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Kurzfassung

Kurzfassung

Tribologie ist die Wissenschaft und Technik von aufeinander einwirkenden Oberfldchen in
Relativbewegung zueinander. Sie umfasst das Gebiet von Reibung und Verschleil,
einschlieBlich Schmierung. Die tribologische Performance ist abhéngig von verschiedenen
Einfliissen wie den gegebenen Umgebungsbedingungen, den miteinander gepaarten
Materialien, den gewihlten Parametern (z.B. Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit und Gleitweg)
sowie den Modellkontaktarten (z.B. Kugel-Scheibe, Scheibe-Scheibe). Zudem veréndert die
tribologische Belastung die Mikrostruktur von Reibkontakten und die Mikrostruktur beeinflusst
wiederum die Reibung im Kontakt.

Bisher wurden verschiedene EinflussgroBen wie Geschwindigkeit, Kraft, daraus resultierende
Kontaktspannungen oder Dehnungsgradienten fiir unterschiedliche Materialien meist im
Kontakt Kugel-Scheibe untersucht. Das Ziel der vorliegenden Arbeit ist die Untersuchung des
Einflusses der elastischen und plastischen Dehnung auf sauerstofffreies, hochreines Kupfer
unter trockener tribologischer, reversierender Belastung in einem einfachen und iibertragbaren
System. Um ein solches System zu erhalten, wurde die Probenoberflache mit einer geometrisch
definierten Membranstruktur versehen. Die Erzeugung der Membranstruktur erfolgte durch
Mikrofrdsen. Dabei blieben zwei iiber die gesamte Probenoberfliche parallel verlaufende
rechteckige Stege erhalten. Diese werden Membranen genannt. Durch eine konstante
Membranbreite und variierende Membranhdhen konnten definierte elastische und plastische
Dehnungszustinde erzeugt werden. Es wurden die Oberflichen der Membranen als
Grundkorper und transparente Saphirscheiben als Gegenkorper verwendet. Auf Grund ihrer
hohen Hirte kann eine Vermischung der Materialien vermieden werden, ihre Transparenz lasst
im Experiment die Beobachtung des Kontaktverhaltens mittels High-Speed-Kamera zu.
Wihrend des reversierenden Reibkontaktes veridnderte sich die Mikrostruktur der Membranen
wenige Mikrometer unterhalb der Kontaktoberfldche. Die durch tribologische Belastung im
reversierenden trockenen Gleitkontakt entstandenen Mikrostrukturdnderungen wurden mittels
einer Kontaktspannung von 2,8 MPa unter 50 % relativer Luftfeuchtigkeit bei Raumtemperatur
erzeugt. Die Durchfiihrung der Versuche erfolgte mit einer Geschwindigkeit v =500 um/s und
einem Gleitweg von s = 500 pm sowie der Gleitrichtung quer zu den Membranen. Die
Belastungsdauer betrug 500 Zyklen. Die Untersuchungen der Oberflichenédnderungen in
Abhéngigkeit der einzelnen Beanspruchungsparameter erfolgten lichtmikroskopisch. Mittels
der verschiedenen Methoden der Elektronenmikroskopie konnte die Mikrostrukturentwicklung
analysiert werden. Zusétzlich wurden Misorientierungen der Korner bestimmt und daraus
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Kurzfassung

Versetzungsdichten der geometrisch notwendigen Versetzungen (GND), deren Bewegung
durch den Kristall als Hauptmechanismus plastischer Verformung verstanden wird, berechnet.
Es zeigte sich, dass unterhalb der Kontaktoberfliche die Versetzungsdichte gegeniiber dem
Ausgangszustand anstieg.

Um Spannungs- und Dehnungszustand wihrend des Versuchsablaufes definieren zu konnen,
wurden Finite-Elemente Simulationen (FEM) verwendet.

Ausgehend von den experimentellen und simulativen Untersuchungen verdeutlicht die
vorliegende Arbeit eine signifikante Abhédngigkeit der Mikrostrukturentwicklung von der
Steifigkeit der Membranstrukturen und den mit der Membranstruktur verbundenen elastischen
und plastischen Dehnungsverteilungen. Geringere Steifigkeiten der Membranen zeigten einen
signifikanten Einfluss auf das Kontaktverhalten. Dieses beeinflusste wiederum die Spannungs-
und Dehnungsverteilung im Kontakt und verdnderte somit die Mikrostruktur. Simulativ
(Finite-Elemente Analysen) konnten bei geringeren Steifigkeiten der Membranen hohere
maximale Absolutwerte der elastischen Dehnungen an den Kanten beobachtet werden. Diese
nahmen iiber die Membranoberflidche rapide ab. Neben einer grofBeren Nachgiebigkeit und einer
damit verbundenen Kontaktinderung der Membranoberfliche, die eine Verdnderung des
Belastungskollektives zur Folge hatte, trat eine Anderung der Oberflichenbeschaffenheit auf.
Im tribologischen Versuch wurde ein geringerer Reibkoeffizient ermittelt. Es kam zu
geringeren Mikrostrukturdnderungen, die sich in lokalen Kornfeinungen sowie geringen
Misorientierungen zeigten. Membranen mit geringeren Steifigkeiten wiesen neben grof3en
Dehnungsgradienten entlang der Oberfldche, geringere Kornfeinung und kleinere
Versetzungsdichten auf. Sowohl Kornrotationen als auch Kornausrichtung blieben aus.

Die Ausnahme der Versuche bildeten die Membranen mit der hochsten Steifigkeit.

Die Auswertungen der Finite-Elemente Simulationen ergaben eine gleichméBige
Spannungsverteilung iiber die gesamte Oberfldche. Da nur geringfiigig elastisches Verhalten
auftrat, konnte die Belastungsart mit reinem Reibverhalten verglichen werden, das zusédtzlich
zu einer Ausrichtung der Korner parallel zur Gleitrichtung und Kornrotation fiihrte. In
Ubereinstimmung mit der Literatur wurde ein Zusammenhang zwischen der Dehnung und der
Kornausrichtung festgestellt. Durch die Bestimmung des Einflusses der elastischen und
plastischen Dehnung auf die Mikrostruktur konnten erste Erkenntnisse iiber den signifikanten
Einflussfaktor Dehnung und die daraus resultierende Entwicklung der Mikrostruktur
geschaffen werden. Die gewonnenen Erkenntnisse bilden die Basis fiir spétere praktische,

tribologische Anwendungen.
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Abstract

Abstract

Tribology is defined as the science of interacting surfaces in relative motion. It includes the
fields of friction, wear and lubrication. The tribological performance depends on several factors
such as the environment conditions, the materials in contact (e.g. pin on disc, disc on disc), the
selected parameters of the tribological test setup (e.g. normal load, sliding speed, stroke length)
and the types of contact. Since the microstructure of the material under the contact strongly
influences tribological performance, the ability to control this microstructure has a key role. For
sliding interfaces, there is a significant lack of knowledge about the effect of the influencing
parameters and the resulting mechanism of the microstructure evolution. Several parameters
such as sliding speed or normal load were investigated for different materials, usually in contact
sphere on disc. As a result, the aim of this work is to investigate the influence of elastic and
plastic strain on the material in a simple tribological system. An ideal method to correlate this
microstructure evolution with the plastic deformation focused on different elastic and plastic
strains is to use samples with a morphological surface texture. We concentrate on model
materials like oxygen-free high-purity copper. A copper plate is structured by micro-milling.
Two rectangles parallel over the entire sample length are remain. The rectangle structure is
called membrane-like structure. By keeping the width of the membranes constant and only
varying their height, we are able to produce results in elastic and plastic strains. The surfaces
of both membranes are in contact with a sapphire disc. Sapphire was chosen for its high
hardness and optical transparency condition. The optical transparency is necessary for an
in-situ observation of the contact behavior using a high-speed-camera. The tribological
properties are characterized in reciprocating motion under dry conditions. Experiments be
performed with 50 % relative humidity and 25 °C. For the tribological experiments a sliding
velocity of v =500 um/s, a stroke length of s = 500 pm, 500 cycles and a contact pressure of
2.8 MPa are chosen. The evolution of the surface topography due to the tribological experiments
is investigated by light microscopy. The change of the microstructure is observed by Focus Ion
Beam (FIB) cross-sections. The grain size, grain orientation and rotation are indicated by
Electron Backscatter Diffraction (EBSD) and Scanning Transmission Electron Microscopy
analysis (STEM). In addition, misorientations of the grains were determined and from this,
dislocation densities of the geometrically necessary dislocations (GND), which are considered
to plastic deformation, were calculated. It was found that beneath the contact surface the
dislocation density increased compared to the initial state. Furthermore, a finite-element
simulation (FEM) is performed to calculate the elastic and plastic stress and strain distributions
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in the membranes during the experiment. Based on the experimental investigations compared
to simulations the different strain distributions depending on the various stiffnesses of the
membranes shows a significant effect on the microstructure evolution. We found two different
load configuration and as a consequence a change of the strain distributions in the contact
material as an effect of the different aspect ratios. Also in the finite-element simulation
membranes with less stiffness have higher maximum strains at the edges, which decrease
rapidly across the membranes surfaces. To a lower stiffness a change in the contact behavior
occurred. The surface topography of the membranes changed and a lower coefficient of friction
were determined in the tribological experiments. Less evolution in microstructure occurred.
Membranes with lower stiffness had higher strain gradient along the surface, less grain

refinement and smaller GND densities occurred.

The exception is the membranes with smallest stiffness. The load configuration is dominated
by the friction load. The maximum load and as a consequence the maximum strains are
generated at the edges, but the distribution is more homogeneous. The measured coefficient of
friction is comparable to the literature. The microstructure shows a layer, which includes grain
refinement and different grain orientations. The grains are bend parallel to the last sliding
direction. The membranes have the highest densities of geometric necessary dislocations. The
density of geometric necessary dislocations is homogeneous distributed beneath the surface. A

networks of geometrically necessary dislocations (GNDs) are formed beneath the layer.

In summary, these results strongly suggest that the stress and strain distribution is a key
elementary parameter for the microstructure evolution under a tribological load. The distinct
stress and strain distribution and the different contact mechanisms here are essential for future
microstructure modeling. Together these results are parts of the basis for a subsequent

application.
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1. Motivation

1 Motivation

1.1 Aufgabenstellung und Motivation

Tribologie ist die Wissenschaft und Technik von aufeinander einwirkenden Oberfldchen in
Relativbewegung zueinander. Sie umfasst das Gebiet von Reibung und Verschleil3,
einschlieBlich Schmierung. Tribologie schlieit entsprechende Grenzflichenwechselwirkungen
sowohl zwischen Festkorpern als auch zwischen Festkorpern und Fliissigkeiten oder
Gasen ein [1].

Im Anfangsstadium einer tribologischen Belastung, wenn die beiden Reibpartner noch ihre
Ausgangsstruktur aufweisen, erfolgt fiir jedes tribologische System ein Einlauf. Wahrend des
Einlaufens wird der Kontakt zwischen den Reibpartnern vollstindig ausgebildet und die
Kontaktgeometrien passen sich an die Bedingungen an. Als Folge dessen treten mechanische,
chemische und physikalische Eigenschaftsdnderungen auf und es erfolgt eine Konditionierung
der Mikrostruktur wenige Mikrometer unterhalb der Oberfliche [2]. In Abhingigkeit der
Ausgangskorngrofle entsteht oftmals eine nanokristalline oder ultrafeinkristalline Schicht [3].
Zwischen dieser Schicht und dem Grundmaterial liegt hiufig eine scharfe Abgrenzung vor
[3, 4]. Neben der auftretenden Kornfeinung der Mikrostruktur wurden ebenfalls
Phasenumwandlungen beobachtet.

Als Erkldarung fiir die scharfe Abgrenzung zwischen der entstandenen Schicht und dem
Basismaterial wird oftmals mechanische Vermischung herangezogen [5]. Die entstandene
Schicht ist hochdeformiert und weist eine hohe Versetzungsaktivitit auf.
Transmissionselektronenmikroskopische Analysen (TEM) zeigen die Bildung von
Versetzungszellstrukturen [6].

Bisher wurde der Einfluss verschiedener GroBen wie Geschwindigkeit, Normalkraft bzw.
Kontaktspannung oder der Dehnungsgradient fiir unterschiedliche Materialien meist im
Kontakt Kugel-Scheibe untersucht. Der Effekt der Gleitgeschwindigkeit auf die
Mikrostrukturentwicklung wurde in verschiedenen Molekulardynamik Simulationen (MD)
analysiert [7]. Es konnte vor allem ein Effekt der Gleitgeschwindigkeit auf die
Kornorientierung gezeigt werden. Dies wurde nicht nur in Simulationen [7, 8], sondern auch in
experimentellen Studien [3] nachgewiesen. MD Simulationen wurden ebenfalls zur
Bestimmung des Einflusses der Kontaktspannung auf den Mechanismus der Korninderung

benutzt [9]. Des Weiteren konnte in Diskreten Versetzungsdynamik Simulationen (DDD) das
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Verhalten von Versetzungen, die als Triager der Plastizitit gelten, unterhalb verschiedener
Kontaktspannungen ermittelt werden [10].

Der Einfluss der Dehnung auf die Mikrostruktur wurde u.a. von Wolff et al. in einem
einsinnigen Stift-Scheibe Versuchsaufbau untersucht. Der wihrend des tribologischen
Experimentes wirkende Dehnungsgradient bestimmte den Mechanismus der Kornausrichtung.
An den Stellen der maximalen Dehnung traten maximale Biegewinkel auf [11, 12].

Trotz der Vielzahl von Arbeiten in diesem Gebiet konnen die Ergebnisse und Erkenntnisse auf
Grund komplexer Tribosysteme nicht auf andere iibertragen werden. Auf Grund dessen ist das
Ziel dieser Arbeit die Untersuchung des Einflusses der elastischen und plastischen Dehnung
auf sauerstofffreies, hochreines Kupfer unter trockener, reversierender Belastung in einem
einfachen tribologischen Modell mit flichigem Kontakt. Es steht die Frage nach den
Dehnungsverteilungen im Vordergrund. Um eine definierte, elastische und plastische Dehnung
erzeugen zu konnen und gleichzeitig das System so einfach wie moglich zu halten, wird aus
sauerstofffreiem, hochreinem Kupfer eine nachfolgend beschriebene Membranstruktur
hergestellt. Die Erzeugung der Membranstruktur erfolgt durch Mikrofrasen. Dabei bleiben zwei
iiber die gesamte Probenldnge parallel verlaufende rechteckige Stege erhalten, nachfolgend
Membranen genannt. Durch ihre geometrische Form ist ein flachiger Kontakt moglich und es

kann eine definierte elastische und plastische Dehnung erzielt werden. Bei Verdnderung der

Hobhe
—) werden
Breite

Hohe der Membranen und des damit verbundenen Aspektverhéltnisses A: (

unterschiedliche Dehnungszustinde im Material erzielt.

Begriindet durch die oben beschriebene Geometrieform wird zuerst der Einfluss der
Geometriesteifigkeit auf die Art des Kontaktes und somit das Belastungskollektiv untersucht.
Welche Belastungsprofile bilden sich aus und wie ist die resultierende Dehnungsverteilung im
Kontakt wéhrend des tribologischen Experimentes? Sind die Reibwerte auf Grund der
Geometriesteifigkeiten vergleichbar? Wie entwickelt sich die Mikrostruktur in Abhéngigkeit
der verschiedenen Dehnungsverteilungen? Hat die zyklische Belastung einen Einfluss auf die
Mikrostrukturentwicklung und kann eine plastische Auswirkung in der Mikrostruktur
beobachtet werden, obwohl ein hoher elastischer Formungsanteil vorliegt?

Diesen und weiteren Fragen soll sich im Rahmen dieser Arbeit gendhert werden.



2. Stand der Technik

2 Stand der Technik

2.1  Tribologie

Tribologie als interdisziplindre Wissenschaft beinhaltet die Bereiche der Kontaktmechanik,
Materialwissenschaft, Physik, Chemie und der Stromungslehre. Die Vielseitigkeit der
Tribologie zeigt sich nicht nur in den enthaltenen Fachdisziplinen, sondern auch in den
Anwendungsgebieten. Diese erstrecken sich von Hiiftgelenken in der Medizintechnik [13] [14],
Erdbebenforschung in der Geologie [15], Bionik [16], mikroelektromechanischen Systemen
[17] bis hin zur Automobilindustrie [18].

Die ersten Untersuchungen im Forschungsgebiet Tribologie gehen auf die Agypter zuriick
[19, 20]. Da Vinci formulierte 1452 die ersten Gesetze zur Reibung. Er beobachtete die
Proportionalitit der Reibkraft zur Normalbelastung. Zudem postulierte er, dass Reibung und
Kontaktfliche voneinander unabhéngig sind [21] [22].

Amontons bestétigte 1699 die bereits gemachten Beobachtungen erneut. Auf Grund dessen ist
die Proportionalitéit der Reibkraft zur Normalkraft als ,,Amontons’ Gesetz* bekannt.

Auch Coulomb stimmte dem Gesetz von Amontons zu. Zudem war er der erste Wissenschaftler,
der zwischen Haft- und Gleitreibung unterschied. Haftreibung definierte er als Reibung, die
eine Bewegung eines Korpers gegen einen zweiten Korper verhindert. Die Gleitreibung wirkt
nach Uberwindung der Haftreibung. Nach weiteren quantitativen Untersuchungen stellte er eine
Abweichung von seinem postulierten Reibgesetz fest, dass von da an um den Adhésionsbeitrag
erginzt wurde [23].

Euler konnte im Jahr 1750 eine mathematische Beschreibung fiir die Unterscheidung zwischen
der statischen und der kinetischen Reibkraft aufzeigen und fiihrte die Bezeichnung p fiir den

Reibkoeffizienten ein. Er definierte die Gleitreibung fiir den trockenen Zustand wie folgt:

Fr=u - Fy Gleichung 2.1

mit Fr = Reibkraft, Fv = Normalkraft und 4 = Proportionalitidtskonstante bzw. Reibkoeffizient.

Wie in der Mechanik noch heute oftmals angewandt, verstand er die Reibung als Verzahnung
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von kleinen dreieckigen Unebenheiten der sich kontaktierenden Oberflichen, wobei der
Reibkoeffizient der Steigung dieser Unebenheiten entspricht [20].

Einen weiteren Schritt sowohl auf dem Gebiet der Kontaktmechanik als auch im Bereich der
trockenen Reibung machten 1949 Bowden und Tabor. Sie brachten Korper und Gegenkorper
metallischer Paarungen in Kontakt und definierten zwei Bereiche. Im ersten Bereich néhern
sich die Korper so weit an, dass ihre Atome in Kontakt treten. Im zweiten Bereich sind die
Korper so weit von einander entfernt, dass kein Kontakt mehr moglich ist. Die Kontaktflichen
werden dabei als Schweil3briicken bezeichnet. Versteht man die Reibung als Scherung dieser
Schweil3briicken, so bildet die Summe der Briicken die reale Kontaktfliche Arca ab [23, 24].
Bowden und Tabor postulierten, dass die reale Kontaktfliche Area signifikant kleiner als die
geometrische Kontaktfldche ist und die Reibkraft entscheidend von der realen Kontaktflache
abhéngt. Die Arbeiten von Bowden und Tabor haben eine Reihe von Theorien zur
Kontaktmechanik rauer Oberflachen ausgeldst [23, 24].

Green und Tabor erweiterten die Adhésionstheorie durch die Untersuchung dynamischer
Abldufe. Sie gingen davon aus, dass tribologische Vorginge auf der Mikroskala nicht im
Gleichgewicht ablaufen. Durch die Belastung wachsen nicht nur bereits gebildete adhésive
Kaltverschweifungen, sondern es kommt auch zu einer Neubildung adhésiver Kontakte. Der
Reibkoeffizient kann als eine physikalische GroBe aufgefasst werden, die zum Trennen dieser
Kontakte bendtigt wird [25].

Greenwood und Williamson erginzten 1966 die Theorie von Bowden und Tabor durch die
Beriicksichtigung der Oberflichenrauheit. Sie nahmen eine statische Hohenverteilung der
Rauheitsspitzen an und zeigten auf, dass die Anzahl dieser und somit die Kontaktfliche bei
steigender Belastung zunimmt, sodass ihre Deformation als unabhingig betrachtet werden
kann. Bei diesem Modell zeigte sich die lineare Abhidngigkeit von Kontaktfliche und
Normalkraft. Die Proportionalititskonstante (Reibkoeffizient) ist stark von der Geometrie der

Rauheiten abhingig [23].



2. Stand der Technik

2.2 Tribologische Systeme

Um die Gesamtheit aller Einflussgroflen, die fiir die Reibungs- und Verschleilbestimmung
wichtig sind, darzustellen, kann die reale Situation vereinfacht durch ein Modell des

Tribosystems abgebildet werden.
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9
s 4== P|astische Deformation
5 (O ozt
o 4= Oberflache
. N7\ 7
g == Oberfliche
=§ Triboschicht
2 == Plastische Deformation
2
(V)
System
Umgebung

Abbildung 2.1: Ein abgeschlossenes tribologisches System mit Kontaktgeometrien (flacher Grund- und
Gegenkdrper) unter Normalkraft Fy und Reibgeschwindigkeit v sowie den dadurch bewirkten Anderungen in
den Reibkdrpern (Energiefliisse (Eg, E,, En), Triboschicht und plastische Deformation).

In Abbildung 2.1 ist ein vereinfachtes Modell eines abgeschlossenen, tribologischen Systems
dargestellt. Es besteht aus Grund- und Gegenkorper, die miteinander iiber die Wirkflache (reale
Kontaktfldche) in Kontakt treten. In diesem Fall wird auf den Gegenkdrper eine Normalkraft
Fn aufgebracht. Zusitzlich bewegt sich dieser mit einer definierten Geschwindigkeit v. Beide
Korper werden in Abbildung 2.1 durch eine Systemgrenze von der Umgebung abgegrenzt. In
der Literatur wird als Umgebungsmedium hauptséichlich eine kontrollierte Umgebungsluft bei
50 % relativer Feuchtigkeit [26, 27] verwendet. Seltener wird Stickstoff [9] als Atmosphire
gewahlt. Innerhalb des Systems kann zusdtzlich zum Luftfeuchtigkeitsgehalt die Temperatur
geregelt werden. Viele Untersuchungen werden bei Raumtemperatur durchgefiihrt. Oftmals
wird aber auch der Einfluss hoher Temperaturen untersucht [18]. Treten zwei Korper in
Kontakt, kommt es zur Energieeinleitung. Wahrend der Energieeinleitung beriihren sich die

Oberflachen der Reibpartner und es bildet sich die wahre Kontaktflache Areal aus. Dabei ist die
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mechanische Interaktion von Gegen- und Grundkorper oftmals auf wenige Nanometer
begrenzt.

AnschlieBend kommt es zur Energieumsetzung. Die Energieumsetzung erfolgt durch
Reibmechanismen wie z.B. Deformationsprozesse, die sowohl mikroskopisch bzw. atomar als
auch makroskopisch ablaufen konnen. Die Reibmechanismen beschreiben die
bewegungshemmenden Grundmechanismen der Energiedissipation und werden in Adhésion,
plastische Deformation, Furchung und elastische Hysterese bzw. Dampfung unterteilt.
Die Komponente Adhdsion beruht auf Bildung und Zerstorung von adhésiven Bindungen in der
Kontaktfliche. Da es keine atomare glatte Oberfliche gibt, sondern jede experimentelle
Oberfldche Rauheitsspitzen besitzt, kann es im Verlauf eines tribologischen Prozesses zum
wiederkehrenden Kontakt neuer Rauheitsspitzen kommen. Der erneute Kontakt metallischer
Oberflichen, auf dessen Kontaktfliche lokal ein erhohter Druck wirkt, filhrt zu
Mikroverschweiungen. Da die Relativbewegung aufrechterhalten werden soll, konnen die
Bindungen durch Scherung erneut zerstort werden. Die Zerstorung erfolgt, wenn die
aufgebauten Adhasionsbindungen stirker als die Festigkeit des weicheren Materials sind. Diese
Prozesse stellen somit einen bewegungshemmenden und Energie dissipierenden
Vorgang dar [24, 28].

