: FIB-Schnitt an einem 6 pm tiefen Marker aus dem Versuch mit geregelter Geschwin-
digkeit bei 45 MPa (vgl. Abb. 6.5(b) und 6.6(d)).
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6.1 Ergebnisse

tiber die Korrelation der Topographieaufnahmen eindeutig identifiziert werden. Aus
dem FIB-Schnitt ist deutlich zu erkennen, dass der Marker bis in eine Tiefe von ca.
5 pm geschert wurde und in ca. 1,5 pm Tiefe zerbrochen ist. Der oberste Teil des
Markers wurde um 16 pm verschoben, der untere Teil um bis zu 4 pm. Auch die
weifle Phase iiber dem um 4 pm verschobenen Markerteil ist aus Platin, sie ist einem
anderen Marker zuzuordnen, der iiber den betrachteten Marker geschoben wurde.
Abbildung 6.7(a) zeigt die Topographieaufnahme eines iiber 1200 m gelaufenen Stifts
des Systems Wiper A (alle oben gezeigten Markerergebnisse sind am System Wi-
per D entstanden). Die blauen Linien zeigen die mit Bildkorrelation ermittelten
urspriinglichen Positionen der Platinmarker an, die blauen Ziffern markieren de-
ren Tiefe. Die orangefarbenen gestrichelten Linien zeigen die urspriingliche Position
der ungefiillten Griaben im Stift. Aus der Abbildung ist zu erkennen, dass die untere
Bildhélfte von einem dritten Korper bedeckt ist, wohingegen dies fiir die obere Hélfte
nicht der Fall zu sein scheint. Der unterste, 1 pm tiefe Marker ist um mehrere Mi-
krometer verschoben, der Marker dariiber mit einer Tiefe von 3 pm ist leicht rotiert.
Alle anderen Marker befinden sich auf ihrer urspriinglichen Position. Die ungefiillten
Grében sind in der unteren Bildhélfte im Gegensatz zu denen der oberen Bildhilfte
nicht mehr zu erkennen. An beiden ungefiillten Graben wurden FIB-Schnitte ange-
fertigt. Die Position und Lage der Schnitte ist mit den blauen bzw. roten Trapezen
angegeben. Abbildung 6.7(b) zeigt den Querschnitt des ungefiillten Grabens, der in
Teilabbildung 6.7(a) rot markert ist. Der nach der Préparation ungefiillte Graben ist
eindeutig mit feinsten, nanometergrofien Verschleifiteilchen gefiillt und durch plasti-
sche Verformung in einem Mikrometer Tiefe verschlossen. Abbildung 26 im Anhang
(S. 137) zeigt den in Abbildung 6.7(a) blau markierten FIB-Schnitt am ungefiillten
Graben. Auch hier sind einzelne Verschleifiteilchen nicht mehr auflésbar und da-
mit im Bereich mehrerer 10 bis 100 nm Groéfe. Die unterschiedlichen Grauténe der
Fiillung im Graben deuten einen Schichtaufbau an.

Analyse der Galliummarker Neben den Platinmarkern in Stift und Scheibe kamen
in den Scheiben auch Galliummarker zum Einsatz (vgl. 3.2.1). Diese Marker wur-
den in der Mitte der Spur zwischen Mikrobohrungen prépariert. Die angegebenen
Gleitwege beziehen sich immer auf den Stift. Die Marker in der Scheibe erfuhren bei
1200 m Stiftgleitweg ca. 9200 Uberfahrungen oder 45 m an Gleitweg. Die Ergebnisse
der Gallium-Marker liegen sowohl fiir das System WA T6 als auch fiir das System
WD vor. An beiden Systemen wurden die Marker mit AES-Linientiefenprofilen ana-
lysiert, d.h. es wurde mit AES ein Linienprofil aufgenommen und im Anschluss
3 nm mit Argonionen abgesputtert. Die Wiederholung dieser Schritte ermoglicht die
Erstellung eines zweidimensionalen Elementmappings entlang einer Linie auf der
Oberfléche iiber die Tiefe. Die Tiefe von 3 nm pro Sputterschritt bezieht sich auf
eine Si-Referenz. Sputterversuche an AlSi im XPS zeigten jedoch fiir 500 nm Sput-
tertiefe eine gute Ubereinstimmung mit einem Fehler von 10 bis 15 %.

Abbildung 6.9 zeigt das Linien-Tiefenprofil der Galliumkonzentration in der gelau-
fenen Scheibe des Systems WA T6 iiber die Tiefe. Die Daten zum Reibexperiment
iiber 1200 m bei 25 MPa sind in Abbildung 5.8, S. 66 gezeigt. Die Position der
Linie auf der Oberfliche ist im Anhang (Abb. 22, S. 133) dargestellt. Aus diesem
Topographiebild konnte auch die Grenze des Galliummarkers identifiziert werden.
An einem ungelaufenen Gallliummarker wurde die Unschéirfe des Markers mit ca.
5 pm gefunden. Die Auflésungsgrenze der AES fiir Gallium betragt ein Atompro-
zent. Bezogen auf das Linientiefenprofil in Abbildung 6.9 ist also kein Gallium auf
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Abbildung 6.9: Ga-Linienprofil des in Abb. 22 dargestellten Bereichs iiber die Tiefe.
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(a) AES-Linienprofil von C iiber die Tiefe. (b) AES-Linienprofil von O iiber die Tie-
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Abbildung 6.10: AES-Linienprofile iiber die Tiefe an der Scheibe des Systems WA T6. In Abb. 22
ist der Aufnahmebereich dem Topographiebild zugeordnet.
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6.1 Ergebnisse

Abbildung 6.11: (a) REM-Aufnahme des Gallium-Markers im System WD nach der tribologischen
Belastung. Der rote Bereich markiert die Flidche des urspriinglichen Gallium-
Markers. Die schwarzen Pfeile markieren die Endpunkte des AES-Linienprofils.
(b) REM-Aufnahme des Bereichs, an dem ein AES-Mapping durchgefiihrt wurde.
Die schwarze Linie zeigt die Grenze des Ga-Markers an (Kohlenstoff). (c) Ga-
Elementverteilung aus AES-Mapping.

der Linienprofilposition von 50 bis 80 pm zu finden und auch in den ersten 30 bis
40 nm Tiefe liegt kein Gallium vor. Ab dieser Tiefe entspricht der Galliumkonzen-
trationsverlauf dem im XPS gefundenen Verlauf des préparierten Markers mit einer
verhéiltnisméBig konstanten Galliumkonzentration zwischen 3 und 4 at-% in einer
Tiefe von 40 bis 90 nm und anschliefend abnehmender Konzentration in zunehme-
ner Tiefe. Die fehlenden Daten zwischen 70 und 78 nm Tiefe sind auf einen Artefakt
in der Messung zuriickzufiihren.

Die aus dem Linientiefenprofil gemessenen Konzentrationsverteilungen von Kohlen-
stoff und Sauerstoff sind in Abbildung 6.10 gezeigt. Kohlenstoff liegt bis in eine
Tiefe von 80 bis 90 nm in Konzentrationen zwischen 6 und 10 at-% vor und sinkt
mit zunehmender Tiefe auf unter 4 at-% in 130 nm Tiefe. Sauerstoffkonzentrationen
zwischen 70 und 80 at-% sind bis in 30 bis 40 nm Tiefe vorhanden. Die Sauerstoff-
konzentration sinkt mit zunehmender Tiefe. Die Auswertung der Auger-Spektren
von Aluminium zeigte, dass bis in 30 nm Tiefe lediglich Aluminiumoxid vorliegt
und der Anteil an metallischem Aluminium {iber die Tiefe kontinuierlich zunimmt.
Weitere Linientiefenprofile von Aluminium, Calcium, Silicium und Schwefel sind im
Anhang, Abb. 24, S. 135, dargestellt.

