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Kurzfassung 1

Kurzfassung

Superelastische NiTi-Legierungen werden aufgrund ihrer besonderen mechanischen,
korrosiven und biokompatiblen Eigenschaften zunehmend in der Medizintechnik, Mikrosystem-
technik oder Mikrohandhabungstechnik eingesetzt. Kommt es aufgrund von Gleitkontakten
zwischen den Festkorperoberfldchen einzelner Bauteile zu Reibung und Verschleil3, so kann die
Funktionsfahigkeit insbesondere miniaturisierter Systeme stark beeintréchtigt werden.

In der vorliegenden Arbeit wurden die tribologischen Eigenschaften einer selbstgepaarten NiTi-
Legierung bei ungeschmierter, einsinniger Gleitbeanspruchung im Mikrokontakt untersucht.
Vergleichende Messungen an den reinen Metallen Nickel und Titan dienten einerseits als Refe-
renz und trugen andererseits zur Kldrung der aufgetretenen Effekte bei.

Vor den tribologischen Versuchen wurden die Geflige der Versuchsmaterialien licht- und
transmissionselektronenmikroskopisch charakterisiert, Art und Dicke der natiirlichen Oxid-
schichten auf den Probenoberflichen mit mikroanalytischen Verfahren bestimmt sowie tribo-
logisch relevante Kenngréfen wie KorngroBe, Harte, Elastizitdtsmodul und plastische
Verformungsanteile gemessen.

Die tribologischen Untersuchungen wurden in einem miniaturisierten Stift-auf-Scheibe-
Kontakt bei Raumtemperatur durchgefiihrt. Dabei wurde der EinfluB der Normalkraft, der
Gleitgeschwindigkeit sowie des Umgebungsmediums (oxidierende Atmosphére unterschiedli-
cher Luftfeuchte einschliellich dest. Wassers sowie nichtoxidierende Atmosphére) auf die Rei-
bungs- und Verschleilkenngréfen bestimmt. Die verschlissenen Probekdrper wurden
anschliefend mit geeigneten mikroskopischen, profilometrischen und spektroskopischen Un-
tersuchungsmethoden hinsichtlich der VerschleiBerscheinungsformen analysiert. Unterschiede
in den tribologischen Wechselwirkungsmechanismen der einzelnen Materialpaarungen wurden
anhand der Eigenschaften der metallischen Grundmaterialien und ihrer Oxide erklért.

Alle drei selbstgepaarten Materialien zeigten einen ausgepragten Einflu der Normalkraft bzw.
Flachenpressung, der Gleitgeschwindigkeit sowie des Umgebungsmediums auf den Verlauf der
Reibungszahl und des linearen Verschleibetrages. Fiir die gefundenen Abhéngigkeiten spielten
insbesondere die Stabilitdt der natiirlichen Oxidschichten sowie die Ausbildung und Stabilitét
von oxidischen Deckschichten und Metall/Metall-Kontakte eine wichtige Rolle.

Aus den Ergebnissen kann fiir praktische Anwendungen gefolgert werden, dafl die Kontaktfla-
chen von NiTi-Gleitpaaren fiir Flachenpressungen unter 400 MPa dimensioniert und gleichzei-
tig Gleitgeschwindigkeiten unter 10 mm/s eingestellt werden sollten, um eine niedrige
Reibungszahl und Verschleiflintensitdt durch einen tribochemischen Verschleilmechanismus zu
erzielen. Bei Beanspruchungen tiber 500 MPa Flichenpressung oder 35 mm/s Gleitgeschwin-
digkeit mul3 aufgrund des sich einstellenden Metall/Metall-Kontaktes mit hoher Reibungszahl
und Verschleiintensitédt gerechnet werden. Unter diesen Bedingungen kommt es zudem, wie
auch bei Anwesenheit von Wassermolekiilen in Luft mit einer rel. Feuchte von tiber 30%, auf-
grund der gegeniiber Nickel bevorzugten Oxidation des Titans zu einer deutlichen Ni-
Anreicherung der Kontaktflichen und damit héherer Reibungszahl sowie verminderter Bio-
kompatibilitat.



II Abstract

Abstract

Tribological properties of a superelastic NiTi shape memory alloy, Ni and Ti
in unlubricated self-mated sliding micro contacts

Superelastic NiTi alloys are increasingly being used in medical applications, microsystem tech-
nology, and microhandling techniques because of their particular mechanical properties, corro-
sion resistance, and biocompatibility. In case of sliding contacts between solid surfaces of NiTi
components, the lifetime of miniaturized systems can be unsufficient depending on the loading
parameters.

In this work, the tribological properties of self-mated NiTi surfaces in unlubricated, unidi-
rectional sliding microcontacts were investigated. For reference, pure nickel and titanium sur-
faces were tested under the same experimental conditions as the NiTi surfaces.

Before the tribological tests, microstructural examinations of the materials were performed by
using light and transmission electron microscopy. Types and thicknesses of natural oxide layers
on the surfaces of the samples were determined by microanalytical methods. Tribologically
relevant parameters such as grain size, hardness, elastic modulus, and amount of plastic defor-
mation were also measured.

Tribological tests were carried out on a miniaturized pin-on-disk contact at room temperature.
The influence of load, sliding velocity and atmosphere on friction and wear were determined.
The atmosphere was changed by varying the relative humidity in air, using distilled water as
interfacial medium and a non-oxidizing atmosphere (vacuum). The worn contact surfaces were
investigated by microscopic, profilometric and spectroscopic methods. Differences in the tribo-
logical behaviour of the various metallic pairs were explained by the different properties of the
metallic materials and their oxides.

Test results showed a strong dependence of the friction coefficient and the wear intensity on:
1) the stability of natural oxid films on the functional surfaces, 2) the formation and stability of
surface layers consisting of compacted, oxidized debris, and 3) metal to metal contact during
tribological loading, as a function of load (normal force or contact pressure), sliding velocity
and atmosphere.

For practical applications, sliding parts made from NiTi should be designed to sustain contact
pressures less than 400 MPa to avoid stress induced martensitic formation, and at the same
time the sliding velocity should be less than 10 mm/s to favour tribochemical reaction layers,
resulting in an improvement of tribological properties. When NiTi slidings pairs are used with
contact pressures higher than 500 MPa or sliding velocities higher than 35 mm/s, metal to me-
tal contact occurs, resulting in a distinct increase in friction and wear. Additionally, under such
loading parameters or in wet atmosphere with a relative humidity higher than 30%, the contact
surfaces become Ni-rich because of the rapid oxidation of titanium, leading to an increased
friction coeflicient and poor biocompatibility.
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1 Einleitung

In den letzten Jahrzehnten sind durch die stidndig wachsenden Anforderungen an die moderne
Technik neue Forschungsfelder wie z.B. die Mikrosystemtechnik, die Mikrohandhabungstech-
nik oder die minimal invasive Medizintechnik entstanden. Wie die kurze Aufzdhlung bereits
zeigt, spielt die Miniaturisierung eine immer grofiere Rolle. So ermdglichen neue Technolo-
gien, wie z.B. die LIGA-Technik in der Mikrosystemtechnik, die Herstellung immer kieinerer
Aktoren und Sensoren aus vielfaltigen Materialien {1 - 3]. Die Integration von Mikroelektronik
und Mikromechanik bietet neuartige Mdglichkeiten fiir nahezu alle Bereiche der Technik
[4, 5]. Die Entwicklung kleinster Schneidwerkzeuge und flexibler Instrumente in der Medizin-
technik ermOglicht es, bei operativen Eingriffen die Rekonvaleszenzzeit des Patienten sowie
post-operative Komplikationen auf ein Minimum zu begrenzen, woraus der Begriff ,Minimal
Invasive Chirurgie* (MIC) gepragt wurde [6]. Mikrosysteme, die, einmal im menschlichen
Korper implantiert, kleine Mengen eines Medikamentes geregelt abgeben [6], oder Mikroturbi-
nen an Kathederenden, die als ,,Minifrdsen* Kalkablagerungen von den Aderwénden 16sen [7],
sind heute bereits keine Zukunftsvisionen mehr.

Fiir derartige miniaturisierte Bauteile werden jedoch ebenso innovative Werkstoffe benétigt,
die hohe Anforderungen in Bezug auf ihre mechanischen, korrosiven und biokompatiblen Ei-
genschaften erfiillen miissen. Kommt es aufgrund von Gleitkontakten zwischen den Festkor-
peroberflichen einzelner Bauteile zu Reibung und Verschleif, so wird die Funktionsfahigkeit
eines miniaturisierten Systems viel schneller beeintréchtigt als bei Verwendung herkdmmlicher
»grofler Bauteile [8], so daf} die Kostenersparnis durch den geringeren Materialaufwand u.U.
durch eine stark verringerte Lebensdauer des Mikrobauteils vermindert wird. Entstehen dabei
zusétzlich toxische oder allergen wirkende Abriebpartikel, so muf auf den Einsatz der betref-
fenden Materialpaarung fiir medizinische Instrumente oder Implantate sogar verzichtet werden.
Die Grofe der in einem bewegten Mikrosystem entstehenden Reibungskraft sowie Art und
Intensitdt der aufiretenden Verschleilphdnomene werden durch Parameter wie Normalkraft
und Gleitgeschwindigkeit sowie besonders durch die Oberflacheneigenschaften der verwende-
ten Materialpaarungen beeinfluf3t, die ihrerseits von den Herstellungs- und Umgebungsbedin-
gungen abhdngen [8]. Daher konnen mikrotribologische Untersuchungen nicht nur zur
Entwicklung neuer Mikrosysteme beitragen, sondern auch dem grundlegenden Verstindnis von
Reibungs- und Verschleilphdnomenen dienen [9]. Somit wird die zunehmende Notwendigkeit
der Untersuchung der tribologischen Eigenschaften von sogenannten ,,smart materials*, also
funktioneller Werkstoffe mit herausragenden Eigenschaften, im Mikrokontakt deutlich.

1.1 Formgedéichtnislegierung NiTi

1.1.1 Formgeddchtniseffekt

Eine Werkstoffgruppe, die ein hohes Anwendungspotential fiir ,.intelligente* Bauteile besitzt,
ist die Gruppe der Formgedéchtnislegierungen (engl.: shape memory alloys SMA) [10, 11].
Werden diese Materialien bleibend verformt und anschlieend erwdrmt, so ,erinnern‘ sie sich
an ihre urspriingliche Form, d.h. sie kehren in ihre Ausgangsgestalt zuriick. Dieser Effekt wird
Einwegeffekt genannt und z.B. fiir entfaltbare Parabolantennen in der Marine- und Weltraum-
technik angewandt [12]. Durch ein entsprechendes ,Trainieren der Legierung kann im
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sogenannten ,.freien” Formgedachtnis allein durch thermisches Zyklieren zwischen zwei defi-
nierten Formzustdnden gewechselt werden [13, 14]. Man bezeichnet dieses auf gerichteten
Spannungsfeldern im Gefiige beruhende Verhalten als ,2-Weg-Effekt”. Anwendungen liegen
hier in Entriegelungselementen wie z.B. Feuerschutztiiren [15] oder aktorischen Stellgliedern
wie Ventilen und Schaltern [16, 17]. Die gleichzeitige Nutzung der Formgedéchtniseigenschaf-
ten als Sensor und Aktor ermdglicht dabei die Reduzierung der Anzahl und GréBe der erfor-
derlichen Bauelemente auf ein Minimum und setzt damit den Grundstein fiir eine erfolgreiche
Miniaturisierung eines technischen Systems bis hin zum Nanoroboter [18, 19].

Wird die Riickumformung mechanisch verhindert, so entstehen im ,,unterdriickten” Formge-
déchtnis mechanische Spannungen von mehreren hundert MPa {20], die z.B. zur kraftschliissi-
gen Verbindung von Rohrsegmenten genutzt werden konnen [21].

In einem gewissen Temperaturbereich ist bei mechanischer Beanspruchung sogar ein
»gummiartiges* Verhalten von Formgedéachtnislegierungen mit grofien pseudoelastischen Deh-
nungen moglich, die das zwischen 10- und 100-fache der fiir ,,gewéhnliche Metalle erreichten
elastischen Dehnungen betragen kénnen [22] und fiir hochflexible Instrumente genutzt werden.

a) Martensit
T<
Pseudo- M
elastizitat
Af<T<Md
Austenit
T>Md
OA
Mg

Bild 1.1:  Spannungs-Dehnungs-Diagramm von Formgedéchtnislegierungen (a) in Abhéingig-
keit von der Verformungstemperatur und b) Spannungs-Dehnungs-Temperatur-
Diagramm fiir den Einwegeffekt nach [18, 23].

Die Erkldrung fiir dieses auBergewohnliche Verhalten liegt in den Gefligeeigenschaften dieser
Materialien begriindet. Bei hoher Temperatur (T > Austenit-Finish-Temperatur Af) befindet
sich eine Formgedéchtnislegierung in einer austenitischen Hochtemperaturphase, die eine ku-
bisch raumzentrierte Kristallstruktur aufweist. Bei mechanischer Belastung dieses Austenitge-
fiiges oberhalb einer Grenztemperatur My wird ein Spannungs-Dehnungsverhalten dhnlich dem
von den meisten metallischen Legierungen beobachtet, d.h. nach Erreichen der Streckgrenze
tritt plastische Deformation durch Versetzungserzeugung und -bewegung auf [16] (Bild 1.1a).
Wird die Temperatur abgesenkt, so bilden sich unterhalb einer Martensit-Start-Temperatur M;
durch diffusionslose Umklapp- und Scherprozesse vereinzelt Martensitlatten. Mit weiterer
Abkiihlung lduft diese Gefiigeumwandlung in kristallografisch bestimmten Schersystemen unter
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Zwillingsbildung ab, bis iiber einen Zwischenzustand, die rhomboedrische R-Phase, schliellich
unter anndhernder Volumenkonstanz die monokline Tieftemperaturphase Martensit erreicht
wird [11]. Dabei sind 24 Orientierungsvarianten der Martensitlatten kristallografisch moglich.
Die Martensitphase ist weicher und besitzt weniger Gleitsysteme als der Austenit [23, 24].
Wird das Martensitgeflige mechanisch belastet, so werden die Zwillingsgrenzflichen innerhalb
der Martensitlatten gegeneinander verschoben und durch das fortschreitende Entzwillingen
betrachtliche pseudoplastische Dehnbetrdge bei konstanter Spannung erreicht [25, 26]. Erst
nach vollstandigem Entzwillingen, das die Koaleszenz der 24 Martensitorientierungen zu einer
einzelnen, giinstig orientierten Variante zur Folge hat [11], erfolgt eine elastische und anschlie-
Bend plastische Verformung dieser Martensitvariante durch Versetzungsbewegung, bis
schlieBlich der Bruch eintritt [27]. Im Spannungs-Dehnungs-Diagramm wird oberhalb einer
scheinbaren Streckgrenze ein sogenanntes Martensitplateau beobachtet (Bild 1.1a rechtes
Teilbild fiir Martensitphase). Beim Entlasten bleiben die erreichten Dehnungen bis auf einen
elastischen Anteil erhalten. Wird die Probe nun jedoch bis zum Erreichen der Austenit-Finish-
Temperatur A; erwarmt (Bild 1.1b), so erfolgt eine Riickumwandlung in den austenitischen
Zustand. Gleichzeitig gehen die pseudoplastischen Dehnbetrdge im Idealfall bis auf Null zu-
riick. In Bild 1.2 ist die Phasenumwandlung einer Formgedachtnislegierung wahrend eines
derartigen Zyklus dargestelit. ‘ '

Y35 3 L 3 LAV VLA
(LI
‘\‘\““‘)‘

Verzwillingter Martensit

Erwarmung
-~}

Austenit . Vertormter Martensit

Bild 1.2: Kristallografische Darstellung des Formgedachtniseffektes nach [26].

Neben der thermischen Induzierung kann in einem gewissen Temperaturbereich zwischen A
und M, im Austenitgefiige die Martensitbildung auch isotherm durch das Anlegen einer dufle-
ren Spannung hervorgerufen werden. Man spricht dann von spannungsinduzierter Martensit
(SIM)-bildung. Hierbei konnen nur energetisch giinstig zu den Spannungsfeldern orientierte
Martensitvarianten gebildet werden. Die My-Temperatur stellt dabei die Temperatur dar, ober-
halb der die zur Martensitbildung notwendige Spannung gré8er ist als die zur Versetzungsbe-
wegung erforderliche Spannung [26]. Im Belastungsast des Spannungs-Dehnungs-Diagramms
ist die SIM-Bildung durch eine konstante Plateauspannung o, bei zunehmender Dehnung ge-
kennzeichnet [25] (Bild 1.1a). Bei hinreichend hohen Spannungen tritt auch hier schliellich
elastische und anschliefend durch Versetzungsbewegung plastische Verformung der Marten-
sitphase bis hin zum Bruch auf [27]. Wird jedoch nur bis zu einer materialspezifischen, kriti-
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schen Dehnung €,,, bei der das gesamte Probenvolumen in SIM umgewandelt ist, verformt
und anschlieend entlastet, so verschwinden die Dehnungen unter Auftreten einer Spannungs-
hysterese, d.h. bei einer Spannung o, < o, nahezu vollstindig. Dieses Verhalten wird aufgrund
der Nichtlinearitdt des Effektes als pseudoelastisch oder, aufgrund der hohen Umwandlungs-
dehnungen von bis zu 8%, als superelastisch bezeichnet. Die die Phasenumwandiung charakte-
risierenden Plateauspannungen o, und o, steigen dabei linear mit der Temperatur an [11, 28].
Die Hysterese ist auf eine Energiedissipation wéihrend der Umwandlung zuriickzufiihren, die
durch die bei der Bewegung der strukturellen Grenzflichen gegeneinander auftretende innere
Reibung bedingt ist [29]. Bei Verformung iiber €,,x kommt es zur elastischen und anschlieBend
plastischen Verformung des Martensits bis zum Bruch.