Plastische Deformation tritt sehr hdufig beim Kontakt der Reibpartner und der gleichzeitigen
tangentialen Relativbewegung zueinander auf. Auf Grund kleiner Unterschiede in der
Oberflachenrauheit der beteiligten Reibpartner liegen im tribologischen Kontakt oftmals lokal
sehr hohe Kontaktdriicke vor. Wenn durch die Kontaktdriicke die Streckgrenze des Materials
der Reibpartner tiberschritten wird, kommt es zur plastischen Deformation [29]. Mikroskopisch
werden bei der plastischen Verformung von kristallinen FestkOrpern aus energetischen
Griinden Defekte wie z.B. Versetzungen und Stapelfehler eingebracht [30].

Wenn die Rauheitshiigel des hérteren Werkstoffes in das weichere Grundmaterial eindringen,
wird von Furchen gesprochen. Furchen kann Material abtragen bzw. Partikel bilden. Falls
Partikel im Kontakt der Reibpartner verbleiben, kann dies zu einer Erh6hung der Furchungs-
und Deformationskomponente fiihren [21].

Beim elastischen Kontakt der Rauheitshiigel bilden sich schwingungsfahige, geddampfte
Systeme aus. Wihrend des Kontaktes lenken die beteiligten Atome um einen Betrag aus. Lost
sich der Kontakt der Reibpartner, kehren die beteiligten Atome schwingend in den
urspriinglichen Zustand zuriick. Die Kohésionskréfte stellen die Ddmpfungskomponenten des

Systems dar. Die Schwingungsvorgénge konnen zu einer Temperaturerh6hung fiihren [23].
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Die hervorgerufene Energiedissipation pro Zeiteinheit kann wiederum eine Anderung im

Material hervorrufen. Die dissipierte Leistung wird wie folgt beschrieben:

Ewot=p-Fy v= EqtEw+En Gleichung 2.2
Etot= gesamte dissipierte Leistung
Eq= dissipierte Leistung durch Warmefluss
Ew= dissipierte Leistung durch Verschleifdprozesse
Em= dissipierte Leistung durch Materialdnderung
o= Reibkoeffizient
v = Gleitgeschwindigkeit
Fy = Normalkraft

Die gesamte dissipierte Leistung wird durch die Normalkraft Fy, die Gleitgeschwindigkeit v
sowie dem Reibkoeffizienten x4 bestimmt. Bei den ersten beiden Gréfen handelt es sich um
Parameter des Experimentes, der Reibkoeffizient hingegen gibt die Antwort des Systems
wieder.

Der rechte Teil der Gleichung 2.2 zeigt, dass sich die gesamte Leistung aus den dissipierten
Anteilen zusammensetzt. Diese werden durch Temperaturfluss, Reibverschleil und
Materialdnderung verursacht.

Der Wirmefluss des Systems E o wird experimentell aus der Temperatur der Reibpartner
bestimmt. Treten die Reibpartner unter Belastung in Kontakt, kann es zu einem steilen Anstieg
der Kontakttemperatur kommen. Diese Temperatur wird als “Flashtemperatur® bezeichnet.
Rauheitshiigel kommen in Kontakt, reagieren miteinander und generieren einen
Temperaturanstieg. Da der Kontakt geschlossen ist, kann der lokale Temperaturanstieg nur
schwerlich experimentell gemessen werden. Indirekt ist es moglich, die Temperatur aus
Materialdnderungen oder Phasenumwandlungen zu bestimmen. Untersuchungen haben
ergeben, dass kleinere Kontaktflichen hohere Temperaturen aufweisen und es zu einem

Temperaturgradienten im Material kommt [31, 32].
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Ebenfalls schwer bestimmbar sind die dissipierten Leistungen, die durch Verschleil und
Materialinderungen verursacht werden. Die durch Verschleil3 verursachte Leistungsdnderung

hingt u. a. von der GroBe der generierten Partikel ab [32].
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2.3 Materialverhalten unter tribologischer Belastung

Bei der Betrachtung des tribologischen Systems kommt es in der Anfangsphase eines
Kontaktes, durch das sogenannte Einlaufen, zu Anderungen in der Mikrostruktur [33].

Die Einlaufphase eines Systems beinhaltet ein zeit- und skalenabhingiges Reibverhalten.
Dieses hingt, wie bereits beschrieben, von der Aufteilung der erzeugten Energien ab. Der
Einlauf wird beeinflusst von verschiedenen Parametern wie Rauheit, Material, Temperatur und
Kontaktspannung [33] [34] [35].

Die Anderung der Mikrostruktur ist nicht nur von den dissipierten Energien und deren
Temperaturdnderung abhéngig, sondern auch von der Kontaktmechanik und dem Material
selbst. Die ersten Untersuchungen hinsichtlich der Auswirkungen von Belastungen auf das
Material im Reibkontakt wurden von Bowden und Tabor 1949 getitigt. Wenn in einem flachen
Reibkontakt einer der zwei Reibpartner eine deutlich hohere Harte besitzt und der Effekt des
Pfliigens vernachldssigt wird, dringen die Rauheitsspitzen des hérteren Materials in die
weichere Oberflache ein. Somit bestimmt das weichere Material das tribologische Verhalten

der Kontaktpartner. Es gilt:

Fr= Ayeq; S Gleichung 2.3

mit 4. = reale Kontaktflache und S = Scherfestigkeit des weicheren Materials [24].

Bei Metallen wird die aufgebrachte Kraft Fx als Produkt des FlieBdruckes p des weicheren
Materials und der realen Kontaktfliche beschrieben (Fv = p - Area). Da der Reibkoeffizient p
in einem Tribosystem das Verhdltnis von Scherfestigkeit (S) zu FlieBdruck (p)
beschreibt, folgt [24]:

F S Gleichung 2.4

Gleichzeitig haben auch die &dufleren Parameter wie Belastung, Geschwindigkeit,

Beanspruchungsdauer, Temperatur und Umgebungsmedium sowie die dissipierten Energien
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Einfluss auf die Anderung der Mikrostruktur. Der Zusammenhang aller Einflussfaktoren wird

in einem sogenannten “Feedbackloop* in Abbildung 2.2 beschrieben [9].

/_\ plastische und
elastische

Reibungs- b
koeffizient H 6/ Spannungs- i
Dehnungsverteilung
Feedback
|00p Mikrostruktur-
Belastungs- entwicklungs-
kollektiv - modelle
d
KorngréBRe/
Material-

eigenschaften

Abbildung 2.2: Ubersicht iiber den Zusammenhang von Spannung, KorngréfSe und Reibkoeffizient adaptiert
nach Argibay et al. [9].

Der “Feedbackloop®“ in Abbildung 2.2 zeigt den Zusammenhang zwischen Korngrofe,
Reibkoeffizient und Spannung. Es gibt drei Moglichkeiten die Ausgangskorngrof3e einzuteilen:

e FEinkristall
e Nanokristallines Korn

e QGrobkristallines Korn

Wenn ein FEinkristall tribologisch belastet wird, kommt es zur Ausbildung einer
nanokristallinen Schicht unterhalb der Oberfliche. In der nanokristallinen Schicht sind
Gitterrotationen festzustellen. Das an die nanokristalline Schicht angrenzende Material weist
eine Scherung entlang der Gitterebenen auf [36]. Die Bildung der Verschleilpartikel wird durch
die Scherung der dichtest gepackten Ebene parallel zur Gleitebene bestimmt [37].

Wird ein Material bzw. eine diinne Schicht mit nanokristallinem Ausgangsgefiige an der
Oberfldche tribologisch belastet, kommt es oftmals zur Kornvergroberung und zum
Korngrenzengleiten (siche Abbildung 2.3). Die Versetzungs- und Korngrenzenenergien
unterstiitzen dabei die thermisch aktivierte Rekristallisation, die somit zu einer Vergroberung

der Korngrofe fiihrt [38-44].
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gréberes Korn

nanokristalline

Mikrostruktur, vorher Mikrostruktur, nachher

Abbildung 2.3: Transmissionselektronenmikroskopische Hellfeldaufnahme einer a) unbelasteten b) mit
Fn = 100 mN und 1000 Zyklen belasteten nanokristallinen Ni-W-Probe. Als Gegenkorper im reversierenden
tribologischen Versuch diente eine Saphirkugel adaptiert nach Argibay et al. [44].

Wenn ein grobkristallines Material einer tribologischen Belastung ausgesetzt wird, fiihrt dies
haufig zu (ultra-) feinem Korn in einem definierten Bereich unterhalb der Oberflache (siehe
Abbildung 2.4) [3, 11, 45-47]. Es kann ein Gradient der Korngr63e von der Oberfliche ins
Material verlaufend beobachtet werden. Die Korngroe nimmt von der Oberflidche ins

Materialinnere zu [48].

Mikrostruktur, vorher Mikrostruktur, nachher

Abbildung 2.4: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme (REM) von OFHC-Kupfer a) vor der tribologischen
Belastung b) nach der tribologischen Belastung von Fn = ZN und 10 Zyklen im reversierenden Versuch,
adaptiert nach Greiner et al. [26].

Untersuchungen zur Entwicklung der Korngro3e haben gezeigt, dass alle Ausgangskorngréf3en
bei gleichartiger tribologischer Belastung eine Gleichgewichtskorngrof3e anstreben [9].

Ebenso konnte eine Anisotropie der Korngrofle festgestellt werden [49, 50]. Shang et al.
untersuchten das tribologische Verhalten sowie die Ausrichtung polykristallinen Kupfers im
Stift-Scheibe Versuch bei Raumtemperatur und Umgebungsatmosphire. Als Gegenkdrper
wurde ein ASI 1045 Stahl gewihlt. In ihren Versuchen wurden Korner longitudinal, d. h. mit

senkrecht zur Belastung ausgerichteten Korngrenzen und horizontal, d. h. mit parallel zur

11
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Gleitrichtung ausgerichteten Korngrenzen getestet. Im Falle der senkrecht ausgerichteten
Korngrenzen konnten Shang et al. UnregelméBigkeiten und Gitterverzerrungen beobachten.
Auf Grund der Defekte benétigt das System mehr Scherenergie, um Gleitebenen zu aktivieren.
Der Grofteil der Reibung geht damit in Scherdeformation und Warme tiber. Im Gegensatz dazu
wird bei horizontaler Ausrichtung der Korner weniger Scherenergie bendtigt, um ein

Gleitsystem zu aktivieren und somit Verschlei3 zu erzeugen [49].

2.31 Einfluss der tribologischen Belastung auf die Mikrostruktur

In einem Tribosystem kommt es zur Interaktion der Reibpartner und Wechselwirkungen mit
der Umwelt. Diese wirken sich in Form von elastischen und plastischen Spannungen und
Dehnungen sowie mechanischer Vermischung aus [51-53].

In Metallen oder metallischen Legierungen bildet sich an der Kontaktfliche eine Zone
intensiver plastischer Deformation aus (siche Abbildung 2.1) [54-56]. Die Scherspannung hat
dabei an der Oberfliche ihr Maximum und nimmt rapide mit steigender Entfernung zur
Oberflache ab [56].

Andert sich wihrend der Belastung der Reibkoeffizient, beispielsweise durch Debrisbildung
oder Materialtransfer, so &ndert sich die Position der maximalen Scherspannung. Die
Scherspannung nimmt zur Oberfldche hin zu [57]. Als Folge dessen, wie Abbildung 2.5 zeigt,
kommt es zu einer Anderung der Mikrostruktur und gleichzeitig zur Erzeugung der sogenannten
Triboschicht. Diese tribologisch induzierte Schicht kann sich sowohl strukturell als auch
chemisch vom Festkorper unterscheiden. Es kann zur Vermischung oder Materialtransfer
zwischen den Reibpartnern kommen [4, 52].

Auf Grund der verschiedenen Reibsysteme, Materialien und Kontaktarten wird die
Mikrostrukturentwicklung mit verschiedenen Bezeichnungen benannt. Die Anderung des
Materials unter tribologischer Belastung wird je nach Einflussgro8en und Ausbildung als
»Iribolayer, ,transfer layer®, ,fragmented layer”, ,highly deformed layer®, ,nanocrystal
layer* oder ,,third body* bezeichnet [3, 52].

Kommt es zur Mikrostrukturdnderung, unterscheiden sich die entstandenen Korngrofen je nach
System und es ldsst sich zwischen den verschiedenen Schichten eine scharfe Trennung

feststellen [3, 4, 38, 58].

12
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Abbildung 2.5: FIB Querschnitt einer OFHC-Kupferscheibe. Als Reibpartner wurde im tribologischen Versuch
ein 440C-Stahlpin eingesetzt. Die Gleitgeschwindigkeit betrug v = 0,05 % Das Bild wurde adaptiert nach Emge
etal [3].

Oftmals werden die Entwicklungen der Verformungsstrukturen bei grobkristallinem Korn in

verschiedene Schichten unterteilt (siche Abbildung 2.6).

e ————

‘ Tribomaterial
ﬁ 50 bis 500 nm

Schermaterial
Material < 10 ym

(A

‘Grundmaterial 5

Abbildung 2.6: Schematische Darstellung der Mikrostrukturdnderung unter tribologischer Belastung

basierend auf dem Originalbild von Schmaltz aus dem Jahr 1936 und erweitert von Blischer in seiner
Dissertation im Jahr 2005 [13].
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Bei Umgebungstemperatur und trockenem Gleitverschleifl von Metallen wird das tribologische
Verhalten stark von der sich dndernden Mikrostruktur beeinflusst, die in der Literatur in drei
Zonen unterteilt wird (sieche Abbildung 2.6) [59] [56, 60] [61] [62] [13].

Nahe der Kontaktoberfldche tritt nanokristallines Korn mit einer Korngrof3e von 50 - 500 nm
auf. Die Schichtdicke betrdagt wenige Mikrometer. Die nanokristalline Schicht kann Einfliisse
der Umgebung wie z.B. Oxidation aufweisen [53, 59]. Auch kann eine mechanische
Vermischung des Grund- und Gegenkorpers erfolgen, die eine Anderung der chemischen
Zusammensetzung verursachen kann [63, 64]. An das nanokristalline Korn schlief3t sich direkt
eine hochdeformierte Rekristallisationsschicht an. Sie besteht aus Kornern, die oftmals in
Gleitrichtung ausgerichtet sind. Die hochdeformierte Rekristallisationsschicht reicht drei bis
zehn Mikrometer ins Material und weist vor allem hohe Misorientierungen und ausgerichtete
Subkoérner auf. Die tiefer gelegene, angrenzende Schicht repradsentiert durch plastische
Deformation eine gleichachsige Zellen- und Versetzungsstruktur. An die Verdnderungen grenzt
eine scharfe Trennung zur Ausgangsstruktur des Materials [65]. Die chemische

Zusammensetzung dieser Schichten ist in der Regel nicht abweichend vom Grundmaterial.

Abbildung 2.7: FIB cross-section eines perlitischen Stahls C85 nach tribologischer Belastung im geschmierten
Zustand adaptiert nach Jungk et al. [66].

Zusitzlich zur Mikrostrukturdnderung kann es zu einer Ausrichtung der Korner entlang der

Scherrichtung kommen [12, 29, 56, 66, 67].
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Wolff et al. haben die Ausrichtung der Korner im perlitischen Stahl C85 untersucht. Ein Stift
aus C85 wurde dabei einsinnig gegen eine 100Cr6-Scheibe bewegt. Bei der Untersuchung der
Mikrostruktur zeigte sich, dass neben einer Kornfeinung auch eine Ausrichtung der Korner
entlang der Gleitrichtung stattfand (Abbildung 2.7). Wolff et al. konnten einen maximalen
Biegewinkel der Korner von 38 Grad bestimmen. Nach Erreichen des Winkels setzte die
Bildung einer zweiten, neuen Schicht ein. Der wihrend des tribologischen Experimentes
wirkende Dehnungsgradient bestimmte den Mechanismus der Kornausrichtung. An den Stellen
der maximalen Dehnung traten die grofiten Biegewinkel auf [11, 12].

Beim Vergleich der FIB cross-section in Abbildung 2.7 mit der schematischen Darstellung der
Mikrostrukturdnderung von Biischer et al. in Abbildung 2.6, féllt ein groBer Unterschied in der
Mikrostrukturentwicklung auf. In der FIB cross-section, dargestellt in Abbildung 2.7, ist eine
Feinkornbildung unterhalb der Oberfliche zu erkennen. Zusétzlich kann, wie bereits erwéhnt,
eine Ausrichtung der Kdrner in Scherrichtung beobachtet werden. Die FIB cross-section zeigt
somit nur zwei Zonen der Verdnderung. Im Modell von Biischer et al. werden jedoch vier Zonen
beschrieben. Dies verdeutlicht, dass die Tribologie durch ihre zahlreichen Einflussfaktoren so

komplex ist, dass nicht nur ein Modell zur Beschreibung aller Systeme genutzt werden kann.

2.3.2 Auswirkungen der tribologischen Belastung auf die

Versetzungsstruktur

Bei der Betrachtung des Materials auf einer feineren Skala kann die Erhohung der
Versetzungsdichte in der Region unterhalb der Oberfliche, verursacht durch plastische
Deformation, beobachtet werden [29, 45, 68]. Im Fall von Kupfer kann davon ausgegangen
werden, dass eine definierte Dehnungserhhung zu einem Anstieg der Versetzungsdichte fiihrt.
Die Versetzungen ordnen sich in einer Zellstruktur an und es kommt zur Bildung von

Subkornern [65].

Die verschiedenen Bereiche unterhalb der Oberfldche sind in Abbildung 2.8 dargestellt. Je
ndher die betrachtete Region an der Oberfliche liegt, umso hoher ist die Versetzungsdichte. Bei
Betrachtung des Bereiches ca. 100 um von der Oberfliche entfernt, entstehen
Versetzungszellen und -ansammlungen (Dense Dislocation Walls, DDW). In den
Versetzungszellen befinden sich bei einer hohen Dehnbelastung Mikroscherbander

(Microbands, MB) (siche Abbildung 2.8 c)). Innerhalb von 20 um unter der Oberflache richten
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sich die Versetzungszellen parallel zur Scherrichtung aus. Zusitzlich verformen sich die Zellen
lamellar (Lamellar Boundaries, LBS) und es kommt zur Bildung gleichgerichteter Kdrner
(Equiaxed Subgrains, ES) (siche Abbildung 2.8 b)). Bei einem Abstand von einem bis fiinf
Mikrometer zur Oberflache sind meistens keine scharfen Grenzen der Versetzungsstrukturen
mehr erkennbar, da hohe Versetzungsdichten vorliegen (siehe Abbildung 2.8 a)) [6, 65, 69]. Je
groBBer der Abstand zur Oberfliche wird, umso groBer werden auch die Durchmesser der

Versetzungszellen [70] und die klare Struktur dieser ist nicht mehr gegeben [6].
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Abbildung 2.8: Entwicklung der Versetzungsbildung in Abhdngigkeit der Tiefe. a) Kontaktpressung von
Pm = 12 MPa, Tiefe = 0 - 6 um. Es zeigt sich eine lamellare Struktur der Kérner (LB) sowie Korner, die
gleichgerichtet sind (ES), b) Kontaktpressung Pm = 12 MPa. In einer Tiefe bis 20 um befinden sich lamellar
ausgerichtete Korner parallel zur Gleitrichtung. c) Kontaktpressung Pm =17 MPa. Der Bereich unterhalb der
Oberfliche betrdgt 100 um und weist eine dichte Versetzungsansammlung (DDW) sowie Mikroscherbdnder
(MB) auf [65].

Greiner et al. haben die einzelnen Entwicklungsstufen der Mikrostruktur untersucht. Im
Kugel-Scheibe Kontakt haben sie bei reversierender tribologischer Belastung die Mikrostruktur
in Abhingigkeit verschiedener Belastungszyklenzahlen analysiert. In den ersten zehn
Belastungszyklen organisieren sich Versetzungen, sammeln sich und bilden in ca. 150 nm Tiefe
einen Versetzungsstreifen, die sogenannte ,, Trace-line*. Oberhalb des Versetzungsstreifens ist
die Versetzungsdichte geringer. Unterhalb dieser Ansammlung von Versetzungen konnte eine
hohere Versetzungsdichte bestimmt werden. Nach 100 Zyklen entwickelt sich die ,, Trace-line*
zu einer Kleinwinkelkorngrenze, 400 Zyklen spéter haben sich Subkorner unterhalb der

Oberflache gebildet [26].
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Im Vergleich zu den Untersuchungen von Greiner et al. beobachteten Wang et al. eine &hnliche
Abfolge der Mikrostrukturentwicklung, jedoch konnte keine Bildung eines Versetzungs-
streifens beobachtet werden. Wang et al. untersuchten zusétzlich zur Mikrostruktur den Einfluss
der Dehnrate auf diese. Bei plastischer Deformation mit geringer Dehnrate tritt eine
versetzungsgesteuerte Deformation auf. Es kommt zur Bildung von Subkoérnern und
Versetzungen sowie deren Anordnung in Zellen. Bei hohen Dehnraten hingegen ist die
plastische Deformation des Materials von Verformungszwillingen gesteuert. Die Kornfeinung
beinhaltet die Bildung von Zwillingen und Versetzungswinden [65, 71]. Zur Erklarung des
Mechanismus, der durch plastische Deformation ausgeldst wird, werden in der Literatur
Ermiidungsversuche und Kaltwalzen zum Vergleich herangezogen [65, 72-74]. Eine Erkldrung
fir die beschriebene Entwicklung liefert das Konzept der geometrisch notwendigen
Versetzungen. Bei der Verformung eines polykristallinen Werkstoffes ist eine Verformung des
ganzen Werkstoffes sichtbar. Das heift, dass jedes Korn an der Verformung teilnimmt und von
den umliegenden Kornern beeinflusst wird. Da die Nachbarkdrner unterschiedliche
Orientierungen aufweisen, kommt es bei einer &dufleren Spannung zuerst zum
Korngrenzengleiten. Dies fiihrt zu einer lokalen elastischen Spannung, wodurch auch die
kritische Schubspannung in den Nachbarkdrnern erreicht wird. Erst wenn alle Kdrner sich
plastisch verformt haben, wird die Streckgrenze des Werkstoffes erreicht. Damit der Kristall
wiéhrend der Verformung nicht in mehrere Teile aufspaltet, gibt es sogenannte geometrisch
notwendige Versetzungen (Geometrically Necessary Dislocations, GND) hauptsdchlich an den
Korngrenzen. Diese = werden  von  statistisch  gespeicherten = Versetzungen
(Statistically Stored Dislocations, SSD) unterschieden. Die statistischen Versetzungen, die sich
als Dipole oder Multidipole bewegen und gleiten, helfen beim Abbau von Spannungen und
liegen bereits vorher im Material vor [75, 76]. Die Dichte an notwendigen Versetzungen kann
mikrostrukturelle Verdnderungen, wie den Beginn der Plastizitét, eingebracht durch eine
makroskopische tribologische Belastung, aufzeigen. In einem makroskopischen Kontakt
beginnt die Plastizitit an lokalen Stellen in der Mikrostruktur. Deshalb ist das Verstdandnis iiber
die Prozesse der Mikrostrukturentwicklung voraussetzend, um auch die makroskopischen
Abldufe zu verstehen. Die geometrisch notwendigen Versetzungsdichten kénnen anhand von
Analyse mit Elektronenriickstreubeugung (EBSD) bestimmt werden. Bei der EBSD Analyse
werden lokale Orientierungsdnderungen benachbarter Korner gemessen und mit Hilfe dessen
GND Dichten berechnet. Die GND Dichte ist proportional zur Dehnung und abhéngig vom

Korndurchmesser, der Fliche und dem Burgersvektor.
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2.3.3 Einfluss der tribologischen Belastung auf die Mikrostruktur mit

Fokus auf die Orientierungen der Koérner

Plastische Deformation, ausgelost durch tribologische Belastung, kann neben der Bildung von
Versetzungen zu einer Kornfeinung flihren (siche Abbildung 2.5). Dabei bilden sich
GroBwinkelkorngrenzen in der Ndhe der Oberfliche, wihrend Kleinwinkelkorngrenzen in
einem gewissen Abstand zur Oberflache generiert werden. Die gebildeten Subkdrner haben im
Vergleich zu den Komern des Ausgangsgefiiges eine andere Orientierung
(siche Abbildung 2.9). Es kommt zu einer Rotation um die transversale Achse und zur Bildung

einer kristallographischen Textur [4, 11, 55, 57, 77].