Abbildung 6.11 zeigt SE-Bilder des tribologisch belasteten Galliummarkers aus dem
Markerversuch am System WD mit 1200 m Gleitweg bei 35 MPa und 0,8 m/s (vgl.
Abb. 6.4 fiir Reibkriifte). Die blauen, mit 1 bis 5 nummerierten Quadrate zeigen
die Messpunkte von Punktspektren an. Spektren 1 bis 4 stimmen bis auf 5 at-%
Abweichung iiberein (Anhang, Abb. 27, S. 137), lediglich fiir Punktspektrum 5 liegt
eine um Faktor 4 bis 5 erhohte Ca- und S-Konzentration vor (Anhang, Abb. 28,
S. 137). Das rote Rechteck im Topographiebild zeigt die urspriingliche Position des

91



6 Vorgédnge im Reibkontakt

Position auf dem Linienprofil in ym

2 4 6 8 10
7
15 % 0.1
30 0’9
46
E I
£ 76 1.9
Q£ 2,5
O 9
= 3,1
107
3,6
122
41
137
152 4.8

Gleitrichtung

Abbildung 6.12: Ga-Linienprofil des in Abb. 6.11 mit den Pfeilen eingegrenzten Bereichs iiber die
Tiefe. Vgl. auch Schrockert [83].

Ga-Markers. Diese ist auch an den schwarzen Linien in der linken und rechten obe-
ren Ecke und auch im vergrofierten Ausschnitt in Teilabbildung (b) zu erkennen.
Bei diesen Linien handelt es sich um Kohlenstoffverunreinigungen, die wiahrend des
Abrasterns mit dem Ionenstrahl am Rand des Markerfeldes abgeschieden wurden.
Abbildung 6.11 (c) zeigt die Elementverteilung von Gallium in 5 nm Tiefe des in
Teilabbildung (b) dargestellten Bereichs. Die Elementverteilung zeigt eine deutliche
Konzentration von Gallium in der Mitte der linken Bildhélfte, in den linken Ecken ist,
wie in der rechten Bildhilfte, kein Gallium zu finden. Die Elementkonzentrationen
von Aluminium, Calcium und Kohlenstoff in diesem Bereich sind in Abbildung 29
im Anhang, S. 137, gezeigt. Aluminium ist weitgehend homogen verteilt, Kohlenstoff
beschrénkt sich auf die dunkle Linie aufgrund der Gallium-Abscheidung und die den
Gallium-Bereich begrenzende Linie und Calcium ist hauptséchlich im linken, oberen
Bereich des gerasterten Feldes zu sehen.

Die beiden Pfeile in Teilabbildung 6.11 (a) zeigen die Endpunkte des Linientiefenpro-
fils an, das an dieser Probe aufgenommen wurde und in Abbildung 6.12 dargestellt
ist.

Mit Hilfe der in Abbildung 6.11 erkennbaren Kohlenstofflinien ist der Rand des Gal-
liumfeldes deutlich einzugrenzen und der Position von 4 pm auf dem Linienprofil
zuzuordnen. Das urspriingliche Tiefenprofil der Gallium-Konzentration ist im Be-
reich des Markers von 0 bis 4 pm auf dem Linienprofil noch teilweise erkennbar, da
die Konzentration von ca. 3 at-% bis in 30 nm Tiefe vorliegt und dann mit zunehmen-
der Tiefe geringer wird. Bis in eine Tiefe von 20 nm wurde auf der Linienprofillinge
von vier bis neun Mikrometern eine signifikante Galliumanreicherung gemessen. Ab-
bildung 6.13 zeigt die Linientiefenprofile von Kohlenstoff und Sauerstoff aus dem in
Abbildung 6.11 markierten Bereich. Das Tiefenprofil der Kohlenstoftkonzentration
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Abbildung 6.13: AES-Linienprofile iiber die Tiefe an der Scheibe des Systems WD. In Abb. 6.11 ist
der Aufnahmebereich dem Topographiebild zugeordnet. Vgl. auch Schrockert [83].

zeigt eine Konzentration von bis zu 90 at-% an der Grenze des Galliummarkerfeldes.
Bemerkenswert ist die Tatsache, dass das erste mit AES aufgenommene Linienprofil
in 5 nm Tiefe keine erhohte Kohlenstoffkonzentration zeigt. Signifikante Sauerstoff-
konzentrationen beschrénken sich im Bereich des Linientiefenprofils auf eine Tiefe
von 50 nm bis zu einer Linienposition von 4 pm bzw. auf eine Tiefe von 12 nm fiir
die Linienposition von 4 bis 10 pm. Weitere Linientiefenprofile der Elemente Cal-
cium, Schwefel, Silicium und Aluminium sind im Anhang in Abbildung 25, S. 136
dargestellt.

6.2 Diskussion

Vorbemerkung zu AES Linientiefenprofilen In den gezeigten Linientiefenprofi-
len ist keine topographische Information enthalten. Rauheitseinfliisse werden in den
Tiefenprofilen nicht dargestellt. Abhéngig von der Rauheit und der Position der
Sputterquelle bleibt das Rauheitsprofil wihrend des Sputterprozesses erhalten oder
es kommt zu Abschattungseffekten, die die erhaltenen Tiefenprofile verfilschen.
Dariiber hinaus sind die Tiefenprofile aufgrund der im Verhéltnis zur Linge des
Profils geringen Sputtertiefe stark {iberhoht, beispielhaft sichtbar am Si-Korn in
Abb. 25(b).

6.2.1 Vergleich der Marker in Stift und Scheibe

Der Gleitweg von 32000 m fiir den Stift im Langsten der Markerversuche, die mit
konstanten Bedingungen von 0,8 m/s und 35 MPa gefahren wurden, entspricht
244000 Uberfahrungen der Marker auf der Scheibe oder einem Gleitweg von ca.
1200 m fiir die Scheibenmarker. Damit sind die Verschiebungen der Marker im Stift
der Versuche bis 1200 m Gleitweg unter dem Aspekt des Gleitwegs mit den Markern
in der Scheibe vergleichbar. Zwar haben beide Marker keine vergleichbaren Reibar-
beiten erfahren, da Einlaufeffekte die Reibkraft im Verlauf des Versuchs iiber 11 h

93



6 Vorgédnge im Reibkontakt

0,3
0,14
= 0,12 i do2 g)
qﬁ) 0,10 i =
£ 0,08 [
S o006k k)
2 006 =
o )
‘o 0,04 0
()
o 0,02 s >
ool 111 Tgy
0O 2 4 6 8 10 12 14
Zeitin h
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Bereichs ist in Abb. 4.10(b), suchsverlauf in Abb. 4.5(c),

S. 48 gezeigt. S. 44.

reduzierten, aber in Kapitel 5 wurde ja bereits gezeigt, dass die Reibarbeit nicht
die entscheidende Grofle fiir die Markerverschiebung ist. An den ungefiillten Graben
in der Scheibe ist nach 1200 m Gleitweg fiir die Scheibenmarker eine deutliche
Verschiebung in der Randzone zu erkennen (Abb. 6.14). Die geringere Tiefenwir-
kung der plastischen Verformung in den Scheiben des Systems WD im Vergleich zu
den Stiften scheint daher auf die durch die Endbearbeitung eingestellte Randzone
zuriickzufiithren zu sein (vgl. Diskussion in Kapitel 4).

6.2.2 Zuverlassigkeit der Marker

Wie bereits in Abschnitt 4.2.4 auf Basis der Markeranalyse in den Scheiben aus-
gefiihrt, zeigen die Platinmarker zuverlédssige Ergebnisse fiir Verschiebungen, die
tiefer als einen Mikrometer in die Randzone reichen. Die Zuverlissigkeit der Marker
in diesem Tiefenbereich wird auch durch die gute Ubereinstimmung der Verschie-
bungsanalyse durch die Topographieaufnahmen (Abb. 6.6) mit der Analyse der Ver-
schiebung der Marker, wie sie an den Markerquerschnitten zu erkennen ist, bestétigt
(vgl. Abb. 6.16). Die Platinmarker sind jedoch keine geeignete Methode zur Dar-
stellung der Scherung in Tiefenbereichen, die einem ausgepréigten Schergradienten
unterliegen, da nur in drei Fallen ein Zerbrechen der Marker wie in Abb. 6.8 bei
gleichzeitigem Erhalt der Bruchstiicke beobachtet wurde. Bei der haufiger auftreten-
den Verbiegung der Marker kann die Verschiebung des iiber die Marker flieBenden
Materials nicht quantifiziert werden (vgl. Abb. 3 im Anhang, S. 122). Mit diesem
Vorgang ist auch die Tatsache zu erkldren, dass die 1 pm tiefen Platinmarker im
Schnitt groflere Verschiebungen zeigen als die in groflere Tiefen reichenden Marker
(Abb. 6.6).