Zur Beurteilung der superelastischen und Formgedéchtniseigenschaften einer Legierung wer-
den neben den Umwandlungstemperaturen die Spannungshysterese (o, - 6,) als MaB fiir die
beim zyklischen Verformen dissipierte Energie sowie die nach Riickumformung ins austeniti-
sche Gefiige zuriickbleibende irreversible Dehnung €;; angegeben.

Als Materialien, die Formgedéchtniseigenschaften aufweisen, sind z.B. die Legierungsgruppen
NiTi, NiTi-X mit X = Pd, Pt, Au, Zr oder Hf, Cu-Zn-Al, Cu-Al-Ni, Cu-Sn, Au-Cd, Fe-Mn-Si
und Fe-Pt sowie die Stahlgruppen Fe-Ni-Co-Ti und Fe-Mn-Si bekannt geworden [27, 30, 31].

1.1.2 Herstellung, Eigenschaften und Anwendungen von superelastischem NiTi

Die bekannteste Formgedéchtnislegierung ist die bindre Legierung NiTi, die 1962 von W.
Buehler an den Naval Ordnance Laboratories in den USA entdeckt wurde [32]. Aus der che-
mischen Zusammensetzung von ca. 49,9 at.-% Ni und 50,1 at.-% Ti sowie dem Entdeckungs-
ort entstand die Handelsbezeichnung NITINOL. Die Gitterkonstanten des monoklinen NiTi-
Martensits werden mit a = 0,4120 nm, b =0,2889 nm und ¢ = 0,4622 nm bei einem Winkel
von 96,8° angegeben. Die kubisch raumzentrierte Gitterstruktur (Typ CsCl, B2) des NiTi-
Austenits besitzt eine Gitterkonstante von a=0,3015 nm und die Elementarzelle weist im
Vergleich zum Martensit das anndhernd gleiche Volumen auf, so dafl die Phasenumwandlung
unter Volumenkonstanz erfolgt.

NiTi-Legierungen werden bevorzugt aus Carbonylnickel und Titanschwamm oder Nickelpel-
lets in Titanblechkdsten im Lichtofen-, Vakuuminduktions- oder Elektronenstrahlofen unter
Schutzgasatmosphére bzw. im Hochvakuum erschmolzen [15]. Zur Erzielung einer guten Ho-
mogenitdt werden die erzeugten GuBstiicke anschlieBend mehrmals umgeschmolzen. Der
Gehalt an Verunreinigungen wird dabei durch die Reinheit der Ausgangsmaterialien, die Ofen-
atmosphére und die Wahl des Tiegelmaterials bestimmt [33]. Zur Herstellung von Blechen und
Driéhten ist aufgrund der hohen Kaltverfestigung [25] und der Formgedachtniseigenschaften
eine grofle Anzahl an Walz- und Ziehvorgingen mit Zwischengliihungen erforderlich
[15, 34]. AnschlieBend wird zur Einstellung der superelastischen oder Formgedichtniseigen-
schaften eine abschlielende konditionierende Wérmebehandlung durchgefiihrt {23, 33]. In
neuerer Zeit wurden NiTi-Diinnfilme auch erfolgreich durch DC-Magnetronsputtern von
amorphem, heiflgeprefitem NiTi auf Glassubstraten erzeugt [35, 36]. Abtrags-, Trenn- und
Verbindungstechniken mit Nd:Y AG-Laserstrahlung erméglichen die Strukturierung von NiTi-
Legierungen im pm-Bereich [16, 23, 37 - 39].

Abweichungen der chemischen Zusammensetzung von 0,1 at.-% Ni bewirken bei NiTi-
Legierungen bereits eine Verschiebung der Umwandlungstemperaturen um 10 K [32].
Ti-reiche Legierungen (Ni-Gehalt < 50 at.-%) besitzen hohe Umwandlungstemperaturen und




1.1 Formgedichtnislegierung NiTi 5

sind daher bei Raumtemperatur martensitisch. Die Ay-Temperaturen Ni-reicher Legierungen
(Ni-Gehalt > 50 at.-%) liegen unterhalb von 20°C, so daB je nach Lage der Mg-Temperatur bei
Raumtemperatur ein stabil austenitisches Gefiige oder ein superelastisches Verhalten beobach-
tet wird [40]. Im superelastischen Bereich nehmen mit zunehmender Belastungstemperatur die
Umwandlungsspannungen um 7 MPa/K fiir dquiatomares NiTi bzw. allgemein um 2,5 bis
20 MPa/K zu [25, 41, 42].

Bei der Herstellung und Verarbeitung von NiTi-Legierungen ist somit besonderes Augenmerk
auf eine exakte Einstellung der Stéchiometrie zu legen. Die Anwesenheit von Kohlenstoff wih-
rend des Herstellungsprozesses kann z.B. zur Bildung des Titankarbides TiC fiihren, Sauerstoff
aus der Ofenatmosphire bildet mit Nickel und Titan das Oxid TisNi,O, so daB beide Verunrei-
nigungselemente den Nickelgehalt der Matrix erhdhen [34]. Im Gleichgewichtsphasendia-
gramm Ti-Ni (Bild 1.3) wird auerdem deutlich, da3 die intermetallische Verbindung NiTi bei
niedrigen Temperaturen einen sehr schmalen Existenzbereich aufweist [43]. Daher kann es bei
der Herstellung und Warmebehandlung wahrend des Abkiihlvorganges leicht zur Ausscheidung
der sproden, kubisch flichenzentrierten Ti,Ni-Phase in Ti-reichem Material [41, 44] oder von
hexagonalen, spréden (hdp) NisTi-Ausscheidungen, rhomboedrischen NisTi;- sowie monokli-
nen Ni;Ti,-Ausscheidungen in Ni-reichen NiTi-Legierungen kommen [25, 40, 45, 46], die eine
Stochiometriednderung der Matrix und damit eine Verschiebung der Umwandlungstemperatu-
ren zur Folge hat. Ein eutektoider Zerfall von NiTi bei Unterschreiten einer Temperatur von
630°C in die intermetallischen Phasen Ti;Ni und Ni;Ti (Bild 1.3) wird in neueren Arbeiten
jedoch in Frage gestellt [43], so daB equiatomare NiTi-Legierungen (Ni-Gehalt = 50 at.-%)
vermutlich noch bei Raumtemperatur als stabile Phase vorliegen.
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Bild 1.3: Gleichgewichtsphasendiagramm von NiTi [43].

Gerichtete Spannungsfelder, die sich um linsenférmige, kohdrent im NiTi-Gitter gebundene
Ni Tis-Ausscheidungen bilden, werden als Voraussetzung fiir den Zweiwegeffekt angesehen
[47]. In [48] wurden in Ni-reichem NiTi zusétzlich feine, kohdrente Ni4Ti;;-Ausscheidungen
gefunden, die ebenfalls durch die Erzeugung interner Spannungsfelder die pseudoelastischen
und Formgedéchtniseigenschaften verbessern sollen. Aus der empfindlichen Abhdngigkeit der
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Umwandlungstemperaturen von der Stochiometrie sowie der Temperaturabhingigkeit der
mechanischen und physikalischen Eigenschaften wie z.B. Fliespannung, E-Modul und el. Wi-
derstand [40, 44] folgt, daBl alle Versuchsergebnisse, die fiir Formgedachtnislegierungen ge-
wonnen werden, stets im Zusammenhang mit der genauen Zusammensetzung und Bearbeitung
der Legierung sowie der eingestellten Versuchstemperatur zu sehen sind [15, 49].

Im Vergleich zu den in Kapitel 1.1.1 genannten Legierungssystemen auf Cu- oder Fe-Basis
bieten NiTi-Legierungen deutlich bessere Formgedéchtniseigenschaften, die bei Deh-
nungsamplituden < 1% fiir hohe Zyklenzahlen von 10* bis > 10" erhalten bleiben [50 - 52],
schnelle Antwortzeiten im Aufheizzyklus [53] und sehr hohe reversible Dehnbetrdage von ca.
8% im superelastischen Bereich [16, 22]. Durch die wihrend der reversiblen Bewegung der
strukturellen Grenzflichen des Martensits entstehende innere Reibung besitzt insbesondere die
Martensitphase bei zyklischer Belastung ein hohes Dampfungsvermogen [22, 54], das z.B. fiir
Dampfungsglieder im Kraftfahrzeugbau zur Schall- und Vibrationsddmpfung oder in der Seis-
mologie zur Energieabsorption genutzt wird [S5 - 58]. Daneben wurde von einer hervorragen-
den Erosions- und Korrosionsbestandigkeit berichtet [30, 41, 59]. Wéhrend als Ursache der bei
Kavitationsexperimenten bestimmten guten Erosionseigenschaften die hohe Ermiidungsbe-
standigkeit der Formgedéchtnislegierung gilt [60, 61], wird die Bestdndigkeit gegen korrosive
Medien darauf zurtickgefiihrt, da} sich durch den hohen Ti-Gehalt an der Oberfldche der NiTi-
Legierung eine fest haftende Passivierungsschicht aus TiO, ausbilden soll [62]. Wird diese
Oxidschicht lokal zerstort, so sinkt die Korrosionsbestandigkeit stark ab, da eine Repassivie-
rung der Oberfliche nur langsam erfolgt [63].

Die Titanoxidschicht wird auch als Ursache dafiir genannt, daB NiTi-Legierungen trotz des
hohen Ni-Gehaltes i.a. als nichttoxisch und biokompatibel gelten [34, 59, 64 - 67]. Als Ver-
gleichsmaterialien fiir die neben klinischen Studien in vivo (am lebenden Objekt) oder in vitro
(im Laborglas) durchgefiihrten Messungen der Ni-Konzentration in umgebenden Fliissigkeiten
und der Reaktion lebender Zellen auf das Metall werden dabei meist reines Titan, rostfreie
Stihle oder Co-Cr-Legierungen herangezogen [34, 65]. Vereinzelt wurde jedoch von einer im
Vergleich zu reinem Ti und einem rostfreien Stahl hoheren toxischen Wirkung des NiTi auf
Zellkulturen berichtet [68]. Diese Unterschiede sind nach [69] auf die Oberflachenbehandlung
der untersuchten Proben zuriickzufiihren. Wurden die NiTi-Oberfldchen z.B. Wasserstoftper-
oxid (H;O,) ausgesetzt, so wurde durch ESCA-Messungen ein Ni-Gehalt von 30% an der
Oberfliche in Form von Ni**-Ionen gefunden. Dies resultierte bei in-vitro-Studien in einer
Toxizitdt dhnlich der des reinen Nickels. Sterilisation in einem Autoklaven mit Wasser bewirkte
einen geringeren Ni-Gehalt an der Oberfliche in Form von Ni**-Ionen bei verringerter Karzi-
nogenitdt. Erst nach trockener Sterilisation im Autoklaven sank die Toxizitdt der Legierung
aufgrund der Bildung einer Ni-armen Oxidschicht an der Oberflache erheblich.

Als Anwendungen des Einwegeffektes Ti-reicher Legierungen sind neben Rohrmuffen und
Steckverbindungen fiir Schaltkreise z.B. Stents und Implantate aus der Medizintechnik bekannt
[70, 71]. Stents sind GefaBstiitzen, die im martensitischen Zustand in verengte Blutgefafle ein-
gesetzt werden. Durch die Erwiarmung auf Korpertemperatur entfaltet sich ihre drahtgeflecht-
artige Struktur auf die zur Aufweitung der Adern erforderliche Gréfie [71, 72]. Der
Zweiwegeffekt wird z.B. in der Klimatechnik fiir temperaturgeregelte Stellglieder, Thermostate
oder Uberhitzungs- bzw. Kilteschutzschalter eingesetzt [73, 74]. In der Automationstechnik
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werden Roboterglieder und Manipulatoren [75 - 77], in der Mikrosystemtechnik Membranen
fiir Mikropumpen, Mikrolinearantriebe und -ventile [4, 78, 79] und in der Mikrohandhabungs-
technik Kleinstgreifer fiir die Mikromontage [16, 80] aus NiTi gefertigt. In automatischen Fer-
tigungsstraBen der Automobilindustrie wird der unterdriickte Formgedachtniseffekt z.B. fir
Spannschifte fiir Prézisionsbohrer genutzt [16, 81]. Im Fahrzeug selbst kommen z.B. NiTi-
Klemmringe fiir das Massekabel der Batterie zum Einsatz [82].

Superelastische NiTi-Legierungen haben in den letzten Jahren ein breites Anwendungsfeld ge-
funden. Hochflexible Brillengestelle und Textilverstarkungen sind z.B. aus der Gebrauchsarti-
kel- und Textilindustrie bekannt geworden [17, 83]. Die groBte Zahl von Applikationen ist
jedoch trotz der oben beschriebenen widerspriichlichen Aussagen zur Biokompatibilitdt der
Legierungen in der Medizintechnik zu finden. Die duferst geringen Temperaturschwankungen
im menschlichen Korper sind eine gute Voraussetzung fiir den erfolgreichen Einsatz von super-
elastischen NiTi-Drihten in der Humanmedizin [20]. Altestes Beispiel sind z.B. Zahnspangen,
die aufgrund der liber grofle Stellwege konstanten Spannung fiir lange Zeit einen gleichméfi-
gen, definierten Druck auf das zu korrigierende Gebifl ausiiben [84, 85]. Distanzstiicke zur
partiellen Versteifung der Wirbelséule verhindern eine Relativbewegung der Wirbel zueinander
wahrend der Heilungsphase [86, 87]. In neuerer Zeit wurden hochflexible Endoskope, Fiih-
rungsdrahte fiir Katheder, Ndhnadeln, Greif- und Schneidwerkzeuge fiir die Minimal Invasive
Chirurgie entwickelt, die eine hohe Knickresistenz und groBe Offnungsweiten bei kurzen Beti-
tigungswegen aufweisen [19, 42, 62, 66, 88 - 90].

1.2 Die reinen Metalle Nickel und Titan

Das silberglinzende Ubergangsmetall Ni wurde 1751 von Cronstedt entdeckt und steht in der
Haufigkeitsliste der in der Erdkruste vorkommenden Elemente an 22. Stelle [91]. Im Perioden-
system der Elemente findet man es in der VIII. Nebengruppe mit der Ordnungszahl 28 und
einer rel. Atommasse von 58,69. Reines Ni wird meist aus sulfidischen Ni/Cu-Erzen pyro- oder
hydrometallurgisch gewonnen oder elektrolytisch abgeschieden.

Nickel liegt bei Raumtemperatur als ferromagnetisches, kubisch flichenzentriertes 3-Ni mit
einer Gitterkonstanten von 0,35238 nm vor [92]. Bei 700°C erfolgt eine Phasenumwandlung in
das unbesténdigere, hexagonale o-Ni, das keinen Ferromagnetismus aufweist [93]. Nach [92]
kann sich hexagonales Ni auch unterhalb dieser Temperatur bilden, wenn feinverteiltes Ni 1dn-
gere Zeit in CO-haltiger Atmosphére aufbewahrt wird.

Nickel kann dhnlich wie Eisen zu Blech gewalzt, zu Draht gezogen, geschmiedet, geschweifit
und poliert werden [91]. Die Festigkeitswerte werden aufler durch Kaltverformung und Wir-
mebehandlung durch Reinheitsgrad und Zusiétze beeinflult. So betrdgt die Zugfestigkeit beim
weichgeglithten Nickel ca. 400 MPa, im gehérteten Zustand werden 700 bis 800 MPa erreicht.
Wihrend kompakte Ni-Proben bis 100°C Wasserstoff nur adsorbieren kénnen und erst bei
héheren Temperaturen eine Losung im Metall unter Aufweitung des Gitters auf a = 0,372 nm
erfolgt, kann pulverformiges Ni schon bei Raumtemperatur groie Mengen an H, absorbieren
und wird daher als Hydrierungskatalysator genutzt.

In [94] wurde von einer starken Neigung des Nickels zur Bindung von Kohlenmonoxid CO
berichtet. Je 100 g Ni konnen 500 bis 800 ml CO aufgenommen werden. Auch ist eine Reak-
tion zu Nickeltetracarbonyl Ni(CO)4 méglich [91].

Die Oxidation des Nickels erfolgt bei Temperaturen unterhalb von 300°C sehr langsam nach
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einem parabolischen Zeitgesetz, wobei eine diinne NiO-Schicht gebildet wird [95, 96]. Die
Anwesenheit von N, oder CO kann dabei die Oxidationsrate durch eine Verringerung der zur
Oxidation erforderlichen Ni-Ionen-Leerstellen deutlich reduzieren [96]. NiO hat p-halbleitende
Figenschaften und besitzt mit 400 HV eine im Vergleich zum metallischen Ni ca. doppelt so
hohe Hirte [93]. Hohere Nickeloxide sind nur in wasserhaltigem Zustand bekannt und besitzen
einen schwach sauren pH-Wert [92]. So wurden z.B. die Oxihydrate NiO g7.122-xH,0,
NiO; 4-3H,0, Ni3042H,0 (bzw. NizO, (OH)4), Ni,O3-:xH,0 (bzw. NiO (OH)) und NiO,xH,0
gefunden [91, 94].

Nickel gilt als duBerst korrosionsbestindig in Luft, Wasser, nichtoxidierenden Sauren, Alkalien
und vielen organischen Stoffen, wird jedoch von Stickoxiden, Chlorgas und Schwefeldioxid
stark angegriffen [91, 94].

Obwohl Ni im menschlichen Kérper zu den essentiellen Spurenelementen gehort, wirken atem-
bare Stdube und Aerosole aus metallischem Ni, NiO und NiCO; karzinogen [97]. Nickelaller-
gien sind weithin bekannt und kénnen bei lokaler Exposition zu einer Kontaktdermatitis bis hin
zur Ni-Vergiftung bei oraler Aufnahme gréflerer Mengen fiihren [94, 97].

Anwendungen fiir reines Ni finden sich in erster Linie fiir Korrosionsschutzschichten, als Elek-
trodenmaterial in der Batterieherstellung sowie zur Herstellung von galvanisch abgeformten
Mikrostrukturen. Aufgrund des hohen toxischen, allergenen und/oder mutagenen Potentials
verbietet sich eine Anwendung des reinen Metalls in der Medizintechnik [97].