Abbildung 2.9: Detektierte Kornorientierungen einer FIB cross-section, aufgenommen in der VerschleifSsspur
von galvanisch abgeschiedenem Nickel. Der Kugel-Scheibe Kontakt wurde durch eine einsinnige tribologische
Belastung von Fy = 10 mN und einer Zyklenzahl von 100 Zyklen beschrieben. Die Kugel war aus SisNa4. [55].

In einer einkristallinen Kupferprobe konnten nach tribologischer Belastung vier Zonen entdeckt
werden: ,,Nanostruktur, Fragmentierung, Zone mit Misorientierungen und plastisch deformierte
Zone ohne Misorientierungen® [55]. Sowohl Grof3e als auch Anordnung jeder dieser Schichten
sind von der Kristallorientierung beeinflusst. Beim Vergleich der [110] Kristalle mit den [111]
Kristallen, konnen fiir [110] Kristalle groere Schichtdicken bestimmt werden [36]. Liegt die
Oberflache von Kupfer parallel zur dichtest gepackten (111) Ebene, so wird dies mit der
Entstehung von Verschleilpartikeln in Verbindung gebracht [36, 78, 79]. Farhat et al.
untersuchten mittels Rontgenbeugung das Verhalten der Texturen von kubisch
flichenzentrierten Materialien (Aluminium) und Materialien mit einem hexagonalen
Kristallgitter (Titan). In einem flichigen Kontakt wurden diese gegen einen Gegenkdrper aus

dem Stahl AISI 52100 getestet. Sie beobachteten, dass die Entwicklung des Reibkoeffizienten
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mit einem Anstieg und nach kurzer Zeit einem erneuten Abfall verlduft. Dieser Abfall in der
Kurve der Reibkoeffizienten kann mit kristallographischen Texturen im Material in
Zusammenhang gebracht werden. Im Aluminium entsteht begleitend zum Verschlei3 bei

zunehmendem Reibweg eine (111) Textur, die den Reibkoeffizienten beeinflusst [80].

234 Die Bestimmung und Auswirkung von Spannungen und Dehnungen

im Material

Spannung und Dehnung haben in einem Material, das einer tribologischen Belastung ausgesetzt
ist, einen groBen Einfluss auf die Anderung der Mikrostruktur. Den groBten Einfluss im Kontakt
zeigt die Scherspannung. Heilmann et al. [45] untersuchten den Einfluss der Spannung und
Dehnung auf die Mikrostrukturdnderung in Kupfer, gelaufen gegen ASI 440 Stahl in der
Konfiguration Block-Ring.

Ist im Kontakt eine grofle plastische Dehnung wirksam, so kommt es zur Erhéhung der
Versetzungsdichte vor allem im Bereich unterhalb der Kontaktoberfldche [45]. Die Ergebnisse
zeigen, dass die GroBe der plastischen Verformung und somit die Tiefe der hochdeformierten
Zone mit dem Reibkoeffizienten korreliert. Die hochdeformierte Zone ist wiederum von der
Kornorientierung abhingig [81]. Bei tribologischen Belastungen kann das Spannungs- und
Dehnungsfeld unterhalb der Kontaktoberflaiche noch nicht vollstindig ermittelt werden, da in
vielen Fillen kompliziert zu beschreibende Kontaktarten, verschiedene Einflussfaktoren sowie
Materialbesonderheiten auftreten. In der Literatur gibt es verschiedene Ansétze, die Spannungs-

und Dehnungsfelder zu bestimmen.

Hughes et al. haben friih einen Ansatz zur Bestimmung von Spannungen und Dehnungen im
Reibkontakt gefunden. Sie machten sich die Abstandsmessungen der Versetzungen zunutze.
Gerade in TEM Aufnahmen von Metallen wie z.B. Kupfer, die Versetzungszellen und
Subkorner unter tribologischer Belastung ausbilden, ist es mdglich, die Distanz zwischen den
Versetzungszellen zu bestimmen und daraus Spannung und Dehnung zu berechnen. Neben der
Abschitzung von Spannungen und Dehnungen mittels Versetzungsstrukturen konnten sie auf
dem makroskopischen Weg mittels einer Apparatur, in der die Belastung auf Scherung
vereinfacht werden kann, Spannungs- und Dehnungsbedingungen bestimmen [70, 82]. Einen

Nachteil dieser Methoden stellt die aufwendige Probenpriparation dar. Neben der langen
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Priparationsdauer konnen durch die Probenprédparation auch unerwiinschte Veridnderungen,

wie zusdtzliche Versetzungen, ins Material eingebracht werden.

Zusitzlich zur Messung des Abstandes der Versetzungsgrenzen geben sowohl
Versetzungsdichte als auch Korngrenzen Auskunft iiber die lokale Spannungs- und
Dehnungsverteilung. Korngrenzen konnen als Markierung vor und nach dem Versuch genutzt
werden. So haben Cai et al. [83] Spannung und Dehnung aus der Verschiebung von
Korngrenzen bestimmt. Die Vergleichsspannung nach von Mises wird dabei aus dem
Gradienten der Verschiebung zur Tiefe berechnet. In den Untersuchungen werden die
Spannungs- und Dehnungswerte aus der Verschiebung von normalen, geraden Korngrenzen
mit der Verschiebung von Zwillingen verglichen. Es ldsst sich kein Unterschied feststellen
[35, 83]. Eine weitere Moglichkeit zur Bestimmung von Spannungen und Dehnungen bietet die

Messung an Texturdnderungen im Gefilige mittels Rontgenstrahlung [84].

Linsler et al. [35] haben ihre Proben quantitativ auf Scherung untersucht und einen Platinmarker
mittels Dual-Ionenstrahlmikroskop in eine anschlieend tribologisch belastete Oberfldche
eingebracht. Die Geometriednderung sowie die Verschiebung des Platinmarkers werden im

Anschluss an die tribologische Belastung zur Bestimmung der Dehnung benutzt [67].

Da Spannungen als auch Dehnungen oftmals nicht wéihrend eines Experimentes und auch nur
schwer nach den experimentellen Versuchen ermittelt werden konnen, dienen verschiedene
Simulationsmethoden der Definition des Spannungs- und Dehnungszustandes im Kontakt
zweier Reibpartner. Die Finite-Elemente Simulationen werden beispielsweise verwendet, um
den Zusammenhang zwischen Materialfluss und Spannungen bzw. Dehnungen im Reibkontakt
zu visualisieren [85, 86] oder die Rissinitiierung in Abhéngigkeit des Spannungsfeldes [87] zu
verstehen. Des Weiteren werden MD Simulationen verwendet, um den Einfluss des
Spannungsfeldes auf den Mechanismus des Kornwachstums [9] oder der Vermischung [88] zu
bestimmen. Auch kann das Verhalten der Versetzungsbewegung im Kontakt mittels Diskreten
Versetzungsdynamik Simulationen (DDD) untersucht werden [10, 89].

Jungk et al. [66] untersuchten den Zusammenhang zwischen dem Dehnungszustand und den
Reibkoeffizienten bei der Indentierung eines Pins in einem mit Diamant beschichteten
Werkstoff. Es traten bei reiner elastischer Dehnung Reibkoeffizienten von p < 0,2 auf [66].
Neben einer Reihe von Indentierungen [90] und Stift-Scheibe Simulationen werden auch andere
Kontaktformen simuliert. Sun et al. [10] haben mittels Diskreter Versetzungsdynamik

Simulationen den Zusammenhang des Spannungs- und Dehnungsfeldes auf die
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Mikrostrukturdnderung eines Einkristalls untersucht. In der Simulation sind im Rauheitshiigel
und dem Grundmaterial des Einkristalls drei aktive Gleitsysteme eingebracht. Diese sind 60°
zueinander angeordnet. Als Modell wurde der Reibkontakt von Metallrauheiten und einer
steifen Platte untersucht. Es sollte der Zusammenhang von Kontaktverlust und Plastizitit
verstanden werden. In der Simulation wurde erst die Normalkraft Fx durch Verschiebung der
Platte nach unten (v2) und dann ein einmaliges Gleiten der Platte nach rechts (vi) ermdglicht
(siche Abbildung 2.10 a)). Abbildung 2.10 b) zeigt als Ergebnis das Spannungsfeld inklusive
Versetzungsausbildung im Rauheitshiigel. An der Oberfliche sind Versetzungen generiert
worden. Die Dichte der Versetzungen ist abhéngig von der Hohe des Reibkoeffizienten.
Zusitzlich lauft die maximale Scherspannung diagonal durch den Rauheitshiigel ins

Materialinnere [10].

a) rigid platen ||V b)
S B s2r o2 (MPa)
i{ V2 FW l P :
T \(\/\Z T 51k 30
| N / \/\ N - = - 20
iy N e g 10
e B /7#7 Z=-\ . | le 50 : 0
p| metal /o NN : i
I /7 Lpl \ (\(P : 9 "b 20
X s ~ 230
X, 43 2
\ X -4 4
L L

Abbildung 2.10: a) Zweidimensionales Modell eines rechteckigen Rauheitshtigels in einem Aluminiumkristall,
geschert durch eine starre Platte mit den geometrischen Abmessungen: h = Héhe der Probe, hy = Héhe des
Rauheitshiigels, w = Breite, L = Lidnge und dem Belastungsweg vz = Druckbelastung sowie vi = Scherbelastung.
Zusdtzlich sind noch 3 Gleitsysteme in einem Winkel von 60° im Gebiet mit dem Abstand Hp. zur Oberfldche
und einer Breite von Lp. zueinander angeordnet. b) Das Ergebnis der Simulation mit der Methode der Diskreten
Versetzungsdynamik zeigt die Scherspannungsverteilung inklusive der Versetzungsverteilung im
Rauheitshiigel und dem Grundmaterial [10].
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Zusammenfassend verdeutlicht die Literatur die Komplexitdt tribologisch induzierter
Werkstoffveranderung. ~ Abhingig  von  verschiedenen  Einflissen = wie  den
Umgebungsbedingungen, den verwendeten Materialien, den gewihlten Parametern des
tribologischen Versuchsauftbaus sowie den Kontaktarten, bilden sich verschiedene
mikrostrukturelle Verdanderungen im Material aus. Da die tribologische Leistungsfahigkeit
eines Systems stark von der Mikrostrukturentwicklung des Materials abhdngt, hat das gezielte
Einstellen der Mikrostruktur grofle Bedeutung erlangt. Zurzeit besteht jedoch eine Liicke in der
Literatur {iber die elementaren Einflussfaktoren und die daraus resultierenden Mechanismen
auf die Entwicklung der Mikrostruktur unter tribologischer Belastung.

Es wurden verschiedene FEinflussgroBen wie Geschwindigkeit, Kraft, daraus resultierend
Kontaktspannungen oder Dehnungsgradienten fiir unterschiedliche Materialien meist im
Kontakt Kugel-Scheibe untersucht. Um eine grundlegende Aussage liber den Einfluss der
elastischen und plastischen Dehnung auf die Mikrostrukturdnderung treffen zu kénnen, wird in
der vorliegenden Arbeit ein flichiger Kontakt erzeugt, sodass die Auswirkung des
Dehnungszustandes einfacher auf andere Systeme {ibertragen werden kann. Es wird eine
Membranstruktur aus hochreinem Kupfer hergestellt. Durch Anderung der Membranhdhen und
Beibehaltung konstanter Membranbreiten kann systematisch ein definierter Dehnungszustand
erzeugt werden. Um den Dehnungszustand im Kontakt wihrend des tribologischen Versuchs
zu charakterisieren, wurde eine Finite-Elemente Simulation als Hilfsmittel herangezogen. Die
mikrostrukturelle ~ Untersuchung  erfolgte  mittels  rasterelektronenmikroskopischen

Analysemethoden.
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3 Versuchsmaterialien und experimentelle Methoden

3.1 Probenmaterial

3.11 Probenvorbereitung und metallographische Praparation

Als Probenmaterial wurde sauerstofffreies, hochreines Kupfer (Goodfellow, Friedberg,
Deutschland) mit einer Reinheit von 99,95 % verwendet.

In den tribologischen Versuchen wurde Kupfer als Grund- und eine Saphirscheibe als
Gegenkorper gewdhlt. Die Saphirscheibe besitzt eine wesentlich hohere Hirte als Kupfer,
sodass ein Einfluss des Scheibenwerkstoffes auf die Mikrostruktur wéhrend des tribologischen
Kontaktes vermieden und mechanische Vermischung ausgeschlossen werden kann. Wie bereits
der Literaturiiberblick zeigt, gibt es eine Vielzahl mdglicher Untersuchungsmethoden zur
Charakterisierung der mikrostrukturellen Entwicklung, die in der Literatur ausreichend
beschrieben sind [75, 76, 91] und zum Vergleich herangezogen werden kdnnen.

Bei der Probenvorbereitung erfolgte zuerst die Erzeugung der Probengeometrie von 8 x 8§ mm.
Diese wurden aus den Kupferplatten mittels Sdgen hergestellt, um anschlieBend die Proben in
einem Vakuumrohrofen (Gero, Neuhausen, Deutschland) bei einem Druck von
< 1,5 x 10° mbar und einer Temperatur von 500 °C zu gliihen. Nach einer Haltezeit von
2 Stunden erfolgte eine Ofenabkiihlung auf Raumtemperatur. Dabei betrug die mittlere
Abkiihlrate 80 K/h. Durch die Warmebehandlung wurden Spannungen im Material abgebaut
sowie das Ausheilen von Defekten und die Bildung eines groberen Korns erreicht.

Im Anschluss konnten die Proben mittels Mikrofrasen in ihre Endgeometrie gebracht werden.
Unter Verwendung eines Frasers mit Diamantfraskopfdurchmesser von dr =2 mm konnten die
Probenoberflichen plan gefridst werden. AnschlieBend wurden die nicht bendtigten Flachen
entfernt, sodass zwei liber die Probenlinge parallele rechteckige  Stege

erhalten blieben (siche Abbildung 3.1).
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Membranen

Abbildung 3.1: Skizze der Probe mit zwei tiber die Fldche laufenden Membranen.

Die im Weiteren als Membranen bezeichneten rechteckigen Stege wurden mit
unterschiedlichen Aspektverhéltnissen gefertigt.

Auf Grund der Restriktionen des Fraskopfes bei der Fertigung der Membranen konnte eine
maximal herstellbare Membranhohe hy, = 80 pm erzielt werden. Es wurden Membranhdhen im

Bereich von 20 - 80 um wie folgt

e hy,=20+0,85pum,
e h,=30+4,10 um,
o hy,=50%1,77 um,
e hy,=80+4,70 um
angefertigt.

Fiir die Erzeugung einer definierten elastischen und plastischen Dehnung wurden die
Membranbreiten konstant gehalten. Membranbreiten von by, = 45 + 3,0 um wurden gewdéhlt,
um auch bei einer maximalen Membranhdhe hm = 80 um geniigend Stabilitét zu erreichen.

Es entstanden die Aspektverhiltnisse:
o A;=0440,02

e A=0,7+0,03

e A=11+0,15

o A,=1,8+0,08.
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Eine topographische Falschfarbenaufnahme in dreidimensionaler Sicht und das dazugehorige
Profil der Membran mit dem Aspektverhiltnis A; = 1,8 sind exemplarisch in Abbildung 3.2
dargestellt. Dazu wurde das optische 3D Profilometer des Typs
Sensofar PLu neox (Sensofar Group, Barcelona, Spanien) im Konfokalmodus bei einer

Vergroflerung von 20:1 verwendet.
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Abbildung 3.2: a) Topographische Falschfarbenaufnahme und b) dazugehdériges Profil einer Membran mit
dem Aspektverhdltnis Ar = 1,8 nach der Herstellung mittels Mikrofrdsen. In a) sind die Mikrofrdsriefen am
Probengrund zu erkennen. b) verdeutlicht die Prdzision des gewdhlten Herstellungsverfahrens. Es konnte ein
rechteckiger Membranquerschnitt hergestellt werden.
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Um fiir jeden Versuch den gleichen Ausgangszustand der Mikrostruktur zu gewéhrleisten und
durch die mechanische Bearbeitung eingebrachte Eigenspannungen zu beseitigen, erfolgte
erneut eine Wiarmebehandlung mit denselben, wie bereits in Kapitel 3.1.1 beschriebenen
Parametern. Die  Abbildungen 3.3 a) und b) =zeigen als Beispiel die
rasterelektronenmikroskopische Aufnahme (REM) der FIB Querschnitte einer Membran mit
dem Aspektverhiltnis A; = 1,8 vor und nach der zweiten Warmebehandlung. Es ist eine
Vergroberung des Korns zu erkennen.

Die Abbildungen 3.3 c¢) und d) zeigen rastertransmissionselektronenmikroskopische

Aufnahmen (STEM) des mittleren Bereichs der Membran. Durch die Warmebehandlung

konnte ein Ausheilen von Defekten erreicht werden.

Abbildung 3.3: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme der FIB cross-sections des Querschnittes einer
Membran mit dem Aspektverhdltnis Ar = 1,8 a) vor und b) nach sowie STEM Bilder c) vor und d) nach der
Wirmebehandlung bei T = 500 °C, t = 2 h im Vakuum. Die cross-sections sind senkrecht aus dem Querschnitt
der Membranen entnommen.

Zusitzlich zur Betrachtung der Mikrostruktur wurde die AusgangskorngrdBe nach dem Atzen
mit 60%iger Salpetersdure mit dem Auswertungsverfahren ,,Linienschnittverfahren* bestimmt.
Die mittlere KorngroBe betrug D = 40 um (siche Anhang A 1). Die Ermittlung der Hérte
erfolgte mittels eines Fischerscope HI00C Testers (Helmut Fischer GmbH,
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Sindelfingen-Maichingen, Deutschland). Anhand von zehn Eindriicken in einem Abstand von
s =500 um konnte der mittlere Hartewert von 42 HV 0,1 bestimmt werden.

Nach jedem Schritt sowie nach der Endbearbeitung erfolgte eine Reinigung der Proben mit
Isopropanol im Ultraschallbad fiir 15 Minuten, um eine hohe Sauberkeit zu gewihrleisten.

Als Gegenkdrper kamen monokristalline Saphirscheiben der Firma GWI Sapphire
(Lauf, Deutschland) mit einem Durchmesser von 50 mm und einer Dicke von 5 mm zur
Anwendung. Die Rauheit der Scheibenoberflichen wurde mittels Rasterkraftmikroskop vom
Typ XE7 der Firma Park System (Suwon, Korea) vermessen. Sie betrug R, = 0,53 nm.

Der Vorteil der Verwendung von Saphirscheiben besteht in ihrer hohen Hérte. Dadurch kann
Vermischung des Materials vermieden werden. Des Weiteren sind die Saphirscheiben optisch
transparent, sodass im tribologischen Experiment das Kontaktverhalten mittels
High-Speed-Kamera beobachtet werden kann.

Vor jedem Experiment mussten die Scheiben einem sorgfiltigen Reinigungsprozess unterzogen
werden. Sie wurden mittels eines Einfadentuchs (Plano GmbH, Wetzlar, Deutschland) unter
Verwendung eines Gemisches bestehend aus Ethanol, Spiilmittel und destilliertem Wasser in
einem Verhiltnis von 8:1:1 gereinigt. Anschlieend erfolgte ein 30-miniitiges Ultraschallbad
in Aceton und abschlieend in Isopropanol, um eine gezielte Reinheit einzustellen.

Um fiir jeden Versuch eine saubere Flidche der Saphirscheibe verwenden zu konnen, wurde jede
Scheibe in sechs gleich groB3e Bereiche eingeteilt und fiir jeden Versuch ein neuer Bereich

verwendet.
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3.2 Tribologische Charakterisierung

3.21 Aufbau des Priifstandes

Ein linear reversierendes /n-situ Tribometer wurde fiir die tribologischen Versuche verwendet
[92]. Das In-situ Tribometer sowie die fiir die /n-situ Betrachtung benutzte High-Speed-Kamera
VW-9000 (Keyence, Osaka, Japan) sind als Gesamtiiberblick in Abbildung 3.4 a) dargestellt.
Die Versuche erfolgten reversierend bei 50 % relativer Luftfeuchtigkeit und Raumtemperatur.
Um Einfliisse von Schmiermitteln ausschlieBen zu konnen, erfolgten die Versuche im

ungeschmierten Zustand.
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Abbildung 3.4: a) Gesamtaufbau des Tribometers mit High-Speed-Kamera und Umgebungskontrolle
b) Ausschnitt der Messeinheit mit Temperatur- und Feuchtigkeitssensor.

Abbildung 3.4 b) zeigt die Messeinheit des Tribometers. Es besteht aus einem mittels
Prézisions-Linear-Versteller M 414-2.PD von Physik Instrumente (Karlsruhe, Deutschland)
angetriebenen Schlitten. In dem Schlitten kann mit Hilfe einer Halterung die Saphirscheibe

befestigt werden. Die mit zwei Membranen versehene Probe wurde mit den
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Membranoberflichen auf die Saphirscheibe gelegt. Die z-Achse der Membranen ist die

Probennormale. Die y-Achse stellt die Gleitrichtung dar (Abbildung 3.5).
a)

S EE
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halter =)
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halbkugel —/’

Probe >

Abbildung 3.5: a) Schematische Skizze des Versuchsablaufs. Die Saphirscheibe wird senkrecht (y-Richtung)
zu den Membranen bewegt. Die Normalkraft Fn wird in z-Richtung aufgebracht. Die hier dargestellte Skizze
ist zur besseren Ubersicht um einen Winkel von 180° um die x-Achse rotiert. b) Schematische Skizze des Aufbaus
der Probenhalterung.

Um den Einbau gemdfl Abbildung 3.5 realisieren zu kdnnen, dient eine Messinghalbkugel als
Probentrager. Nach Einspannen der Saphirscheibe in den Messschlitten und Ausrichten der
Membranen auf der Saphirscheibe, wird auf die Probenriickseite eine Messinghalbkugel mit
2-Komponentenkleber Endfest 3000 von Uhu (Biihl, Deutschland) geklebt. Durch Aufkleben
der Messinghalbkugel auf die Probenriickseite konnte ein flachiger Kontakt durch
Selbstausrichtung gewdhrleistet werden. AnschlieBend wurde die Probe mit der
Messinghalbkugel in den  bereits eingespannten  Probenhalter  eingeklebt
(siche Abbildung 3.5 b)). Der Probenhalter war bereits in einem Adapter mit Hilfe einer
Madenschraube fixiert, das Eigengewicht kompensiert und die Normalkraft Fn wurde iiber

Totgewichte auf das Querhaupt aufgebracht (siche Abbildung 3.4 b)).
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. High-Speed-Kamera
\ >
n

-

Abbildung 3.6: Tribometer mit Probenaufnahme und Probenadapter, der den Probenhalter fiihrt, Grund- und
Gegenkorper sowie High-Speed-Kamera.

Uber ein der Probe nachgelagertes 3-Komponenten-Kraftmesselement der Firma Kistler
Instrumente (Winterthur, Schweiz) werden Normal- und Reibkraft mittels Piezoelement
gemessen. Ein Piezoelement gibt eine, zu den wirkenden Kriften proportionale elektrische
Ladung ab, die von dem Ladungsmeter 5015A (Firma Kistler) verstirkt und iiber ein
Messprogramm verarbeitet wird.