Die Streuung der Verschiebungen der Marker von bis zu 100 % (vgl. Abschnitt 4.2.4
und Markerquerschnitte im Anhang, Abb. 3 bis 5, S. 122) wird auf Inhomogenitéiten
im Reibkontakt zuriickgefiihrt. Diese Inhomogenitdt wird auch deutlich an Topo-
graphieaufnahmen der Galliummarker sichtbar (Abb. 6.11). Teilweise ist die durch
das Abrastern des Ionenstrahls entstandene Kohlenstoffablagerung am Markerrand
noch sichtbar, teilweise scheint sie iiberschmiert oder auch verschlissen. Es ist da-
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mit auch zu erwarten, dass Ergebnisse der Galliummarkerverschiebung, wie sie iiber
die AES-Linientiefenprofile ermittelt wurden, stark lokal streuen. Beispiele fiir die
Inohomogenitiat der Oberfliche und damit des dritten Korpers im Anfangsstadi-
um des Reibkontakts sind die beschriebenen Unterschiede der Punktspektren (An-
hang, Abb. 27 und 28) an verschiedenen Punkten der Oberfliche (Abb. 6.11) und
die Inhomogenitdt der Oberfliche, wie sie durch das Abrastern mit AES darge-
stellt wurde (Abb. 29). Dennoch geben die Ergebnisse der Galliummarker Aufschluss
iiber Vorgéinge im Reibkontakt. Die Empfindlichkeit auf lokale Effekte muss jedoch
beriicksichtigt werden.

6.2.3 Ausbildung eines Schergradienten im Stift

Der Gleitweg von 1200 m und damit der Grofteil der plastischen Verformung der
Randzone ist bei den gegebenen Gleitgeschwindigkeiten nach 30 min erreicht. Das
zeigt die Analyse der Marker nach verschiedenen Laufwegen, wie sie in Abb. 6.16(b)
sowohl fiir die Verschiebung aus den Oberflichenaufnahmen der Marker (Abb. 6.5(a))
als auch aus den von den Markern im Querschnitt iiberstrichenen Flichen ermittelt
wurde (Abb. 6.16(a)).

Verschleilentstehung sowohl durch Oberflichenzerriittung (,,Ratchetting®) [45; 46;
49], Ermiidung im Bereich der Kurzzeitfestigkeit [18] oder das Herausbrechen von
nanometergrofen Verschleifiteilchen [15; 71] ist immer mit plastischer Verformung
der Randzone verbunden (vgl. auch Kapitel 4). Aufgrund der Markerergebnisse ist
also eine deutliche Anderung in der Verschleifirate bereits nach 30 min zu erwarten.
RNT-Versuche zeigen jedoch erst nach 8 bis 10 Stunden eine messbare Anderung
der Verschleiirate (vgl. Abb. 6.15). Der Unterschied wird durch die Ausbildung eines
Schergradienten im Anfangsstadium der Versuche erklart. Die Fehlerbetrachtung der
Platinmarker hat gezeigt, dass diese die Scherung in der Randzone nur fiir Tiefen
von einem Mikrometer und tiefer zuverlissig darstellen. Die Markerergebnisse deu-
ten darauf hin, dass am untersuchten System WD im Stift-Scheibe-Tribometer die
Scherung in diesem Tiefenbereich nach dem betrachteten Gleitweg von 1200 m ab-
geschlossen ist und sich ein Schergradient ausbildet, d. h. die Scherung auf die Tiefe
bis zu einem Mikrometer unter der Oberfliche beschrankt wird. Zwar wurde der
Markerversuch mit dem Gleitweg von 10000 m nicht wiederholt und auch die Stift-
marker nach dem Gleitweg von 32000 m bzw. 11 h konnten nicht gefunden werden.
Der Wert von 1200 m ist also nicht durch reproduzierte Ergebnisse abgesichert. Fiir
diese Erkldrung spricht jedoch die Tatsache, dass die Ausbildung des beschriebenen
Schergradienten sich bereits in der Markeranalyse der Versuche bis 1200 m Gleitweg
andeutet. So zeigt der Marker in Abbildung 6.8 deutlich die um Faktor 5 groflere
Verschiebung des Materials in 1 pm Tiefe verglichen mit der Verschiebung in 2 pm
Tiefe. Auch die grofiere Verschiebung der 1 pm tiefen Marker zeigt die Ausbildung
des Gradienten bei 1200 m Gleitweg (Abbildung 6.6).

Aus den vorliegenden Ergebnissen wird damit die Modellvorstellung aufgebaut, dass
die Scherung im initialen Reibkontakt bis ca. 1200 m Gleitweg bis in Tiefen von 3
bis 5 pm stattfindet. Gleichzeitig beginnt sich ein Schergradient auszubilden, der
dazu fiihrt, dass der Grofiteil der Verschiebungen ab einem Gleitweg von 1200 m auf
die Randzone bis zu einem Mikrometer Tiefe beschrinkt wird. Die Vorgénge in die-
sem Tiefenbereich scheinen das weitere Einlaufverhalten zu beeinflussen und werden
dafiir verantwortlich gemacht, dass sich die Verschleifirate nach einer Versuchsdauer
von 8 bis 10 h verringert. In diesem Tiefenbereich werden mit XPS auch relevante
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Flache, die die 6 pm tiefen Marker im FIB-
Schnitt verschoben wurden, iiber die Reibar-
beit im Versuch. Zu jedem Versuch ist der Stift-
gleitweg in Metern angegeben.

Abbildung 6.16: Aus FIB-schnitten an Markern ermittelte Verschiebungsprofile.

chemische Verdnderungen gefunden. FIB-Analytik zeigt Hinweise auf mechanische
Vermischung in diesem Tiefenbereich (Abb. 5.11(d), S. 69).

Die in Kapitel 5 vorgestellten Nanoindenterergebnisse, die fiir die Stifte der Sys-
teme WA Sr und WA T6 nach 1200 m Gleitweg vorliegen, zeigen fiir diese beiden
unterschiedlich einlaufenden Systeme fiir eine Eindringtiefe von 20 nm deutliche Un-
terschiede, nicht mehr jedoch fiir Eindringtiefen von 200 nm. Unter Beriicksichtigung
der Abschitzung, dass das fiir die Hartewerte relevante Volumen um Faktor 10 grofier
als die Eindringtiefe ist [31], zeigen auch diese Ergebnisse, dass das relevante Vo-
lumen fiir Reibung und Verschleil auf eine Tiefe zwischen 200 nm und weniger als
2 pm beschrinkt ist (Anhang, Abb. 19, S. 131).

6.2.4 Die Entstehung des dritten Koérpers: Faltung vs. Wiederanlagerung

In diesem Abschnitt sollen auf Basis der vorgestellten Ergebnisse die Vorgénge dis-
kutiert werden, die zu der Entstehung des dritten Korpers und damit schliefllich
zum Einlauf des tribologischen Systems fithren. Dabei wird die Definition des drit-
ten Korpers iiber die chemische Zusammensetzung verwendet (Abschnitt 2.3.2).
Verénderungen der chemischen Zusammensetzung der Randzone sind iiber mechani-
sche Vermischung aufgrund plastischer Verformung denkbar, wie sie z. B. von Beck-
mann u.a. [2] iiber ein Auffalten von Material aufgrund unterschiedlicher Kornori-
entierungen oder auf einer gréfieren Skala von Young u.a. [110] aufgrund der hohen
Scherungen im Kontakt gezeigt wurden (vgl. Abschnitt 2.3).

Bei diesen Vorgingen wird Randzonenmaterial nur umgeformt, verliert aber nie
den Kontakt mit dem ersten Korper. Dem gegeniiber steht Godets Konzept des
ynatiirlichen dritten Kérpers® (Abschnitt 2.3.2), bei dem Teilchen von den ersten
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6.2 Diskussion

Korpern getrennt werden, im Reibkontakt plastisch verformt werden und mit Olbe-
standteilen reagieren und dann auf der Oberfliche einen dritten Korper ausbilden.
Beide Wege der Ausbildung des dritten Korpers konnen als mechanische Vermi-
schung bezeichnet werden. Die vorgestellten Ergebnisse werden im Folgenden unter
der Fragestellung diskutiert, welche Vorgédnge im Reibkontakt zum gefundenen drit-
ten Korper fithren.