Titan wurde erstmals 1825 von Berzelius aus dem schon 1791 von Gregor entdeckten Titandi-
oxid hergestellt [91]. In der Haufigkeitsliste der Elemente der Erdkruste steht es an 10. Stelle
und gehort damit zu den am héufigsten in der Natur vorkommenden Metallen. Mit einer rel.
Atommasse von 47,88 zahlt das Element der IV. Nebengruppe des Periodensystems mit der
Ordnungszahl 22 zu den Leichtmetallen. Die groBtechnische Herstellung des Titans erfolgt
heute meist nach dem Kroll-Verfahren durch Chlorierung von TiO,, Reduzierung des gereinig-
ten TiCly mit Mg und anschliefender Entfernung der MgCl,- und Mg-Reste durch Vakuum-
destillation. Die Weiterverarbeitung kann iiber Umformprozesse wie z.B. Schmieden, Walzen
oder Ziehen erfolgen [98].

Das bei Raumtemperatur hexagonale a-Ti wandelt bei einer Temperatur von 882°C in die ku-
bisch raumzentrierte f-Phase um [91, 92], die bei Raumtemperatur selbst durch hohe Ab-
schreckraten von 10* K/s nicht stabilisiert werden kann [99, 100]. Auch durch plastische
Verformung ist eine Phasentransformation nicht méglich [93, 100]. Die Gitterkonstanten des
paramagnetischen o-Ti betragen a=0,29504 nm und ¢ = 0,46833 nm, womit sich ein c/a-
Verhiltnis von 1,587 ergibt. Dieses liegt betrachtlich unter dem Wert 1,633 fiir ideal dichteste
Kugelpackungen, so daf} die Ti-Atome senkrecht zur Basisfliche dichter als parallel zu dieser
liegen [99]. Als Folge konnen bei Gleitprozessen zusitzlich zur Basalebene 2 Gleitebenen, die
prismatische Ebene (1010) und die Pyramidalebene (1011), sowie 3 Zwillingsebenen aktiviert
werden, wahrend bei ideal hexagonal dichtgepackten Metallen wie Cd, Zn und Mg ein Abglei-
ten bevorzugt auf der Basalebene (0001) und einer Zwillingsebene erfolgt [101, 102].

Titan zeichnet sich bei Raumtemperatur durch eine gute spezifische Festigkeit und hohe elasti-
sche Dehnungen bis 1,2% aus [103, 104], jedoch sind seine mechanischen Eigenschaften stark
vom Reinheitsgrad abhingig. So variiert die Bruchdehnung z.B. zwischen 49,4% fiir 99,8%
Reinheit und 10% fiir 99,5% Reinheit, die Zugfestigkeit kann 230 bis 460 MPa erreichen
[105, 106]. Bei mechanischer Belastung zeigt Titan Kaltverfestigung sowie die Bildung von
Verformungszwillingen [99, 107].
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Bei Raumtemperatur kann Titan in wasserstofthaltiger Atmosphére bis zu 0,14% H, aufneh-
men. Bei hoheren Temperaturen oder in Pulverform jedoch werden gro3e Mengen an H, ab-
sorbiert, so da Hydridphasen gebildet werden und eine Wasserstoffversprodung auftritt
[92, 94, 99, 108]. Die Léslichkeit des Kohlenstoffs in Titan ist dagegen &uflerst gering [99].
Titan zeigte in Oxidationsexperimenten eine hohe Sauerstoffaffinitdt [109]. Wiahrend bei hohen
Temperaturen T > 700°C bis zu 33 at.-% O, im Ti-Gitter gelost werden kénnen [91, 110} und
eine Hartesteigerung eintritt, ist bei Temperaturen unterhalb von 700°C die Sauerstoffabsorp-
tion gegeniiber der Oxidfilmbildung vernachlassigbar [110]. Die schnell ablaufende Oxidation
soll nach [111] bei niedrigen Temperaturen einem logarithmischen Zeitgesetz folgen, wobei bei
Raumtemperatur ohne mechanische Beanspruchung eine Oxidschichtdicke von 1,7 nm nach 2
Stunden und von 3 bis 5 nm nach einem Monat aufwéchst [100, 103, 110, 111]. Mit zuneh-
mender Schichtdicke wirkt diese Schicht passivierend und verhindert damit eine weitere Oxi-
dation des Grundmaterials [112]. Uber die Art des sich bildenden Oxids finden sich
widerspriichliche Aussagen, die von TiO, unter allen Bedingungen [110, 113] iiber TiO [103]
bis hin zu einer zeitabhdngigen Oxidfolge [100] reichen.

TiO, ist ein n-Halbleiter und kommt in der Natur tetragonal als Rutil oder Anatas und ortho-
rhombisch als Brookit vor, wobei nur Rutil bei allen Temperaturen bestandig ist [92, 94, 111].
Brookit und Anatas lassen sich bei Raumtemperatur durch mechanische Belastung in Rutil
phasentransformieren [100]. Die Harte des Rutils wird mit 600 HV angegeben [93]. Unter
Einwirkung von Luftfeuchtigkeit oder Wasser bildet sich ein Aquakomplex der Art Ti(OH), aq.
auf der Oberfliche aus [114], wobei die an den Ti-Kationen gebundenen OH-Gruppen ampho-
ter, d.h. in Abhéngigkeit vom Umgebungsmedium sauer oder basisch wirken konnen [115].
Zusitzlich kann auf der hydrierten Oberfliche eine H,O-Schicht adsorbiert werden. Defekte
wir z.B. O-Leerstellen sollen dabei die Dissoziation der H,O-Molekiile zu H'- und OH-Ionen
katalysieren [116].

Das Phasendiagramm Ti-O ist recht kompliziert und weist neben TiO, die stdchiometrischen
Oxide TiO, Ti,0s, TihO,, TisOs und TisO sowie zwischen Ti;O; und TiO, mindestens acht
substéchiometrische Oxide der Art TiyOan.y mit N =1 bis 4 auf [117].

Obwohl Titan mit einem Normalpotential von -1,8 V [100] sehr unedel ist, besitzt es in oxidie-
renden Medien aufgrund der spontanen Bildung einer schwer 16slichen, passivierend wirkenden
TiO,-Schicht eine auBergewohnliche Korrosionsbestiandigkeit in Wasser und den meisten Sau-
ren [94, 99, 100, 103, 118]. Zudem gelten Ti und TiO, als ausgesprochen bioinert, obwohl Ti
nicht zu den essentiellen Spurenelementen gehdrt [94, 119, 120]. TiO, wurde in Tierversuchen
bei oraler Aufnahme praktisch nicht vom Tierorganismus resorbiert, auch nach Inhalation, In-
jektion oder Implantation von TiO, und Ti lieBen sich keine allergenen, toxischen oder muta-
genen Wirkungen nachweisen [121]. Der E-Modul des Titans von 100 bis 120 GPa ist deutlich
groBer als der flir menschliche Knochen bestimmte Wert von 5 bis 20 GPa. Ein Vergleich mit
rostfreien Stidhlen oder CoCrMo-Legierungen, die E-Moduln von ca. 200 GPa aufweisen und
damit zu hoheren Relativbewegungen zwischen Knochen und Implantat fiihren, zeigt jedoch
eine bessere Eignung des Ti und seiner Legierungen als Implantatwerkstoffe [121 - 123].
Auflerdem werden in der Medizintechnik Négel und Schrauben zur Stabilisierung von Kno-
chenbriichen, Ndhnadeln u.v.m, aus Ti und Ti-Legierungen wie z.B. TiAl6V4 gefertigt
[91, 94, 120, 123].

Aufgrund der hohen Festigkeit in Verbindung mit grofler elastischer Dehnbarkeit und Korro-
sionsbestandigkeit ergeben sich fiir Titan und seine Legierungen weiterhin Anwendungen in der
Luft- und Raumfahrt, z.B. fiir Triecbwerke und den Flugzeugzellenbau, in der Tiefseetechnik
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und im chemischen Apparatebau [91, 94, 99]. Die elastischen Eigenschaften werden z.B. fiir
Federkonstruktionen und flexible Gelenke genutzt, die eine Einsparung von iiber 50% des
Gewichtes dquivalenter Stahl- oder Nickelfedern ermdglichen [104].

1.3 Grundlagen der Tribologie

Als Tribologie wird in [124] die ,,Wissenschaft und Kunst von wechselwirkenden Oberfliachen,
die sich in relativer Bewegung zueinander befinden“ bezeichnet. Der von dem griechischen
Wort ,tribos“ (Reibung) abgeleitete Begriff umfaflt die Fachgebiete Reibung, Verschieil und
Schmierung [125]. Neben den Wechselwirkungen zwischen den Festkorperoberflichen werden
daher auch die in einem tribologischen System auftretenden Grenzflaichenreaktionen zwischen
den Festk6rpern und Fliissigkeiten oder Gasen beriicksichtigt [126]. Ein tribologisches System
umfaflt dabei die in Bild 1.4 dargestellten Elemente. Das Beanspruchungskollektiv wird durch
die Bewegungsform, wie z.B. Gleiten oder Rollen, den zeitlichen Bewegungsablauf, z.B. kon-
tinuierlich oder oszillierend, sowie die technisch-physikalischen Beanspruchungsparameter
Normalkraft, Geschwindigkeit, Temperatur und Beanspruchungsdauer charakterisiert und
durch StérgroBen wie z.B. mechanische Vibrationen beeinflufit [126, 127]. Durch die Struktur
des tribologischen Systems, die Grund- und Gegenkérper, Zwischenstoff und Umgebungsme-
dium sowie deren tribologisch relevante Eigenschaften und Wechselwirkungen umfaf3t, werden
die Eingangsgréfien in technisch nutzbare Ausgangsgrofien iiberfiihrt. Somit kénnen Bewe-
gung, Arbeit, Masse und/oder Information iibertragen und/oder umgeformt werden. Dabei
entstehen Verlustgrofen wie z.B. Reibung (Energieverlust) und Verschleil (Oberflichen-
verdanderung und Materialverlust) oder Schwingungen. Da diese von der Struktur des tribolo-
gischen Systems sowie vom Beanspruchungskollektiv abhéngen, sind die tribologischen Eigen-
schaften Reibung und Verschleil3 im Gegensatz zu den ,konventionellen Materialeigen-
schaften” wie E-Modul, Hérte oder Zugfestigkeit keine reinen Werkstoftkenngré3en.

Beanspruchungskollekﬂv StorgroBen
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Bild 1.4: Schematische Darstellung eines tribologischen Systems nach [128].

Diese Systemabhingigkeit bietet jedoch andererseits die Moglichkeit, durch geeignete Mate-
rialien, Zwischenstoffe und Umgebungsmedien die Funktionsfahigkeit und Lebensdauer eines
tribologischen Systems deutlich zu erhGhen [128 - 130].
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Reibung wird in [131] bezeichnet als Widerstand, den zwei sich in Kontakt befindende Ober-
flichen einer Relativbewegung entgegensetzen. Man unterscheidet zwischen Haftreibung, die
eine Relativbewegung zweier sich beriihrender Korper verhindert, und Gleitreibung, die nach
Uberwindung der Haftreibung der Gleitbeanspruchung entgegen wirkt. Reibung kann er-
wiinscht, z.B. fir Bremsbeldge, oder unerwiinscht sein, z.B. in Kugellagern [125]. Nach der
Art der Relativbewegung gliedert man die Reibungsarten in Gleit-, Roll-, Wilz,- Bohr- und
Stofreibung. Man kann die Reibungszustéinde jedoch auch nach dem Aggregatzustand der
beteiligten Stoftbereiche in Festkorper-, Fliissigkeits-, Gas- und Mischreibung einteilen [128].
Waihrend sich bei der Festkorperreibung die tribologisch belasteten Festkorperoberflichen in
unmittelbarem Kontakt miteinander befinden, trennt bei Fliissigkeits- und Gasreibung eine
Schmierstoffschicht Grund- und Gegenkdrper vollstindig voneinander. Schmierstoffe sollten
reibungsmindernd wirken und miissen daher eine geringe Scherfestigkeit aufweisen. Eine
Kombination unterschiedlicher Reibungszustinde bezeichnet man als Mischreibung, z.B. bei
unvollstandiger Trennung der Reibpartner durch einen unterbrochenen Schmierfilm. Als Ursa-
chen fiir das Entstehen von Reibung werden Adhésion der Reibpartner zueinander, elastische
und plastische Verformung und/oder Furchung der Kontaktflichen sowie Bruchvorginge
genannt. Daraus kénnen als EinfluBBfaktoren auf die Héhe der bei einer Relativbewegung auf-
tretenden Reibungskraft die Normalkraft, Beriihrungsfliche, Relativgeschwindigkeit, Bean-
spruchungsdauer, Temperatur, mechanische, physikalische und Oberflacheneigenschaften der
Reibpartner und des Zwischenstoffes sowie das Umgebungsmedium abgeleitet werden. Da
durch Reibung ein Teil der in ein Tribosystem eingebrachten Bewegungsenergie in Wirme
umgewandelt wird, kann es wihrend der tribologischen Belastung insbesondere an Oberfld-
chenrauheiten zu einer deutlichen Temperaturerhéhung kommen, die zu einer lokalen Ande-
rung der mechanischen Eigenschaften von Grund- und Gegenkorper, zur Tribooxidation, bis
hin zum lokalen Aufschmelzen fiihren kann [125, 132]. Als charakteristische Kenngrofie fiir die
Reibung dient die dimensionslose Reibungszahl p. Sie wird als Quotient der entgegen der Be-
wegungsrichtung wirkenden Reibungskraft Fr und der senkrecht auf die Kontaktfliche wir-
kenden Normalkraft Fy berechnet [131].

Den fortschreitenden Materialverlust aus der Oberfliche eines festen Korpers, hervorgerufen
durch mechanische Ursachen, d.h. den Kontakt und die Relativbewegung eines festen, fliissi-
gen oder gasformigen Gegenkorpers, bezeichnet man als Verschleifs [128]. Dieser duflert sich
im Auftreten von losgelosten kleinen Teilchen (Verschleiflpartikeln) sowie in Stoff- oder Form-
dnderungen der tribologisch beanspruchten Oberfliachenschicht.

Obwohl Reibung eine notwendige Voraussetzung fiir das Aufireten von VerschleiB ist, liegt
zwischen Reibung und Verschleil keine direkte Abhéngigkeit vor. Eine hohe Reibungszahl
bedeutet nicht notwendigerweise hohen Verschleifl, aus einer niedrigen Reibungszahl kann
nicht auf geringen Verschleil geschlossen werden [8, 130]. Mit Ausnahme von wenigen er-
wiinschten Verschleivorgingen, z.B. bei Einlaufvorgéngen, bedeutet das Auftreten von Ver-
schleil eine Minderung von Funktionsfahigkeit und Lebensdauer tribologisch beanspruchter
Bauteile. Die Unterscheidung der Verschleilvorgénge erfolgt nach der Art der Beanspruchung
in Gleit-, Roll-, Walz-, Prall-, Stof}- sowie Schwingungsverschleil und nach der Struktur des
Tribosystems in Furchungs-, Korngleit-, Kornwalz-, Spiil-, Erosions- oder Kavitationsver-
schleil [128]. Ursache fiir das Aufireten von VerschleiBvorgingen sind physikalische und
chemische Wechselwirkungen zwischen den stofflichen Elementen des Tribosystems. Diese
Prozesse konnen in der Regel auf vier HauptverschleiBmechanismen, namlich Adhésion,
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Abrasion, Oberflachenzerriittung und tribochemische Reaktion zuriickgefiihrt werden
[125, 128].

Bei adhiisivem Verschleifl kommt es in der Grenzfliche zwischen Grund- und Gegenkdrper
durch atomare bzw. molekulare Wechselwirkungen lokal zur Ausbildung von Haftverbindun-
gen, sogenannten ,KaltverschweiBungen“ oder ,Fressern” [133]. Tritt die Trennung dieser
Hafiverbindungen nicht in der urspriinglichen Grenzflache, sondern im Grund- oder Gegenkor-
per auf, so kommt es zum Materiallibertrag und damit zum Verschlei3. Ursache hierfiir ist eine
hohere Trennfestigkeit der adhdsiven Haftverbindung im Vergleich zur Kohédsionsfestigkeit des
Grundmaterials der Reibpartner [134]. Da die Adhdsionskraft beim Kontakt gleicher Materia-
lien mit hoher Oberflichenenergie am groften ist, tritt Adhésion bevorzugt bei Metallpaarun-
gen auf und wird zusétzlich von der Anzahl der kristallografischen Gleitebenen, der Harte und
der Oberflichenrauheit beeinfluflit [125, 132, 134, 135]. Eine Oberflaichenkontamination kann
den Adhisivverschleil einer Metallpaarung deutlich reduzieren [134].

Abrasion tritt auf, wenn ein harterer Korper, z.B. ein Verschleifiteilchen, ein mineralischer
Zwischenstoff oder Rauheitsspitzen eines Gegenkérpers, in die weichere Oberfliche des
Grundkorpers eindringt und dort durch die Relativbewegung eine furchende bzw. ritzende Be-
anspruchung ausiibt. Der Abrasivverschleifl ist vom Verhéltnis der Harte des Abrasivstoffs zur
Hérte des Grundkorpers im beanspruchten Zustand abhéngig. Nach [136] werden die dabei
wirkenden Schiddigungsmechanismen in Mikropfliigen, Mikrospanen, Mikroermiiden und Mi-
krobrechen unterteilt. Besitzt der Grundkdrper die Fahigkeit zur plastischen Verformung, so
werden Mikropfliigen und Mikrospanen begiinstigt. Im Idealfall kann beim Mikropfliigen das
gesamte Materialvolumen der entstehenden Furche durch plastische Verformung zum Rand der
Furche verdriangt werden, so dafl zwar eine Erhohung der Oberflichenrauheit, jedoch kein Ma-
terialabtrag auftritt. Bei gleicher Harte steigt daher der VerschleiBwiderstand eines Werkstoffs
gegen Abrasivverschleil mit zunehmender Verformungsfahigkeit [130, 137]. Wiederholtes
Mikropfliigen kann jedoch durch eine Dehnungsakkumulation zum Mikroermiiden fithren. Bei
idealem Mikrospanen entspricht das Volumen des entstehenden Spanes dem Volumen der zu-
riickbleibenden VerschleiSfurche. Mikrobrechen wird bei sproden Materialien beobachtet und
fiihrt durch Riflbildung und inter- oder transkristalline Ri3ausbreitung zur Entstehung von Ver-
schiei3partikeln.