Wie in Abbildung 3.6 dargestellt, kann die unter dem Schlittentisch angebrachte High-Speed-
Kamera VW-9000 von Keyence (Osaka, Japan) durch die Saphirscheibe den Kontakt wéhrend
des Versuches bildlich erfassen. Die High-Speed-Kamera kann bis zu 230000 Bilder/Sekunde
mit einer Auflésung von 160 x 320 Pixel aufnehmen. Des Weiteren besitzt sie eine maximale
Auflésung von 640 x 480 Pixel bei einer Bildrate von maximal 4000 Bilder/Sekunde und einer
maximalen Vergroferung von 2500 : 1. Durch Triggern des Signals konnen auch einzelne
Bilder zu vorgegebenen Zeitpunkten aufgenommen werden. Um sowohl die Verdnderung der
Oberflache als auch das Kontaktverhalten der Membranen wéhrend des Versuches zu
verfolgen, erfolgte die Aufnahme einzelner Bilder am Umkehrpunkt mittels Trigger des
Signals. Da als Ziele der Bildaufnahmen die Gewinnung eines Uberblicks iiber die gesamte
Verinderung der Probenoberfliche sowie Anderungen im Verhalten der Membranen definiert

wurden, betrug der eingesetzte VergroBerungsfaktor der High-Speed-Kamera 500 : 1.
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Die Bilder, die an jedem Umkehrpunkt bis zum 450. Zyklus aufgenommen wurden, konnten zu
einer Sequenz mittels der Software Movie Maker von Microsoft (Redmond, USA)
zusammengefasst werden. Die Aufnahme der Bilder erfolgte bis zum 450. Zyklus. Ab diesem
Zyklus wurde die Moglichkeit der Videoaufnahme genutzt.

Die Videos wurden mit einer Auflosung von 640 x 480 Pixel und einer Bildwiederholrate von
999,6 Bilder/Sekunde und der VergréBerung von 500 : 1 aufgezeichnet. Mittels der
VW-9000 Motion Analysesoftware von Keyence konnte das Verhalten der Membranen in Zeit
und Ort nachverfolgt werden.

Um reproduzierbare Umgebungsbedingungen zu garantieren, wurde der Priifraum des
Tribometers mit Hilfe eines Plexiglasgehduses von der Umgebung abgeschirmt. Durch eine
Luftfeuchtigkeitsregelung konnte die Luftfeuchtigkeit konstant auf RH = 50 = 3,5 % bei einer

Temperatur von T =21 + 1,2 °C im Priifgehduse geregelt werden.

3.2.2 Versuchsdurchfiihrung

Die Durchfithrung der Versuche erfolgte mit einer Reibgeschwindigkeit von v = 500 pm/s.
Durch die Wahl dieser geringen Reibgeschwindigkeit konnte ein Temperatureinfluss durch
Wirmeerzeugung ausgeschlossen werden [31, 93]. Zur Vermeidung unerwiinscht hoher
Deformation, bedingt durch die Anzahl der Zyklen, wurde eine Grenzzyklenzahl von 500
festgelegt.

Der Versteller gab ein dreieckformiges Bewegungsprofil vor. Zum Startpunkt waren die
Membranen in Nulllage. Der Versuch begann mit Anfahren des Schlittens und dessen
Beschleunigung auf die Geschwindigkeit v =500 pm/s. Kurz vor Erreichen des Umkehrpunktes
wurde der Schlitten abgebremst und kam zum Stillstand. AnschlieBend kehrte sich die
Bewegungsrichtung um. Somit wurden die Membranen wihrend der tribologischen Versuche
nur in eine Richtung aus der Nulllage ausgelenkt.

Der Gleitweg, geregelt durch den Linearversteller, betrug s = 500 um. Dadurch wurde ein
flichiger Kontakt iiber die gesamten Membranoberfldchen gewdhrleistet. Bei einem grofleren
Gleitweg konnte im Versuchsaufbau forminstabiles Verhalten der Membranen nicht
ausgeschlossen werden.

Vorversuche dienten der Festlegung der Normalkraft. Die Membranen wurden mit den
Normalkriften Fn=1N, 2 N, 5 Nund 10 N belastet. Als Resultat der Vorversuche zeigten sich

bei einer Normalkraft von Fx =2 N zwar sichtbare Anderungen in der Mikrostruktur, jedoch
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keine zu groBen Deformationen der Membrangeometrien. Auf Grund dessen wurde als
Normalkraft Fx = 2 N gewdhlt. Dies entspricht einer Flichenpressung von P = 2,8 MPa je

Membran. Die detaillierten Ergebnisse der Vorversuche sind im Anhang A 2 zu finden.

Tabelle 3-1: Ubersicht iiber die gewdhlten Parameter des tribologischen Versuches.

Zyklenzahl 500
Normalkraft 2N
Gleitgeschwindigkeit 500 um/s
Gleitweg 500 um
Bewegungsprofil des Schlittens Rampen
Temperatur Raumtemperatur
Relative Luftfeuchtigkeit 50 %

34



3. Versuchsmaterialien und experimentelle Methoden

3.3 Mikrostrukturuntersuchung

3.31 Mikroskopische Untersuchungsabfolge
3.3.2 Lichtmikroskopische Untersuchungen

Die Auswirkungen der Versuche auf die Deformation sowie die topologischen Verdnderungen
der Membranoberflichen wurden durch das Digital Mikroskop VHX-600 von Keyence (Osaka,
Japan) ermittelt. Um die Anderungen der Membranoberflichen vor und nach dem Versuch
vergleichen zu konnen, wurden Bilder sowohl vorher als auch nachher aufgenommen.

Zur Reproduzierbarkeit dienten jeweils gleiche, fest definierte Stellen der
Membranoberflichen. Um diese Stellen bei allen Proben wiederzufinden, wurden jeweils
Anfang, Mitte und Ende der Membranen gewéhlt. Die Analyse erfolgte mit 200- und 500-facher
VergroBerung. Auch die Saphirscheibenoberfliche wurde mittels Digital Mikroskop auf

Verdnderungen untersucht.

3.3.3 Elektronenmikroskopische Untersuchungen

Die Untersuchung der Mikrostruktur erfolgte mit Hilfe eines Zweistrahlionenmikroskop (FIB)
(Helios NanoLab™ DualBeam™ 650, FEI, Hillsboro, Oregon, USA). Die chemische
Zusammensetzung konnte mit Energiedispersiver Rontgenspektroskopie (EDX) in definierten
Bereichen auf den Membranoberfldchen bestimmt werden.

Die Mikrostrukturdnderung in den Membranen wurde parallel zur Gleitrichtung untersucht
(x-z Ebene). Es wurden stets Proben aus der Mitte der Membranen gewidhlt, um die
Vergleichbarkeit sicherzustellen.

Bevor ein FIB Querschnitt geschnitten und analysiert werden konnte, wurden am Mikroskop
Ubersichtsbilder erstellt und anschlieBend die Mitte der Membranen mittels Elektronenstrahl
abgebildet. Der erste Schritt beim Schneiden von FIB cross-sections ist das Autbringen zweier
Platinschutzschichten. Dabei wurde die erste Schicht mittels Elektronenstrahl und die zweite
Schicht mittels Ionenstrahl von einer Platinquelle abgeschieden und auf die Oberfldchen
aufgetragen. Die Platinschichten schiitzen die Probenoberfldchen vor Schidigung durch den

Ionenstrahl, der zum Schneiden der Querschnitte dient [94, 95].
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Ziel der FIB Querschnitte war sowohl die Analyse der Mikrostrukturentwicklung als auch die
Bestimmung der Oberflachendnderungen der Membranen. Die FIB Querschnitte wurden im
Elektronenstrahlbild mit einer Beschleunigungsspannung von U = 2 kV und einer Stromstérke
von [ = 0,8 nA abgebildet.

Um den Bereich der mikrostrukturellen Anderung hochauflésend zu untersuchen, wurden
Lamellen zur Analyse im Rastertransmissionselektronenmikroskop [95] aus den Probenmitten
in x-y Ebene geschnitten. Dies ist schematisch in Abbildung 3.7 dargestellt. Durch den
Rastertransmissionselektronenmikroskop-Detektor bestand die Moglichkeit, auch durch das
Material transmittierte Elektronen zu detektieren und somit Versetzungen und Materialdefekte
sichtbar zu machen. Zur Betrachtung der Lamellen wurden Beschleunigungsspannungen von

U =30 kV und Strahlstrome I = 50 pA und I = 100 pA verwendet.

TD = transversal direction (Gleitrichtung)

o
ND= X Platinschicht

normal e E
direction g RD = rolling direction
(parallel zu Fn)

enthommene
Lamelle

Abbildung 3.7: Schematische Darstellung der Lamellenentnahme aus einer Membran mittels
Zweistrahlionenmikroskop. Den Achsen des verwendeten, kristallographischen Koordinatensystems bei der
EBSD Messung (ND, TD, RD) sind den EinflussgréfSen des tribologischen Systems zugeordnet. Die
Bezeichnungen im kristallographischen Koordinatensystem sind der Fachliteratur entsprechend nicht in die
deutsche Sprache tibersetzt worden.

Die gleiche Technik, die zur Herstellung von Lamellen fiir die Untersuchung mittels
Rastertransmissionselektronenmikroskop benutzt wurde, konnte auch zum Herausheben von
EBSD Lamellen angewandt werden. Bei beiden Verfahren unterscheidet sich die Dicke der
herausgehobenen Lamellen. Die Lamellendicke betrdgt einen Mikrometer bei der Betrachtung
der Mikrostruktur mittels Rastertransmissionselektronenmikroskop. Fiir die EBSD Messung

werden Lamellen einer Dicke von zwei bis drei Mikrometer gefertigt.
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Bei der Analyse mittels EBSD wurden Lamellen bei kleinen Aspektverhéltnissen (A: = 0,4 und
A;=0,7) aus den ganzen Querschnitten, bei grolen Aspektverhéltnissen (Ar= 1,1 und A, = 1,8)
aus den halben Querschnitten der Membranen hergestellt, um so zusétzliche Informationen iiber
die Tiefe als auch iiber die Breite der Membranen zu erhalten (sieche Abbildung 3.7). Die
erzeugten Lamellen mussten anschliefend in einem Winkel von 70° zum Elektronenstrahl
gekippt werden. Die Abbildung der Struktur erfolgte mit einer Spannung von U =30 kV, einer
Stromstirke von I = 6,4 nA und einer Schrittweite von s = 500 nm. Das Signal wurde mittels
des EBSD-Detektors NordlysMax?2 (Oxford Instruments, Oxfordshire, UK) detektiert und die
Kikuchi Pattern anschlieend mit der von Oxford Instruments gestellten AZtecHKL Software
indiziert.

AnschlieBend konnten mittels Matlab und des Zusatzprogramms MTEX lokale
Orientierungsunterschiede von benachbarten Kdrnern berechnet und daraus die geometrisch
notwendige Versetzungsdichte bestimmt werden [96-98].

Nach der Theorie von Gao et al. wird davon ausgegangen, dass die Einheitszelle im
Kristallgitter die Kantenlédnge u besitzt und jede eingebrachte Versetzung diese Linge um den
Burgersvektor b verdndert. Die Verzerrung korreliert mit der Dichte an geometrisch
notwendigen Versetzungen. Die Versetzungsdichte wird berechnet durch:

_ 2% Gleichung 3.1
PeND = b eichung 3.

mit 9y = Winkel der Misorientierung, u = Kantenlédnge und b = Lange des Burgersvektors einer
% (110) Versetzung, die fir Kupfer b = 0,255 nm besitzt und in Gleichung 3.1 verwendet
werden kann [75, 76, 91].

Die zuvor beschriebene Theorie zur Berechnung der GND Dichten hat den Vorteil, dass diese
fiir alle Gleitsysteme giiltig [99] und zum anderen trotz einfacher Berechnungsmethoden eine
grofle Genauigkeit im Vergleich zu anderen Theorien aufweist [75]. Die Winkelauflosung des

in dieser Arbeit benutzten Zweistrahlionenmikroskop betrdgt 0,08 ° [100].
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3.4 Simulationsmethodik

3.41 Aufbau des Finite-Elemente Simulationsmodells

Da aus den experimentellen Untersuchungen Spannungen als auch Dehnungen wahrend des
Versuches nicht ermittelt werden konnten, diente eine Finite-Elemente Simulation zur
Visualisierung des Spannungs- und Dehnungszustandes im Kontakt der Reibpartner.

Fiir die Simulation kam das Finite-Elemente Programm Abaqus zur Anwendung. Dabei wurde
die Probe so weit vereinfacht, dass die Probendicke auf dp = 1,5 mm gesetzt und nur eine
Membran modelliert wurde. In Abbildung 3.8 ist exemplarisch das Modell fiir die Membran
mit dem Aspektverhdltnis A, = 1,8 abgebildet.

a Referenzpunkt
x=2,y=1,z2=0

R —
Gleitrichtung
O2: €550 Uy
012, 812 & Ux

bm = 0,045 mm

b)

Element
Bias: 30

Element Bias: 30

Abbildung 3.8: Schematische Darstellung des Simulationsmodells. a) Grenzbedingungen (Befestigung,
Referenzpunkt) und Gleitrichtung zum Anfangszeitpunkt und b) Netzeinteilung mit Ausschnitt der Positionen
des verfeinerten Netzes. Die Kanten wurden mit einem Radius von r = 0,005 mm versehen. Die Elemente der
Membranwand als auch der Probenoberfldche haben einen Element Bias von 30.
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Die Abbildung 3.8 a) zeigt die Geometrie der vereinfachten Probe sowie die Scheibe in
Anfangsposition mit den entsprechenden Randbedingungen. Als Randbedingung wurde der
Probenboden als nicht bewegbar angenommen. Die Membran kann nur in x-Richtung bewegt
werden. Die Scheibe wurde als starrer Korper konstruiert, der eine unendliche Steifigkeit
besitzt. Beide Flachen sind anfangs nicht in Kontakt. Erst mit Beginn der Rechnung tritt ein
Kontakt mit einem vorgegebenen Reibkoeffizienten auf. Als Kontakt ist ein sogenannter ,,harter
Kontakt*“ gewihlt. Diese Kontaktbedingung ist definiert als nichtlineare Funktion h(u;) der
Verschiebungsfreiheitsgrade. Die Funktion h(u;) ist groBBer als Null, wenn mindestens fiir einen
Freiheitsgrad ein Kontakt vorliegt. Die Scheibe ist zu dem Zeitpunkt nur in x-Richtung frei um
den Weg s = 500 um verschiebbar. Oberhalb der Probe wurde ein Referenzpunkt festgelegt,
der sowohl die Kraft als auch den Weg aufbringt und kontrolliert.

Abbildung 3.8 b) zeigt das verwendete Finite-Elemente Netz. In den Bereichen, in denen grof3e
Verformungen bzw. Spannungen zu erwarten sind, ist das Netz durch Partitionierung verfeinert.
Es wurde ein Gradient der Netzknoten (Bias = 30) hin zu den Bereichen groB3er Spannungen
gesetzt. Kanteneffekte werden durch Abrunden von Kanten mit einem Radius von
r= 0,005 mm vermindert.

Das gezeigte Netz besitzt ca. 30500 Elemente, wovon ca. 22640 linear hexahedral mit acht
Knotenpunkten sind und dem Typ C3D8 entsprechen. 7840 Elemente entsprechen dem Element
Typ C3D8R. Es ist ebenfalls ein lineares Element, besitzt jedoch eine reduzierte Integration
(ein Integrationspunkt). Die Formfunktionen sind gleich denen des C3D8 Element. Ausgewéhlt
wurde das Element C3D8R fiir Bereiche, an denen geringere Einfliisse zu erwarten
waren (z.B. Probenboden).

Fiir die Simulation wurde die elastische Analyse gewéhlt. Das elastische Materialverhalten wird
durch den E-Modul von G = 130 GPa und die Poissonzahl von v = 0,3 definiert. Die Belastung
wird in zwei Schritten aufgebracht. Zuerst wird die Membran mit einer Normalkraft von
Fn =2 N belastet. Die Kraftaufbringung erfolgt linear iiber den Referenzpunkt. Nach Erreichen
der Kraft Fn=2 N, setzt die Verschiebung von s = 500 pm ein. Die Richtung der Verschiebung
wird mittels Amplitude vorgegeben. Dabei fokussiert sich die Betrachtung auf einen halben
Zyklus, der einer Verschiebung nach rechts (Richtung Ux) entspricht.

Die gemessene mittlere Kraft an der Membranoberfliche ist in Abbildung 3.9 fiir das
Aspektverhéltnis A; = 1,8 mit einem Reibkoeffizienten von p = 0,3 fiir einen halben Zyklus
dargestellt. Die Abbildung 3.9 zeigt, dass in der Kontaktflache in der ersten Sekunde eine
vertikale Kraft gemessen wird. Dies entspricht der Normalkraft Fx = 2 N. Nach Erreichen der
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vertikal aufgebrachten Kraft, wird die Membran mit einer tangentialen Kraft von Fi= 0,6 N
belastet. Die tangentiale Kraft resultiert aus der Belastung der Normalkraft und dem Einsetzen

der Verschiebung.

-
(8]

Kontaktkraft vertikal
Kontaktkraft tangential

1,01

0,51

0,0

-1,0 4

1,54

-2,0

Gemessene Kontaktkraft [N]

-2,5 T T T
0,5 1,0 1,5 2,0

Zeit [s]

o
[=)

Abbildung 3.9: Diagramm zur Kontrolle der Kraftaufbringung ab dem Zeitpunkt der Verschiebung.

Die Simulation wird in drei Simulationen nach folgendem Schema (Abbildung 3.10 a))
aufgeteilt. In der ersten FE Simulationsreihe soll der Einfluss des Aspektverhéltnisses auf die
Spannungs- und Dehnungsverteilung in Normal- als auch in Tangentialrichtung zur Membran
analysiert werden. Des Weiteren wird die tangentiale Auslenkung der Membran Uy untersucht.
Als Modellgeometrien werden alle vier Aspektverhédltnisse (Ar = 0,4, A = 0,7, Ar = 1,1,
A; = 1,8) mit einem konstanten Reibkoeffizienten von p = 0,3 genutzt. In der zweiten
Simulationsreihe wurde der FEinfluss der Reibkoeffizienten untersucht. Dabei wird die
Membran mit dem Aspektverhéltnis A; = 0,4 zur Simulation verwendet. Fiir die Untersuchung
sind die Spannungs- und Dehnungsverteilungen in Normal- als auch in Tangentialrichtung
sowie die tangentiale Auslenkung der Membran von Interesse. Die dritte Simulationsreihe
resultiert aus den experimentellen Ergebnissen. Membranen mit vier Aspektverhéltnissen und
deren im Versuch gemessenen mittleren Reibkoeffizienten bilden die Berechnungsgrundlage
(Abbildung 3.10 a)). Sinn der Simulationsreihe ist es, zuerst Verstdndnis {iber den Einfluss der
Aspektverhéltnisse sowie der Reibkoeffizienten zu erlangen, um im Anschluss die Simulation,
aufgebaut mit den experimentellen Ergebnissen, untersuchen zu kénnen. Das Schema der

Auswertung wird in Abbildung 3.10 b) dargestellt.
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a)

FE Simulation

Einfluss des
Aspektverhdltnisses

Einfluss des
Reibkoeffizienten

Einfluss der
experimentellen
Gegebenheiten

Konstante Breite bm= 45 pm
Konstanter Reibkoeffizient y = 0,3
A =04
A=07
A=11
A =18

Konstante Breite bm= 45 pm
Konstante Aspektverhaltnisse
A =04
p=0,1
u=0,2
u=0,3

Konstante Breite bm= 45 pm
Aspektverhaltnis / Reibkoeffizient
A =04/p=0,29
A.=0,7/p=0,55
A=14 lp=022
A =18/p=0,10

b) Gleitrichtung

>

linke Kante

rechte Kante

linker Ful}

0,,,€E

22'UV

Oy2 €45 Uy

rechter Ful

Abbildung 3.10: Ubersicht a) der benutzten Parameter in den Simulationsreihen, Vorstellung der Ziele und b)
Orientierungen und Bezeichnungen in der Membrangeometrie, die zur Auswertung verwendet werden.
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4 Ergebnisse

4.1 Tribologisches Verhalten

411 Einfluss des Aspektverhaltnisses auf die Reibkraftverlaufe

Fir die in Kapitel 3.2 beschriebenen Experimente werden nachfolgend die Ergebnisse
vorgestellt. In Abbildung 4.1 ist der Mittelwert der Reibkraft iiber die Zyklenzahl fiir die
Aspektverhéltnisse A; = 0,4, A; = 0,7, Ar = 1,1 und A; = 1,8 aufgetragen. Je Probe wurden die
Mittelwerte der Reibkrifte fiir jeden einzelnen Zyklus bestimmt. Da der Einfluss des
Umkehrpunktes ausgeschlossen werden sollte, wurden 10 % vor und nach dem Umkehrpunkt
bei der Berechnung nicht beriicksichtigt. Der Mittelwert der Reibkraft wurde anschlieBend aus

fiinf Proben je Aspektverhéltnis bestimmt.

—=A=07

= A =04
1.44 "= A =1,1
1,2 A =18

-
o
L

o
o2}
L

L =
> o

Mittelwert der Reibkraft [N]

=
[=)

0 100 200 300 400 500
Zyklenzahl [-]

Abbildung 4.1: Mittlerer Reibkraftverlauf in Abhdngigkeit der Zyklenzahl fiir die Aspektverhdltnisse
r=04,Ar=0,7, Ar= 11, Ar = 1,8. Die hier dargestellten Mittelwerte ergeben sich aus fiinf einzelnen Proben je
Aspektverhiltnis.

Bei Betrachtung der mittleren Reibkraft kann unabhéngig vom Aspektverhéltnis fiir die ersten
zehn Zyklen ein Anstieg der Reibkraftverlaufe beobachtet werden. Erst nach ca. zehn Zyklen
verlduft die Reibkraft fiir die Aspektverhéltnisse A;=0,4, A:= 1,1, A; = 1,8 anndhernd konstant.
Ausnahme bildet die mittlere Reibkraftkurve der Membranen mit dem Aspektverhéltnis

A:=0,7. Die Kurve steigt auch nach zehn Zyklen bis zum Versuchsende weiter an.
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Der Vergleich der Reibkraftverldufe fiir die Membranen mit den Aspektverhéltnissen A = 0,4,
A:=0,7, Ar= 1,1 und A, = 1,8 zeigt, dass die Membranen mit dem Aspektverhiltnis A; = 1,8
den niedrigsten Reibkraftverlauf aufweisen. Die mittleren Reibkraftverldufe der Membranen
mit den Aspektverhéltnissen A: = 0,4 und A: = 1,1 verlaufen nahezu identisch. Diese weisen
zuerst einen Kraftanstieg auf und verlaufen dann annihernd konstant bei einer mittleren
Reibkraft von ca. F; = 0,55 N. Bei den Membranen des Aspektverhéltnisses A: = 0,7 wird von
Beginn ein grofler Kraftanstieg auf ca. F;= 1,1 N gemessen (siche Abbildung 4.1).

Passend zu den mittleren Reibkraftverldufen konnen die Mittelwerte der Reibkraftkurven iiber
den Gleitweg und fiir die gesamte Zyklenanzahl betrachtet werden.

Abbildung 4.2 zeigt die Mittelwerte der Reibkraftkurven iiber den Gleitweg von s = 500 pm in
Abhingigkeit der 500 Zyklen fiir alle vier Aspektverhdltnisse in zweidimensionaler

Darstellung.
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Abbildung 4.2: Zweidimensionale Darstellung der mittleren Reibkraftkurven fiir 500 Zyklen in Abhdngigkeit
des Gleitweges fiir die Aspektverhdltnisse a) Ar= 0,4 b) Ar=0,7 c) Ar=1,1 und d) Ar= 1,8.