Die folgenden Punkte sprechen fiir die Ausbildung des dritten Koérpers iiber ein
Loslésen von Teilchen aus den ersten Kérpern und eine Wiederanlagerung:

e REM-Aufnahmen deuten stark darauf hin; EDX-Messungen (Abschitt 5.1.3)
und FIB-Aufnahmen (Abb. 5.11) zeigen eindeutig, dass ein dritter Korper
hauptséchlich aus Additivelementen und Aluminiumoxid auf dem Stift des
Systems WA T6 aufwiichst. Uber den Eisenanteil kann keine Aussage getrof-
fen werden. Die im FIB-Schnitt eindeutig erkennbare Grenzfliche zeigt das
Inselwachstum des dritten Koérpers von Bereichen mehrerer 100 nm Dicke an.

e Die in Abbildung 6.7 gezeigten Oberflichenbilder und FIB-Querschnitte am
Stift des Systems WA (siehe auch Anhang, Abb. 26, S. 137) lassen verschiedene
Schliisse zu:

— Die nach der Praparation ungefiillten Grében zeigen in den Querschnitten
eine Fiillung, die als Verschleifiteilchen interpretiert wird. Der Querschnitt
am mit drittem Korper bedeckten, urspriinglich ungefiillten Graben zeigt
eindeutig, dass der Graben zugeschoben wurde. Da er mit Verschleifiteil-
chen gefiillt ist, muss diese Fiillung vor der Verschiebung des Randzo-
nenmaterials {iber den Marker passiert sein. Der im Bereich der Marker
zeitlich erste Schritt im Kontakt war also vermutlich die Fiillung des Kon-
takts mit Teilchen aus den ersten Korpern, die an anderer Stelle des Stifts
oder der Scheibe entstanden sind.

— Marker (sowohl der gezeigte ungefiillte Graben als auch die Platinmar-
ker in der unteren Bildhélfte von Abbildung 6.7(a)) zeigen nur dann ei-
ne Verschiebung an, wenn sie vom dritten Korper bedeckt sind. Dies
fithrt zusammen mit dem oben genannten Punkt zu der Modellvorstel-
lung, dass, nachdem an anderer Stelle generierte Teilchen im Kontakt
verteilt wurden, sich ein dritter Koérper auf den ersten Korpern ausbil-
det. Ausschlaggebend dafiir kann eine Druckerhthung durch Anderungen
in der Mikrogeometrie sein. Dieser dritte Kérper nimmt dann Geschwin-
digkeitsunterschiede zwischen den ersten Korpern auf, ibertragt Lasten
und Reibkrifte und fithrt damit zu einer Verformung der Randzone im
ersten Mikrometer Tiefe. Godets Modellvorstellung der Entstehung von
Verschleifiteilchen nach und aus der Bildung von TTS [28] bleibt dennoch
giiltig. So miissen sich in den iiber das gesamte System betrachteten ers-
ten Kontakten der Asperitdten zundchst TTS ausbilden, bevor sich der
oben beschriebene dritte Korper im Schmierspalt verteilt.

— Fiir einen dritten Korper, der aus Materialverschiebung, moéglicherweise
verkniipft mit Faltung, entstanden ist, scheint sein Aussehen in Abbil-
dung 6.7(a) zu homogen.

e Auch der im Anhang an den Markern des Stifts WA T6 dargestellte dritte
Korper scheint zu homogen fiir eine Entstehung iiber Materialverschiebung.
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6 Vorgédnge im Reibkontakt

Die Kontrastentstehung in Abhéingigkeit von der Beschleunigungsspannung
zeigt die Existenz eines, wenn auch in manchen Bereichen nur wenige 10 nm
dicken, homogenen dritten Korpers an (Abb. 14).

Der Galliumkonzentrationsverlauf iiber die Tiefe aus dem Linientiefenprofil in
Abbildung 6.9 zeigt in der linken Bildhilfte (Bereich des préaparierten Markers)
eine gute Ubereinstimmung mit dem iiber XPS gemessenen Tiefenprofil der
Galliumkonzentration im tribologisch unbelasteten Marker (Abb. 3.6), aller-
dings mit einem Offset von 30 bis 40 nm in der Tiefe. Da das Tiefenprofil
vollstandig erhalten ist, scheint der Galliummarker im Messbereich nicht ver-
schlissen. Vielmehr deuten die iiber AES ermittelten Profile anderer Elemente
auf einen dritten Korper aus Calciumaluminat hin. Die REM-Aufnahme des
Bereichs, aus dem das Tiefenprofil ermittelt wurde, deutet ebenfalls nicht auf
eine Ausbildung des dritten Korpers tiber Materialverschiebung hin, da dafiir
eine zungendhnliche Morphologie zu erwarten wire.

Dariiber hinaus war die Gleitrichtung des Stifts iiber den Marker in Abbil-
dung 6.9 von links nach rechts. Da der Tiefenbereich der ersten 30 nm kein
Gallium enthélt, kann dieses Material nicht oder nur zu einem geringen Teil
aus dem Bereich von 100 pm links der Markergrenze kommen, da andernfalls
auch Gallium enthalten sein miisste.

Vor allem die Ergebnisse, die am System WD Sr erhalten wurden, lassen jedoch
auch andere Interpretationen als die der Entstehung des dritten Koérpers durch ein
Loslésen und Wiederanlagern von Teilchen zu.
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e REM-Aufnahmen von der Oberfliche der Stifte des Sytems WD deuten auf

einen im Vergleich zum System WA T6 diinnen und inhomogenen Tribofilm
hin. Mit FIB-Querschnitten konnte kein ausgeprigtes Inselwachstum nachge-
wiesen werden. Der Vergleich der XPS-Tiefenprofile der Stifte zeigt mit ei-
ner doppelt so hohen Konzentration der Elemente Calcium und Phosphor aus
Oladditiven und einem doppelt so tiefen Eintrag von Sauerstoff am Stift des
Systems T6 die entsprechenden Unterschiede (Abb. 23 (a) und (b), S. 134
im Anhang). Auf Grundlage dieser Ergebnisse ist am System WD auch die
Ausbildung eines dritten Korpers iiber Faltung oder andere mechanische Ver-
mischungsprozesse ohne ein Loslésen von Teilchen vom ersten Korper denkbar.

Die chemischen Tiefenprofile der Scheiben zweier représentativer, eingelaufe-
ner Versuche an den Systemen WA und WD sind sowohl im Bezug auf den
Sauerstoffeintrag und den Gehalt an Aluminiumoxid als auch hinsichtlich der
Konzentrationen der Additivelemente sehr gut vergleichbar (Abb. 23 (¢) und
(d), S. 134 im Anhang). Die iiber die AES-Linientiefenprofile gefundenen Un-
terschiede zwischen den Markern der Systeme WA und WD miissen also keines-
wegs zwingend auf Unterschiede in den Systemen selbst zuriickzufiihren sein,
sondern konnen auch auf Inhomogenitéiten in der Reibspur beruhen, wie sie
ebenfalls mit AES iiber Punktspektren nachgewiesen wurden (Abb. 6.11 und
Abb. 27 und 28 im Anhang, S. 137). Dennoch sind die Ergebnisse beider Gal-
liummarker giiltig und wurden an fiir die jeweiligen Proben reprisentativen
Probenbereichen ermittelt, soweit deren Bestimmung iiber die Topographie
dies zulésst.