Bei oszillierender oder zyklischer Beanspruchung kommt es infolge von mechanischen Span-
nungen mit wechselndem Vorzeichen zur Oberflichenzerriittung. In der tribologisch bean-
spruchten Oberflache tritt eine Werkstoffermiidung auf, die in Metallen durch die Stadien
Versetzungsbildung, Versetzungsaufstau und/oder -umordnung, Mikroriflbildung, Ri3wachs-
tum parallel zur Oberflache und Riflvereinigung gekennzeichnet ist. Als Folge der Oberflachen-
zerriittung entstehen Materialausbriiche, die bei Delaminationsvorgéngen ein plattenformiges
Aussehen besitzen.

Als tribochemische Reaktionen werden wiahrend der tribologischen Beanspruchung auftre-
tende chemische Reaktionen zwischen Grund- und/oder Gegenkorper sowie dem Zwischen-
stoff bzw. Umgebungsmedium bezeichnet. Durch Chemi- oder Physisorption angelagerte Gas-
oder Fliissigkeitsmolekiile konnen nanometerdiinne Adsorptionsschichten bilden und zu einer
Anderung der mechanischen Eigenschaften wie z.B. der Duktilitat oder Hirte im oberflichen-
nahen Bereich fiihren (Rehbinder- und Joffee-Effekt). Die thermische und mechanische Akti-
vierung der Oberfliche durch die tribologische Beanspruchung begiinstigt insbesondere bei
metallischen Paarungen die Entstehung oxidischer Reaktionsschichten, die Dicken von mehre-
ren Mikrometern erreichen konnen [138]. Adsorbate und Oxide konnen die Adhédsionsneigung
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der Reibpartner deutlich herabsetzen [139] und bei ausreichender Verformbarkeit die wahre
Berithrungsflache vergroflern, was in einer VerschleiBminderung resultiert. Vielfach wurde
jedoch von einer Erhéhung der Verschleiintensitdt berichtet, die sich auf eine mangelnde
Stabilitat der Oxidschichten und eine abrasive Wirkung der oxidischen VerschleiBpartikel zu-
rickfiihren lie} [140, 141].

Welcher Verschleilmechanismus in einem tribologischen System vorliegt, 1aBt sich anhand der
Oberflichenverinderungen der Kontaktflichen von Grund- und Gegenkorper sowie der Art
und Form der entstehenden VerschleiBpartikel bestimmen. Die DIN 50 320 [128] gibt fuir die
vier HauptverschleiBmechanismen folgende typische VerschleiBerscheinungsformen an:

s Adhision = Materialiibertrag, Locher, Kuppen, Schuppen, ,,Fresser*
e Abrasion => Riefen, Kratzer, Wellen, Mulden
o Oberflachenzerriittung = Risse, Griibchen

e Tribochemische Reaktion = Reaktionsprodukte (Schichten, Partikel)

In einem tribologischen System konnen verschiedene VerschleiBmechanismen und -erschei-
nungsformen neben- oder nacheinander vorliegen. Die Zeitabhingigkeit der tribologischen
Vorgénge ist z.B. durch die Entstehung von Verschleilpartikeln bedingt. So kann sich insbe-
sondere beim Gleitverschleil metallischer Werkstoffe und beim Fretting, einer oszillierenden
Bewegung mit kleiner Amplitude [142, 143], nach anfinglichem Verschleil durch Adhésion
oder Oberflichenzerriittung und der Entstehung einzelner, abrasiv wirkender VerschleiBparti-
kel schlieBlich eine kompakte Schicht aus Abriebteilchen ausbilden, die als ,third body layer
bezeichnet wird [142, 144]. Thre Zusammensetzung wird vom Zwischenstoff und Umge-
bungsmedium sowie den chemischen und mechanischen Eigenschaften der verschleilenden
Werkstoffe beeinfluf3t. Bei ausreichender Dicke und Stabilitdt erfoilgen die Reibungsvorgange
ausschlieBlich innerhalb dieser Schicht, so daB eine deutliche Anderung des Reibungs- und
Verschleiflverhaltens beobachtet wird [144].

Eine Quantifizierung des VerschleiBes kann anhand der VerschleiBmefgrofen erfolgen [145].
Dabei werden direkte, indirekte und bezogene VerschleiBmefigroBen unterschieden. Direkte
VerschleilmeBgrofen kennzeichnen die verschleilbedingte Masse- oder Gestaltdnderung eines
Korpers. So wird z.B. durch den linearen Verschleiflbetrag W, die Ldngendnderung und durch
den volumetrischen Verschleilbetrag Wy die Volumendnderung des verschleiBenden Korpers
angegeben. Die indirekten Verschleilmegrofen geben die Einsatzdauer oder den Gesamt-
mengendurchsatz bis zum Verlust der Funktionsfahigkeit eines tribologischen Systems an. Ein
Beispiel hierfiir ist die verschleilbedingte Gebrauchsdauer Tw. Das Verhéltnis einer direkten
VerschleiBmefgrofBe zu einer geeigneten BezugsgroBe wie z.B. dem Gleitweg oder der Bean-
spruchungsdauer wird als bezogene VerschleilmeBgrofle bezeichnet. So ergibt sich z.B. aus
der Ableitung des linearen bzw. volumetrischen Verschleilbetrages nach dem Beanspru-
chungsweg die lineare bzw. volumetrische VerschleiBBintensitit W, bzw. Wy.

Da tribologische Messungen an technischen Konstruktionen mit einem hohen Kostenaufwand
bei geringen Moglichkeiten zur Variation der Parameter des Tribosystems verbunden sind,
werden Reibungs- und Verschleifipriifungen mit einfachen Probekorpern in Modellsystemen
durchgefiihrt [146, 147]. So konnen z.B. in einem Stift-auf-Scheibe-Priifstand Einfliisse der
Probengeometrie (Variation der Balligkeit des Stiftkopfes), der Normalkraft, der Gleitge-
schwindigkeit, verschiedener Zwischenstoffe oder des Umgebungsmediums auf die tribologi-
schen Eigenschaften verschiedener Materialpaarungen untersucht werden [148]. Mit zuneh-
mender Miniaturisierung der Proben und Verringerung der wirkenden Normalkrafte werden
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neue Priifsysteme erforderlich. So kénnen z.B. im Rasterkraftmikroskop (AFM) fiir magneti-
sche Speichersysteme wichtige Informationen tiber Reibung und Verschleif3 mit atomarer Auf-
Iosung gewonnen werden [8, 149 - 151]. Oftmals sind jedoch fiir Mikrosysteme wie z.B.
Mikroturbinen oder Mikrowerkzeuge tribologische Messungen im zwischen der Makro- und
Nanowelt liegenden Belastungsbereich notwendig [147, 152]. Aufgrund der mit zunehmender
Miniaturisierung steigenden Bedeutung der physikalischen und chemischen Oberfldcheneigen-
schaften, die sich durch die Probenbearbeitung sowie durch Kontaminate bzw. Adsorbate
grundlegend von den Eigenschaften des Grundmaterials unterscheiden kénnen, sind bei mi-
krotribologischen Untersuchungen vielfdltige analytische Methoden zur Charakterisierung der
VerschleiBerscheinungsformen erforderlich [153, 154]. Dazu gehoren z.B. die Oberflachen-
profilometrie zur Messung von Rauheitswerten und linearen Verschleilbetragen, die Raster-
elektronenmikroskopie zur Bestimmung der Verschleiflerscheinungsformen und die hochaufge-
l1oste Augerelektronenspektroskopie zur Aufklarung der chemischen Zusammensetzung der
Oberflachenbereiche nach einer tribologischen Beanspruchung.

1.4 Kenntnisstand der tribologischen Eigenschaften von NiTi, Ni und Ti

Im folgenden wird ein kurzer Uberblick iiber den bisherigen Kenntnisstand der tribologischen
Eigenschaften von NiTi-Legierungen sowie der reinen Metalle Ni und Ti gegeben.

Da bisher nur wenige systematische Reibungs- und VerschleiBmessungen unter Gleitbeanspru-
chung fiir Formgedéchtnislegierungen auf der Basis von NiTi bekannt sind, sollen die entspre-
chenden Ergebnisse der Arbeiten [155 - 160] hier kurz dargestellt werden. Untersuchungen zur
Abhingigkeit der tribologischen Eigenschaften von NiTi-Legierungen vom Umgebungsmedium
fehlen bisher vollig in der Literatur.

In [155] wurden die Verschleileigenschaften einer Ti-50,99at.-%Ni Legierung bei reversieren-
dem Gleitverschleifl in Abhéngigkeit von den elastischen Eigenschaften und der Normalkraft
untersucht. Als GegenkOrper wurde ein Si3Nig-Stift mit einer Kontaktfliche von
(1,5 x 0,8) mm’® verwendet. Die Gleitgeschwindigkeit betrug 10 mmy/s, die Normalkraft wurde
zwischen 4 und 12 N variiert. Uber die Umgebungsbedingungen wurden keine Aussagen ge-
troffen. Mit steigender Normalkraft wurde zwischen 7 und 9 N ein Ubergang von sehr gerin-
gen zu hohen Verschleilbetrdgen gemessen, wobei der Verschleilwiderstand in der Reihenfol-
ge Martensit, superelastische Probe, stabil austenitisches Material abnahm. Daraus wurde ge-
folgert, da die Summe der pseudoplastischen und pseudoelastischen Eigenschaften, also die
gesamte reversible Verformungsfahigkeit der Legierung, als Ursache flir die guten Verschleif3-
eigenschaften des NiTi bei kleinen Belastungen angesehen werden muf}, wéihrend oberhalb
einer kritischen Last hohe Verschleilbetrage durch plastische Verformung und Mikrorisse auf-
traten.

Ein dhnlicher Einfluf} der elastischen Eigenschaften wurde auch in [156] bei der Bestimmung
der Temperaturabhingigkeit der tribologischen Eigenschaften einer superelastischen NiTi-
Legierung gefunden. Ein Stahlstift (1.4125 = X105CrMo17) mit einem Durchmesser von
6,35 mm wurde mit einer Normalkraft von 9,8 N und einer Gleitgeschwindigkeit von 2 mm-s’
gegen eine NiTi-Scheibe verschlissen. Die Temperatur wurde zwischen 22 und 75°C variiert.
Uber das Umgebungsmedium wurden auch hier keine Aussagen getroffen. Bei 22 und 40°C
wurden Reibungszahlen von ca. 0,2 und geringe Verschleiflbetrdge der in diesem Temperatur-
bereich martensitischen Probe gemessen. Bei 50 und 55°C trat ein superelastischer Effekt auf
und die Reibungszahl ging nach anfanglich niedrigen Werten in eine Hochlage von ca. 0,8 bei
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gleichzeitig steigendem VerschleiSbetrag iiber. Bei 75°C lag die Probe stabil austenitisch vor
und zeigte ebenfalls hohe Reibungszahlen von ca. 0,8 bei hohem VerschleiBbetrag. Als Ursache
fir die hohen Reibungszahlen und VerschleiBbetrage im superelastischen Bereich wurde ein
Aufbrechen von urspriinglich auf der NiTi-Oberfliche vorhandenen Oxidschichten, bedingt
durch die hohen elastischen Deformationen des Grundmaterials, und als Folge eine Erh6hung
der Adhasion der Reibpartner zueinander angenommen.

Der Einflufl der Bildung oxidischer Schichten wihrend der tribologischen Versuche wurde
bei Untersuchungen zum trockenen Gleitverschleifl der terniren Legierung TisoNis;Fes in [157]
diskutiert. Hier wurde ein rechteckiger Block der GréBe (5x10x10) mm’ gegen einen Stahlring
(1.3505 = 100Cr6) verschlissen. Die Normalkraft wurde zwischen 2 und 400 N bei einer Ge-
schwindigkeit von 0,4 m-s” variiert. Zusétzlich wurde eine Geschwindigkeitsvariation zwi-
schen 0,04 und 6ms"' bei 20N Normalkraft durchgefiihrt. Wiederum wurden die
Umgebungsbedingungen nicht angegeben. Die VerschleiBlintensitit des austenitischen
TisoNig;Fes-Blocks betrug nur ca. 2 bis 5% des Stahlringverschleifies trotz der um den Faktor 3
héheren Hérte des Stahles. Nach anfinglich metallischem Kontakt des Blockes mit dem Ring,
verbunden mit hoher Verschleiflrate, wurde bei Experimenten mit Variation der Normalkraft
mit zunehmendem Gleitweg ein Absinken in eine Verschleifltieflage festgestellt, die auf die
Ausbildung einer oxidischen Schicht mit den Hauptbestandteilen Eisen und Eisenoxid auf der
Blockkontaktfliche sowie eine Kaltverfestigung dieser Oberflachenschicht zuriickgefiihrt wur-
de. Bei Variation der Gleitgeschwindigkeit wurde iiber 3 m-s” ein Ubergang zu hohen Ver-
schleiflbetridgen gefunden, der mit der Entstehung metallischen Abriebs ohne Ausbildung einer
schiitzenden Oxidschicht im Kontaktbereich sowie Rif3bildung durch thermische Ermiidung der
Oberfliche korreliert wurde. Aufgrund der hohen Gleitgeschwindigkeiten und damit hohen
Kontakttemperaturen wurde vermutet, dall es bei den tribologischen Experimenten nicht zu
einer spannungsinduzierten Martensitbildung kam.

Untersuchungen zur Normalkraftabhingigkeit der Verschleifleigenschaften bei hohen Bela-
stungen wurden in [158] an der ternidren Legierung TisNisgFes; ¢ durchgefiihrt. Der Stift mit
einem Durchmesser von 6 mm wurde gegen einen Ring (Durchmesser 100 mm) aus perliti-
schem Stahl (1.1221 = Ck60) mit einer Geschwindigkeit von 0,4 m's” bei hohen Normalkrif-
ten von 800 bis 2100 N verschlissen, wobei wéhrend des Versuches mit trockener Druckluft
gekiihlt wurde. Zwischen 1000 und 1500 N wurde ein Ubergang von einer Verschleifitieflage
in eine -hochlage gemessen. Die Ursache fiir diesen Ubergang wurde nicht niher untersucht,
jedoch wurde ein Wechsel von einem duktilen Verschleilmechanismus zu einer Oberflichen-
ermiidung vermutet. Die erreichten Verschleiflintensitdten lagen bei allen Versuchsbedingungen
unter denen eines perlitischen Stahles. Dieser Effekt wurde auf eine Fahigkeit der TissNissFes 6-
Legierung zur Kaltverfestigung durch zyklische Dehnung bei ausreichend hohen Dehnraten
zuriickgefiihrt.

Die Mikrostrukturabhingigkeit der Verschleifleigenschaften von superelastischem NiTi wur-
de in [159] untersucht. Die VerschleiBmessungen wurden an einer NiTi-Legierung der Art
Ti-50,3at.-%Ni und einer Ti-51,5at.-%Ni-Legierung nach 1,5 und 24,5 Stunden Wirmebe-
handlung bei 500°C im System Ring auf Block (BlockgréBe (20x10x19) mm®) mit einer Nor-
malkraft von 30 N und einer Gleitgeschwindigkeit von 0,5 m-s' durchgefithrt. Uber die Ringe
und das Umgebungsmedium wurden keine Aussagen getroffen. Der VerschleiBwiderstand
nahm in der Reihenfolge Ti-51,5at.-%Ni (24,5 h), Ti-50,3at.-%Ni, Ti-51,5at.-%Ni (1,5 h) zu.
Nach der Glithbehandlung der Ti-51,5at.-%Ni-Legierung von 1,5 h wurden durch TEM-Unter-
suchungen in der austenitischen Matrix feine, kohdrente Ti;;Ni;4-Ausscheidungen gefunden.
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Der hohe VerschleiBwiderstand dieser Probe wurde auf eine Ausscheidungsverfestigung durch
diese Partikel zuriickgefithrt. Mit steigender Glithdauer kam es zu einer VergroBerung und
Inkohdrenz dieser Ausscheidungen, so dafl nach einer Gliihzeit von 24,5 h der VerschleiBwi-
derstand kleiner war als der fiir die ungegliihte, austenitische Ti-50,3at.-%Ni-Probe bestimmte
Wert. Die Superelastizitit wurde ebenfalls als Ursache der guten Verschleifleigenschaften der
NiTi-Legierungen diskutiert.

Ein dhnlich positiver Einfluf} nickelreicher, kohédrenter Ausscheidungen wurde auch in [160]
bei der Untersuchung unterschiedlich wiarmebehandelter NiTi-Proben gefunden. Unter unge-
schmierter, abrasiver Gleitbeanspruchung mit einer Normalkraft von 30 N wurde ein hoher
Verschleilwiderstand fiir nickelreiches, superelastisches NiTi im Vergleich zu relativ ver-
schleilbestindigen Werkstoffen wie einem Stellit Co45 und dem nitrierten Stahl 38CrMoAl
trotz vergleichsweise geringerer Hérte gefunden, wenn bei der vorausgegangenen Gliihung der
NiTi-Proben die Gliihtemperatur unter 500°C lag. Bei hoheren Glithtemperaturen kam es auch
hier zu einer Teilchenvergroberung, die hohere Verschleifiraten zur Folge hatte.

Die tribologischen Eigenschaften der reinen Metalle Ni und Ti sind schon seit mehreren Jahr-
zehnten von wissenschaftlichem Interesse. Die wichtigsten Arbeiten sollen im folgenden kurz
vorgestellt werden.