Beim Vergleich der Reibkraftkurven der verschiedenen Aspektverhéltnisse fallen besonders die
Reibkraftkurven der Membranen mit dem Aspektverhdltnis A: = 0,7 (Abbildung 4.2 b)) auf. Im

Vergleich zu den anderen Aspektverhéltnissen weisen die Kurven der Membranen mit dem
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Aspektverhéltnis Ar = 0,7 das breiteste Streuband fiir Hin- und Riickweg auf und schlieen die
groffte Fliache ein. Den kleinsten Fldcheninhalt umschlieBen die Kurven des Hin- und
Riickweges der Membranen mit dem Aspektverhidltnis A; = 1,8. Der eingeschlossene
Flachenanteil ist gleichzusetzen mit der dissipierten Energie [32] und wurde im Folgenden fiir

den 450. Zyklus berechnet (Tabelle 4-1).

Tabelle 4-1: Ubersicht der berechneten dissipierten Energien fiir den 450. Zyklus fiir die unterschiedlichen
Aspektverhiltnisse.

Aspektverhéltnis, A; Dissipierte Energie/Flacheninhalt, A
[-] [uJ/Zyklus]
0,4 558
0,7 1.206
1,1 530
1,8 223

Um den Verlauf der Reibkraftkurven zu verdeutlichen, zeigt Abbildung 4.3 die

dreidimensionale Darstellung der Reibkraftkurven.
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Abbildung 4.3: Dreidimensionale Darstellung der mittleren Reibkraft tiber 500 Zyklen in Abhdngigkeit des
Gleitweges fiir die Aspektverhdltnisse a) Ar= 0,4 b) Ar=0,7 c) Ar=1,1und d) Ar= 1,8.

Bei Betrachtung der Reibkraftverldufe in Abbildung 4.3 ist der Unterschied des
Kontaktverhaltens der Membranen mit verschiedenen Aspektverhidltnissen zu erkennen. Die
Membranen mit hohen Aspektverhéltnissen A; = 1,1 und A; = 1,8 (Abbildung 4.3 c¢) und d))
zeigen beim Anfahren des Riickweges ein vergleichbares Verhalten. Im Vergleich zum
Verhalten der Membranen mit kleineren Aspektverhéltnissen sind jedoch Unterschiede zu
erkennen. Die Kurven der Membranen mit dem Aspektverhéltnis A = 1,1 (Abbildung 4.3 c))
verlaufen bis zu einem Gleitweg von 450 pm konstant bei einer Kraft von ca. F,=-0,5 N. Der
Reibkraftverlauf des Riickweges startet ebenfalls bei ca. Fr = -0,5 N. An der Position
s = 450 pm (50 pm nach dem Umkehrpunkt) (Abbildung 4.3 c)), mit einem roten Pfeil
gekennzeichnet, steigt die Kurve an und lauft ca. 50 pm konstant bei einer Reibkraft von ca.
F = -025 N weiter, um dann auf F, = 0,5 N anzusteigen und fiir

s =400 um konstant zu verlaufen. Anschlieend beginnt der nichste Zyklus. Einen &hnlichen
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4. Ergebnisse

Kurvenverlauf weisen die Membranen mit dem Aspektverhdltnis A: = 1,8 auf
(Abbildung 4.3 d)).

Ein anderer Verlauf wird bei den Membranen mit den Aspektverhiltnissen A; = 0,4 und
A;=0,7 (Abbildung 4.3 a) und b)) beobachtet. Bei den Membranen beider Aspektverhéltnisse
kommt es am Umkehrpunkt zu einem direkten Anstieg im Kurvenverlauf.

Um das Verhalten der Membranen, welches aus den Videos der High-Speed-Kamera analysiert
werden kann, mit den Verldufen der Reibkraft zu vergleichen, werden im Folgenden die
Mittelwerte der Reibkraftverldaufe fiir den 450. Zyklus in Abhéngigkeit der Aspektverhiltnisse
analysiert. Zudem wird der durch Hin- und Riickweg eingeschlossene Flidcheninhalt als
dissipierte Energie berechnet [23, 99]. Abbildung 4.4 zeigt die Reibschleife des 450. Zyklus fiir

die Membranen mit verschiedenen Aspektverhidltnissen.
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Abbildung 4.4: Reibkraftverldufe fiir den 450. Zyklus in Abhdngigkeit des Gleitweges fiir die verschiedenen
Aspektverhiltnisse.

Aus den Reibkraftverldufen der verschiedenen Aspektverhiltnisse ist zu erkennen, dass das

HJ
Zyklus

Aspektverhéltnis A; = 0,7 die grofBte Flache (Ao;; = 1206 ) einschlief3t.

Beim Vergleich der Fldcheninhalte der Reibkraftverlaufe zeigt sich, dass die
Aspektverhéltnisse A; = 0,4 und A; = 1,1 nahezu gleich groe Flichen bzw. gleich grof3e

. . . _ uJ _ HJ :
Mengen an dissipierter Energie aufweisen (Ao4 = 558 Zykius’ Ai1,1= 530 Zyklus). Der geringste
Flacheninhalt wurde bei den Membranen mit dem Aspektverhiltnis A= 1,8 (A1s =223 Zyi]lus)
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4. Ergebnisse

berechnet. Die berechneten Fldacheninhalte bzw. dissipierten Energien fiir den 450. Zyklus sind
in Abhéngigkeit der Aspektverhéltnisse in Tabelle 4-1 dargestellt.

Nachfolgend werden die verschiedenen Verhaltensweisen der Membranen am Umkehrpunkt
untersucht. Dabei wird der 450. Zyklus betrachtet, da eine Korrelation zu den Kameradaten
hergestellt werden kann. Die Abbildung 4.5 beinhaltet die Mittelwerte der Reibkraftverldufe
(aus jeweils fiinf Experimenten) am Umkehrpunkt des 450. Zyklus (50 um vor und nach dem
Umkehrpunkt) fiir die Membranen mit den Aspektverhdltnissen a) A; = 0,4 b) A; = 0,7 ¢)
Ar=1,1undd) A:=1,8.
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Abbildung 4.5: Mittelwerte der Reibkraftverldufe am Umkehrpunkt des 450. Zyklus fiir die Membranen mit
den Aspektverhdltnissena) Ar=0,4b) Ar= 0,7 c) Ar=1,1d) Ar = 1,8. Aufgetragen ist der Mittelwert der Reibkraft
Fr iiber den Gleitweg von s = 50 um vor und nach dem Umkehrpunkt.

Bei Betrachtung der gemessenen Verldufe der mittleren Reibkraft der Membranen mit den
Aspektverhéltnissen A; = 0,4 und A; = 0,7 um den Umkehrpunkt, zeigt sich, dass die Kurven
des Hinweges sehr konstant bei Fr = -0,6 N bzw. Fr = -1,5 N verlaufen. Direkt nach dem
Umkehrpunkt erfolgt ein kleiner Sprung in der Reibkraft um A Fr = 0,1 N. Anschlieend laufen
die Kurven einen Weg von s = 8 um bzw. s = 10 um konstant, bevor ein linearer Anstieg auf

Fr =0,5 N bzw. Fr = 1,5 N erfolgt (Abbildung 4.5 a), b)).
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Die Reibkurven der grofleren Aspektverhdltnisse A; = 1,1 und A;= 1,8 weisen fiir den Gleitweg
nach dem Umkehrpunkt ebenfalls eine konstante Reibkraft Fr = -0,5 N bzw.
Fr =-0,3 N auf, bevor die Kurven der Reibkrifte nach s = 13 pm bzw. s = 15 um linear auf die

Werte Fr = 0,5 N bzw. Fr = 0,3 N ansteigen (Abbildung 4.5 ¢), d)).

Um einen Zusammenhang zwischen tribologischen Eigenschaften und Materialverhalten in
Abhingigkeit der Aspektverhidltnisse herstellen zu kénnen und in Kapitel 5 diskutieren zu
konnen, ist in Abbildung 4.6 der Mittelwert des Reibkoeffizienten iiber die verschiedenen
Aspektverhéltnisse dargestellt. Der Mittelwert wurde aus den Reibkraftverldufen der
500 Zyklen ermittelt. Um den Einfluss des Umkehrpunktes ausschlieBen zu kénnen, wurden

10 % der Werte vor und nach diesem von der Messung nicht berticksichtigt.
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Abbildung 4.6: Mittelwerte und Standardabweichungen der Reibkoeffizienten in Abhdngigkeit der
Aspektverhiltnisse tiber 500 Zyklen. Fiir die Membranen mit dem Aspektverhdltnis Ar = 0,8 liegen auf Grund
der Versuchsanzahl keine Standardabweichungen vor.

Abbildung 4.6 zeigt, dass der Reibkoeffizient fiir das Aspektverhiltnis A, = 0,4 bei
u (Ar=0,4) = 0,27 liegt. Fiir die Membranen mit dem Aspektverhiltnis A; = 0,7 konnte ein
Reibkoeffizient von p (Ar = 0,70 = 0,56 bestimmt werden. Der Reibkoeffizient
1 (Ar=0,7) = 0,56 stellt in der Versuchsreihe den Maximalwert dar. Die Membranen mit den
Aspektverhéltnissen A; = 1,1 und A = 1,8 weisen niedrigere mittlere Reibkoeffizienten
n(Ar=1,1) = 0,27 und p (Ar = 1,8) = 0,12 auf. Um die sinkenden Werte der mittleren
Reibkoeffizienten ab den Membranen mit dem Aspektverhéltnis A: = 0,7 zu den Membranen
mit dem Aspektverhéltnis A = 1,8 zu bestédtigen, wurde eine Probe mit den Membranen des

Aspektverhéltnisses A = 0,8 zuséitzlich untersucht. Es zeigt sich, dass die Probe mit dem
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Aspektverhiéltnis A; = 0,8 den Trend bestétigt. Der mittlere Reibkoeffizient betrdgt
n(Ar = 0,8) = 0,42. Es wurde der Versuch mit der Probe, deren Membranen das
Aspektverhiltnis A; = 0,8 aufweisen, nicht wiederholt, da dieses Experiment als
Kontrollversuch diente.

Die Standardabweichungen der mittleren Reibkoeffizienten mit den Aspektverhdltnissen
A:=0,7und A;= 1,1 sind gréBer im Vergleich zu den Membranen anderer Aspektverhéltnisse.
Die Standardabweichungen der Proben mit den Aspektverhéltnissen A, = 1,1 und A; = 0,7
betragen = 0,04 bzw. + 0,06. Fiir alle anderen Aspektverhéltnisse liegt die Standardabweichung

des mittleren Reibkoeffizienten bei <+ 0,03.
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4.1.2 Analyse des Kontaktverhaltens der Membranen mittels

High-Speed-Kameraauswertung

Zusitzlich zur Messung der Reibkraft wurden Bilder der Membranen im Kontakt mit der
Saphirscheibe aufgenommen. Die Aufnahme der Bilder erfolgte an den Umkehrpunkten mittels
Trigger des Signals der High-Speed-Kamera. AnschlieBend konnten die Aufnahmen als
Sequenzen zusammengefiigt und betrachtet werden. Abbildung 4.7 zeigt jeweils die
Membranen zum Startpunkt als auch zum letzten Umkehrpunkt (450. Zyklus) der Versuche in
Abhéngigkeit der Aspektverhéltnisse. Membranoberflachen, Frisriefen und Gitternetzlinien als
Orientierungshilfe sind beispielhaft in Abbildung 4.7 a) durch Pfeile gekennzeichnet. Die
Abbildungen auf der linken Seite zeigen die Membranen vor dem Versuch. Um Start- und
Umkehrpunkt vergleichen zu konnen, sind auf der rechten Seite die Bilder der Membranen am

letzten Umkehrpunkt (450. Zyklus) dargestellt.
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Abbildung 4.7: Kameraaufzeichnungen der Membranen zum Start- (q, c, e, g) und Endzeitpunkt (b, d, f, h) der

Versuche in Abhdngigkeit der Aspektverhdltnisse a) und b) Ar= 0,4 c) und d) Ar= 0,7 e) und f) Ar= 1,1 sowie g)

und h) Ar = 1,8. Zur Orientierung enthdlt a) beispielhaft die wichtigsten Bezeichnungen (Frdsriefen,
Membranoberfldche und Gitterlinien).
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Bei der in Abbildung 4.7 a) und b) als Beispiel dargestellten Membran mit dem
Aspektverhéltnis Ar = 0,4 sind Mikrofrasriefen vorher und nachher gut zu erkennen. Zusétzlich
ist in der Abbildung 4.7 b) am linken Rand ein schwarzer Schatten sichtbar. Dieser kann in
Abbildung 4.7 a) nicht gesehen werden. Beim Aspektverhdltnis A; = 0,7 wurden kaum
Verdnderungen beobachtet. Bei der exemplarisch gezeigten Membran mit dem
Aspektverhéltnis A; = 1,1 sind erste Verdnderungen der Oberfldche vor und nach dem Versuch
sichtbar (Abbildung 4.7 e) und f)). Beim Vergleich der Membranoberflichen vorher mit
nachher ist eine Anderung der Schattierung auf der Membranoberfliche zu erkennen.
Deutliche Verdnderungen zeigen die Abbildungen der Membran mit dem Aspektverhéltnis
A = 1,8. Auf Grund eines manuellen Positionswechsels der Kamera wihrend des
tribologischen Versuches ist die Membran in der Abbildung 4.7 g) und h) vor und nach dem
Experiment verschoben dargestellt. Die Verschiebung der Membran darf nicht als Resultat des
Versuches interpretiert werden. Beim Vergleich von Start- und Endzeitpunkt (Abbildung 4.7
g) und h)) fallt eine deutliche Dunkelfairbung zum Endzeitpunkt auf. Es sind zu Beginn
Mikrofrasriefen vorhanden. Diese sind am Ende nicht mehr sichtbar.

Beim Vergleich der Aspektverhéltnisse ist zu erkennen, dass mit steigendem Aspektverhéltnis
eine deutlichere Anderung der Membrantopographie im Zustand vor und nach dem Experiment
auftritt. Die Dunkelfirbung und Anderung der Oberfliche nimmt mit steigendem

Aspektverhéltnis zu.
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4.2 Mikrostrukturcharakterisierung

421 Oberflachencharakterisierung

Der mikroskopische Vergleich der Membranoberfldache vor und nach dem Versuch erfolgte mit
dem Digital Mikroskop VHX-600 von Keyence (Osaka, Japan) und ist fiir die Membranen der
Aspektverhéltnisse a) A; = 0,4 b) Ar = 0,7 ¢) Ar = 1,1 und d) A; = 1,8 in Abbildung 4.8
dargestellt.

\ < e—)
S ellchiung.

< —
Gleitrichtung

Deformation
und Oberflachen-
anderung

nachher

Abbildung 4.8: Lichtmikroskopische Aufnahmen der Membranoberflichen mit den Aspektverhdltnissen
a)Ar=0,4b)Ar=0,7 c) Ar= 1,1 und d) Ar = 1,8 vor und nach dem tribologischen Versuch. In den Aufnahmen
sind auf der linken Seite die Membranen vor dem Versuch, auf der rechten Seite nach 500 Zyklen dargestellt.

Anhand der Frasriefen konnten bei der mikroskopischen Betrachtung der Membranen dieselben
Positionen vor und nach dem Versuch wiedergefunden werden. Die Ausnahme bilden die
Membranen des Aspektverhdltnisses Ar = 1,8. Im direkten Vergleich der mikroskopischen
Bilder vor und nach dem Versuch ist bei den Membranen des Aspektverhiltnisses A; = 1,8 nach
dem Versuch eine vermehrte Braunfarbung der Membranoberfldche zu erkennen und auf Grund
dessen sind die zum Vergleich der Position verwendeten Frasriefen nicht mehr erkennbar

(Abbildung 4.8 d)). Der Vergleich der Oberflidchen zeigt, dass nach 500 Zyklen mit steigenden
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Aspektverhéltnissen der Membranen auch die Braunfirbung zunimmt. Diese ist beim
Aspektverhéltnis A; = 1,8 so ausgeprégt, dass keine Frasriefen mehr erkennbar sind. Diese
Ergebnisse sind vergleichbar mit den Ergebnissen aus Kapitel 4.1.2.

Die Membranen mit den Aspektverhéltnissen A; = 0,7 bis A; = 1,1 weisen geringere
Verfarbungen der Membranoberfldchen auf (Abbildung 4.8 b) - ¢)) auf, jedoch kann vermehrt
plastische Deformation an den Oberflichen erkannt werden. Bei den Membranen mit dem
Aspektverhéltnis A; = 0,4 ist keine Verfarbung der Oberfldche ersichtlich, es kdnnen jedoch
plastische Deformationen festgestellt werden (Abbildung 4.8 a)).

Um die Oberflichenverdnderung detaillierter charakterisieren zu kénnen, wurden die Proben

mittels Rasterelektronenmikroskopie (REM) abgebildet. In der Abbildung 4.9 sind

exemplarisch REM Bilder der Oberfliche der Membranen mit den Aspektverhéltnissen
A;=0,4und A, = 1,8 dargestellt.

—
Gleitrichtung

Abbildung 4.9: Rasterelektronenmikroskopische (REM) Aufnahmen der Oberfldche nach dem Versuch a) der
Membran mit dem Aspektverhdltnis Ar = 0,4 und b) der Membran mit dem Aspektverhdltnis Ar = 1,8. Die
Membran mit dem Aspektverhdltnis Ar = 1,8 ist um einen Winkel von 7 ° verkippt.

Die Abbildung 4.9 a) zeigt exemplarisch die Oberfliche einer Membran mit dem
Aspektverhéltnis A; = 0,4. Auf der Membranoberfliche sind die Frésriefen nicht mehr
ersichtlich. Des Weiteren ist auf der linken Seite der Membran plastische Deformation an der
Kante zu beobachten. In der Abbildung 4.9 b) ist exemplarisch die Oberfliche einer Membran
mit dem Aspektverhiltnis A, = 1,8 dargestellt. Hier zeigt sich eine raue Oberfliche. Es sind
lokal Ausbriiche und zusétzliche Riefen, die auf Grund der Verlaufsrichtung nicht vom Frisen
verursacht wurden, ersichtlich. Bei Betrachtung des exemplarisch dargestellten FIB
Querschnittes der Membranen mit dem Aspektverhidltnis A; = 1,8 konnen abgescherte

Raubheitsspitzen auf der Oberfliche erkannt werden (siche Abbildung 4.10).
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e
Gleitrichtung

Abbildung 4.10: FIB (FIB = Focus lon Beam) cross-section der Membranen mit dem Aspektverhdltnis
Ar=1,8 nach dem Versuch.

Um die Braunfarbung (siche Abbildung 4.8) genauer zu analysieren, wurde mittels
Energiedispersiver Rontgenspektroskopie (EDX) die chemische Zusammensetzung der
Membranoberfliche bestimmt. Die Analyse erfolgte auf der Mitte der Membranoberfldche.
Abbildung 4.11 zeigt die analysierte rasterelektronenmikroskopische Aufnahme mit den

detektierten Elementen a) vor und b) nach dem tribologischen Versuch.

<
Gleitrichtung

Abbildung 4.11: Das Analyseergebnis der Energiedispersiven Réntgenspektroskopie (EDX), aufgenommen auf
der Oberfldche einer Membran mit dem Aspektverhdltnis Ar= 1,8 a) als Referenz vor dem Versuch und b) nach
500 Zyklen.

Abbildung 4.11 a) zeigt das Ergebnis der EDX Messung vor dem Versuch. Das iiberlagerte
»Mapping“ der Analyse zeigt eine Zusammensetzung von 98,7 Gew. % Kupfer und
0,7 % Silber auf der Membranoberfldche an. Im Vergleich zur Referenzprobe wurde auf der

Membranoberfldche nach dem tribologischen Versuch mit 500 Zyklen kein Silber bestimmt
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(siche Abbildung 4.11 b)). Dieses kann auf das zum Kleben verwendete Leitsilber
(Plano GmbH, Wetzlar, Deutschland) zuriickgefiihrt werden. Das tiberlagerte ,,Mapping* der
Analyse zeigt eine Zusammensetzung von 95,8 Gew. % Kupfer, 1,1 Gew. % Sauerstoff auf der
Membranoberfldche an. Der Sauerstoffanteil ist im Vergleich zur Referenzprobe erhéht. Um
nicht zu tief unterhalb der Oberfliche des Materials zu messen, wurde die chemische
Zusammensetzung der Membranoberfliache nach dem Versuch mit
Augerelektronenspektroskopie quantitativ.  bestimmt. Es wurden keine signifikanten

Unterschiede zum Ergebnis der EDX Messung festgestellt.

4.2.2 Untersuchung der Mikrostrukturanderung

Um die Materialdinderung weiterfiihrend zu charakterisieren, wurden FIB cross-sections
parallel zur Gleitrichtung erstellt (x-z Ebene). Dabei wurden die Mitten der Membranen
ausgewdhlt, um die Analyse an einer vergleichbaren Stelle gewdhrleisten zu koénnen. Die
FIB Querschnitte wurden aus dem ganzen Querschnitt der Membranen geschnitten. Die
Abbildungen weisen unterschiedliche VergroBerungen auf, um den ganzen Querschnitt der
verschiedenen Aspektverhéltnisse betrachten zu konnen. Die Abbildung 4.12 a) und b) zeigen
exemplarisch die FIB cross-sections fiir die Membranen mit dem Aspektverhéltnis
A:=0,4. Die linke Kante der Membran weist plastische Verformung auf. Das Material erscheint
nach links geschert. Da die letzte Bewegungsrichtung der sich mit den Membranen in Kontakt
befundenen Scheibe von rechts nach links war, korreliert die Materialverformung mit der
letzten Bewegungsrichtung. Unterhalb der Membranoberfliche ist eine Verdnderung der
Mikrostruktur sichtbar. Ebenso sind Kontrastdnderungen iiber den gesamten Querschnitt der
Membranen zu sehen. Auch die FIB Querschnitte der Membranen des Aspektverhéltnisses
A: = 0,7 weisen nach dem tribologischen Versuch Anderung der Mikrostruktur unterhalb der
Oberfldche auf. In dem direkt an die Oberflache angrenzenden Bereich lassen sich ebenfalls
Kontrastunterschiede erkennen. Die exemplarisch dargestellte Membran scheint nach rechts
gekippt (siche Abbildung 4.12 c) und d)). Da die letzte Belastungsrichtung der Saphirscheibe
von links nach rechts war, kann ein Einfluss der Bewegungsrichtung nicht ausgeschlossen
werden. Im Gegensatz dazu ldsst sich bei der Probe mit den Membranen des
Aspektverhéltnisses Ar = 1,1 ein Verkippen der Membran zur linken Seite wahrnehmen,
obwohl die letzte Bewegung des Gegenkdrpers von links nach rechts (Abbildung 4.12 e) und

f)) war. Bei Betrachtung der Ecken der Membranen ist leichte Deformation an der rechten Seite
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sichtbar. Es lassen sich geringe Kontrastdnderungen erkennen. In Abbildung 4.12 g) und h) sind
die Membranen mit dem Aspektverhiltnis A, = 1,8 dargestellt. Es ist wenig Anderung der
Mikrostruktur sichtbar. Im Vergleich mit den Membranen anderer Aspektverhiltnisse l4sst sich

kaum ein Kontrastunterschied erkennen.
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< — G—
Gleitrichtung Gleitrichtung
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U —
Gleitrichtung

Abbildung 4.12: FIB (Focus lon Beam) cross-sections der Membranen nach dem Versuch mit den
Aspektverhdltnissen a) und b) Ar= 0,4 c) und d) Ar= 0,7 e) und f) Ar = 1,1 sowie g) und h) Ar= 1,8.

4.2.3 Rastertransmissionselektronenmikroskopische Untersuchungen

Um die Anderung der Mikrostruktur unterhalb der Oberfliche hochaufldsend zu untersuchen,
wurden Lamellen fiir die Rastertranselektronenmikroskopie parallel aus der Probenmitte

geschnitten. Diese sind in Abbildung 4.13 dargestellt.