6.3 Zusammenfassung

e Das Linientiefenprofil des Galliummarkers am System WD zeigt eindeutig eine
Materialverschiebung an, die nicht durch reine Scherung zustande gekommen
sein kann, da der Kohlenstoff, der am Rand des Galliummarkers wihrend der
Markerpraparation abgeschieden wurde, zwar nicht mehr an der Oberfléche,
jedoch ab einer Tiefe von 15 nm zu finden war (Abb. 6.13(a)). Dies geht auch
aus der Ubersichtsabbildung 6.11 des Galliummarkers hervor, in der die Posi-
tion des Linienprofils eindeutig einem Bereich ohne Kohlenstofflinie entspricht.
Bei einer reinen Scherung wére der Kohlenstoff im Reibexperment mit verscho-
ben oder verschlissen worden. Die Linientiefenprofile zeigen jedoch eindeutig,
dass Material iiber und auf den Kohlenstoff am Rand des Markers gebracht
wurde, ohne diesen zu verschieben. In der linken Bildhilfte von Abb. 6.9, d. h.
im préparierten Bereich des Markers, ist aus dem Vergleich des Galliumtiefen-
profils mit dem ungelaufenen Profil zu erkennen, dass der Marker um 20 bis
30 nm verschlissen scheint. Fiir den Materialtransport iiber den Kohlenstoff
hinweg sind damit sowohl das Loslosen von Teilchen und deren Wiederanla-
gerung als auch eine Faltung von Material denkbar. Gegen die Moglichkeit
der Wiederanlagerung spricht die geringe Konzentration von Sauerstoff und
Kohlenstoff im verschobenen Teil des Markers, da erwartet wird, dass ein aus
dem ersten Korper herausgelstes Teilchen unmittelbar mit den Umgebungs-
elementen reagiert und sich, wie im Fall des Galliummarkers am System WA,
Calciumaluminate oder andere Phasen mit Oladditiven ausbilden.

e Im Falle eines flichig ausgebildeten dritten Korpers im Reibkontakt miissten
sich die Oberflichen von Stift und Scheibe zumindest im Bereich der ersten
Nanometer in ihrer chemischen Zusammensetzung dhnlich sein. Die Hauptle-
gierungsbestandteile Fe bzw. Al nehmen jedoch in 50 nm Tiefe bereits einen
Anteil von 30 at-% ein. Im Falle der Wiederanlagerung muss es also immer zur
Ausbildung von Inseln des dritten Korpers auf den Oberflichen kommen. Auf
den Scheiben wurde mit XPS kein Eisenoxid gefunden. Die EDX-Messungen
(Abb. 5.12, S. 69) zeigen, dass das mit XPS gefundene Aluminiumoxid auf den
Stiften in den Inseln des dritten Korpers gemeinsam mit Elementen aus dem
Ol sitzt.

Auf Basis dieser Gegeniiberstellung sprechen vor allem fiir den Stift des Systems
WA T6 die Ergebnisse fiir die Entstehung eines dritten Koérpers durch Wiederanla-
gerung von Teilchen zusammen mit Olbestandteilen. Am System WD ist der dritte
Korper nur schwach ausgeprégt, daher kann hier keiner der vorgestellten Mechanis-
men ausgeschlossen werden.

6.3 Zusammenfassung

Die iiber das Kennfeld von Einlaufpunkten gefahrenen Versuche (Abb. 6.2) zeigten
die Abhéngigkeit des Einlaufverhaltens des Systems WD Sr von der Geschwindig-
keit. Eine Abhéangigkeit von der Last wurde nicht gefunden. Auf Basis der Ergeb-
nisse dieser Kennfeldversuche wurde der Betriebspunkt von 35 MPa und 0,8 m/s
fiir weitere Markerversuche ausgewihlt. Die Markerversuche iiber unterschiedliche
Gleitwege deuten darauf hin, dass der Grofiteil der Verschiebungen in Tiefen iiber
einem Mikrometer unter der Oberfliche nach 1200 m Gleitweg abgeschlossen ist.
Aus dem Vergleich mit RNT-Versuchen scheint eine weitere plastische Verformung
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6 Vorgédnge im Reibkontakt

der Randzone im ersten Mikrometer Tiefe noch mehrere Stunden oder iiber 25 km
Gleitweg abzulaufen, bevor sich die Verschleifirate und damit ein Mechanismus in
der Randzonenverformung dndert.

Auf Basis der Ergebnisse der Galliummarker scheint sich am System WA und WA T6
der dritte Korper iiber das Loslosen und die Wiederanlagerung von Teilchen aufzu-
bauen. Dafiir sprechen auch die Ergebnisse an den ungefiillten Graben. Im Gegensatz
dazu kann am System WD lediglich eine blole Verschiebung des Randzonenmateri-
als ausgeschlossen werden. Aus den zur Verfiigung stehenden Ergebnissen wird nicht
klar, ob es sich bei der Ausbildung des gefundenen dritten Kérpers um Prozesse mit
Loslosung vom ersten Korper oder um Faltungsprozesse handelt. Beides scheint fiir
das System WD moglich.
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7 Kapiteliibergreifende Diskussion

In diesem Kapitel werden verschiedene Ergebnisse der drei vorangestellten Kapitel
verkniipft und diskutiert. Dabei geht es um fiir Reibung und Verschleil relevante
Volumina und Gleitwege, einen Vergleich der unterschiedlich endbearbeiteten und
wéarmebehandelten Modifikationen und um die Frage, welche Schlussfolgerungen ver-
allgemeinert werden kénnen und welche speziell fiir die betrachteten Systeme giiltig
sind.

7.1 Relevante Gleitwege und Volumina fiir Reibung und
Verschleil3

7.1.1 Fiir den Einlaufvorgang relevante Volumina

Finlaufvorgéinge kénnen sowohl fiir das Reibungs- als auch fiir das Verschleifiver-
halten betrachtet werden. Verschiedene RNT-Messungen zeigen deutlich, dass die
Anderungen im Reibungs- und Verschleiiverhalten entkoppelt sind. So kann der
Reibwert wie in der Messung am System WD Sr (Abb. 6.15) nach einer Versuchszeit
von zwei Stunden einen konstant niedrigen Reibwert unter 0,02 erreichen, wohinge-
gen die Verschleifirate erst nach acht Stunden absinkt. Es kénnen zum einen Systeme
mit vergleichsweise hohen Verschleifiraten aber dennoch niedrigen Reibwerten vorlie-
gen (z.B. am System WA Sr, Abb. 5.7(c)) oder aber Systeme mit Reibkoeffizienten
von 0,1 und Verschleifiraten von unter 10 nm/h [52].

In der Diskussion in Kapitel 4 wurde bereits deutlich gemacht, dass das Verschleif}-
verhalten der Scheiben von der Tiefe der gescherten Randzone und der Ausbildung
eines Schergradienten abhéngt. Die Diskussion in Kapitel 6 hat gezeigt, dass sich
auch in den Stiften ein Schergradient ausbildet und das Verschleifiverhalten im vorlie-
genden niedrigsten Verschleifiratenregime vermutlich vom plastischen Verformungs-
verhalten der Randzone bis zu einem Mikrometer Tiefe abhéngt. Dieses Volumen ist
fiir die Verschleiflentstehung im niedrigsten Verschleifiratenregime relevant.

Die maximale Verschiebung, die an den 1 pm tiefen Platinmarkern der Stifte ge-
funden wurde, liegt bei 35 pm (Abb. 6.5(a)—(c)). An den untersuchten Scheiben
zeigte der Galliummarker im System WA eine Verschiebung von etwa 20 pm an. Im
Verhiltnis zum Gleitweg von 45 m (Scheibe) bzw. 1200 m (Stift) sind diese Ver-
schiebungen verschwindend gering (3-10° %). Das bedeutet, dass ein Grofiteil der
Verschiebung von Stift und Scheibe gegeneinander vom dritten Kérper und vom Ol
aufgenommen werden muss. Diese beiden Volumina sind damit auch die relevanten
Volumina fiir die Reibung. Thre Anteile kénnen mit den verwendeten Markertechni-
ken nicht getrennt werden. Diese Ergebnisse bestéitigen damit die Modellvorstellung
von Berthier (vgl. Abschnitt 2.3.3, S.12).

Die Markertechniken erméglichten die Quantifizierung der Verschiebungen in der
Randzone in Tiefen von einem Mikrometer bzw. 100 Nanometern. Mit ihrer Hilfe
konnte klar gezeigt werden, dass die Verschiebungen auch in der duflersten Randzone
im Verhéltnis zum Reibweg verschwindend gering sind. Die gezeigten Markerergeb-
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7 Kapiteliibergreifende Diskussion

nisse deuten stark darauf hin, dass Verschleilentstehung auf den ersten Mikrometer
der Randschicht beschrénkt ist. Durch die Trennung der relevanten Volumina fiir
Reibung und VerschleiB ist der fehlende Zusammenhang zwischen der Anderung des
Reibungs- und Verschleif]signals wihrend des Einlaufs nachvollziehbar.