In [161] wurden die Reibungs- und Verschlei3eigenschaften von reinem Ni bei oszillierendem
Gleitverschleil im Stift-auf-Scheibe-System bei Raumtemperatur untersucht. Der Kriimmungs-
radius des Stiftkopfes betrug 12,7 mm und es wurde eine Normalkraft von 15 N aufgebracht.
Als Schwingungsamplitude wurde 2,5 mm bei einer Frequenz von ca. 8,3 Hz angegeben. Das
Umgebungsmedium war Laborluft, wobei Angaben zur Luftfeuchte fehlen. Zu Beginn der Ver-
suche wurden Reibungszahlen von ca. 1,5 und hohe Verschleiflintensitdten gemessen. In die-
sem Versuchsstadium waren auf mikroskopischen Aufnahmen nach kurzer Versuchsdauer
metallische Kontaktflichen sowie metallische und oxidische Verschleipartikel im Kontaktbe-
reich sichtbar. Als Ursache wurde Metall/Metall-Kontakt mit starker Adhésion sowie Abra-
sion durch kaltverfestigte Rauheitshiigel diskutiert. Nach kurzer Versuchsdauer erfolgte ein
Absinken der Reibungszahl bis auf ca. 1,2 sowie der Verschleiflintensitit, das mit einer zuneh-
menden Kaltverfestigung der metallischen Kontaktflachen begriindet wurde. Weiterhin wurde
nach einer gewissen Zeit ein Ubergang zu stationiren Reibungszahlen von ca. 1,0 und noch
niedrigeren Verschleifintensitdten beobachtet. Dieses Verhalten wurde auf eine Zerkleinerung
und ,,Verschmierung® der Abriebpartikel mit zunehmender Versuchsdauer zuriickgefiihrt, die
in der Bildung einer kompakten, oxidischen Oberflichenschicht geringer Scherfestigkeit, be-
stehend aus NiO, resultierte. Diese Schicht war optisch den bei hoheren Temperaturen auf
gleitbeanspruchtem Ni und Ni-Basislegierungen gebildeten ,glaze“-Schichten &hnlich
[162, 163], erwies sich jedoch als mechanisch wesentlich instabiler.

Eine Kaltverfestigung der Ni-Oberflichen durch tribologische Belastung wurde auch in [164]
in einem Stift-auf-Walze-Versuchsstand, in dem die entstehenden Verschleipartikel aus dem
Kontaktbereich entfernt wurden und somit metallische Kontaktfldchen vorlagen, nachgewiesen.
Mit zunehmender Versuchsdauer stieg die Mikrohérte in den Verschleilspuren um ca. 30% an.
Bei den verwendeten Versuchsparametern T = 18 bis 20°C, RF = 50 bis 60%, Fy = 2,5 N und
vr = 50 mm/s ergab sich eine Reibungszahl von ca. 0,5.

Andere Arbeiten [93, 165], in denen der Abrieb nicht entfernt wurde, bestitigten die reibungs-
und verschleiBmindernde Wirkung einer wahrend der tribologischen Gleitbeanspruchung bei
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Raumtemperatur an Luft entstehenden Oberflichenschicht aus feinkristallinen NiO-Partikeln.

Die Abhéngigkeit der tribologischen Eigenschaften des reinen Ni von der Gleitgeschwindig-
keit in trockener Luft sowie im Vakuum (1,3-10° Pa) wurde auch in [166] untersucht. Die
Messungen wurden im Stift-auf-Scheibe-System (Stiftkriimmungsradius 2 mm) mit einer Nor-
malkraft von 2 N durchgefiihrt. Bei einer Geschwindigkeitsvariation zwischen 3,3 und
430 mnvs in trockener Luft wurde bei einer kritischen Geschwindigkeit vgy = 80 mm/s ein
Minimum des volumetrischen Verschleilibetrages gemessen. Die Reibungszahl nahm von ca.
0,8 bei 3,3 mm/s auf ca. 1,1 bei 430 mm/s zu, wobei bei hohen Geschwindigkeiten groBere
Reibungszahlschwankungen auftraten. Unter vg, waren glatte Verschlei3flichen und feine,
oxidierte Verschleiflpartikel erkennbar, die auf einen ,jmilden“ VerschleiBmechanismus (engl.:
mild wear) zuriickgefiihrt wurden, Als Ursache hierfiir wurde die adhédsionsvermindernde und
damit schmierende Wirkung umgebender Gasmolekiile diskutiert. Bei hoheren Geschwindig-
keiten dagegen wurden rauhe Flichen mit groBem, metallischen Abrieb sowie eine stérkere
Stérung der Oberflachenbereiche des Grundmaterials beobachtet und ,,schwerem‘ Verschleif3
(engl.: severe wear) zugeordnet. Es wird davon ausgegangen, daf} bei hoheren Geschwindig-
keiten die Zeitdauer, in der ein abgescherter Oberflachenbereich ohne Kontakt mit dem Gegen-
korper war, nicht ausreichend fiir Adsorptionsprozesse war, so daf} die Adhdsion zunahm. Als
Folge konnten Verschleilpartikel kompaktieren und linger im Kontaktbereich verbleiben. Im
Vakuum wurden hohe Reibungszahlen von ca. 1,4 bis 1,6 mit deutlichen Schwankungen sowie
im Vergleich zu den Versuchen in Luft sehr geringe Verschleifibetrige gemessen. Die ver-
schlissenen Kontaktflichen wiesen auf einen ,,schweren* Verschlei3 hin. Die Entstehung der
bis zu 1 mm groflen VerschleiBpartikel wurde auf eine erhohte Adhasion abgescherter Oberfla-
chenbereiche im Vakuum durch fehlende Adsorbate zuriickgefiihrt.

In verschiedenen Arbeiten [113, 167 - 169] wurden vergleichende Messungen zwischen selbst-
gepaarten Ni- und Ti-Proben im Vakuum und bei Variation der Luftfeuchte dargestelit.

So finden sich in [167] Untersuchungen zum Reibungsverhalten reiner Metalle im Stift-auf-
Scheibe-System mit Normalkréften von ca. 5 (Ni) bzw. 10 N (Ti) und einer Gleitgeschwindig-
keit von ca. 23 mm/s im Vakuum (1,3-10°® Pa). Der Stifiradius betrug ca. 4,8 mm. Wihrend
fir die Ni-Paarung hohe Reibungszahlen von 2,4 gemessen und Kaltverschweilungen der
Kontaktflachen festgestellt wurden, betrug die Reibungszahl fiir die Ti-Paarung ca. 0,8 und es
traten keine Kaltverschweilungen auf. Als Ursache wurde die Kristallstruktur der Metalle dis-
kutiert. Im Vergleich zum hexagonalen Ti mit nur wenigen Gleitebenen konnten bei der ku-
bisch-flichenzentrierten Ni-Paarung 12 Gleitsysteme aktiviert werden, woraus eine grofiere
wahre Kontaktfliche resultierte.

Messungen der Reibungszahl bei oszillierendem Gleitverschleifl von Ni- und Ti-Paarungen im
Vakuum (1,3-107 Pa) mit einer Normalkraft von ca. 1 N, einer Gleitgeschwindigkeit von
1 mm/s und einer Bewegungsamplitude von 10 mm bestétigten den EinfluB der Kristallstruk-
tur auf das tribologische Verhalten von Reinmetallen [168]. Bei Raumtemperatur wurden fiir
Ni/Ni Reibungszahlen von 2,3 und fiir die Ti/Ti-Paarung von 1,3 bestimmt.

Die tribologischen Eigenschaften von Ni und Ti in Abhédngigkeit von der Luftfeuchte wurden
in [169] unter Frettingbedingungen im Stifi-auf-Scheibe-Versuchsstand bei Raumtemperatur
bestimmt. Der Radius des Stiftes betrug 4,76 mm, die Normalkraft 2,94 N, die Amplitude
80 pm und die Frequenz der oszillierenden Bewegung 60 Hz. Die rel. Luftfeuchte wurde von 0
bis 50% variiert. Bei allen Luftfeuchten fiel fiir Ni/Ni und Ti/Ti die Reibungszahl nach einem
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kurzen Einlaufbereich mit zunehmender Zyklenzahl von hohen auf niedrigere stationire Werte
ab. In trockener Luft mit RF = 0% wurden fiir beide Paarungen im stationdren Bereich Rei-
bungszahlen von ca. 0,4 gemessen, wobei flir die Paarung Ti/Ti Schwankungen von +0,1 auf-
traten. Bei RF = 50% wurden fiir Ni/Ni stationire Reibungszahlen von ca. 0,2 und fiir Ti/Ti
von ca. 0,3 gefunden. Als Ursache wurde fiir beide Paarungen die Bildung einer oxidischen
Deckschicht im Kontaktbereich bestimmt, die Metall/Metall-Kontakt verhinderte. Die statio-
nédre Reibungszahl pgg wies fiir Ni/Ni zwischen RF = 0 und 2% einen maximalen Wert von ca.
0,42 auf, der auf eine oxidationshemmende Wirkung der wenigen adsorbierten Wassermolekii-
le bei geringer Luftfeuchte zuriickgefiihrt wurde. Gleichzeitig wurde ein maximaler Wert des
Verschleilbetrages gemessen. Mit steigender Feuchte fiel psg von 0,3 bei RF = 2% durch eine
schmierende Wirkung der Wassermolekiile auf 0,2 bei RF = 50% ab. Bei RF = 15% trat ein
deutliches Minimum im Verschleibetrag auf, dessen Ursache nicht geklart werden konnte. Fiir
die Ti/Ti-Paarung zeigten Reibungszahl und Verschleillbetrag bei RF = 12% ein Maximum.
Die Reibungszahl psg betrug hier ca. 0,4. Von RF = 20 bis 50% wurde trotz sinkender
Reibungszahlen von ca. 0,35 bis 0,32, als deren Ursache wiederum die reibungsreduzierende
Wirkung adsorbierter Wassermolekiile genannt wurde, ein erneuter Anstieg des Verschleiflbe-
trages verzeichnet, jedoch nicht diskutiert.

Auch in [113] finden sich Untersuchungen zur Luftfeuchteabhingigkeit des Verschleilverhal-
tens von Ni und Ti unter Frettingbedingungen im Stift-auf-Scheibe-System. Die Lufifeuchte
wurde von 0 bis 100% variiert. Zusétzlich wurden Versuche in trockenem Stickstoff durchge-
fithrt. Wie in [169] wurde ein Stift mit einem Radius von 4,76 mm verwendet, jedoch betrugen
die Normalkraft 1,47 N, die Schwingungsamplitude 50 pm und die Frequenz 80 Hz. In trocke-
nem N, wurden fiir beide Paarungen um den Faktor 10 geringere Verschleif3betrage gemessen
als in trockener Luft. Wahrend auf den Ni-Kontaktflichen kein loser Abrieb zu finden war,
befanden sich auf den verschlissenen Ti-Proben viele schwarze Verschleilpartikel. Es wurden
jedoch keine Griinde fiir diese Unterschiede angegeben. Fiir die Ni/Ni-Paarung konnte, dhnlich
wie bei den Messungen in [169], bei RF = 10% ein Minimum des Verschleiflbetrages, sowie in
gesittigter Luft ein etwas hoherer Verschleillbetrag als in trockener Luft gemessen werden.
Nach Versuchen in trockener Luft wurde dunkler, oxidierter Abrieb auf den Kontaktflichen
gefunden, wihrend mit steigender Feuchte metallische, plastisch verformte Bereiche {iberwo-
gen. Als Ursache wurde eine zunehmende Beweglichkeit der Verschleipartikel mit steigender
Feuchte genannt, bedingt durch die Adhidsion von Wassermolekiilen auf der Oberfliche der
Verschleiflpartikel. Das beobachtete Minimum des Verschleif3betrages wurde auch hier nicht
diskutiert. Die Ti/Ti-Paarung dagegen zeigte wie in [169] ein Maximum im Verschleifibetrag,
das hier bei RF = 30% gemessen wurde. Bei RF = 50% trat ein Minimum auf, gefolgt von er-
neut ansteigendem Verschleilbetrag. In feuchter Luft wurden deutlich starker verschlissene
und nach gleicher Versuchsdauer rauhere Kontaktfldchen beobachtet als in trockener Luft. Aus
den Ergebnissen wurde gefolgert, dafi Feuchtigkeit die Oberflaichenermiidung des Ti beschleu-
nigt. Das Maximum und Minimum des Verschlei3betrages wurde nicht diskutiert.

Hohe Verschleilbetrdge nach Gleit- oder Rollbeanspruchung von Ti-Paarungen in feuchter
Luft wurden auch in [100, 103, 105, 108] gemessen und auf eine bruchférdernde Wirkung der
Wassermolekiile auf die gebildete Oxidschicht sowie eine oxidationshemmende Wirkung ad-
sorbierter Wassermolekiile zurtickgefiihrt. Analytische Untersuchungen der Abriebpartikel
ergaben nach Versuchen in feuchter Luft im Vergleich zu trockener Luft einen geringeren
Oxidgehalt (TiO) in den Partikeln [100, 103]. Dies widerspricht jedoch Ergebnissen anderer
Autoren [111], in denen eine beschleunigte Oxidation des Ti in Anwesenheit von Feuchtigkeit
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durch eine katalytische Wirkung der Hydroxidionen gefunden wurde.

Untersuchungen zum Einflu der Gleitgeschwindigkeit auf die VerschleiBeigenschaften des
reinen Ti finden sich in [103]. Mit zunehmender Geschwindigkeit wurde keine Verschleizu-
nahme verzeichnet, was die Autoren auf eine ausreichend schnelle Oxidationsgeschwindigkeit
des Ti zurtickfithren. Leider fehlen genauere Angaben zu den verwendeten Versuchsparame-
tern. Dagegen trat bei Messungen der Geschwindigkeitsabhingigkeit der Verschleifleigen-
schaften einer TiAl6V4-Legierung ein VerschleiBminimum bei einer kritischen
Geschwindigkeit vgx auf [170]. Die Versuche wurden im Scheibe-auf-Scheibe-System bei
Raumtemperatur und konstanter Feuchte durchgefiihrt, letztere wird jedoch nicht genannt. Die
Geschwindigkeit wurde zwischen 0,3 und 0,8 m:s™ variiert. Mit zunehmender Normalkraft
von 35 auf 200 N wurden hohere VerschleiBbetrége gemessen, das VerschleiBminimum wurde
ausgepragter und zu kleineren kritischen Geschwindigkeiten vy verschoben. Bei kleinster Ge-
schwindigkeit wurden feine, oxidische (TiO-) Partikel und oxidische Schichten auf den Kon-
taktflichen gefunden, deren Bildungsmechanismus als oxidativer Verschleil mit Mikrobruch-
prozessen angenommen wurde. Dagegen fanden die Autoren bei vgyx Verschleilpartikel aus
TiO und o-Ti und bei hoheren Geschwindigkeiten grofle, metallische Verschleif3teilchen auf
metallischen Verschleififlaichen. Diese Beobachtungen wurden auf einen Wechsel des Ver-
schleifmechanismus zu Delaminationsverschleil mit Sprodbruchprozessen aufgrund der ver-
ringerten Zeit zur Oxidation zuriickgefiihrt. Mit zunehmender Normalkraft wurden Delamina-
tionsprozesse begiinstigt, was in der gemessenen Verschiebung der kritischen Geschwindigkeit
vrk resultierte. Von mehreren Autoren wurde eine Zunahme des Verschleiflbetrages mit stei-
gender Normalkraft im ungeschmierten Gleitkontakt fiir selbstgepaartes Ti bestdtigt und unter
hohen Beanspruchungen eine starke Neigung des Ti zum Fressen gefunden [100, 171 - 174].

Der in [169] diskutierte Einflul oxidischer Oberflichenschichten auf das tribologische Ver-
halten von Ti wird durch zahlreiche Untersuchungen anderer Autoren bestatigt [100, 103, 105,
111, 112, 162, 172]. Fiir Gleitreibungszahlen von TiO, (Rutil) gegen Stahl im System Stifi-
auf-Scheibe finden sich in der Literatur Werte von 0,1 bis 0,25 [111, 175, 176]. Jedoch wurde
von einer geringen Verschleifibestdandigkeit von TiO,-Schichten, insbesondere bei abrasiver
Beanspruchung, berichtet [112, 175]. Diese wird u.a. darauf zuriickgefiihrt, dal aufgrund der
unterschiedlichen Molarvolumina von TiO, und Ti (Pilling-Bedworth-Verhéltnis 1,77) und
thermischen Ausdehnungskoeffizienten (o(Ti) zu a(TiO,) = 1,3) hohe mechanische Spannun-
gen in der Oxid/Metall-Grenzfliche entstehen [111], die eine Ri3bildung begiinstigen.