— < —
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Korngrenze
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Gleitrichtung Gleitrichtung

Abbildung 4.13: Rastertransmissionselektronenmikroskopische Aufnahmen der Bereiche direkt unterhalb
der Membranoberflichen nach den Versuchen mit den Aspektverhdltnissen a) und b) Ar = 04
c¢) und d) Ar= 1,1 e) und f) Ar = 1,8. Die rastertransmissionselektronenmikroskopischen Aufnahmen der
Membranen mit dem Aspektverhdltnis Ar = 1,1 sind in verkleinerten Maf3stdben dargestellt, um bei diesen einen
guten Uberblick iiber die Mikrostruktur unterhalb der Oberfldche geben zu kénnen.

Die Abbildungen 4.13 a) und b) stellen exemplarisch die rastertransmissions-
elektronenmikroskopischen Aufnahmen nach den tribologischen Versuchen fiir die Membran
mit dem Aspektverhéltnis A; = 0,4 dar. Neben der in der Abbildung 4.13 a) durch die Pfeile
gekennzeichneten Oberfliche und Platinschicht, deutet ein weiterer Pfeil auf einen
Kontrastunterschied in Form einer horizontalen Linie. Abbildung 4.13 b) verdeutlicht ebenfalls
einen durch einen Pfeil gekennzeichneten Bereich auf der rechten Seite des Bildes. Es sind
unterhalb der Kontaktoberfliche Kontrastunterschiede sichtbar. Mit Zunahme des
Aspektverhéltnisses nehmen die Verdanderungen der Mikrostruktur iiber die Flache ab. Es sind
grofle Korner und Zwillinge zu erkennen (Abbildung 4.13 ¢) und d)). In Abbildung 4.13 d) ist
am linken Rand des Bildes ein Korn sichtbar, das so orientiert ist, dass die Versetzungen
innerhalb dessen abgebildet werden konnen. Fiir das Aspektverhdltnis A: = 1,8 (siche
Abbildung 4.13 e) und f)) ist nur eine Korngrenze zu sehen. Zudem zeigt sich ein Netzwerk aus
Versetzungen, die in einem 35° Winkel zur Oberfliche orientiert verlaufen. In
Abbildung 4.13 f) ist ein dunkler runder Kontrast direkt unterhalb der Oberflache sichtbar. Dies

ist durch einen Pfeil gekennzeichnet.

60



4. Ergebnisse

4.2.4 Untersuchung der Kornorientierung mittels

Elektronenriickstreubeugung (EBSD)

Um zu bestimmen, ob die Anderungen der Mikrostruktur unterhalb der Oberfliche mit
kristallographischen Orientierungséinderungen zusammenhéngen, wurden bei hohen
Aspektverhéltnissen (Ar:= 1,1 und A, = 1,8) Lamellen aus den halben Querschnitten, bei kleinen
Aspektverhéltnissen (Ar = 0,4 und A; = 0,7) Lamellen aus den ganzen Querschnitten
(Kapitel 3.3.3) geschnitten und die Kornorientierungen analysiert. Die Richtung, in der die
Normalkraft aufgebracht wird, entspricht der ,,rolling direction®. Die Gleitrichtung entspricht
der ,transverse direction“. Abbildung 4.14 zeigt exemplarisch die Kornorientierungen mit
Bezug zur z-Richtung fiir die Membranen mit den Aspektverhéltnissen a) Ar = 0,4 b) A, =0,7
c) Ar = 1,1 d) Ar = 1,8. Oberhalb der Bilder mit indizierter Kornorientierung sind das
Koordinatensystem, das Orientierungsdreieck und der Lamellenausschnitt dargestellt. Das
Koordinatensystem dient der Einordnung der Lamellen im Raum, das Dreieck gibt mittels
Farbcode die Orientierungen der Korner an. Der rote Rahmen, der in Teilbereichen der Lamelle
eingezeichnet ist, kennzeichnet den Bereich, in dem die Kornorientierung indiziert wurde.
Unabhingig der Aspektverhéltnisse wurde fiir alle Membranen die linke Membranseite zur
Analyse gewihlt. In einigen Fillen konnten Bereiche auf Grund zu hoher plastischer
Deformation oder Unterschiede in der Rauheit nicht indiziert werden. Es ist ebenfalls nicht

moglich, die Platinschicht zu indizieren.

P
Gleitrichtung
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Abbildung 4.14: Indizierte Kornorientierungen im Bereich direkt unterhalb der Membranoberfldchen. Es
wurde relativ zur z-Richtung indiziert. Die Lamellen wurden nach den tribologischen Versuchen entnommen.
Es sind die Aspektverhdltnisse a) Ar = 0,4 b) Ar = 0,7 c) Ar = 1,1 und d) Ar = 1,8 abgebildet. Abbildung a) zeigt
zusdtzlich das Koordinatensystem, Kristallsystem sowie den indizierten Bereich der Lamelle.

Abbildung 4.14 a) zeigt exemplarisch die indizierte Kornorientierung des linken Bereichs der
Membran mit dem Aspektverhiltnis A; = 0,4. Direkt unterhalb der Oberfléche ist eine Vielzahl
kleinerer Korner zu erkennen. Sie sind in einer Schicht parallel zur Oberfliche angeordnet.

Diese Schicht ist vom Rest der Lamelle klar abgegrenzt. In der Abbildung sind die Flachen der
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Korner in unterschiedlichen Farben dargestellt und weisen somit verschiedene Orientierungen
auf. Auf Grund der Farbcodierungen koénnen die (001), (111) und (110) Orientierung gefunden
werden. Des Weiteren wird auf der rechten Seite der Schicht ein Farbgradient im Korn sichtbar.
Die Korner sind nach rechts gebogen. Die Ausrichtung entspricht der letzten
Bewegungsrichtung des Gegenkorpers.

Im Vergleich dazu zeigt die Abbildung 4.14 b) fiir die Membran mit dem Aspektverhaltnis
A: = 0,7 in der oberflichennahen Schicht hauptsidchlich auf der linken Seite kleine Korner.
Auch hier liegen im Bild verschiedene Farben bzw. Orientierungen vor. Es sind weder ein
Farbgradient noch eine bevorzugte Ausrichtung der Korner zu erkennen. Die oberfldchennahe
Schicht liegt wiederum vom Restmaterial abgegrenzt.

In Abbildung 4.14 c) ist exemplarisch die indizierte Kornorientierung des linken Bereichs der
Membran mit dem Aspektverhiltnis A: = 1,1 dargestellt. Vergleichbar zu den Membranen mit
den Aspektverhiltnissen A; = 0,4 und A; = 0,7 tritt beim Aspektverhéltnis A; = 1,1 in
Oberfldchennidhe eine scharfe Abgrenzung zwischen der oberflaichennahen Schicht und dem
Restmaterial auf. Im Vergleich zu den anderen Aspektverhéltnissen weisen in dieser Abbildung
die Korner nahe der Oberfldche jedoch weniger verschiedene Orientierungen bzw. Farben auf.
Es sind Zwillinge zu erkennen. Die Korngrofe ist groer und auch im Werkstoffinneren sind
Korngrenzen sichtbar. Die Kornorientierung der Membranen mit dem Aspektverhéltnis
A: = 1,8 (Abbildung 4.14 d)) wurde mit einer hoheren VergroBBerung aufgenommen. Der
Bereich unterhalb der Fldche ist nicht indiziert. Zwei Ko&rner mit unterschiedlichen

Orientierungen sind sichtbar.

Zu den gewonnenen Informationen wie der Kornorientierung, der Korngréfe und der
Ausrichtung der Korner kann mittels des Berechnungsprogrammes Matlab und des
dazugehorigen Tools MTEX die Dichte an geometrisch notwendigen Versetzungen nach dem
in Kapitel 3.3.3 beschriebenen Verfahren bestimmt werden.

Zu den Daten in Abbildung 4.14, die exemplarisch die Kornorientierungen mit Bezug zur
z-Richtung (Normalrichtung) fiir die Membranen der verschiedenen Aspektverhiltnisse zeigt,
wurden mittels MTEX die Dichten an geometrisch notwendigen Versetzungen berechnet. Die
Abbildung 4.15 zeigt die Verteilung und die Dichte der geometrisch notwendigen Versetzungen
fiir die Membranen mit den Aspektverhéltnissen a) Ar=0,4b) A,=0,7c) Ar=1,1d) A:=1,8.
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Abbildung 4.15: Mit dem Programm MTEX berechnete Dichten an geometrisch notwendigen Versetzungen
(GND) im Bereich direkt unterhalb der Membranoberfidchen. Die Lamellen wurden nach den Versuchen

entnommen und zeigen die Ergebnisse fiir die Membranen mit den Aspektverhdltnissen
a)Ar: 0,4' b) Ar= 0,7 C) Ar= 1,1 d) Ar= 1,8
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In der Abbildung 4.15 a) ist exemplarisch die Versetzungsdichte fiir die Membran mit dem
Aspektverhéltnis A, = 0,4 dargestellt. Es zeigt sich in der Schicht nahe der Oberflache eine hohe
Versetzungsdichte von pgyp = 6 x 10> m™, die mit einer scharfen horizontalen Linie (in
Abbildung 4.15 a) als Grenze bezeichnet) endet. Ab dieser Grenze nimmt die Versetzungsdichte
in Richtung Werkstoffinneres ab. Im Werkstoffinneren sind lokale Ansammlungen hoherer
GND Dichten zu beobachten. Die GND Dichte der Ansammlung ist ca. pgyp =1 x 10" m™.
Die restlichen Bereiche auBerhalb der Ansammlungen betragen ca. pgyp = 2 * 10" m™2. Im
Vergleich dazu zeigt Abbildung 4.15 b) die berechnete Versetzungsdichte fiir die Membran mit
dem Aspektverhidltnis A;= 0,7. Auch hier lédsst sich im oberflichennahen Bereich eine hohe
Versetzungsdichte von pgyp = 6 X 10> m™ bestimmen, allerdings eher lokal zu beobachten.
Im Vergleich zum Aspektverhiltnis A= 0,4 ist eine weniger scharfe Abgrenzung der Bereiche
sichtbar. Im Werkstoffinneren kénnen GND Versetzungsdichten von pgyp = 1 X 10> m™
berechnet werden. Der berechnete Wert bezieht sich vor allem auf den rechten Bereich der
Lamelle. Des Weiteren sind vermehrt Korngrenzen auf der linken Seite der Lamelle sichtbar.
In Abbildung 4.15 c) ist die Versetzungsdichte fiir die Lamelle der Membran mit dem
Aspektverhéltnis A;= 1,1 dargestellt. Im oberflichennahen Bereich ist eine horizontale Linie
(als Grenze in Abb. 4.15 c) gekennzeichnet) zu erkennen. Oberhalb der horizontalen Grenze
betrigt die GND  Versetzungsdichte  zwischen pgyp =1 x 10> m? und
penp = 2 X 10* m2. Gleiche Werte konnten fiir den Bereich unterhalb der Grenze ermittelt
werden. Der linke Rand der Membran weist eine erhohte Dichte der geometrisch notwendigen
Versetzungen (pgyp = 2 X 101° m?) auf.

Die GND Dichte der Membran mit dem Aspektverhiltnis A;= 1,8 wurde in einer héheren
VergroBerung dargestellt. Der angrenzende Bereich unterhalb der Kontaktflache ist nicht

indiziert. Die Probe hat eine hohere GND Dichte (pgyp = 2 X 5 m?) in der Nihe der

Kontaktfliche als die Membran mit einem Aspektverhiltnis A:= 1,1.
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4.3 Finite-Elemente Simulationen

Um das Verhalten der Membranen im Kontakt wihrend der tribologischen Belastung zu
verstehen und die Rolle der unterschiedlichen Aspektverhdltnisse sowie den Einfluss der
Reibung zu analysieren, wurde zusitzlich ein simulativer Ansatz mit der Finite-Elemente
Software Abaqus gewihlt. Die Simulation erfolgte unter Annahme eines rein elastischen
Verhaltens. Durch die Auswertung der maximalen Spannungen und Dehnungen in der
Simulation sind Riickschliisse auf lokale Verdnderungen sowie auf den Kontaktmechanismus
der verschiedenen Aspektverhiltnisse moglich. Es wurde der halbe Zyklus auf Basis einer
Berechnung im elastischen Bereich betrachtet, d. h. der Festkorper bewegte sich lateral um
s =500 um entlang der positiven x-Achse. Um den Kontaktmechanismus néher zu analysieren,
wurden die obersten Elemente (Abbildung 4.16), die in Kontakt mit dem Festkorper treten,

betrachtet. Zuerst wurde der Fokus auf die verschiedenen Héhen der Membranen gelegt.

ﬂ
| Gleitrichtung
. I
Scheibe '|” zu untersuchende
| Elemente
Spannung(Q,, [MPa]
+9,60e00
Oyy, szz,Uy
-8,40e00
s it I -2,6e+01
L]
012, s12'UX 1 ! ! -4.5e+01

Abbildung 4.16: Aufbau des Simulationsmodells. Dargestellt ist der Kontakt von Scheibe und Membran sowie
das zur Auswertung benutzte Koordinatensystem. Die Farbverldufe zeigen hier exemplarisch den
Spannungsverlauf o22. Rot markiert sind die zur Auswertung herangezogenen Bereiche.
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431 Einfluss des Aspektverhaltnisses auf das elastische Verhalten

In Abbildung 4.17 ist die mittlere Verschiebung Ux der Oberfldche parallel zur Gleitrichtung
iiber die Aspektverhéltnisse dargestellt. Die Mittelwerte wurden aus der lokalen Verschiebung
der einzelnen Elemente entlang der Kontaktfliche bestimmt. Beim Vergleich der
Aspektverhéltnisse wird deutlich, dass groBere Aspektverhéltnisse eine groBBere Verschiebung
parallel zur Gleitrichtung erfahren. Bei der Membran mit dem Aspektverhéltnis A; = 1,8 wurde
die Verschiebung Uy = 9,1 nm bestimmt. Die Verschiebung fiir das Aspektverhiltnis A, = 0,4
betrug hingegen Ux = 2,1 nm.

10 2 2 2 2
T o W A=18 m
_E s A =11
&' ,] W A=07
T D B A=04
O o;m 64
T c
O 5 54
za ,
° 2 ’
£ S 3 [ |
= 0 ) [
o
> 1]
0 T T r T
0,0 0,4 0,8 1,2 1,6 2,0

Aspektverhiltnisse [-]

Abbildung 4.17: Verschiebung Ux parallel zur Gleitrichtung als Mittelwerte in Abhdngigkeit der
Aspektverhiltnisse. Die Simulation erfolgte im elastischen Bereich. Der Reibkoeffizient betrug u = 0,3. Die
Scheibe ist im Kontakt mit der Membran und bewegt sich einen halben Zyklus (s = 500 um) nach rechts.

Um das Kontaktverhalten zu verstehen, wurden die elastischen Spannungen und Dehnungen in

Normalrichtung €2, als auch in Scherrichtung €12 betrachtet (Abbildung 4.18 a) + b)).
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Abbildung 4.18: Dehnungsverteilungen a) in Normalrichtung €22 b) in tangentialer Richtung €12 betrachtet
entlang der Membrankanten mit verschiedenen Aspektverhdltnissen sowie die Verteilung der Dehnung c) in
Normalrichtung €22 und d) in tangentialer Richtung €12 im Querschnitt der Membran mit dem Aspektverhdltnis
Ar=1,1. Der Reibkoeffizient betrug u = 0,3. Die Scheibe ist im Kontakt mit der Membran und bewegt sich einen
halben Zyklus (s = 500 um) nach rechts.

In Abbildung 4.18 a) ist die Dehnungsverteilung in Normalrichtung &>, iiber die Kontaktflache
fiir verschiedene Aspektverhiltnisse dargestellt. Die Dehnung in Normalrichtung weist fiir alle
Aspektverhéltnisse ein negatives Vorzeichen auf. Der maximale Dehnungswert wird an der
linken Seite der Mebrankanten (b, = 0 mm) erreicht. Bei Betrachtung des Dehnungsverlaufes
entlang der Membranbreite nimmt die Dehnung nach rechts hin ab und lduft gegen den Wert 0.
Beim Vergleich der Membranen mit den verschiedenen Aspektverhédltnissen erreicht die
Dehnung €2 des Aspektverhiltnisses A;= 1,8 bei einer Membranbreite von by, = 0,03 mm als
Erstes den Wert Null. Ein vergleichbarer Verlauf ist in Abbildung 4.18 b) fiir die tangentiale
Dehnung €12 zu erkennen. Abbildungen ¢) und d) zeigen bildlich die Dehnung in normaler sowie
in tangentialer Richtung im gesamten Membranquerschnitt. Es wurde exemplarisch die
Membran mit dem Aspektverhiltnis A; = 1,1 ausgewéhlt, da sie geometrisch keinen Extremfall
darstellt.

Bei Betrachtung des Verlaufes der tangentialen Dehnung €12 in Abbildung 4.18 d) sind zwei

Bereiche zu erkennen. Der griin gefarbte Bereich zeigt relativ betrachtet hohe Dehnungswerte
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(€12 = 2,08-10%). Dieser Bereich verlduft wie ein Band von der linken Kontaktecke der
Membranoberfliche bis zum unteren rechten Membranfull. Die restlichen Bereiche der
Membran weisen eine geringere Dehnung (12 = 2,5-107) auf (tiirkis dargestellt). Anhand des
Vorzeichenwechsels liegt eine Zugbelastung vor.

Um einen maximalen Spannungswert in Abhéngigkeit vom Aspektverhiltnis und der Position
auf der Membranbreite zu definieren, wurden sowohl die Normalspannung -62; als auch die
Scherspannung o2 betrachtet (Abbildung 4.19 a) und b)). Abbildung 4.19 c) und d) zeigen
exemplarisch die dazugehorigen bildlichen Spannungsverteilungen im Querschnitt der

belasteten Membran mit dem Aspektverhidltnis A, = 1,1.
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Abbildung 4.19: Spannungsverteilungen a) in Normalrichtung -o2z b) in tangentialer Richtung o1z betrachtet
entlang der Membrankanten mit verschiedenen Aspektverhdltnissen sowie die Verteilung der Spannung c) in
Normalrichtung -022 und d) in tangentialer Richtung o1z liber den Querschnitt der Membran mit dem
Aspektverhdltnis Ar = 1,1. Der Reibkoeffizient betrug p = 0,3. Die Scheibe ist im Kontakt mit der Membran und
bewegt sich einen halben Zyklus nach rechts.

Bei Betrachtung der Normalspannungen -62; zeigt sich, dass diese an der linken Kante der
Membranoberflichen einen positiven Wert aufweisen. Die Membranen stehen unter
Druckspannung. An der rechten Kante der Membranoberflichen betragen die

Normalspannungen Null. Beim Vergleich der Normalspannungen an der linken Kante in
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Abhingigkeit der verschiedenen Aspektverhidltnisse tritt die groffte Normalspannung beim
Aspektverhéltnis A; = 1,8 mit -022 = 22 MPa auf. Mit abnehmendem Aspektverhiltnis sinken
die Normalspannungen am linken Rand der Membranen. In den Oberflichenmitten
(b =0,0225 mm) der Membranen weisen alle Aspektverhiltnisse die gleiche Normalspannung
von -622 = 5,8 MPa auf.

Beim Vergleich der Membranen mit verschiedenen Aspektverhéltnissen erreicht die Spannung
-022 des Aspektverhiltnisses A:= 1,8 bei einer Membranbreite von b = 0,03 mm als erstes den
Wert Null. Bei den anderen Aspektverhéltnissen dreht sich der Verlauf ab dem Schnittpunkt
bei einer Membranbreite von b = 0,018 mm. Das heiit, dass die Membran mit dem kleinsten
Aspektverhéltnis, also Ar = 0,4, die groBite Spannung am rechten Rand aufweist. Die
Normalspannungen der anderen Aspektverhiltnisse laufen vorher gegen den Wert Null.

Bei Betrachtung des Verlaufes der Scherspannungen o> tiber die Membranoberfliche, die in
Abbildung 4.19 b) dargestellt sind, ldsst sich ein dhnlicher Verlauf erkennen. Die hdchste
Scherspannung weist die Membran mit dem Aspektverhiltnis A, = 1,8 auf. Die Scherspannung
betrdgt 612 = 5,7 MPa am linken Rand der Membranoberfldche. Die geringste Scherspannung
(o12= 3,7 MPa) konnte fiir die Membran mit dem Aspektverhéltnis A; = 0,4 bestimmt werden.
In den Abbildung 4.19 c) + d) sind exemplarisch die Spannungsverteilungen im Querschnitt
der belasteten Membran A, = 1,1 dargestellt. Bei Betrachtung der Scherspannungen zeigt sich
ein Band hoher Scherspannungswerte, das von der linken Kante der Membranoberfliche quer

durch die Membran bis zum rechten Full der Membran verlauft.

4.3.2 Einfluss der Reibkoeffizienten auf das elastische Verhalten

Um den Einfluss der Reibkoeffizienten auf das Verhalten der Membranen zu untersuchen und
die Materialkennwerte der Membranen zu verstehen, wurden Simulationen mit dem
Aspektverhéltnis A; = 0,4 und den Reibkoeffizienten p = 0,1, p = 0,2 und p = 0,3 unter
Annahme eines elastischen Verhaltens durchgefiihrt. Abbildung 4.20 zeigt die Mittelwerte der
Verschiebung Uy in Abhingigkeit der Reibkoeffizienten fiir das Aspektverhiltnis A = 0,4.
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Abbildung 4.20: Verschiebung Ux parallel zur Gleitrichtung in Abhdngigkeit der Reibkoeffizienten u = 0,1 bis
u = 0,3. Die Simulation erfolgte im elastischen Bereich. Es wurde das Aspektverhdltnis Ar = 0,4 gewdhlt. Die
Scheibe ist im Kontakt mit der Membran und bewegt sich einen halben Zyklus nach rechts.

Bei der Untersuchung des Einflusses auf die Auslenkung der Membranen zeigt sich ein lineares
Verhalten (Abbildung 4.20). Mit zunehmendem Reibkoeffizienten steigt die Auslenkung
Ux parallel zur Gleitrichtung.

Einen Uberblick iiber die Verteilung der Normal- als auch Scherspannungen entlang der Breite

der Membran fiir die Reibkoeffizienten p = 0,1, p = 0,2, p = 0,3 gibt Abbildung 4.21.
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SpannungQ», [MPa] Spannung O, [MPa]

Gleitrichtung

- +9,60e00 — +3,01e+01

Gleitrichtung C
_—

-8,40e00 +1,30e+01

-2,6e+01 +1,30e00

-4,5e+01 -8,00e00

Abbildung 4.21: Spannungsverteilungen entlang der Membrankante a) in Normalrichtung -ozz b) in
tangentialer Richtung oi: fiir die Reibkoeffizienten u = 0,1, u = 0,2, . = 0,3 sowie die Verteilung der Spannung
¢) in Normalrichtung -o2z2 und d) in tangentialer Richtung o1z liber den Querschnitt der Membran fiir das
Aspektverhdltnis Ar = 0,4 und den Reibkoeffizienten y = 0,2. Die Simulation erfolgte im elastischen Bereich. Die
Scheibe ist im Kontakt mit der Membran und bewegt sich einen halben Zyklus nach rechts.

In Abbildung 4.21 a) ist die Verteilung der Normalspannung -o2> flir das Aspektverhéltnis
A; = 0,4 in Abhingigkeit der Reibkoeffizienten p = 0,1, p = 0,2 und p = 0,3 dargestellt.

Die Spannungsverldufe im Bereich der Membranmitte (b = 0,008 bis b = 0,035) verlaufen
dhnlich. Es ist kein Einfluss des Reibkoeffizienten feststellbar. An den Membrankanten
weichen die Verldufe der Normalspannungen in Abhédngigkeit vom Reibkoeffizienten
voneinander ab.