7.1.2 Fiir den Einlaufvorgang relevante Gleitwege

Auch wenn das Verhéltnis der Geschwindigkeiten bei den geregelten Markerversu-
chen nicht den Erwartungen aufgrund der Kennfeldversuche entsprach, kann aus
den Versuchen mit vergleichbaren Reibkraftverldufen dennoch der Verlauf des Ge-
schwindigkeitssignals ausgewertet werden. Der ausgeprigte Regelungsbedarf der Ge-
schwindigkeit zur Anpassung der Reibkrifte bis zu einem Gleitweg von 250 m ist
auf den topographischen Einlauf, d.h. die Anpassung der Welligkeiten im Kontakt
zuriickzufithren. Bei 250 m Gleitweg sind Reibkréfte von 20 N erreicht und es ist
von einem flachigen Kontakt von Stift und Scheibe ohne den Einfluss von Wel-
ligkeiten auszugehen. Ab einem Gleitweg von 600 bzw. 800 m besteht nur noch ein
geringer Regelungsbedarf der Geschwindigkeit. Dieses Verhalten wurde auch fiir den
Regelungsversuch am System WA T6 gefunden (vgl. Abb. 5.8) und wird als Anzei-
chen fiir die Ausbildung eines ersten stabilen Randzonenzustands interpretiert, auch
wenn der Einlauf bei weitem noch nicht abgeschlossen ist. Unter die Ausbildung
des Randzonenzustands fillt im System WD Sr die Ausbildung des beobachteten
Schergradienten und im System WA T6 der gefundene, deutlich ausgeprigte dritte
Korper (vgl. Abb. 15 im Anhang).

Die Betrachtung der Gleitwege oder Versuchszeiten, nach denen der Einlauf abge-
schlossen ist, fithrt fiir die Systeme WA und WD zu unterschiedlichen Ergebnissen.
Am System Wiper A fallen die Reibwerte unabhéngig von der Geschwindigkeit nach
Gleitwegen von ca. 10 000 m auf auf einen Wert von p <0,02, wohingegen fiir das Sys-
tem WD Sr das Abfallen des Reibwerts deutlich von der Geschwindigkeit abhéngt.
Bei hohen Geschwindigkeiten werden niedrige Reibwerte von p <0,02 nach geringe-
ren Gleitwegen von 2500 m (2 m/s) bzw. 5000 m (0,8 m/s) erreicht. Dieses deutlich
unterschiedliche Einlaufverhalten ldsst auf unterschiedliche Vorgénge beim Einlauf
zwischen den Systemen WA und WD schlielen, wie sie in Kapitel 6 diskutiert wur-
den.

7.2 Vergleich der Wirkungen von Warmebehandlung und
Endbearbeitung

In Kapitel 4 konnte gezeigt werden, dass das Verschleifiverhalten mit zunehmen-
der Passivkraft und damit zunehmender Tiefe der Gefiigeverinderung durch die
Endbearbeitung zunimmt. Unter dem Aspekt der Tiefenwirkung der Endbearbei-
tung stehen diese Ergebnisse im Widerspruch zum tribologischen Verhalten des
wéarmebehandelten Systems WA T6, das nach anfinglich vergleichsweise hohen Ver-
schleiffiraten eine sehr geringe Empfindlichkeit und niedrigste Verschleiffiraten bei
abgeschlossenem Einlauf zeigt. Dieser Widerspruch konnte mit Hilfe der Markerver-
suche aufgelost werden, da die Wiarmebehandlung und die dadurch unterschiedliche
Dissipation der Krifte wiahrend der Endbearbeitung im Vergleich zum System WA Sr
zur Ausbildung eines deutlichen Schergradienten fiithrt (Abb. 5.10, S. 68). Auf diesen
Schergradienten, d.h. die Konzentration der plastischen Verformung an den ober-
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flichennahen Bereich von einem Mikrometer, wird auf Basis dieser Ergebnisse das
gute Verschleifiverhalten der Systeme WA T6, UP und WD zuriickgefiihrt. An dieser
Stelle soll betont werden, dass es nicht die geringe Scherung oder plastische Verfor-
mung der Randzone an sich ist, die ein geringes Verschleiflverhalten bewirkt, sondern
die Konzentration dieser Verformung an die Oberfliche. Gewisse Randbedingungen
wie z. B. die Fahigkeit des Systems, diese Gradienten ohne Schichtablosung aufzu-
nehmen, miissen natiirlich erfiillt werden.

7.3 Generalisierbarkeit der Ergebnisse

Die gezeigten Versuchsergebnisse an gedrehten AlSi9Cu3-Scheiben gegen 100Cr6-
Stifte zeigen, dass nicht nur die Wahl der Werkzeuggeometrie und damit der Passiv-
kraft oder die Si-Morphologie das tribologische Verhalten deutlich beeinflusst. Auch
die Wahl der Betriebspunkte und das gewéhlte Priifprogramm beeinflussen die Er-
gebnisse zur Beurteilung der Giite des tribologischen Systems sehr stark. Selbst bei
der Beibehaltung méglichst vieler Randbedingungen miisste also die Ubertragbarkeit
der Ergebnisse beispielsweise auf einen reversierenden Gleitversuch experimentell
iiberpriift werden. So ist das deutlich bessere Reibungs- und Verschleifiverhalten des
Systems WA T6 gegeniiber WA Sr auf die Warmebehandlung und die damit zu-
sammenhéngende Siliciumkorngréflendnderung, aber auch auf die Entfestigung der
Randschicht und den sich ausbildenden dritten Korper zuriick zu fithren. Es ist bei
diesem System unklar, welche Auswirkungen eine Anderung des Schmierstoffs oder
der Parameter der Wéarmebehandlung hétte. Gréflenordnungen von Verschleifiraten,
Tiefenwirkungen oder Verschiebungen sind daher nicht zu verallgemeinern.
Generalisierbar sind jedoch Ergebnisse und Tendenzen, die iiber die zwar von den
Randbedingungen immer noch #dhnlichen, aber dennoch tribologisch unterschiedli-
chen Systemen gefunden wurden. So ist die bereits von Berlet gezeigte Herangehens-
weise eines schonenden letzten Endbearbeitungsschritts fiir ein gutes Einlaufverhal-
ten auch fiir die Endbearbeitung mit geometrisch bestimmten Schneiden effektiv.
Dennoch kann auch mit hoher Passivkraft ein gutes Einlaufverhalten erzielt werden
(WA T6). Fiir viele verschiedene tribologische Systeme giiltig scheint daher das Mo-
dell, dass die Scherung fiir niedrigste Verschleifiraten an die Randzone konzentriert
werden muss (vgl. auch Rigney [74], S. 8). Fiir metallische tribologische Systeme
in einem vergleichbaren Belastungsbereich liegt die Tiefe dieser Randzone in der
Groéflenordnung von einem Mikrometer.

Auf Basis der Markerergebnisse an den Systemen WA T6 und WD Sr scheinen auch
die GroBenordnungen der Verschiebungen in der Randzone von weniger als 10 %
des Gleitwegs und damit auch die Volumen, die zum Reibungsverhalten beitragen,
auf andere metallische Tribosysteme bei vergleichbaren Rauheiten anwendbar. Die
fiir die Systeme WA T6 und WD Sr gefundenen relevanten Gleitwege bis zur Aus-
bildung des Schergradienten scheinen wiederum systemspezifisch zu sein.

7.4 Anforderungen an die Endbearbeitung

Aus der Diskussion oben ldsst sich damit fiir die Endbearbeitung die Anforderung
ableiten, fiir eine gut einlaufende Oberfliche einen Gradienten in der plastischen
Verformung einzustellen oder die Voraussetzungen dafiir zu schaffen, dass sich die-
ser im initialen tribologischen Kontakt einstellen kann. Die Wege zur Erfiillung dieser
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7 Kapiteliibergreifende Diskussion

Anforderung sind stark systemabhéngig. Losungsansitze konnen jedoch unter Ver-
wendung der passenden analytischen Methoden und mit einer strukturierten Heran-
gehensweise beispielsweise iiber die Analyse des tribologischen Kreislaufs erarbeitet
werden.