In [109, 111, 177, 178] wird die Mdglichkeit der Bildung sogenannter ,Jubricious oxides* auf
Ti diskutiert. Dabei handelt es sich um diinne Oxidschichten, die sich durch die tribologische
Beanspruchung in oxidierender Atmosphére auf dem metallischen Grundmaterial bilden und
eine geringe Scherfestigkeit aufweisen. Ahnlich wie in einem fliissigen Schmierfilm erfolgen
Scherprozesse dann in dem Oxid, so dal das Grundmaterial gegen Verschleil geschiitzt wird
[177]. Fiir substdchiometrische Titanoxide zwischen TiO, s und TiO; 93 wurden im Vergleich
zu TiO, hohere Reibungszahlen, jedoch extrem geringe Verschleiflbetrige gemessen, im
Stochiometriebereich zwischen TiO, ¢3 bis TiO, 93 dagegen geringere Reibungszahlen und ho-
here Verschleilbetrage [111,109,178]. Niedrige Reibungszahlen bei gleichzeitig geringen Ver-
schleiflbetragen sollen mit einem ,lubricious oxide* der Stéchiometrie TiO, 9 moglich sein,
jedoch konnte eine stabile Ausbildung derartiger Schichten im tribologischen Kontakt bisher
nicht nachgewiesen werden [177].
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1.5 Zielsetzung

Ziel dieser Arbeit war die Aufkldrung der tribologischen Eigenschaften einer selbstgepaarten
NiTi-Legierung bei ungeschmierter, einsinniger Gleitbeanspruchung. Die Messungen waren in
einem minjaturisierten Stift-auf-Scheibe-Kontakt bei Raumtemperatur durchzufiihren. Dabei
sollte der Einflul der Normalkraft, der Gleitgeschwindigkeit sowie des Umgebungsmediums
bestimmt werden. Vergleichende Messungen an den reinen Metallen Nickel und Titan dienten
einerseits als Referenz und sollten andererseits zur Kldrung der auftretenden Effekte beitragen.
Vor den tribologischen Versuchen war eine Charakterisierung der Versuchsmaterialien im
Hinblick auf tribologisch relevante mechanische und chemische Eigenschafien sowie eine Be-
stimmung der geeigneten Parameter des Tribosystems zur Gewihrleistung der Reproduzier-
barkeit der Ergebnisse erforderlich. Die Messung der Reibungs- und VerschleiBkenngrof3en
erfolgte in einem Mikrotribometer, das sowohl in Laborluft definierter Feuchte, als auch in
einem Rasterelektronenmikroskop unter Hochvakuum betrieben werden konnte. Zur Bestim-
mung der VerschleiBerscheinungsformen war anschlielend eine Analysierung der ver-
schlissenen Probekorper mit geeigneten mikroskopischen, profilometrischen und spektroskopi-
schen Untersuchungsmethoden notwendig. In Bild 1.5 ist eine schematische Darstellung des
sich daraus ergebenden Versuchsprogramms dargestellt. Durch Zusammenfilhrung aller Ver-
suchsergebnisse sollten unter Einbeziehung der materialspezifischen Eigenschaften die bei den
unterschiedlichen Versuchsbedingungen wirksamen Reibungs- und Verschleilmechanismen
bestimmt und Unterschiede im tribologischen Verhalten der einzelnen Materialpaarungen dis-
kutiert werden.

7 Versuchsmaterialien
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Bild 1.5: Schematische Darstellung des Versuchsprogramms zur Bestimmung der tribologi-
schen Eigenschaften von selbstgepaartem NiTi, Ni und Ti. ‘
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2 Versuchsmaterialien und experimentelle Methoden

2.1 Versuchsmaterialien

Fiir die als Grundkorper in den tribologischen Versuchen eingesetzten Scheiben wurden Bleche
aus der nickelreichen, superelastischen Legierung SE 508 (Fa. Nitinol Devices & Components
Inc., Fremont, USA) mit 51,5 at.-% Ni und 48,4 at.-% Ti sowie aus hochreinem Ni (99,99%)
und hochreinem Ti (99,99%) (Fa. Goodfellow GmbH) verwendet. Die Gegenkorper (Stifte)
wurden aus Drahtelementen der Legierung BB (Fa. Raychem GmbH) mit 50,8 at.-% Ni und
49,2 at.-% Ti, hochreinem Ni (99,99%) und hochreinem Ti (99,99%) (Fa. Goodfellow GmbH)
gefertigt. In Tabelle 2.1 ist die chemische Zusammensetzung der verwendeten Materialien
aufgefiihrt.

Element NiTi NiTi Ni Ni Ti Ti
[ppm] Stift | Scheibe Stift Scheibe Stift Scheibe
Ni |L5,596-105 175,656410° | RestNi | RestNi 0,105 0,025

(50,7 at.-%) | (51,5 at.-%)
Ti 4,414-10° | 4,3432:10° - - Rest Ti Rest Ti
(49,0 at.-%) | (48,4 at.-%)
Al - ] 0,7 2 2,45 0,565
c [ 1500 <50 <10 - 16,5 ]
Cl ] - 2,0 - 0,30 0,045
Cr - - 0,070 <1 2,325 0,92
Cu 18 8 0,2 1 0,430 <0,075
Fe || 397 100 0,8 50 5,35 2,6
N ) - - - 17,2 -
0 580 250 66 - 461,7 -
Si ] - 0,9 1 0,40 0,1
v - - 0,004 - 4,55 0,445

Tabelle 2.1: Chemische Zusammensetzung der Versuchsmaterialien, Angaben in ppm (fiir Ni
und Ti Herstellerangaben [106]).

Die NiTi-Bleche (Leg. SE 508) waren vom Hersteller bei 600°C auf eine Dicke von 0,5 mm
gewalzt worden. Die kaltgezogenen NiTi-Dréhte (Leg. BB) wiesen einen Durchmesser von
(0,9 £ 0,2) mm auf. Die hochreinen Referenzwerkstoffe Ni und Ti lagen als kaltgewalzte Ble-
che mit Dicken von 0,5 mm (Ni) bzw. 1 mm (Ti) sowie als kaltgezogene Driahte mit einem
Durchmesser von (1 +0,2) mm vor. Tabelle 2.2 gibt einen Uberblick iiber die wichtigsten
Werkstoftkennwerte der Versuchsmaterialien, wobei es sich, wenn nicht anders gekennzeich-
net, um Herstellerangaben der Firmen Raychem (NiTi) und Goodfellow (Ni,Ti) handelt.



22 2.2 Gefiigecharakterisierung

Kennwert Einheit NiTi (Austenit) Ni Ti
Dichte p kgm’ 6,50-10° 8,90-10° 4,51.10°
Schmelzpunkt T, °C 1350 1453 1660
E-Modul E GPa 70 200 120
Wirmeleitfihigkeit k wm'K' | 17,5[179] 90,9 21,9
Spezifische Wirme ¢’ kikg'K' 0,50 0,46 0,52
Zugfestigkeit Ry, bei 20°C MPa 1150 ca. 660 [106] ca. 460
Bruchdehnung €5 bei 20°C % IL 10 ca.2 [181] | ca. 50 [100]
Poisson's Verhiltnis v - 0,3 0,3 0,361

Tabelle 2.2: Werkstoftkennwerte der verwendeten Materialien [100, 106, 179 - 181].

Zur Einstellung des Formgedachtniseffektes wurden die NiTi-Bleche 10 min bei 550°C an Luft
gegliht [23]. Die NiTi-Dréhte waren bereits im Anlieferungszustand vom Hersteller warmebe-
handelt. Der pseudoelastische Temperaturbereich wurde vom Hersteller mit 20 bis 80°C, die
Be- bzw. Entlastungsplateauspannungen (s. Bild 1.1) mit 480 bzw. 135 MPa und die irreversib-
le Dehnung nach einer Totaldehnung von 8% bei 20°C mit 0,2% angegeben. In [23] wurde bei
Raumtemperatur nach der konditionierenden Warmebehandlung eine spannungsinduzierte
Martensitbildung bei einer konstanten Zugspannung von ca. 375 MPa gemessen. Mit fort-
schreitender Martensitbildung und -verformung wurden Dehnungen von ca. 6% erreicht. Bei
Entlastung kam es zu einer Riickumwandlung des Martensits in die Austenitphase mit sehr
kleinen irreversiblen Dehnungen von ca. 0,04%. Durch DSC-Messungen (differential scanning
calorimetry) wurden in [23] folgende Umwandlungstemperaturen bestimmt:

Bezeichnung MS MF AS AF Md

T in °C -43 -81 -4 12 105

Tabelle 2.3: Umwandlungstemperaturen von NiTi (Leg. SE 508) nach [23].

2.2 Gefiigecharakterisierung

2.2.1 Metallografische Priparation

Zur Darstellung der Mikrostruktur der verwendeten Versuchsmaterialien wurden die Stifte und
Scheiben parallel und senkrecht zu der spiter im tribologischen Versuch belasteten Oberfléche
metallografisch préapariert. Dazu wurden die Draht- und Blechmaterialien mit Naf3schleifpapier
(SiC-Koérnung 800, 1200 und 2400) auf einer Schleifmaschine vom Typ ECOMET 3 (Fa.
Buehler) angeschliffen und mit Diamantpaste der Kérnungen 6 pm, 3 um und | pm unter
Ethanolkiihlung auf einer Poliermaschine PLANOPOL-2 (Fa. Struers) poliert. Die NiTi und
Ni-Proben wurden anschlielend mit SiO,-Suspension (OPS der Fa. Struers) 2 bis 3 Minuten
feinpoliert, die Ti-Proben wurden zur Vermeidung von Verformungsschichten 6 bis 7 Stunden
mit reiner Tonerde vibrationspoliert (VIBROMET I, Fa. Buehler). Fiir NiTi und Ti wurde so-
fort nach dem SchluBipolieren ohne Zwischentrocknung eine Farbniederschlagsiatzung nach
Escher [182] durchgefiihrt (Zusammensetzung siehe Tabelle 2.4), da aufgrund der guten Kor-
rosionsbestindigkeit beider Materialien eine Korngrenzen- oder Kornflaichendtzung kaum zu
erreichen war. Bei Anwendung des Farbitzverfahrens war zu beachten, dafl weder Glasgefifle
(Flusdureentstehung!), noch Metallteile verwendet wurden. Die Ni-Korngrenzen wurden
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durch eine Tauchédtzung der trockenen Proben nach dem ,,Fry micro“-Verfahren [183] sichtbar
gemacht (Zusammensetzung siche Tabelle 2.4).

Material Atzﬂttebusamenscﬁjgng Atzdauer

NiTi, Ti |[120 ml dest. H,0, 15 ml konz. HCL 15 g NayS;0s (Natriumdisulfid), | ca. 40 s
10 g K,$,05 (Kaliumdisulfid), 2 g NH,HF, (Ammoniumhydrogenfluorid)

Ni 30 e’ dest. H,0, 25 cm’ Ethanol, 40 cm’ konz. HCJ, 5 g CuCl, ca. 10's

Tabelle 2.4: Zusammensetzung der bei Raumtemperatur verwendeten Atzmittel nach
[182, 183].

Nach erfolgter Atzung wurden die Proben in destilliertem Wasser und Isopropanol ultraschall-
gereinigt und im Heilufistrom getrocknet, wobei bei der Farbniederschlagsidtzung hohe
Temperaturen auf der Probenoberfliche zu vermeiden waren, um Schidigungen der Atzmittel-
schicht zu verhindern.

2.2.2 Bestimmung der Gefiigekenngrofen

Die Gefligebilder wurden mit einem Auflichtmikroskop der Fa. Reichert-Jung (Typ
POLYVAR 2 MET) aufgenommen. Die Bestimmung der Korngréfe erfolgte anschliefend
nach dem Linienschnittverfahren. Dazu wurde eine Schar von z Geraden der Léinge L iiber die
Gefiigeaufnahme der Vergroflerung V gelegt und die Anzahl der Schnittpunkte ny mit den
Korngrenzen bestimmt. Die mittlere KorngréBe dk berechnet sich dann nach [184] als

L-z
dy =——=—
V-(ng —1) €))
mit: dc : Korngrofle
: Lidnge der Geraden

zZ : Anzahl der Geraden

V  :VergroBerung der Gefligeaufhahme

ng : Anzahl der Schnittpunkte der Geraden mit den Korngrenzen

Zur Klarung der in den lichtmikroskopischen Gefiigeaufnahmen der Materialien NiTi und Ti
sichtbaren Strukturen wurden zusitzlich TEM-Untersuchungen an tribologisch unbelasteten
NiTi- und Ti-Scheiben sowie einem Ti-Stift durchgefiihrt. Dazu wurden die Blechproben auf
eine Dicke von 150 pm abgeschliffen und runde Scheibchen mit einem Durchmesser von 3 mm
ausgestanzt. Zur Priparation des Ti-Stiftes wurde dieser in ein Ti-Rohr mit einem Innen-
durchmesser von 1 mm und einem AuBlendurchmesser von 3 mm eingepafit und aus diesem
Verbund ca. 300 um dicke Scheibchen abgeségt, die anschlielend ebenfalls auf eine Dicke von
150 pm abgeschliffen wurden. Die elektrolytische Diinnung erfolgte mit einem Elektrolyten aus
70% Methanol, 20% Ethylenglykol und 10% Perchlorsaure bei einer Temperatur des Elektro-
lyten von -10°C, bis von der Photoelektrode des Poliergerétes (Typ Tenupol 3, Fa. Struers) ein
Loch detektiert wurde. Die Polierspannung betrug beim NiTi 18 bis 20 V bei einem Strom von
ca. 160 mA, beim Ti 8 V bei 80 mA. Der durchstrahlbare Lochrand wurde mit einem Trans-
missionselektronenmikroskop der Fa. Philips (Typ CM 30 ST) bei einer maximalen Beschleu-
nigungsspannung von 300 kV untersucht und Hell- sowie Dunkelfeldaufnahmen angefertigt.
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2.2.3 Indenterverfahren

2.2.3.1 Messung mit spitzem Eindringkorper

Die Mikrohirte der tribologisch unbelasteten Materialien wurde an einem Kleinlasthérte-
priifgerdt der Firma Shimadzu (Typ HMV-2000) bestimmt. Dazu wurden die Probenober-
flichen wie in Kapitel 2.2.1 beschrieben geschliffen, poliert und gereinigt. AnschlieBend wurde
die Mikrohérte nach dem Vickersverfahren bei Raumtemperatur unter verschiedenen Lasten
(50 mN, 100 mN, 1 N entsprechend HV0,005, HV0,01 und HV0,1) bei einer Haltezeit von
15 s gemessen. Die Berechnung der Vickershiarte HV erfolgte entsprechend [185, 186] nach
der Vorschrift

2 Fy, - sin(136°/2)

F F
HV =0,102- L =0,102- ~0,1891.
A d?

d? (2)
mit: Fn @ aufgebrachte Normalkraft in N
d : arithmetischer Mittelwert der Harteeindruckdiagonalen in mm

Die Hértewerte stellen Mittelwerte aus mindestens 6 Einzelmessungen dar. Nach den tribolo-
gischen Versuchen wurde zusitzlich an ausreichend groflen Oberflichenbereichen der
verschlissenen Kontaktflichen von Stift und Scheibe die Anderung der Mikrohirte durch die
tribologische Beanspruchung bestimmt. Hierbei wurde die geringstmogliche Last (50 mN) ge-
wihlt, um moglichst kleine Eindriicke zu erhalten und so Geometrieeinfliisse in rauhen Berei-
chen wie z.B. metallischen Schuppen oder Grundmaterialeinfliisse bei diinnen Schichten zu
verringern.

Die Anwendung des Kraft-Eindringtiefe-Verfahrens erméglichte zusitzlich die Bestimmung
der Universalhidrte HU (auch bezeichnet als Harte unter Last, HVL), des reduzierten E-Moduls
E, sowie der elastischen und plastischen Verformungsanteile an den tribologisch unbeanspruch-
ten Scheibenmaterialien. Hierzu stand ein Ultramikrohértepriifgerdt der Firma Fischer
("Fischerscope", Typ H100 VP) zur Verfiigung. Belastung und Entlastung erfolgten jeweils in
100 Schritten mit einer Haltezeit von je 0,1 s, die Endkraft betrug 10, 60, 100 bzw. 1000 mN.
Bild 2.1 zeigt eine schematische Darstellung einer Kraft-Eindringtiefe-Kurve.

o
-

P4 ’
LL ,1
E A
£ N
g E Gerade an den
5 max ersten, linearen Teil
der Entlastungskurve
Belastung "
Entlastung ./
Pmin  hp Pmax Eindringtiefe h

Bild 2.1: Schematische Kraft-Eindringtiefe-Kurve nach [187].

Nach [188, 189] kann aus der am Anfang der Entlastungsphase rein elastischen Werkstoffitick-
federung unter der Annahme, dafl die Kontaktfliche zwischen Indenter und Probe in diesem
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Bereich konstant bleibt, bei einer Priifkraft Fy und der zugehorigen Eindringtiefe h der redu-
zierte E-Modul E, bestimmt werden. Dabei gilt nach [190]

dF, k' E E. E
E, =—DH.—= = + konst.
“ dh hy 1-v? 1-v] 1-V? (3)
mit: E. :reduzierter Elastizititsmodul
- dF.
E)N— : Steigung der Gerade an den ersten, linearen Teil der Entlastungkurve

h : Eindringtiefe
h, :plastische Eindringtiefe
k’  : dimensionsloser Formfaktor, Vickersdiamant: k’ = 0,177 [188]

E; : Elastizititsmodul des Indenters

v; . Poissonsche Querkontraktionszahl des Indenters
E : Elastizitdtsmodul der Probe

v : Poissonsche Querkontraktionszahl der Probe

Die plastische Eindringtiefe h, ergibt sich hierbei aus der Extrapolation der genannten Aus-
gleichsgeraden auf eine Kraft von 0 mN als

dh
hP = hmax - dFN Fmax (4)
mit: hmex @ maximale Eindringtiefe bei maximaler Kraft (s. Bild 2.1)

Frax : maximale Kraft

Die Universalhédrte HU errechnet sich nach [186, 191] fiir einen pyramidenformigen Indenter
aus

. FN — FN
A(h) 4 sin(@'/2) B (5)
C .
cos” (a'/2)
mit: A : Eindruckoberfliche
o' :Flachenwinkel des gleichseitigen, pyramidenformigen Indenters

fir die Vickerspyramide mit o = 136° bei maximaler Normalkraft Fy als

Ex
HU=—"—0b 6
26,43 h ., (

Um einen Vergleich mit der nach dem konventionellen Verfahren gemessenen Mikrohirte zu
ermoglichen, wird zusitzlich die aus der plastischen Eindringtiefe h, berechnete plastische
Harte Hpiq angegeben [188]:
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Fy

H — e
26,43 hp2 (7

plast =

Aus dem Vergleich mit GL. (2) ergibt sich folgende Umrechnungsvorschrift zwischen Vickers-
hirte HV und plastischer Harte Hpjq

HV = 0,102 H o (8)

Die Flache unter der Belastungskurve (vgl. Bild 2.1) kann mit der aufgebrachten Gesamtener-
gie W, gleichgesetzt werden. Die freigewordene, elastische Verformungsenergie W, entspricht
dann der Fliche unter der Entlastungskurve. Aus der Differenz beider Energiewerte ergibt sich
die plastische Verformungsenergie W, [192]

W, =W, - W, (9)

Diese wird meist als prozentualer Anteil an der Gesamtenergie angegeben, um einen vom Ab-
solutbetrag des Energieumsatzes unabhdngigen Vergleich der plastischen Eigenschaften ver-
schiedener Materialien zu ermdglichen.