Es lasst sich erkennen, dass die Membranen unter Druckspannung (positiver Wert) stehen. Bei
der Verteilung der Scherspannung o1 iiber die Breite der Membrankontaktflache zeigt sich an
der linken Seite die maximale Scherspannung. Sie weist fiir den Reibkoeffizienten p = 0,3 einen
maximalen Wert von o12 = 3,5 MPa auf. Mit abnehmendem Reibkoeffizienten sinkt auch die
Scherspannung 612 an der linken Seite der Membranoberfldache. Fiir den Reibkoeffizienten
p = 0,2 konnte eine Scherspannung von o2 = 1,7 MPa bestimmt werden, fiir den
Reibkoeftizienten p = 0,1 betrug die Scherspannung c12 = 0,6 MPa.

Ausgehend von der linken Kante der Membranoberflidche laufen die Spannungen bei der Breite
bm= 0,04 mm zusammen und weisen dort den Spannungswert Null auf.

In der Abbildung 4.21 c¢) ist die Normalspannung -62> im Querschnitt des Aspektverhéltnisses
A = 0,4 fiir den Reibkoeffizienten p = 0,2 exemplarisch abgebildet. Die Normalspannung ist
homogen iiber den Querschnitt verteilt.

Das Diagramm in Abbildung 4.21 d) zeigt die Verteilung der Scherspannung oci2 im
Membranquerschnitt. Dargestellt ist eine Membran mit dem Aspektverhdltnis A= 0,4 und

einem Reibkoeffizienten u = 0,2. Im FuBlbereich der Membran zeigt die Spannung auf der
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linken Seite das Minimum mit Werten von 12 = 0,5 MPa. Im Gegensatz dazu treten am rechten

Fufl der Membran maximale Scherspannungen c12= 4 MPa auf.

4.3.3 Einfluss der experimentellen Gegebenheiten auf das elastische und

plastische Verhalten der Probekorper

Um ein Verstdndnis iiber die Spannungs- und Dehnungsverteilung in den Membranen mit den
Aspektverhéltnissen A; = 0,4, Ar = 0,7, Ar = 1,1 und A; = 1,8 unter den experimentellen
Gegebenheiten zu erhalten, wurden diese mit den realen mittleren Reibkoeffizienten nach dem
Schema Abbildung 3.10 aus Kapitel 3.4.1 simuliert. Sowohl der Verlauf der
Normalspannung -622 als auch der Scherspannung o1 ist fiir alle Aspektverhéltnisse und deren

dazugehorigen mittleren Reibkoeffizienten in Abbildung 4.22 dargestellt.
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Abbildung 4.22: a) Normalspannungs- und b) Scherspannungsverteilung in den Membranen mit
verschiedenen Aspektverhdltnissen simuliert mit den gemessenen experimentellen Parametern, d.h.
w(Ar=04)=027u(Ar=0,7)=0,56, 1 (Ar=1,1)=0,27, u (Ar=1,8) = 0,12. Die Simulation erfolgte im elastischen
Bereich. Die Scheibe ist im Kontakt mit der Membran und bewegt sich einen halben Zyklus nach rechts.

Abbildung 4.22 a) zeigt, dass die hochste Normalspannung von -622 =27 MPa am linken Rand
der Membranoberflache fiir das Aspektverhiltnis A= 0,7 auftritt.

Beim Vergleich der Normalspannungsverteilungen aller Aspektverhéltnisse kann beobachtet
werden, dass die Normalspannung an der linken Kante der Membranoberflichen in der
Reihenfolge A: = 0,7, Ar = 1,1, Ar = 0,4 und A; = 1,8 abfillt. Die Normalspannungen der
Aspektverhéltnisse Ar = 0,4 und A; = 1,1 betragen an der linken Kante der Membranoberfldche
ca. .22 = 14,5 MPa. Die Normalspannung fiir die Membran mit dem Aspektverhéltnis Ar = 1,8
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ergibt ca. -622 = 8,7 MPa. An der rechten Membranseite tendieren die Normalspannungswerte
fiir Ar=1,8, Ar=1,1 und A, = 0,7 gegen den Wert von -622 = 1 MPa.

Bei Betrachtung der Scherspannung 12 auf der linken Seite der Membran zeigt sich ein anderes
Verhalten. Die grofite Scherspannung (c12 = 14 MPa) tritt in der Membran mit dem
Aspektverhéltnis A: = 0,7 auf. Mit zunehmendem Aspektverhéltnis sinkt der Wert der
Scherspannung auf 612 = 0,9 MPa fiir die Membran mit dem Aspektverhéltnis A; = 1,8. Die
Scherspannung der Membran mit dem Aspektverhéltnis A = 0,4 hat an der linken Kante der
Membranoberfliche einen Wert von o2 = 4,25 MPa und liegt somit zwischen den
Scherspannungen von A; = 0,7 mit 612 = 14,13 MPa und A; = 1,1 mit 612 =2,5 MPa.

Um einen Uberblick iiber das Kontaktverhalten zu gewinnen, wurden die Dehnungen in
Normalrichtung €, als auch in Scherrichtung €12 sowohl fiir alle Aspektverhéltnisse als auch

fiir die dazugehdrigen mittleren Reibkoeffizienten in Abbildung 4.23 dargestellt.

a) —~ .. b)
0,0 " M g o 3,2x10% N .
o —m—A =18
W A =11
=) 4]\ m A=04}
E . c 2,4x10 \ E-A =04
N H0x10° S —m—A,=07
& £ .
[} 44\
g a 1,6x10 \\
| [ \
3 3 — \
c -8,0x10° 4 © ",
'q:) / d‘-:' 8,0x10° 4 “m e
= “H
a | A =11 g - -,,.1\.
m-A =18 “B-0-g-g- M-pm-nm-
1,2x10* ' s oof 4B = ummEEsEEyRE
0,00 0,01 0,02 0,03 0,04 = 0,00 0,01 0,02 0,03 0,04
Position auf der Membranbreite [mm)] Position auf der Membranbreite [mm]

Abbildung 4.23: a) Dehnungen in Normalrichtung und b) tangentiale Dehnungen in den Membranen mit
verschiedenen Aspektverhdltnissen simuliert mit den gemessenen experimentellen Parametern, d.h.
u(Ar=04)=027,p(Ar=0,7)=0,56, u (Ar=1,1) = 0,27, u (Ar=1,8) = 0,12. Die Simulation erfolgte im elastischen
Bereich. Die Scheibe ist im Kontakt mit der Membran und bewegt sich einen halben Zyklus nach rechts.

Um neben der Verteilung der Dehnung auch maximal Werte der Dehnung zu erhalten, wurden
die Simulationsergebnisse betrachtet. Die Dehnungen in Bezug auf die Normalrichtung &2, liber
die Breite der Membrankontaktfliche (siche Abbildung 4.23 a)) verteilt, zeigen an der linken
Seite maximale Dehnungswerte. Sie weisen ein negatives Vorzeichen auf. Beim Vergleich der
Dehnungswerte in Abhéngigkeit der Aspektverhdltnisse wird fiir die Membran mit dem
Aspektverhéltnis Ar = 0,7 der grofite Dehnungswert in Normalrichtung (22 = -0,000118)
bestimmt. Die kleinste Dehnung in Normalrichtung zeigt die Membran mit dem
Aspektverhéltnis A; = 1,8 (e22 = -0,00006). Bei Betrachtung der rechten Seite der Membran
wird der Wert der Dehnung in Normalrichtung fiir alle Aspektverhéltnisse Null.
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Ein vergleichbarer Verlauf ist in Abbildung 4.23 b) fiir die tangentialen Dehnungen €12 zu
erkennen. Der grofite Wert tangentialer Dehnung (€12 = 0,00025) wird bei der Membran mit
dem Aspektverhéltnis A; = 0,7 gemessen, die kleinste tangentiale Dehnung (g12 = 0,000024)
wird der Membran mit dem Aspektverhdltnis A, = 1,8 zugewiesen. Zur Validierung der
Simulationsergebnisse wurde der mittlere effektive Reibkoeffizient als Verhéltnis von
simulativ bestimmter Scherspannung zur simulativ bestimmten Normalspannung berechnet
(siche Abbildung 4.24) und gegen die gemessenen mittleren Reibkoeffizienten aufgetragen. Es

zeigt sich eine hohe Vergleichbarkeit der bestimmten Werte.
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Abbildung 4.24: Mittelwerte der effektiven Reibkoeffizienten [ueg] im Vergleich mit den Mittelwerten der
experimentell bestimmten Reibkoeffizienten [pexp]. Zur Simulation wurden fiir die verschiedenen
Aspektverhdltnisse mit den gemessenen experimentellen Parametern, dh. u (Ar = 04) = 027,
U (Ar=0,7)=056u(Ar=1,1) =027, u (Ar= 1,8) = 0,12 simuliert.
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5. Diskussion

5 Diskussion

Um die Frage nach dem Einfluss der elastischen und plastischen Dehnung auf die
Mikrostrukturentwicklung der Membranen unter reversierender Reibbelastung zu beantworten,
wird zuerst die Dehnungsverteilung in Abhédngigkeit der verschiedenen Aspektverhéltnisse
charakterisiert. AnschlieBend wird die Frage des Einflusses der Dehnungsverteilung auf das
Reibverhalten als auch die Anderung der Oberflichentopographie betrachtet. AbschlieBend
werden die Wechselwirkungen von Dehnungsverteilung auf die Mikrostrukturdnderung im
Zusammenhang mit dem Reibverhalten und der Oberflichenénderung diskutiert. In Abbildung

5.1 ist eine Zusammenfassung der Einflussfaktoren dargestellt.

Relbverhalten Mikrostruktur

Dehnungsverteilung

Oberflaichentopo-
graphie

Abbildung 5.1: Auswirkung der Dehnung auf das Reibverhalten und die davon abhdngige Anderung der
Mikrostruktur und Oberfldchentopographie.

5.1 Dehnungsverteilung in der Kontaktflache der Membranen

wahrend des tribologischen Experimentes

Das Ziel der vorliegenden Arbeit ist die Untersuchung des Einflusses der elastischen und
plastischen Dehnung auf die Mikrostrukturentwicklung in sauerstofffreiem, hochreinem
Kupfer unter reversierender tribologischer Belastung.

Die Kupferproben wurden mittels Mikrofrésen so strukturiert, dass zwei liber die gesamte

Probenoberfliche parallel verlaufende rechteckige Stege erhalten blieben. Die so erstellten

77



5. Diskussion

Priifkdrper werden als Membranen bezeichnet. Unter Beibehaltung einer konstanten

Membranbreite von by, =45 pm und der Variation der Membranhdhen hi (hm =20 pm, 30 um,

Hohe
Breite

50 um, 80 um) konnten die Aspektverhdltnisse A ( YA =04, Ar=0,7, Ar= 1,1 und

A = 1,8 erzeugt werden. Durch Verwendung verschiedener Membranhdhen im tribologischen
Versuch wurden verschiedene Spannungs- und Dehnungszusténde erzielt. Um das System so
einfach wie moglich zu gestalten, dienten die Membranoberfldchen als Grundkorper und eine
Saphirscheibe als Gegenkorper, sodass im tribologischen Experiment ein flachiger Kontakt
vorlag. Die tribologischen Eigenschaften wurden im reversierenden trockenen Gleitkontakt mit
einer Kontaktspannung von P, = 2,8 MPa bei Raumtemperatur und 50 % relativer

Luftfeuchtigkeit charakterisiert. Die Durchfiihrung der Versuche erfolgte mit einer
Geschwindigkeit von v =500 %, dem Gleitweg s = 500 um und der Zyklenzahl von 500.

Um den Dehnungszustand in der Membranoberfldache, welche mit der Saphirscheibe in Kontakt
tritt, zu analysieren, konnen die Ergebnisse der FEM Simulation (Kapitel 4.3.1,
Abbildung 4.18) herangezogen werden. Bei der Analyse der Simulationsergebnisse ist zu
beachten, dass die Zyklenanzahl auf einen halben Zyklus im elastischen Bereich begrenzt
wurde. Die Abbildung 4.18 zeigt, dass sich ein Gradient der tangentialen Dehnung entlang der
Kontaktflachen ausbildet. Es zeigt sich eine Abhédngigkeit der Dehnungsverteilung von der
Bewegungsrichtung des Gegenkorpers. Wenn die Saphirscheibe von links nach rechts bewegt
wird, entsteht der maximale absolute Wert der tangentialen Dehnung an der linken oberen
Kante der Membranen vice versa. Es ist zu erkennen, dass der Gradient der tangentialen
Dehnung mit ansteigendem Aspektverhidltnis der Membranen zunimmt. Zusitzlich wirkt die
tangentiale Dehnung mit steigendem Aspektverhidltnis auf eine geringere Oberfliche. Das
heif}t, dass die Membranen mit dem grofiten Aspektverhéltnis (A: = 1,8) auf der linken Seite
der Kontaktfliche die maximale Dehnung aufweisen. Im Vergleich zu den kleineren
Aspektverhéltnissen sinkt die Dehnung mit einem groBBeren Gradienten. Es wirkt eine grof3ere
absolute Dehnung auf eine kleinere Fléche.

Da die simulativen als auch experimentellen Randbedingungen konstant gehalten werden, sich
nur die Hohen der Membranen dndern, kann die Hohendnderung als Ursache der
Dehnungsidnderung deklariert werden. Aus den Erkenntnissen kann gefolgert werden, dass mit
steigendem Aspektverhiltnis, eine geringere Steifigkeit der Membrangeometrie vorliegt. Diese
Vermutung soll mit Hilfe der im Anhang aufgefiihrten Berechnung des

Biegewiderstandsmomentes (Abbildung A 7) belegt werden. Der Einfluss der Steifigkeit ist vor
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allem an den Umkehrpunkten des tribologischen Experimentes zu erkennen
(sieche Kapitel 4.1.1, Abbildung 4.5). Aus den geometrischen Anderungen lisst sich vermuten,
dass sich ebenfalls das Kontaktverhalten fiir verschiedene Aspektverhéltnisse der Membranen
dndert. Die Korrelation der Ergebnisse der FEM Simulation (Kapitel 4.3.1, Abbildung 4.18)
und die Berechnung des Biegewiderstandsmomentes werden als Grundlage fiir die Hypothese
des Kontaktverhaltens verwendet. In der Hypothese treten Saphirscheibe und Membranen zu
Beginn des tribologischen Experimentes in Kontakt. Zusitzlich wird eine Normalkraft von
Fx =2 N auf die Reibpaarung aufgebracht. AnschlieBend wird die Saphirscheibe lateral nach
rechts bewegt. Da die Membranen durch die auf die Scheibe wirkende Normalkraft
eingeklemmt werden, diese jedoch bestreben zu kippen, dndert sich die Lastverteilung. Es
entsteht an den linken Kanten der Membranen eine Kraft und daraus resultierend eine maximale

tangentiale Dehnung (Abbildung 5.2)

Gleitrichtung Gleitrichtung
)  Scheibe —— Scheibe
Wirkflache | Wirkflache |
I |
Kraft Kraft
Dehnungsverteilung Dehnungsverteilung
a) | MembranmitA, =04 | b) | MembranmitA, =07 |
Gleitrichtung Gleitrichtung
) Scheibe ) Scheibe
| Wirkflache Wirkflache
e 7
Kraft Kraft
Dehnungsverteilung Dehnungsverteilung
c) | MembranmitA =11 | d) | MembranmitA =18 |

Abbildung 5.2: Schematische Darstellung des Kontaktverhaltens der Membranoberfldchen. Enthalten sind die
Dehnungsverteilungen unterhalb der Membranoberfldchen, die Wirkfldchen und die angreifenden Krifte.
Dargestellt sind die Membranoberfldchen der Aspektverhdltnisse a) Ar = 0,4 b) Ar = 0,7 ¢) Ar = 1,1 und
d)Ar=18.
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Die in Kapitel 4.3.1 beschriebenen Ergebnisse der FEM Simulation zeigen eine Anderung der
Lastverteilung mit steigendem Aspektverhaltnis. Es folgt mit steigendem Aspektverhiltnis und
somit abnehmender Geometriesteifigkeit eine groere Auslenkung (Kapitel 4.3.1,
Abbildung 4.17). Auf Grund dessen entsteht an den Membrankanten eine mit steigendem
Aspektverhéltnis zunehmende Belastung als auch die maximalen tangentialen Dehnungen
steigen an. Die Belastungsverteilung nimmt vom Rand zur Mitte hin ab. Diese Belastung kann
nicht als reine Reibung, sondern als eine Kombination aus Reibbelastung und elastischer
Biegung interpretiert werden (Abbildung 5.3).

Hingegen entstechen beim Kontakt der Scheibe mit den Membranen kleinerer
Aspektverhéltnisse (Ar = 0,4) geringere angreifende Kréfte und somit geringere maximale
tangentiale Dehnungen bzw. Belastungen. Die geringere Belastung verteilt sich auf eine
groflere Flache (Abbildung 5.3). Auf Grund der groen Geometriesteifigkeit bildet sich im
Vergleich zu den Membranen mit den Aspektverhéltnissen A;=0,7, A;= 1,1 und A, = 1,8 eine

gleichméBige Flachenlast aus, welche dem Belastungsfall der reinen Reibbelastung gleicht.

a) b)

1L

Membran
Membran Ar=0,4 Ar=0,7-1,8

Abbildung 5.3: Schematische Darstellung des Belastungskollektives fiir a) kleine Aspektverhdltnisse
(hier untersucht fiir Membranen mit dem Aspektverhdltnis Ar = 0, 4 und b) grofSere Aspektverhdltnisse
(hier untersucht fiir Membranen mit den Aspektverhdltnissen Ar = 0, 7 bis Ar = 1,8).

80



5. Diskussion

5.2 Einfluss der Dehnungsverteilung auf das Reibverhalten im

tribologischen Experiment

In Kapitel 5.1 wurden bereits zwei unterschiedliche Belastungsfille abhéngig von den
Aspektverhéltnissen der Membranen beschrieben. Da die Hypothese besteht, dass das
Belastungskollektiv das Reibverhalten beeinflusst, werden die Membranen mit den
Aspektverhéltnissen A = 0,4 getrennt von den Membranen groBBerer Aspektverhédltnisse
(Ar=0,7, Ar= 1,1, Ar = 1,8) betrachtet. Der mittlere Reibkoeffizient der Membranen mit dem
Aspektverhéltnis A; = 0,7 stellte mit dem Wert p (Ar= 0,7) = 0,56 in der Versuchsreihe den
Maximalwert dar. Ab dem maximalen mittleren Reibkoeffizienten der Membranen mit dem
Aspektverhéltnis Ar = 0,7 nehmen mit steigenden Aspektverhéltnissen die mittleren
Reibkoeftfizienten ab (n (Ar = 1,1) = 0,27 und p (Ar = 1,8) = 0,12). Der in Kapitel 4.1.1,
Abbildung 4.6 aufgezeigte Trend der Reibkoeffizienten wird durch die Simulationsergebnisse
in Kapitel 4.3.3, Abbildung 4.24 nachgewiesen und kann mit Hilfe der verschiedenen
Geometriesteifigkeiten interpretiert werden.

Die Ergebnisse der Berechnung des Biegewiderstandsmomentes (Anhang, Abbildung A 7)
zeigen, dass mit steigenden Aspektverhédltnissen die Steifigkeit bedingt durch die Geometrien
abnimmt. Im Kontakt erfolgt eine groBBere Auslenkung der Membranen. Dies hat zur Folge,
dass die Membrangeometrie ein verdndertes Belastungsprofil, bestehend aus Reibung und
elastischer Biegung, aufweist. Je hoher das Aspektverhiltnis der Membranen ist, umso kleiner
ist der durch die Geometrie gegebene Widerstand. Mit steigenden Aspektverhéltnissen nimmt
die elastische Biegung zu. Beim Aspektverhéltnis Ar = 0,7 liegt ein signifikantes Verhéltnis
von Reibung und elastischer Biegung vor. Es wird elastische Biegung durch die Hohe der
Membranen verursacht. Gleichzeitig ist durch die noch nicht maximale Hohe ein signifikanter
Widerstand der Membranen gegeben, sodass ein Grenzfall vorliegt. Es ldsst vermuten, dass
zwischen den Aspektverhdltnissen A; = 0,4 und A; = 0,7 ein Umkehrpunkt des
Reibkoeffizienten liegt bzw. der mittlere Reibkoeffizient des Aspektverhéltnisses Ar= 0,7 einen
Grenzfall darstellt.

Die gemittelten Reibkoeffizienten des Aspektverhiltnisses A; = 0,4 werden gesondert
betrachtet, da aus der Simulation ein verdndertes Kontaktverhalten und daraus ein

flachenartiges Belastungskollektiv interpretiert werden kann. Auf Grund der hohen Steifigkeit
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der Geometrie ist das Verhalten der Membranen im tribologischen Versuch mit einem reinen
Reibverhalten vergleichbar.

Die groBe Steifigkeit der Membranen mit dem Aspektverhdltnis A; = 0,4 verursacht eine
gleichméBigere Belastung, weshalb ein geringerer Dehnungsgradient in der Kontaktfliche der
Membranen entsteht. Der mittlere gemessene Reibkoeffizient zeigt einen mit der Literatur

vergleichbaren Reibkoeffizient [26].
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5.3 Einfluss der Dehnung auf die Veranderung der

Membranoberflache im tribologischen Experiment

Die verschiedenen Belastungskollektive im tribologischen Versuch, verursacht durch die
unterschiedlichen Geometriesteifigkeiten der Membranen, haben auf die Dehnungsverteilung,
und daraus folgend auf die Oberfldchenbeschaffenheit der Membranen Einfluss.

Bei Betrachtung der Oberflichenbeschaffenheit in Abhédngigkeit der Aspektverhiltnisse vor
und nach dem Versuch zeigt sich, dass mit steigendem Aspektverhidltnis der Membranen eine
verstiarkte Verdnderung der Oberflaichentopographie vorliegt (Kapitel 4.2.1). Bei den
Membranen des Aspektverhéltnisses Ar = 1,8 konnte nach dem Versuch eine vermehrte
Partikelbildung auf der Oberfliche festgestellt werden. Die von der Herstellung vorhandenen
Frésriefen sind nach den tribologischen Versuchen nicht mehr zu erkennen.

Um diese Tendenz zu erkldren und Verunreinigungen durch &uBlere Fehlerquellen
auszuschlieBen, wurde die Zusammensetzung der Oberflichen der Membranen vor und nach
500 Zyklen mittels Energiedispersiver Rontgenspektroskopie (EDX)  bestimmt
(Kapitel 4.2.1, Abbildung 4.11). Durch die Analyse kann Materialtransfer durch &uflere
Einfliisse (wie z.B. von der Saphirscheibe) ausgeschlossen werden, da sich die
Zusammensetzung der Membranen vor und nach dem Versuch im Wesentlichen durch
Sauerstoffanreicherung unterschied.

Es wird die Hypothese aufgestellt, dass die ungleichméBigere Belastung (hohere maximale
absolute Last auf geringere Flidche) bei den Membranen mit hoheren Aspektverhiltnissen
A: = 1,8 zu einer Partikelbildung fiihrt und die Partikel sich im Laufe des Versuches auf die
ganze Flache verteilen, sodass die Topographiestruktur, durch den Bearbeitungsprozess des
Mikrofrdsens eingebracht, abreibt (Kapitel 4.2.1, Abbildung 4.8 d)). Die Entstehung des
Abriebs auf der Membranoberfliche konnte durch die FIB cross-sections
(Kapitel 4.2.1, Abbildung 4.10) nachgewiesen werden. Es sind keine Frésriefen mehr zu
erkennen und die abgelagerte Struktur ist nicht deckend.