Fiir den von Kehrwald, Berlet und Scherge [3; 47; 80| begriindeten Ansatz der ener-
getischen Betrachtung der Krifte wahrend der Endbearbeitung und unter tribologi-
scher Belastung bedeutet dies, dass sich die Untersuchung der dissipierten Reibleis-
tung nicht auf Fliachen, sondern auf die relevanten Volumina beziehen muss. Diese
miissen fiir jedes System neu bestimmt werden.
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8 Zusammenfassung

Auf Basis der Hypothese, dass ein submikrokristallines Gefiige in der Randzone das
Einlaufverhalten positiv beeinflusst, wurden in der vorliegenden Arbeit verschiedene
Randzonengefiige bei vergleichbaren Rauheitswerten am Stift-Scheibe-Tribometer
untersucht. Die Messungen fanden am Materialsystem AlSi9Cu3 (Scheibe) gegen
100Cr6 (Stift) statt. Alle Versuche wurden mit Schmierung in der Mischreibung
im Bereich niedrigster Verschleifiraten gefahren. An einem Teil der Versuche wur-
de die Stiftverschleifirate mit Radionuklid-Technik gemessen. Die Analytik an aus-
gewdhlten Proben erfolge mit Weillichtinterferometrie, Rasterelektronenmikrosko-
pie, rasternder Transmissionselektronenmikroskopie, Auger- und Roéntgenphotoelek-
tronenspektroskopie, rontgenographischer Eigenspannungsmessung und Nanoinden-
tation.

Die Scherung in der Randzone der Reibpartner wurde mit verschiedenen Marker-
techniken untersucht. Zum Einsatz kamen Gallium- und Platinmarker sowie Mikro-
bohrungen.

Die Randzonengefiige wurden durch unterschiedliche Schneidwerkzeuge bei spa-
nender Endbearbeitung erhalten. Die Randzonen unterscheiden sich hauptséchlich
durch die Tiefe des veranderten Bereichs von einem, fiinf und neun Mikrometern.
Dariiber hinaus wurde fiir eine Endbearbeitung die Morphologie der Siliciumphase
durch die Veredelung der Schmelze mit Strontium und durch eine Warmebehandlung
verdndert.

Die Charakterisierung des tribologischen Verhaltens erfolgte iiber ein Priifprogramm
an unterschiedlichen Einlaufpunkten. Die Wichtigkeit der Uberpriifung der Empfind-
lichkeit als Eigenschaft eines tribologischen Systems wurde gezeigt. Auflerdem wurde
durch das Abfahren des Kennfelds an Einlaufpunkten die Abhéngigkeit des Einlauf-
verhaltens von der Geschwindigkeit fiir zwei Systeme mit den Tiefen der verédnderten
Randzone von fiinf und neun Mikrometern ermittelt. An letzterem System wurde
dariiber hinaus eine Abhéngigkeit des Verschleifiverhaltens von der Last gefunden.
An Systemen mit vergleichbarer Silicium-Morphologie nahmen Verschleif und Emp-
findlichkeit mit geringerer Tiefe der verdnderten Randzone ab. Niedrigster Verschleif3
und geringste Empfindlichkeit wurden jedoch auch am warmebehandelten System
mit der am tiefsten verdnderten Randzone von neun Mikrometern gefunden.

Durch den Einsatz der Marker konnten diese Zusammenhénge aufgeklart werden.
So zeigen die Ergebnisse, dass ein ausgepriagter Schergradient der plastischen Ver-
formung im Reibkontakt zu niedrigen Verschleifiraten fiithrt. Die Ausbildung dieses
Gradienten scheint durch die Einstellung eines Verformungsgradienten wihrend der
Endbearbeitung begiinstigt zu werden.

Verschiedene Versuchsergebnissen zeigen, dass die Marker die Scherung in der Rand-
zone von iiber einem Mikrometer Tiefe unter der Oberfliche reproduzierbar abbilden.
Zur Darstellung der Scherung in Tiefen von weniger als einem Mikrometer unter der
Oberfliche wurden Galliummarker eingesetzt und mit Augerelektronenspektroskopie
analysiert. Die Auswertung der Galliummarker und leerer, mit dem Ionenfeinstrahl
geschnittener Griaben zeigt, dass die Entstehung des dritten Korpers am System WA
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8 Zusammenfassung

iiber das Loslosen und Wiederanlagern von Teilchen des ersten Korpers gemeinsam
mit Olbestandteilen abliduft. Am System WD ist neben der Wiederanlagerung auch
ein Verformungsmechanismus iiber Faltung moglich. Eine reine Verschiebung des
Randzonenmaterials kann mit den Ergebnissen ausgeschlossen werden.

Aus den Markerversuchen wurden Riickschliisse auf die relevanten Volumina fiir Rei-
bung und Verschleil gezogen. Da die Verschiebung der Galliummarker in den ersten
100 nm der Randzone gegeniiber dem Gleitweg verschwindend gering ist, werden die
Geschwindigkeitsunterschiede zwischen den ersten Korpern vom dritten Korper und
vom Ol aufgenommen. Diese stellen also das relevante Volumen fiir die Reibung dar.
Im Bereich niedrigster Verschleifiraten ist an den untersuchten Systemen das fiir die
Verschleiflentstehung relevante Volumen auf einen Mikrometer unter der Oberfléche
beschrénkt.
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9 Ausblick

Aus der gefiihrten Diskussion ergeben sich weitere Fragestellungen sowohl in Rich-
tung Reibung als auch in Richtung Verschleif3, die verfolgt werden kénnten.

Die bemerkenswert niedrigen Reibwerte, die am System WA T6 gefunden wurden,
konnten auf den ausgeprigten dritten Korper zuriickgefithrt werden, der auf dem
Stift dieses Systems vorhanden war. Da das verwendete Ol und auch die chemische
Zusammensetzung der Reibpartner fiir die Systeme WA Sr und WA T6 konstant
war, der deutliche dritte Korper jedoch auf dem Stift des Systems WA Sr nicht zu
finden war, stellt sich die Frage, welchen Einfluss die mechanischen Eigenschaften der
Randzone auf die Ausbildung des dritten Korpers haben. Weitere Untersuchungen
miissten zeigen, ob die am System WA T6 beobachtete Entfestigung zur Auspriagung
des dritten Korpers beitrigt. Alternativ kénnten auch Eigenschaften der Bestand-
teile des dritten Korpers, die aus den ersten Korpern stammen, die Ausbildung des
ersteren beeinflussen. Auch die Rolle von Schmierstoffadditiven konnte in diesem
Zusammenhang beleuchtet werden.

Damit ist auch die Fragestellung verkniipft, welche Auswirkungen ein Hochlastein-
lauf auf die Ausbildung des dritten Korpers auf der einen und den Gradienten in der
Randzone auf der anderen Seite hat. Die positiven Wirkungen eines Hochlasteinlaufs
wurden von Kehrwald [47]; Shakhvorostov u.a. [89] und Scherge u.a. [80] gezeigt.
Hier spielen die oben genannten Zusammenhénge von Randzoneneigenschaften und
der Ausbildung des dritten Koérpers genauso eine Rolle wie die mikromechanischen
Figenschaften der Randzone bei den verschiedenen Belastungen.

Auch wenn die gezeigten Ergebnisse auf die positive Wirkung eines durch die End-
bearbeitung eingestellten Gradienten der plastischen Verformung hindeuten, muss
durch weitere Versuche gekléirt werden, welche Eigenschaften genau sich positiv aus-
wirken. Denkbar sind neben Eigenspannungs- und Hértegradienten Verformungsme-
chanismen des submikrokristallinen Gefiiges. Ein Ansatz wire die Erzeugung und
systematische Eigenschaftsinderung von Gradientenmaterialien, sog. ,,Functionally
Graded Materials®“. Versuche an diesen Materialien wéiren auch unter dem Gesichts-
punkt der Verschiebung der Belastungsgrenze der Tribopaarung interessant.

Auf einer kleineren Skala kénnte die Untersuchung der mikromechanischen Eigen-
schaften der entstehenden dritten Korper und der Randzone im ersten Mikrometer
Tiefe und die Aufklirung der Verformungsmechanismen das Verstindnis von Ein-
laufvorgéingen erweitern und damit den ersten Schritt zu einer weiteren Verbesserung
von Reibungs- und Verschleifleigenschaften an tribologischen Systemen darstellen.
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Anhang

1 Materialien

9630 500x 10y

Abbildung 1: Lichtmikroskopische Aufnahme eines Schliffs an einer unveredelten Al-Si-Scheibe.