2.2.3.2 Messung mit kugelformigem Eindringkdrper

Zusitzlich zu den Messungen mit einer Diamantpyramide wurde fiir die Kraft-Eindringtiefe-
Messungen am Fischerscope eine Diamantkugel mit einem Durchmesser von 1 mm verwendet.
Die Messungen wurden bei Normalkraften von 10, 50, 100 und 1000 mN durchgefiihrt, wobei
Be- und Entlastung jeweils in 100 Schritten bei einer Haltezeit von je 0,1 s erfolgten. Der
Vorteil dieses Verfahrens besteht darin, daf die bei den Messungen erzeugte maximale Hertz-
sche Pressung der bei den mikrotribologischen Untersuchungen zu Versuchsbeginn vorliegen-
den max. Hertzschen Pressung angendhert werden kann. Aufgrund der geringen Eindringtiefen
sind Messungen im oberfldchennahen Bereich moglich. Die maximale Hertzsche Pressung eines
kugelformigen Korpers in elastischem Kontakt mit einer ebenen Probe mit gleichen Material-
kenngrofBen berechnet sich nach Hertz wie folgt [193]:

_ | L5 Fy B
Pra =Y RZ(T—v2)? (10)

mit: Pmax : Maximale Hertzsche Pressung flir System Kugel-Scheibe
Fn  : Normalkraft :
R’ : Kriimmungsradius des kugelformigen Korpers
\% : Poissonsche Querkontraktionszahl

Soll, wie im Falle der Kraft-Eindringtiefe-Messungen am Fischerscope, die max. Hertzsche
Pressung zwischen einer Kugel und einer Scheibe fiir ungleiche Materialpaarungen
(Fremdpaarung) berechnet werden, so ist der E-Modul des Gegenkorpers wie folgt zu beriick-
sichtigen [193]:
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N 6-F, -E,-E,” .
max B[R'.(l—-v2)-(El+E2)]2 ( )

E, :Elastizititsmodul des Grundkorpers bzw. der Probe
E, : Elastizititsmodul des Gegenkorpers bzw. des Indenters
R' :Kriimmungsradius des Gegenkorpers bzw. des Indenters

Fiir die Querkontraktionszahl v wird einheitlich v = 0,3 angesetzt [193].
Der reduzierte E-Modul E, (vgl. Kapitel 2.2.3.1) berechnet sich aus der gemessenen Last-
Eindringtiefe-Kurve wie folgt [188]:

g - F, dF,

" 2.F,.-Jh 2R-h) dh (12)

Auch hier konnen aus dem ersten Teil der Gleichung (5) die Universalhdrte HU sowie die
plastische Hérte Hyag berechnet werden als

HU = Ey bzw. (13)
2:7-R"h 0
Fn
H = —
plast 2 R"hp (14)

Die Berechnungsvorschriften fiir h,, W, W, und W, bleiben im Vergleich zu spitzen Eindring-
korpern gleich.

2.3 Oberflachencharakterisierung

2.3.1 Profilometrie

Fir die profilometrischen Untersuchungen stand ein Oberflichentastschnittgerit (Fa. Hommel,
Typ T4000) mit einer Diamantspitze (Spitzenradius 5 pm) zur Verfiigung. Zur Charakterisie-
rung der Stiftgeometrie vor den tribologischen Versuchen wurde die Stiftkopfkriimmung bei
einer Tastldnge von 0,5 mm und einer Tastgeschwindigkeit von 0,1 mm/s aufgezeichnet. Dazu
wurde zuerst die hochste Stelle des Stiftkopfes auf eine Tasthéhe von 48% justiert und an-
schlielend zwei um 90° zueinander versetzte Linienscans, im Abstand von 0,25 mm von der
hochsten Stelle beginnend, durchgefiihrt. Fiir die Bestimmung der Rauheitskennwerte R,
(arithmetischer Mittenrauhwert) und R, (maximale Raubhtiefe) der Scheiben war die laterale
Auflosung des Profilometers nicht ausreichend, so dafl diese in einem Rasterkraftmikroskop
(AFM) unter Verwendung einer Si-Spitze bei einer Profillinge von 0,15 mm ermittelt wurden.
Rauheitsmessungen an den Stiftkdpfen waren aufgrund der geringen GrofBe der Stifte und star-
ken Kriimmung der Oberflichen nicht sinnvoll, aufgrund der gleichen Probenvorbereitung (s.
Kap. 2.4.1) kann jedoch von dhnlichen Werten wie bei den Scheiben ausgegangen werden.
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Nach den tribologischen Versuchen wurden die Durchmesser der Verschlei3flichen der Stifte
auf gleiche Weise bestimmt, wobei der Startpunkt der Linienscans hier durch optische Vor-
Justierung festgelegt wurde. Aus dem direkten Vergleich mit den vor den tribologischen Ver-
suchen aufgenommenen Linienscans konnten die linearen Verschleilbetrage W*;p der Stifte
berechnet werden. Die linearen VerschleiBbetrage der Scheiben W*,p wurden bei einer
Tastldnge von 0,5 bzw. 1 mm und einer Tastgeschwindigkeit von 0,1 mm/s durch 4 um jeweils
90° zueinander versetzte Linienscans gemessen.

2.3.2 Augerelektronenspektroskopie

Die augerelektronenspektroskopischen (AES) Messungen wurden an einem Scanning Auger
Multiprobe Spektrometer (Fa. Physical Electronics, Typ PHI 600) mit LaB¢-Kathode bei einer
Anregungsspannung von 10 kV durchgefiihrt. Die Oberflaiche wurde zuerst durch Punktanaly-
sen bei einem Strahlstrom von 50 nA charakterisiert und Bilder mit Sekundérelektronen ange-
fertigt. Die maximale laterale Auflosung fiir die SE-Aufnahmen betrug 20 nm, bei AES-
Messungen wurde eine Auflésung von 100 nm erreicht, womit ortsaufgeloste Messungen in
den Verschleilflichen moglich waren. Die Austrittstiefe der Augerelektronen betragt ca. 0,3
bis 3 nm [194]. AnschlieBend wurden die Oberflachenbereiche mit einem Xenon-Ionenstrahl
abgetragen (lonenenergie 3 kV, Kippwinkel 30°), wobei sich die angegebenen Abtragsraten
auf eine Normierung mit metallischem NiTi beziehen. Der Meffehler fiir die Tiefenangaben
betrug hierbei ca. 100%. Die Wahl der lonenart und der Sputterparameter resultierte aus
Uberlegungen, Durchmischungen der in den Oberflichenbereichen vorliegenden Atomarten,
Oxidreduktionen sowie sogenannte "preferential sputtering"-Effekte, die besonders beim Ti-
und NiO-Abtrag durch Argon-lonen als kritisch anzusehen sind und zur Segregation eines
Elementes in der Oberfliche fithren kénnen, zu minimieren [195 - 197]. Wahrend des Sputter-
vorganges wurde die Anderung der chemischen Zusammensetzung durch Tiefenprofile bei ei-
nem Strahlstrom von 500 nA registriert. Der MeBfleckdurchmesser betrug hierbei ca. 1 pm,
um ausreichende Zihlraten zu erreichen. Die Quantifizierung erfolgte nach einer Kalibrierung
mit Hilfe von NiO-, TiO- und TiO,- sowie NiTi-Standards. Die Quantifizierung der Standards
diente zusitzlich dazu, eine durch den Elektronenstrahl erzeugte mogliche Reduzierung der
gemessenen Oxide zu beriicksichtigen und eine stochiometrische Abschitzung zu erméglichen.
Die erreichte Genauigkeit betrug damit bei den metallischen Elementen + 2%, bei den oxidi-
schen Anteilen aufgrund von Aufladungseffekten + 10%. Nach Beendigung des Abtrages
wurden erneut Punktanalysen angefertigt und in besonderen Fillen Elementverteilungsbilder
(Maps) aufgenommen.

2.3.3 ESCA-Untersuchungen

Zur Absicherung der durch AES-Messungen gefundenen oberflichenspektrometrischen Er-
gebnisse wurden an einem tribologisch beanspruchten NiTi-Probenpaar innerhalb und aufler-
halb der Verschleiflflichen ESCA-Messungen (Elektronenspektroskopie fiir chemische
Analyse) an einem PHI-ESCA-Gerit des Typs 5600 ci durchgefiihrt. Dieses Verfahren ermog-
licht bei ausreichend hoher Zahlrate der entstehenden Photoelektronen eine Bestimmung des
Bindungszustandes der auf den Oberflichen vorliegenden Elemente. Auf einen Abtrag der
Oberflache mit der vorhandenen Argonionenquelle wurde verzichtet, da es durch den Beschuf3
mit Argonionen bekanntermaflen zu einer Reduzierung der Titanoxide zu Suboxiden kommt
[116, 195]. Die Mef3daten der durch Anregung mit Al K,-Strahlung austretenden Photoelek-
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tronen wurden integral iiber eine Analysenfldche mit ca. 120 pm (Analyse auf der Stiftkontakt-
flaiche und auf der Verschleilspur der Scheibe) bzw. 800 pm (tribologisch unbeanspruchter
Bereich der Scheibe) Durchmesser gemittelt. Da eine stdarkere Fokussierung keine ausreichende
Intensitdt innerhalb einer tragbaren Mef3zeit ergab, war eine Mikrobereichsanalyse mit diesem
Verfahren nicht moglich. Die Informationtiefe der ESCA entspricht mit bis zu 5 nm in etwa der
Austrittstiefe der Augerelektronen [194, 198]. Zunichst wurden bei einer Paflenergie der
Elektronen im Analysator von 187,85 eV Ubersichtsspektren zur Identifikation der vorliegen-
den Elemente aufgenommen, wobei aus den Peakflichen nach Abzug des Untergrundes mit
Hilfe gespeicherter Empfindlichkeitsfaktoren die Atomkonzentrationen der Elemente mit einem
Fehler von ca. 10 bis 20% bestimmt wurden. AnschlieBend wurden die betreffenden Element-
linien zur chemischen Spezifikation in Spektrenfenstern mit einem Multiplexverfahren hochauf-
gelost gemessen. Hierbei betrug die Palenergie der Elektronen im Analysator 23,5 eV.

2.4 Tribologische Untersuchungen

2.4.1 Probenvorbereitung

Die scheibenférmigen Grundkérper mit einem Durchmesser von 10 mm wurden aus den Aus-
gangsblechen mittels Nd:Y AG-Laserstrahlung ausgeschnitten. Dabei wiesen die NiTi- und Ni-
Bleche eine Dicke von ca. 0,5 mm und die Ti-Bleche von ca. | mm auf. Im Anlieferungszu-
stand auf den Oberflachen vorhandene Oxidschichten wurden vor den tribologischen Versu-
chen im NaBschleifverfahren mit SiC-Papier der Kérnungen 600, 800, 1200, 2400 und 4000
entfernt und die Oberfldche mit Diamantpaste bis 1 pm Kornung poliert. Zur Vermeidung von
Kanteneffekten bei der tribologischen Beanspruchung wurden die Stifiproben an der im Ver-
such der Scheibe zugewandten Seite ballig (Kriimmungsradius 0,45 mm) geschliffen und da-
nach ebenfalls mit Diamantpaste bis 1 pm Krnung poliert. AnschlieBend wurden die Scheiben
mit einer SiO,-Suspension (MASTERMET der Fa. Buehler, Kérnung ca. 0,25 pm) und die
Stifte mit Diamantpaste der Kérnung 0,25 um feinpoliert. Die Proben wurden nacheinander im
Ultraschallbad, mit destilliertem Wasser sowie mit Ethanol gereinigt und im Heilluftstrom ge-
trocknet. Die Geometrie der Stiftkopfe wurde durch lichtmikroskopische Aufnahmen bei 50-
und 320-facher VergréBerung dokumentiert und aus diesen Aufnabhmen der Kriimmungsradius
der erzeugten, halbkugelformigen Oberflichen bestimmt. Kurz vor dem Einbau ins Mikrotri-
bometer wurde zur Vermeidung von Kontaminationen mit hochreinem Aceton ultraschallge-
reinigt und wiederum im HeiBBluftstrom getrocknet. Eine Kontrolle durch AES bestitigte, daf3
durch diese Vorbehandlung verunreinigungsfreie Oberflachen erzeugt wurden.

2.4.2 Tribosystem

Die tribologischen Untersuchungen wurden in einem nach dem Stift-auf-Scheibe-Prinzip arbei-
tenden Mikrotribometer durchgefiihrt, dessen schematischer Aufbau in Bild 2.2 dargestellt ist.
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Bild 2.2: Schematische Darstellung des Mikrotribometers.

Die Geometrie der Kontaktstelle mit Angabe der verwendeten Versuchsparameter ist in
Bild 2.3 ersichtlich.

Paarungen: P/D = NiTi/NiTi, Ni/Ni, Ti/Ti
Parameter: Fy =20 mN - 100 mN (Standard: 60 mN)
VR = 2 mm/s - 50 mm/s (Standard: 2 mm/s)
RF = 10% - 90% (Standard: 50%),
Hochvakuum, dest. Wasser

T =RT
s =100 m
Geometrie: dp =10 mm
dp = 0,9 mm (NiTi) bzw. 1 mm (Ni, Ti)
(1% = 0,45+ 0,05 mm
rs =3,2mm

Bild 2.3: Schematische Darstellung des verwendeten Tribosystems mit Versuchsparametern
(P: Stift, D: Scheibe; die Scheibe befand sich bei den Untersuchungen zum Einfluf}
der Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit und Luftfeuchte in vertikaler sowie bei Zu-
gabe von dest. Wasser und in Hochvakuum in horizontaler Lage).

Die Messungen erfolgten bei Raumtemperatur unter ungeschmierter, einsinniger Gleitbean-
spruchung auf einem konstanten Spurkreisdurchmesser von 6,4 mm. Der Stift wurde durch
eine Piezolinearregelung (s. Bild 2.2) mit konstanter Normalkraft Fy gegen die Scheibe ge-
preft. Mit Ausnahme der Stoppversuche und eines Normalkrafirampenversuches, die zur
Klarung bestimmter Phdnomene dienen sollten, wurde bei allen Versuchsldufen ein Gleitweg
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von s = 100 m durchlaufen. Fiir alle untersuchten Materialpaarungen wurde der Einflufl der
Normalkraft, der Gleitgeschwindigkeit sowie der relativen Luftfeuchte auf das Reibungs- und
VerschleiBverhalten untersucht. Die Variation der Normalkraft erfolgte zwischen Fy = 20 und
100 mN bei einer konstanten Gleitgeschwindigkeit im Spurradius von vg =2 mmy/s. Die relative
Feuchte wurde hierbei durch Einblasen von trockener bzw. feuchter Luft in die Probenkammer
konstant auf RF = 50% eingestellt. Bei einer konstanten Normalkraft von Fy = 60 mN und
konstanter relativer Feuchte von RF = 50% wurde eine Gleitgeschwindigkeitsvariation mit
Versuchsldufen bei vg =2, 10, 20, 35 und 50 mm/s durchgefiihrt. Zur Bestimmung des Einflus-
ses der relativen Luftfeuchte auf das tribologische Verhalten wurde diese im Bereich von RF =
10 bis 90% in Schritten von jeweils 20% variiert. Zusétzlich wurden Messungen unter Zugabe
von destilliertem Wasser in die Kontaktzone durchgefiihrt. Die Bauweise des Mikrotribometers
ermoglichte aulerdem den Einbau in die Kammer eines Rasterelektronenmikroskopes (Typ
JSM 840 der Fa. Jeol), womit Messungen im Hochvakuum (10 Pa = 10" mbar) bei einer in-
situ-Beobachtung der Kontaktstelle zwischen Stift und Scheibe méglich waren. Die Normal-
kraft betrug hierbei ebenfalls Fy = 60 mN, die Gleitgeschwindigkeit vg = 2 mm/s.

2.4.3 Versuchsauswertung

Wihrend der tribologischen Versuche wurden kontinuierlich die Reibungs- und Normalkraft
iiber Dehnungsmefstreifen gemessen sowie die Position des Stiftkopfes relativ zur Schei-
benoberfliche aus der Summe der Auslenkungen des Normalkraft-Dehnungsmefstreifens und
der Piezokeramik (s. Bild 2.2) berechnet. Die Mef3daten wurden mit dem Mef3datenerfassungs-
programm LabView fiir Windows 3.1 aufgezeichnet und daraus die Reibungszahl p und der
lineare Verschleilbetrag W, als Summe der linearen Verschleiibetrige von Stift und Scheibe,
berechnet und grafisch dargestellt. In Bild 2.4 ist eine typische Reibungszahlkurve in Abhén-
gigkeit vom Gleitweg schematisch dargestellt.

Heg: Reibungszahl im
Einlaufbereich

JsB : Reibungszahl im
stationaren Bereich

HER M skrit : kritischer Gleitweg

PN IAAW
Y Al g

Reibungszahl p

MsB

Skrit Gleitweg s

Bild 2.4: Schematische Darstellung einer Reibungszahlkurve mit Parameterdefinition.

Zur Quantifizierung wurden folgende Parameter definiert:

ues  : Reibungszahl des Einlaufbereiches

use  : Reibungszahl im stationéren Bereich

Skrit : kritischer Gleitweg, bei dem der Ubergang der Reibungszahl vom Einlaufbereich
in den stationdren Bereich stattfand
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Nach Versuchsende wurden zur Bestimmung der Verschleilerscheinungsformen sekundérelek-
tronenmikroskopische Aufnahmen an einem Rasterelektronenmikroskop der Fa. Jeol (Typ JSM
840) bei einer Beschleunigungsspannung von 10 kV und einem Arbeitsabstand von 38 mm
angefertigt. Zur Verstarkung der Topografieeffekte an Oberflichenrauheiten wurden die Pro-
ben dabei um 60 Grad gekippt.