Im Gegensatz dazu weisen die Membranen mit Aspektverhéltnis A: = 0,4 keine farblich
verdnderte Membranoberfliche oder Partikel auf. Die Fréisriefen sind noch vorhanden
(Kapitel 4.2.1 Abbildung 4.8 a)). Es kann vor allem in den rasterelektronenmikroskopischen
Aufnahmen (REM) der Membranoberflichen (Kapitel 4.2.1 Abbildung 4.9) Deformation auf

den Oberflachen erkannt werden.
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Der Einfluss der reversierenden Belastung und die Richtungsabhéngigkeit wurden in den
FIB-Querschitten der Membranen (Kapitel 4.2.2, Abbildung 4.12) durch verzerrte Kanten auf
einer Seite der Membranen deutlich. Da die Membranen aus der Nulllage zu jeweils einer Seite
ausgelenkt wurden, wurde das Material zu dieser Seite verschoben. Des Weiteren kann ein
Kippen der Membranen festgestellt werden. Dabei stellt sich die Kipprichtung als willkiirlich
heraus. Die Richtungsabhingigkeit der Dehnung ldsst sich somit nicht nur in der
FEM Simulation aufzeigen, sondern kann auch in den experimentellen Ergebnissen durch

Geometriednderung der Membranen festgestellt werden.
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5.4 Einfluss der Dehnung auf die Mikrostrukturentwicklung im

tribologischen Experiment

Die Untersuchung der Mikrostrukturentwicklung in den Membranen nach den reversierenden
Reibversuchen im fldchigen Kontakt zeigte im Vergleich zum Ausgangsgefiige eine
Kornfeinung im Bereich von ein bis zehn Mikrometer unterhalb der Oberflache
(sieche Kapitel 4.2.2, Abbildung 4.12). Anhand der FIB cross-sections
(Kapitel 4.2.2, Abbildung 4.12) konnte eine Abhingigkeit der Aspektverhiltnisse der
Membranen zur Mikrostrukturentwicklung festgestellt werden. Die Anderung des Gefiiges in
den Membranen war umso deutlicher sichtbar, je kleiner die Aspektverhiltnisse der
Membranen waren.

Es konnten Kontrastunterschiede im Querschnitt beobachtet werden, die mit plastischer
Verformung in den Regionen unter der Oberfliche korreliert werden konnen. Die
Kontrastunterschiede deuten zum einen auf Korngrenzen und zum anderen auf verschiedene
Versetzungsdichten hin [101].

Bei den Membranen mit den Aspektverhdltnissen A; = 0,7, A; = 1,1 und A, = 1,8 ist der
Kontrastunterschied nicht im ganzen Membranquerschnitt sichtbar. Es konnten lokale
Anderungen der Mikrostruktur festgestellt werden. Dabei lie sich die Tendenz erkennen, dass
mit abnehmenden Aspektverhéltnissen bzw. Dehnungsgradienten, eine vermehrte
Mikrostrukturentwicklung  lokal  sichtbar ~ wurde, hervorgerufen durch lokale
Spannungsiiberhéhungen.

In weiterfilhrenden Untersuchungen der vorliegenden Arbeit wurde der Zusammenhang
zwischen der Mikrostrukturentwicklung und den kristallographischen Orientierungen
herausgearbeitet. Es wurden Lamellen aus den Membranquerschnitten geschnitten
(Beschreibungen des Verfahrens in Kapitel 3.3.3) und die Kornorientierung mit Bezug zur
z-Richtung aufgezeichnet (Kapitel 4.2.4, Abbildung 4.14). Bei Betrachtung der
Kornorientierung der Membranen mit dem Aspektverhéltnis A; = 0,7 konnte eine Kornfeinung
nahe der Oberfliache festgestellt werden. Dabei war es nicht moglich, den Bereich wenige
Mikrometer unterhalb der Kontaktoberfldche zu indizieren (Kapitel 4.2.4, Abbildung 4.14 b)).
Es konnten bevorzugt lokale Anderungen beobachtet werden.

Bei den Membranen mit dem Aspektverhdltnis A = 1,1 konnte keine Kornausrichtung
festgestellt werden (Kapitel 4.2.4, Abbildung 4.14 c)). Je hoher das Aspektverhéltnis der

Membranen war, umso weniger unterschieden sich die Korner in ihrer Orientierung zueinander.

85



5. Diskussion

Bei den Membranen mit dem Aspektverhdltnis A; = 1,1 @nderte sich die KorngroB3e nicht
wesentlich gegeniiber dem Ausgangszustand. Jedoch konnten ab dem Aspektverhiltnis
A:=1,1 Zwillinge in der oberflichennahen Schicht gefunden werden (Kapitel 4.2.4, Abbildung
4.14 c)). Fir kubischflichenzentrierte Metalle wie dem Kupfer ist die Bildung von
Gliihzwillingen ein Anzeichen rekristallisierter und grobkorngegliihter Gefiige [102]. Thre
Entstehung ist dabei nicht nur auf Rekristallisation beschrankt. Gliihzwillinge konnen sich auch
wéhrend der Kristallerholung oder wihrend des Kornwachstums bilden [103].

Bei niedriger Stapelfehlerenergie neigen kubischflichenzentrierte Metalle zur Bildung von
Zwillingen bei mechanischer Beanspruchung. Diese sind im Gefiige wesentlich feiner
ausgebildet als die zuvor beschriebenen Glithzwillinge und weisen oftmals eine
ungleichméBigere Form auf [104].

In der Literatur wird bei reinem Kupfer bei Raumtemperatur und bei moderater
Umformgeschwindigkeit keine mechanische Zwillingsbildung beobachtet. Erfolgt eine
Absenkung der Temperatur deutlich unter Raumtemperatur, z.B. durch Stickstoffkiihlung, kann
es unter bestimmten Umstdnden zur Zwillingsbildung kommen [104]. Auf Grund dessen ist
davon auszugehen, dass es sich bei der Zwillingsbildung in den Membranen mit dem
Aspektverhéltnis A; = 1,1 eher um die Bildung von Glithzwillingen handelt.

Wenig Anderung zum Ausgangszustand zeigte die Mikrostruktur der Membranen mit dem
Aspektverhiltnis A, = 1,8. Hier konnte nur lokale, sehr geringe Anderungen der Mikrostruktur
in Form von Subkornern bestétigt werden.

Zu den in Kapitel 4.2.4, Abbildung 4.14 exemplarisch bestimmten Kornorientierungen mit
Bezug zur z-Richtung wurden mittels des Matlab Programmes MTEX die Dichten an
geometrisch notwendigen Versetzungen aus den Misorientierungen der Kdrner berechnet
[96, 98]. Die Membranen mit dem Aspektverhidltnis A, = 1,1 zeigten eine eher homogene
Verteilung der geometrisch notwendigen Versetzungen auf. Diese lag bei
Penp = 2 X 10* m™. Trotz der scharfen Grenzen zwischen dem oberflichennahen Bereich
und dem Restmaterial zeigte sich bei den Membranen mit dem Aspektverhdltnis A; = 1,1 kein
wesentlicher Unterschied in der Versetzungsdichte (siche Kapitel 4.2.4, Abbildung 4.15 ¢)).
Fiir die Membranen mit dem Aspektverhiltnis A: = 1,8 konnten keine Zwillinge festgestellt
werden. Die Hohe der Misorientierungen ist vergleichbar dem Ergebnis fiir die Membranen mit
den  Aspektverhdltnissen A, = 1,1. Bei Korrelation der Ergebnisse der
Mikrostrukturuntersuchung mit dem Reibverhalten konnte fiir die Membranen der

Aspektverhéltnisse Ar = 0,7, Ar = 1,1, A: = 1,8 folgende Hypothese aufgestellt werden.
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Mit steigenden Aspektverhédltnissen der Membranen sinkt deren Steifigkeit. Auf Grund dessen
kommt es im tribologischen Versuch zu einer grofleren Elastizitit der Membranstruktur und
somit zu einem verdnderten Belastungsprofil. Je grofer das Aspektverhéltnis der Membranen
ist, umso grofler wird die Belastung auf eine kleiner wirkende Fldche. Zusitzlich kommt es zur
Partikelbildung. Dies hat zur Folge, dass weniger Energie zur Mikrostrukturdnderung zur
Verfligung steht und die Mikrostruktur auf Grund der gering belasteten Flache eher partiell
erfolgt. Ebenfalls zeigt sich, dass die Dehnung der Membranen und das damit verdnderte
Belastungskollektiv einen Einfluss auf die berechnete GND Dichte hat. Bei hoher erzielten
Dehnungsgradienten, die durch geringere Steifigkeiten der Membranen erzeugt werden, werden
weniger GND Versetzungen generiert. Das heift, dass die Membranen weniger plastische
Deformation erfahren.

Die Tendenz der aufgezeigten Mikrostrukturentwicklung korreliert mit den in Kapitel 4.1.1
vorgestellten Ergebnissen der mittleren Reibkoeffizienten. Mit steigendem Aspektverhéltnis
erhoht sich der Dehnungsgradient. Der mittlere gemessene Reibkoeffizient und die
Mikrostrukturdnderungen nehmen hingegen ab, da weniger Widerstand dem System
entgegengesetzt wird.

Bei den Membranen mit dem Aspektverhiltnis Ar = 0,4 konnte eine Kornfeinung nahe der
Oberfliche, die scharf abgegrenzt vom Rest des Materials vorlag, mittels
Elektronenriickstreubeugung (EBSD) Analysen festgestellt werden. Zudem traten vereinzelt
Rotationen der Korner auf, welche in den EBSD Ergebnissen durch Farbgradienten im Korn
dargestellt werden. Auch eine Vorzugsrichtung der Kornausrichtung konnte beobachtet werden
(Kapitel 4.2.4, Abbildung 4.14 a)). Die entstandenen Koérner wiesen eine Ausrichtung auf,
welche identisch zur letzten Gleitrichtung im tribologischen Versuch war. Die Ergebnisse sind
mit den Resultaten von Wolff et al. vergleichbar [12]. Die Ausrichtung der Korner ist abhingig
vom wirkenden Dehnungsgradienten [12, 58] [38].

Bei Betrachtung der Dichte an geometrisch notwendigen Versetzungen zeigte sich, dass bei
kleinen Aspektverhiltnissen A; = 0,4 hohere Dichten im Bereich von pgyp = 6 X 101°m™
vorlagen. Vor allem in der oberflichennahen Schicht war eine hohe Versetzungsdichte
vorhanden (Kapitel 4.2.4, Abbildung 4.15). Die hohe berechnete GND Dichte bedeutet eine
erhohte plastische Belastung fiir die Membranen. Des Weiteren zeigten die Proben
Ansammlungen von Versetzungen. Auch Greiner et al. [26] beobachteten mit zunehmender
Zyklenzahl die Bildung von GND Netzwerken in der deformierten Schicht. Diese entwickeln

sich in Kleinkorngrenzen und formen eventuell Subkdrner.
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Greiner et. al untersuchten die verschiedenen Prozesse der Mikrostrukturdnderung beim
reversierenden tribologischen Versuchsaufbau Saphirkugel laufend gegen OFHC-Kupferplatte.
Durch den Kontakt einer Saphirkugel mit Kupfer kommt es zur Generierung von Versetzungen
im Material. Bei einer signifikanten Anzahl an Versetzungen bildet sich eine deformierte
Schicht aus. Je hoher die Zyklenzahl ist umso dichter wird die deformierte Schicht.

Bei den Membranen mit den Aspektverhdltnissen A: = 0,7, A, = 1,1, A; = 1,8 kommt es durch
die geringe Steifigkeit der Membranen nur zu lokal hohen Spannungen. Auf Grund dessen
weisen diese geringere Versetzungsdichten auf und es kommt nur zu lokalen
Mikrostrukturdnderungen. Auch in der Literatur konnten bei kleinen Normalkriften plastische
Deformationen aufgezeigt werden [105].

Ebenso bei den Untersuchungen von Greiner et. al [26] wird bedingt durch den tribologischen
Aufbau eine Hertzsche Pressung von 530 MPa generiert und es bildet sich ein Streifen an
Versetzungen, die sogenannte , Trace-line”. Diese konnte in den hier beschriebenen
Ergebnissen nicht beobachtet werden. Jedoch muss angemerkt werden, dass die Mikrostruktur
nicht nach den verschiedenen Zyklenzahlen untersucht wurde. Es ist auch davon auszugehen,
dass die maximale Normalspannung von 30 MPa zu gering ist. Nach 100 Zyklen konnten
Greiner et. al eine Umwandlung der ,,trace-line in eine Kleinwinkelkorngrenze detektieren.
Mit zunehmender Zyklenzahl begannen sich GND Netzwerke in der deformierten Schicht zu

bilden. Diese entwickeln sich in Kleinkorngrenzen und formten eventuell Subkorner [26].
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6 Zusammenfassung

Das Ziel der vorliegenden Arbeit war die Untersuchung des Einflusses der elastischen und
plastischen Dehnung auf die Mikrostrukturentwicklung in sauerstofffreiem, hochreinem Kupfer
unter reversierender tribologischer Belastung.

Die Kupferproben wurden mittels Mikrofrdsen so strukturiert, dass zwei liber die gesamte
Probenoberfliche parallel verlaufende rechteckige Stege, Membranen genannt, erhalten

blieben. Durch das Beibehalten einer konstanten Membranbreite von b, = 45 um und der

Variation der Membranhdhen hn, konnten die Aspektverhéltnisse A, = B’ii’ife =04, A:=0,7,

Ar = 1,1 und A, = 1,8 erzeugt werden. Durch die Anderung der Membranhdhen wurden
verschiedene Spannungs- und Dehnungszusténde erzielt.

Um das System so einfach wie mdglich zu halten, wurden die Membranoberflichen als
Grundkorper und eine Saphirscheibe als Gegenkdrper verwendet. Die tribologischen
Eigenschaften wurden im reversierenden flachigen Gleitkontakt mit einer Kontaktspannung
von P, = 2,8 MPa bei Raumtemperatur und 50 % relativer Luftfeuchtigkeit charakterisiert. Die
Durchfiihrung der Versuche erfolgte mit einer Geschwindigkeit von v = 500 pm/s, dem
Gleitweg s = 500 um und 500 Zyklen.

Um die Frage nach dem Einfluss der elastischen und plastischen Dehnung auf die
Mikrostrukturentwicklung in den Membranen unter reversierender Reibbelastung zu
beantworten, mussten das Reibverhalten, das Kontaktverhalten als auch die Materialkennwerte
analysiert und korreliert werden.

Die Anderung der Mikrostruktur wurde mit Hilfe von FIB cross-sections,
Rastertransmissionselektronenmikroskop (STEM) und Elektronenriickstreubeugung (EBSD)
Analysen bestimmt.

Ausgehend von den experimentellen und simulativen Untersuchungen verdeutlicht die
vorliegende Arbeit eine signifikante Abhédngigkeit der Mikrostrukturentwicklung von der
Steifigkeit der Membranstrukturen und der mit der Membrangeometrie verbundenen
elastischen und plastischen Dehnungsverteilung. In der Finite-Elemente Simulation zeigten
hohere Steifigkeiten der Membranen einen signifikanten Einfluss auf das Kontaktverhalten, das
eine Anderung der Lastverteilung hervorrief. Die Belastungsart zeigte sowohl Anteile einer
Scherung als auch einer Reibbelastung. Bedingt durch die Geometriesteifigkeiten der

Membranen, nahm mit sinkender Steifigkeit die Scherbelastung zu. Auf Grund dessen bildete
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sich die maximale Dehnung an den Ecken der Membranen in Abhingigkeit der Gleitrichtung
aus. Durch gezielte Verringerung der Steifigkeiten der Membranen konnten grof3ere maximale
Dehnungen, jedoch auf geringeren Flachen wirkend, erzeugt werden. Es wurde ein groferer
Dehnungsgradient entlang der Membranoberfldchen erzielt.

Bei vergleichbaren Belastungskollektiven (ausgenommen Membranen mit Aspektverhiltnis
A:=0,4) konnte auf Grund der abnehmenden Steifigkeit ein sinkender mittlerer Reibkoeffizient
ermittelt werden. Zudem wurden geringere Mikrostrukturdanderungen, die sich in lokalen
Kornfeinungen sowie geringen Misorientierungen zeigten, festgestellt.

Die Membranen mit dem Aspektverhéltnis A= 0,7 zeigten verschiedene Kornorientierungen
und Feinkornbildung an lokalen Stellen unterhalb der Oberfliche.

Bei steigenden Aspektverhéltnissen (Ar= 1,1) trat eine geringere Mikrostrukturdnderung auf.
Sowohl Kornrotation als auch Kornausrichtung blieben aus, jedoch konnten Zwillinge, die als
Gliihzwillinge identifiziert wurden, beobachtet werden.

Wenig Anderung zum Ausgangszustand zeigte die Mikrostruktur der Membranen mit dem
Aspektverhiltnis A,= 1,8. Hier konnte nur lokale, sehr geringe Anderungen der Mikrostruktur
in Form von Subkdrnern bestitigt werden. Besonders fiel hier die Bildung von Partikeln auf
der Oberfldche auf. Es wurde die Hypothese aufgestellt, dass die ungleichméBigere Belastung
(hohere maximale absolute Last auf geringerer Flache) zu einer Partikelbildung fiihrte, die sich
im Laufe des Versuches auf die ganze Fliche verteilte und die Topographiestruktur abrieb.
Des Weiteren wurden Misorientierungen der Korner bestimmt und daraus die Dichten der
geometrisch notwendigen Versetzungen (GND) berechnet. Es zeigte sich, dass unterhalb der
Kontaktoberfliche die Versetzungsdichte gegeniiber dem Ausgangszustand zunahm. Die
Membranen mit den groBeren Aspektverhiltnissen (A= 1,1, A;= 1,8) wiesen hierbei eine
geringere Versetzungsdichte von pgyp = 2 X 10* m™ auf. Die Dichte an geometrisch
notwendigen Versetzungen bei den kleinen Aspektverhdltnissen (A: = 0,7) betrug
Penp = 5 X 1015 m™2.

Die Ausnahme der Versuche bildeten die Membranen mit den geringsten Steifigkeiten
(Ar = 0,4). Es konnten gleichmifligere Spannungs- und Dehnungsverteilungen iiber die
gesamten Membranoberflachen festgestellt werden. Da nur geringfiigig elastisches Verhalten
bedingt durch die Membrangeometrie auftrat, konnte die Belastungsart mit reinem
Reibverhalten verglichen werden. Dies fiihrte zu einer Ausrichtung der Korner parallel zur
Gleitrichtung und zur Kornrotation. Die Mikrostrukturentwicklungen bei den Membranen mit

dem Aspektverhiltnis A: = 0,4 konnten in Kornfeinung, Kornrotationen sowie verschiedenen
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Kornorientierungen beobachtet werden. Die zuvor beschriebenen Mikrostrukturentwicklungen
erfolgten direkt ein bis zehn Mikrometer unterhalb der Kontaktoberfliche, wobei zwischen
Mikrostrukturdnderung und Grundgefiige eine scharfe Abgrenzung vorlag. Zudem kam es zu
einer Ausrichtung der Korner parallel zur Gleitrichtung. In Ubereinstimmung mit der Literatur
konnte ein Zusammenhang zwischen der Dehnung und der Kornausrichtung festgestellt
werden. Die berechnete GND Versetzungsdichte betrug peyp = 6 X 101* m™, das auf einen
hohen plastischen Verformungsanteil hinwies.

Durch die Bestimmung des Einflusses der elastischen und plastischen Dehnung auf die
Mikrostruktur konnten erste Erkenntnisse {iber den signifikanten Einflussfaktor Dehnung und
die daraus resultierende Entwicklung der Mikrostruktur geschaffen werden. Deutlich wurde
ebenfalls eine signifikante Abhidngigkeit der Gleitrichtung.

Die gewonnenen Erkenntnisse bilden die Basis flir spitere praktische, tribologische

Anwendungen und kénnen auf kompliziertere tribologische Reibsysteme iibertragen werden.
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Anhang

Anhang

Abbildung A 1 zeigt das mit 60%iger Salpetersdure geitzte Geflige des sauerstofffreien,
hochreinen Kupfers nach der Warmebehandlung. Das Bild diente der Korngré3enbestimmung.
Auf Grund der Wahl des Linienschnittverfahrens sind fiinf weile Geraden im Gefiigebild

eingezeichnet.

100 um

Abbildung A 1: Gefiigebild von sauerstofffreiem, hochreinem Kupfer nach den Wdirmebehandlungen. Ziel ist
die Bestimmung der Korngréfse mittels Linienschnittverfahren.

Die Bestimmung der Korngrof3e erfolgte mittels der Gleichung A 1:

dy = VL;_;E; Gleichung A 1
mit

L = Liange der Geraden

z = Anzahl der Geraden

V' = Vergroferung

ng = Schnittpunkte der Geraden und Korngrenzen
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Die Ergebnisse der Vorversuche zur Bestimmung der Normalkraft sind als FIB cross-sections

in Abbildung A 2 dargestellt.
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Abbildung A 2: FIB cross-sections der Membranen nach einer Belastung von a) Fx =1 N b) Fx =2 N
¢)Fn=5Nundd) Fv=10 N.

Die jeweilige Anderung der Mikrostruktur wurde betrachtet. Bei einer Belastung von Fx =1 N
konnte kaum eine Auswirkung auf die Mikrostruktur festgestellt werden. Hingegen zeigten die
FIB Querschnitte der mit Fx = 5 N und Fn = 10 N belasteten Membranen deutliche
Auswirkungen. Bei der Belastung mit Fx= 5 N konnte eine Anderung unterhalb der Oberfliche
von tm = 5,2 um gemessen werden. Die mit Fny = 10 N belastete Membran zeigte ebenfalls eine
deutliche Mikrostrukturdnderung als auch Risse, die ins Material laufen. Zusétzlich zeigte sich
sowohl bei Fx =5 N als auch bei Fx = 10 N eine deutliche plastische Deformation an den Ecken
als auch an der Membrangeometrie. Auf Grund dieser Ergebnisse wurde die Normalkraft von
Fn = 2 N gewihlt, da eine Anderung der Mikrostruktur unterhalb der Oberfliche von
tm = 1,4 um gemessen werden konnte, aber keine komplette Zerstorung der Membrangeometrie

auftrat.
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Die Abbildung A 3 zeigt den Reibkoeffizienten der Probe mit dem Aspektverhéltnis A; = 0,3,
der Hohe hy = 79 um und der geénderten Breite by, = 25,5 um.
Die dazugehorigen FIB (FIB = Focus Ion Beam) cross-sections der Querschnitte der

Membranen sind in Abbildung A 4 dargestellt.
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Abbildung A 3: Reibkoeffizient tiber die Zyklenzahl der Membran mit dem Aspektverhdltnis Ar = 0,3, der Héhe
hm = 79 um und der Breite bm = 25,5 um.
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Abbildung A 4: FIB (FIB = Focus lon Beam) cross-sections der Querscilnitte der Membran nach dem Versuch
mit dem Aspektverhdltnis Ar = 0,3, der Héhe hm =79 um und der Breite b, =25,5 um.

i

Die Abbildung A 5 zeigt die FIB (Focus Ion Beam) cross-sections der Querschnitte der
Membranen nach dem Versuch mit den Aspektverhdltnissen a) und b) A; = 0,4 ¢) und

d) Ar=0,7 ) und f) A; = 1,1 sowie g) und h) A; = 1,8.
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Abbildung A 5: FIB (FIB = Focus Ion Beam) cross-sections der Querschnitte der Membranen nach dem Versuch
mit den Aspektverhdltnissen a) und b) Ar= 0,4 c) und d) Ar= 0,7 e) und f) Ar= 1,1 sowie g) und h) Ar= 1,8.
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In Abbildung A 6 ist der GegenkoOrper, die Saphirscheibe, nach dem Versuch als
lichtmikroskopische Aufnahme dargestellt. Es sind die VerschleiBspuren der Membranen auf

der Scheibe zu erkennen.

¥~ Abdruck der
3 Membrankanten

100 pm

Abbildung A 6: Lichtmikroskopische Aufnahme der Saphirscheibe nach dem Versuch. Auf der Scheibe lassen
sich die Verschleifsspuren erkennen.

In Abbildung A 7 ist das Biegewiderstandsmoment in Abhéngigkeit der Aspektverhéltnisse
dargestellt. Bedingt durch die Membrangeometrie im tribologischen Aufbau ergibt sich fiir das

Biegewiderstandsmoment:
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Abbildung A 7: Biegewiderstandsmoment in Abhéngigkeit der verschiedenen Aspektverhdltnisse der

Membranen.
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