2 Einfluss der Endbearbeitung auf Reibung und Verschleil3
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Anhang

Abbildung 2: Reibkraft {iber Gleitweg fiir Versuche an Scheiben der Endbearbeitung WD im Be-
triebspunkt 35 MPa; 0,8 m/s. Versuche mit hoher initialer Reibkraft zeigen eine deut-
lich groflere Spurtiefe als Versuche mit niedrigerer initialer Reibkraft.

9/23/2014 HY HFW WD | det | tit @ mode & cur T, Sy —
3:47:42PM | 2.00kV | 63.8um 4.1mm |TLD 52° SE | 25pA 2013.432 WD Sr 11h marker

Abbildung 3: FIB-Schnitt durch teilweise (links), vollstéindig (Mitte) und ungeiillten Griben in einer
mit WD endbearbeiteten Scheibe nach 11 h bei 35 MPa und 0,8 m/s. Die weiteren
Versuchsergebnisse sind in Kapitel 4 dargestellt.

Me

:‘E 9/273/514"7 ;| Hew ¢ | tit | mode

3:34:38PM | 2.00kV | 27.6 pm | 4.1 mm

Abbildung 4: FIB-Schnitt durch einen ungefiillten Graben, Vergroferung aus Abbildung 3.
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2 FEinfluss der Endbearbeitung auf Reibung und Verschleif3

WD det tilt ‘ mode ym ——
2.00kV | 31.9pm [ 4.1mm | TILD | 52° | SE : D Sr 11h marker

Abbildung 5: FIB-Schnitt durch einen teilweise (links) bzw. vollsténdig gefiillten Graben (rechts)
in einer mit WD endbearbeiteten Scheibe nach 11 h bei 35 MPa und 0,8 m/s. Die
Marker finden sich auf der selben Scheibe wie diejenigen in Abbildung 3; Abstand
100 pm radial.
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WA Sr
WA T6
0.40 WA nv
WD Sr
WD nv

SomeUR Sep 33 b

Lt sos

# Ene obs

Abbildung 6: Auftragung des Reibwerts am Ende des Einlaufs iiber die initiale Reibleistungsdichte
und die initiale Reibkraft.
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2 FEinfluss der Endbearbeitung auf Reibung und Verschleif3
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Abbildung 7: Auftragung des Reibwerts am Ende des Einlaufs iiber die initiale Reibleistungsdichte
und die initiale Reibkraft.
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Abbildung 8: Ergebnisse der Druckversuche an Mikrosdulen unterschiedlich eingelaufener Reibspu-
ren am System UP. Aus einer gemeinsamen Versffentlichung mit Stoyanov u. a. [98].
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3 Einfluss der Si-Morphologie auf Reibung und Verschleifl

3 Einfluss der Si-Morphologie auf Reibung und Verschlei3
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Abbildung 9: Streckgrenze und Zugfestigkeit der veredelten, unveredelten und wirmebehandelten
Proben, aus Zugversuchen ermittelt.
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Abbildung 10: Uber Réntgenbeugung bestimmte Druckeigenspannungen an unterschiedlich endbe-
arbeiteten Aluminiumproben.
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6/28/2013 HV HFW WD det tilt | mode | curr —4ym —
11:03:04 AM | 2.00kV | 166 ym [4.1mm | TLD | 52° | SE | 50 pA AlSi17 gehont nagel ungelaufen

Abbildung 11: FIB-Schnitt an einer gehonten AlSil7-Legierung.

7/28/2014 | Hv | HRW [ det [ tiit | mode |
1:12:31PM | 2.00kV | 259 ym | 4.1mm | ICE [0° | SE R 370 Markerpraep

Abbildung 13: Im Stift eingebrachte Marker im ungelaufenen Zustand. In der rechten Bildhalfte sind
zwei mit dem FIB gesetzte Markierungen zu erkennen, um die REM-Aufnahmen
vor und nach dem Versuch korrelieren zu kénnen und so die Markerverschiebung
ermitteln zu konnen.
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3 Einfluss der Si-Morphologie auf Reibung und Verschleifl
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Abbildung 12: Stribeckkurven bei 15 MPa nach Einlaufbetriebspunkt und Lastkennfeld fiir die Sys-

teme WA Sr und WA T6.

129



Anhang

Abbildung 14: Topographieaufnahme des Bereichs der Stiftoberflache mit Markern nach dem Reib-
versuch mit einem Gleitweg von 1200 m. Die Reibkraft ist in Abb. 5.8 dargestellt.
In der gezeigten Aufnahme mit einer Beschleunigungsspannung von 2 kV sind die
Pt-Marker nicht zu erkennen.

Abbildung 15: Wie Abbildung 14, jedoch mit der eingefiigten Abbildung der Marker mit 25 kV
Beschleunigungsspannung. Fiir einen besseren Kontrast wurde auflerdem der Strahl-
strom von 25 pA auf 1,6 nA erhoht.
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4 Vorgédnge im Reibkontakt
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Abbildung 18: Haufigkeitsverteilung der Abbildung 19: Wie Abb. 18, nur fiir 200 nm
Hartewerte in einer Eindring- Eindringtiefe.
tiefe von 20 nm an Stiften
der Systeme WA Sr und
WA T6 nach 1200 m Gleit-
weg. Messungen: U. Hangen,
Hysitron.
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Abbildung 16: XPS-Tiefenprofil ausgewahl- Abbildung 17: XPS-Tiefenprofil ausgewahl-
ter Elemente der Scheibe des ter Elemente der Scheibe des
Systems WA Sr. Systems WA T6.
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Abbildung 20: Stribeckkurven bei unterschiedlichen Lasten. Jeder Graph zeigt die jeweils erste Sti-
beckkurven von einem Block im Kennfeld nach dem Einlaufpunkt fiir die in der
Legende angegebenen Einlaufpunkte. Aus Schrockert [83]
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4 Vorgdange im Reibkontakt
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Abbildung 21: Prozentuale Abweichung der Reibarbeiten der Markerversuche iiber verschiedene
Gleitwege.

Abbildung 22: REM-Aufnahme des Gallium-Markers im System WA nach der tribologischen Be-
lastung. Der rote Bereich markiert die Flidche des urspriinglichen Gallium-Markers.
Die schwarze Linie zeigt die Position des AES-Linienprofils an.
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Abbildung 23: XPS-Tiefenprofile von Stift und Scheibe der Systeme WA T6 und WD.
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Messdaten.

der Aufnahmebereich dem Topographiebild zugeordnet.

Abbildung 24: AES-Linienprofile iiber die Tiefe an der Scheibe des Systems WA T6. In Abb. 22 ist
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0o 2 4 6 8 10

] 1 | 1 | 1 | 1 | 1 V
710
25 — »
e 1 10,0
c 20,0
QL 75 30,0
©
Z 1 40,0
101 —
50,0
126 — 60,0
. 70,0
151 —
90,0

(f) AES-Linienprofil von O iiber die Tiefe.

Abbildung 25: AES-Linienprofile iiber die Tiefe an der Scheibe des Systems WD. In Abb. 6.11 ist
der Aufnahmebereich dem Topographiebild zugeordnet.
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Abbildung 26: FIB-Schnitt an einem ungefiillten Graben ohne Bedeckung mit drittem Korper. Die
Position des Schnitts ist in Abbildung 6.7(a) als blaues Trapez gekennzeichnet.

Konzentration in at-%
Konzentration in at-%

C O Al Si P S Ca Fe Cu Ga C O Al Si P S Ca Fe Cu Ga
Abbildung 27: Mittelwerte der chemischen Zu- Abbildung 28: Mit AES bestimmte chemische
sammensetzung an den Punk- Zusammensetzung der Ober-
ten 1 bis 4 in Abbildung 6.11. fliche in Punkt 5 in Abbil-
Die Messung erfolgte mittels dung 6.11.
AES.

(c) Ca

Abbildung 29: Mit AES ermittelte Flichenverteilungen der Elemente Al (a), C (b) und Ca (c). Das
SE-Bild des gerasterten Bereichs ist in Abb. 6.11 gezeigt.
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