Aus den mittels Profilometrie gemessenen linearen Verschleif3betragen der Stifte W*,p (s. Kap.
2.3.1) wurden die volumetrischen Verschleilbetrige W*yp entsprechend Bild 2.5 berechnet
als

2 *
. m-Wip ‘(3rg —Wip)
Wyp = : 3 (15)

W*V,p : Volumetrischer Verschleiflbetrag des Stiftes
Wp : Linearer VerschleiBbetrag des Stiftes
g Stiftkopfkrimmungsradius

Analog dazu berechnet sich der volumetrische Verschleif3betrag der Scheiben aus

* 4 *
Wyp ~3+bs Wip 71

(16)

W'yp: Volumetrischer VerschleiBbetrag der Scheibe
W, : Linearer VerschleiBbetrag der Scheibe (Spurtiefe)
bs : Spurbreite

I's : Spurradius

Stift Scheibe

Bild 2.5: Schematische Darstellung der linearen und volumetrischen VerschleiBbetrige der
a) Stifte (W*l,p , W#y p) und b) Scheiben (W*p, W#yp).
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3 Versuchsergebnisse

3.1 Werkstoffeigenschaften

3.1.1 Gefiige

Bild 3.1: Lichtmikroskopische Gefiigeaufnahmen von a), b) NiTi, c), d) Ni und e), ) Ti fur
a), ¢), ) Scheibe und b), d), f) Stift.
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In Bild 3.1 sind lichtmikroskopische Gefligeaufnahmen der als Scheiben- und Stiftmaterialien
eingesetzten NiTi-, Ni- und Ti-Werkstoffe dargestellt.

Beide NiTi-Legierungen lagen bei Raumtemperatur in der kubisch-raumzentrierten Austenit-
phase vor (Typ CsCl, B2). Das Blechmaterial (Leg. SE 508) wies eine mittlere Korngré3e von
15 pm auf (Bild 3.1a), eine ausgeprigte Walztextur lag nicht vor. Die KorngréBe des Draht-
materials (Leg. BB) betrug ca. 3 um (Bild 3.1b). Vereinzelt waren bei beiden Werkstoffen in
den austenitischen Koérnern im Lichtmikroskop hell erscheinende Ausscheidungen sowie eine
innere zeilenformige Struktur sichtbar, wobei in beiden Fillen keine Vorzugsorientierung fest-
stellbar war (Bild 3.1a und b).

Die kubisch-flichenzentrierten Nickelproben wiesen als Blechmaterial eine mittlere Korngréfie
von ca. 25 pm auf (Bild 3.1¢), als Drihte von ca. 1,5 pm (Bild 3.1d).

Beide Titanwerkstoffe lagen in der hexagonalen a-Phase vor. Das Gefiige des Blechmaterials
war stark kaltverformt, so daB} sich seine mittlere KorngroBe lichtmikroskopisch nicht bestim-
men lieB. Auf der farbgedtzten Oberfliche zeigten sich weifle, schlierenformige Inseln mit einer
deutlichen Vorzugsorientierung in Walzrichtung (Bild 3.1e). Das Drahtmaterial besafl eine
mittlere Korngr68e von ca. 10 bis 15 pm und wies Zwillingsbildung auf (Bild 3.1f).

In Bild 3.2a ist eine lichtmikroskopische Aufnahme der zeilenformigen Strukturen in den
austenitischen Kornern des NiTi-Blechmaterials bei hoherer Vergroerung dargestellt. Zur
Kldrung dieser Strukturen wurden zusétzlich transmissionselektronenmikroskopische (TEM)
Untersuchungen durchgefiihrt (Bild 3.2b).

Bild 3.2: a) Lichtmikroskopische und b) TEM-Aufnahme des Gefiiges des NiTi-Blech-
: materials.

Die in Bild 3.2a sichtbaren zeilenformigen Strukturen wurden als lattenartige Aufrethung von
Subkérnern im Austenitgefiige bestimmt (Bild 3.2b). Innerhalb dieser Strukturen waren keine
Martensitphasenanteile nachweisbar. Die im Lichtmikroskop hell erscheinenden Ausscheidun-
gen wurden durch Elektronenbeugung und energiedispersive Rontgenanalyse (EDX) als ku-
bisch flachenzentrierte TiNi-Phase identifiziert. Die Versetzungen waren gréfitenteils in
Béndern angeordnet, in versetzungsiarmeren Bereichen wurden linsenformige, orientierte, ko-
héarent im NiTi-Gitter gebundene rhomboedrische NisTis-Ausscheidungen mit einer mittleren
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Gr6Be von ca. 100 nm gefunden, die sich durch die Wéirmebehandlung bei 550°C gebildet
hatten.

Zur Bestimmung der Korngréfle des kaltverformten Gefiiges der Ti-Scheiben sind in Bild 3.3
TEM-Aufnahmen eines Ti-Bleches dargestelit.

Bild 3.3: TEM-Aufnahmen des kaltverformten Gefiliges einer Ti-Scheibe im a) Hellfeld und
b) Dunkelfeld.

Die mittlere KorngroBe der Ti-Bleche wurde aus den TEM-Aufnahmen als ca. 0,2 bis 1 um be-
stimmt. Das kaltverformte Gefiige wies eine hohe Versetzungsdichte auf. Fremdphasen oder
Oxideinschliisse in der Matrix wurden nicht nachgewiesen. Wahrend der TEM-Préparation
kam es jedoch sehr schnell zum Aufwachsen von TiO,-Schichten auf den Proben.

Bild 3.4: TEM-Aufhahmen des kaltverformten Gefliges eines Ti-Stiftes.

TEM-Aufnahmen des kaltverformten Gefiiges des Ti-Drahtmaterials sind in Bild 3.4 darge-
stellt. Bild 3.4a zeigt deutlich Verformungszwillinge in einem Ti-Korn mit mittleren Zwillings-
breiten von ca. 0,5 bis 1 pm. In Bild 3.4b ist erkennbar, dal an den Zwillingsgrenzen und im
Zwillingsinneren eine hohe Versetzungsdichte, zum Teil mit Versetzungszellbildung, vorlag.
Die mittlere GroBe der Versetzungszellen betrug ca. 50 bis 100 nm. 4
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3.1.2 Mikrohdrte

Bild 3.5 gibt die bei Raumtemperatur an den tribologisch unbelasteten NiTi-, Ni- und Ti-
Werkstoffen nach der Probenpréparation bestimmten Vickershérten in Abhéngigkeit von der
aufgebrachten Belastung wieder. Die Mef3werte stellen Mittelwerte aus ca. 10 Einzelmessun-
gen dar, wobei die Standardabweichung in allen Féllen ca. 3% betrug.
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Bild 3.5: Mikrohédrte HV0,005, HV0,01 und HVO0,1 der Versuchsmaterialien a) NiTi, b) Ni
und c) Ti fiir Stift und Scheibe.

Bei der kleinsten Priiflast F=50 mN wurde fiir den NiTi-Stift eine Mikrohirte von
385 HV0,005 und fiir die NiTi-Scheibe etwas kleinere Werte von 336 HV0,005 bestimmt
(Bild 3.5a). Mit steigender Last nahmen beide Hartewerte ab, so da3 bei der hochsten Priif-
kraft von F = 1 N fiir den Stift eine um 6% verringerte Mikrohdrte von 360 HVO0,1 und fir die
Scheibe ca. 14% kleinere Werte von 290 HVO0,1 gemessen wurden.

Der Ni-Stift besa3 bei F = 50 mN eine Hirte von 240 HV0,005 (Bild 3.5b) und war damit ca.
38% weicher als der NiTi-Stift. Bei hoheren Priifkrafien wurde ein Anstieg des Hartewertes
um ca. 8% auf 260 HVO0,1 beobachtet. Die Ni-Scheibe war mit 170 HV0,005 ca. 30% weicher
als der Ni-Stift und wies damit die insgesamt geringste Hérte auf, die um ca. 50% unter dem
fiir die NiTi-Scheibe gemessenen Wert lag. Mit zunehmender Priifkraft war zusétzlich eine
deutliche Verringerung der Hérte erkennbar und bei F = 1 N wurden mit 100 HV0,1 nur noch
60% des bei F = 50 mN bestimmten Wertes gemessen.
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Der Ti-Stift wies mit 185 HV0,005 von allen Drahtmaterialien die geringste Harte auf, die im
Vergleich zum NiTi-Stift um ca. 50% und gegeniiber dem Ni-Stift um ca. 30% verringert war
(Bild 3.5¢). Bei hoheren Priifkraften wurden kleinere Mikrohérten gemessen, die bei F=1 N
mit 150 HVO0,1 ca. 80% des bei F =50 mN gemessenen Wertes erreichten. Dagegen war die
Mikrohérte des Scheibenmaterials nahezu unabhéngig von der aufgebrachten Priifkraft. Im
Gegensatz zu den beiden anderen Materialien war das Ti-Blechmaterial etwas hérter als der fiir
die Ti-Stifte verwendete Draht. Bei F =50 mN wurde mit 207 HV0,005 im Vergleich zur
NiTi-Scheibe ein um 40% kleinerer und gegeniiber der Ni-Scheibe ein ca. 20% hoherer Hérte-

wert gemessen.

3.1.3 Elastisch-plastische Eigenschaften nach dem Indenterverfahren

In Bild 3.6 sind die Kraft-Eindringtiefe-Kurven der untersuchten Scheibenmaterialien fiir
maximale Normalkrifie Fo, = 10, 60, 100 und 1000 mN, gemessen mit einem Vickersdiaman-
ten auf den polierten Oberflichen (s. Kap. 2.2.1) mit einem R,-Wert von (0,007 + 0,002) pum,
dargestellt. '
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Bild 3.6: Uber 5 Einzelmessungen gemittelte Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir NiTi, Ni und Ti
bei Endkréften von a) Fpx =10 mN, b) Fp=60mN, c)Fpu=100mN und
d) Frax = 1000 mN; Indenter: Vickersdiamant.

Es zeigte sich, daf fiir Endkrifte Fp. > 60 mN die Belastungséste der Kraft-Eindringtiefe-Kur-
ven fiir NiTi und Ti anndhernd identische Verldufe aufwiesen, wahrend Ni um ca. 20 bis 50%
grofere maximale Eindringtiefen hyax erreichte (Bilder 3.6 und 2.1). Fiir alle drei Materialien
nahm die maximale Eindringtiefe mit steigender maximaler Normalkraft F.x zu. Bei Entlastung
zeigte NiTi im Vergleich zu Ni und Ti die kleinste minimale Eindringtiefe hy, (Bild 2.1), die
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von hpin = 0,22 pum bei Frax = 10 mN auf hyin, = 2,3 pm bei Fr, = 1000 mN anstieg. Ni wies
mit hyp = 0,37 pm bei Frux = 10 mN bis hyin = 6,2 pm bei Frax = 1000 mN die gréfiten minima-
len Eindringtiefen auf. Die minimalen Eindringtiefen des Ti-Materials lagen fiir alle gemessenen
Normalkrifte zwischen den Werten fiir NiTi und Ni. Wahrend die Entlastungskurven fiir Ni
einen annihernd linearen Verlauf aufwiesen, wichen die Kurven fiir Ti geringfiigig und fiir NiTi
stark zu kleinen Eindringtiefen hin von der Linearitdt ab, so daB sich besonders fiir NiTi
grof3e Differenzen zwischen der maximalen und minimalen Eindringtiefe ergaben.

Die zugehorigen Verldufe der plastischen Hérte Hyue (vgl Kap. 2.2.3.1. Gl. (7)), aufgetragen
iber der Eindringtiefe h, sind in Bild 3.7 dargestellt.
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Bild 3.7: Plastische Harte Hy,e in Abhéngigkeit von der Eindringtiefe fiir NiTi, Ni und Ti bei
Endkraften von a)Fpx=10mN, b)Funx=60mN, c¢)Fp=100mN und
d) Frax = 1000 mN, gemittelt tiber 5 Einzelmessungen; Indenter: Vickersdiamant.

Bei kleiner Normalkraft F,.x = 10 mN zeigten alle drei Materialien mit steigender Eindringtiefe
abfallende Werte der plastischen Harte (Bild 3.7a). Ni und Ti wiesen anndhernd identische
Kurvenverldufe mit Endwerten von ca. Hyist = 2500 N-mm? auf, Die plastische Harte der NiTi-
Probe betrug bei der Endkraft ca. 2300 N-mm?. Unabhiingig von den Priifkriften wurde bei
allen drei Materialien ein Anstieg der plastischen Harte im oberflachennahen Bereich (zu klei-
nen Eindringtiefen hin) gemessen, der besonders bei den Ni- und Ti-Proben aufféllig war
(Bild 3.7b bis d). Die plastische Harte der NiTi- und Ti-Proben fiel bei Fyux = 60 bis 1000 mN
mit zunehmender Eindringtiefe von Werten um ca. 3000 N-mm™ (Ti) bzw. 2300 bis
2800 N-mm™> (NiTi) auf einen quasistationdren Wert von Hpj,s = 2200 bis 2300 N-mm? ab. Fiir
Ni fiel die plastische Hirte mit steigender Eindringtiefe h von ca. 3900 N-mm™ nahezu expo-
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nentiell auf niedrige Werte ab, wobei der bei maximaler Eindringtiefe erreichte Endwert mit
steigender maximaler Normalkraft Frax bis auf Hyeq = 1000 N-mm™ bei Fex = 1000 mN ab-
nahm.

Entsprechend den Gleichungen (3), (8), (6) und (9) wurden der Elastizititsmodul E, die
Vickershirte HV, die Universalhirte HU sowie der plastische Energieanteil W, berechnet und
in Bild 3.8 in Abhéngigkeit von der maximalen Normalkraft F.x dargestellt. Die Standardab-
weichung der Einzelwerte betrug fiir den E-Modul und die Hartewerte ca. £3%, der plast.
Energieanteil streute um ca. +1% .
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Bild 3.8: a) Elastizitdtsmodul, b) nach Gl. (8) berechnete Vickershirte, c) Universalhérte und
d) plastischer Energieanteil fiir NiTi, Ni und Ti in Abhéngigkeit von der aufgebrach-
ten maximalen Normalkraft F..; Indenter: Vickersdiamant.

Man erkennt, dafl der E-Modul der Ni-Probe mit steigender maximaler Normalkraft F.x von
E =194 GPa bei Fpx = 10 mN auf E =169 GPa bei F,;, = 1000 mN abfiel (Bild 3.8a). Fiir
das Ti-Material wurde bei kleinster Normalkraft F.x = 10 mN ein E-Modul von 111 GPa be-
stimmt, fir hohere Krifte 60 mN < Frax £ 1000 mN wurde annahernd konstant E = 120 GPa
erhalten. Der E-Modul der NiTi-Probe war nahezu unabhéngig von der maximalen Normal-
kraft und betrug ca. 63 GPa.

Wihrend die aus der plastischen Hérte berechnete Vickershirte der NiTi- und Ti-Proben mit
345 bis 370 HV (NiTi) bzw. 265 bis 310 HV (Ti) nur schwach mit der maximalen Normalkraft
variierte, fiel die Vickershérte fiir Ni mit steigender Kraft von 280 HV bei Fuax = 10 mN um
65% auf 100 HV bei F,, = 1000 mN ab (Bild 3.8b).
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Die aus der maximalen Eindringtiefe hmy., berechnete Universalhdrte HU betrug bei
Foax = 10 mN fiir NiTi 2230 N-mm? und fiir Ti 2410 N-mm?, fiir héhere maximale Normal-
krafte wurde fiir beide Materialien eine leicht fallende Tendenz der Universalhérten von
HU = 2300 N-mm™ bei Fpax =60 mN auf HU = 2200 N-mm™ bei Fpa = 1000 mN gemessen
(Bild 3.8¢). Die Universalhirte der Ni-Probe fiel dagegen deutlich von 2410 N-mm™ bei
Frax = 10 mN auf 940 N-mm™ bei Fpux = 1000 mN ab und lag damit fiir Fr. > 60 mN um 25
bis 55% unter den Werten fiir NiTi und Ti.

Der plastische Energieanteil beim Eindringen der Vickerspyramide zeigte fiir alle drei Materia-
lien mit zunehmender maximaler Normalkraft eine leicht steigende Tendenz, wobei NiTi mit
52% < W, < 56% die geringsten und Ni mit 90% < W, < 96% die hochsten plastischen Antei-
le aufwies (Bild 3.8d).

Um die bei den Eindruckversuchen im Material erzeugten Pressungen zu verringern und damit
dhnliche GroBenordnungen wie bei den tribologischen Versuchen zu Versuchsbeginn (System
balliger Stift gegen Scheibe, s. Kap. 3.2.1.1) zu erreichen, wurden zusitzlich Messungen mit
einer Diamantkugel (Radius R'= 0,5 mm) durchgefiihrt. Nach Gl. (11) ergeben sich fiir den
Kontakt einer Diamantkugel mit einem E-Modul von E; = 1050 GPa und einem Radius von
R'= 0,5 mm auf einer NiTi-, Ni- oder Ti-Oberfliche folgende maximale Hertzsche Pressungen:

Normalikraft Pmax (Diamant/NiTi) Pmax (Diamant/Ti) Pmax (Diamant/Ni)
[MPa] [MPa] [MPa]
Fy= 10 mN 343 477 641
Fy= 60 mN 623 866 1165
Fy =100 mN 738 1027 1382
Fn = 1000 mN 1591 2213 2977

Tabelle 3.1: Maximale Hertzsche Pressung im Kontakt zwischen der Diamantkugel und den
verschiedenen metallischen Scheibenwerkstoffen.

Man erkennt, daf} aufgrund der unterschiedlichen E-Moduln der untersuchten Materialien NiTj,
Ni und Ti bei gleicher Normalkraft Fy im System Diamantkugel/Scheibe deutliche Unterschie-
de in den maximalen Hertzschen Pressungen vorlagen. Wahrend im System Diamantku-
gel/NiTi-Scheibe die kleinsten maximalen Hertzschen Pressungen auftraten, waren die fir die
Paarungen Diamant/Ni berechneten maximalen Hertzschen Pressungen ca. doppelt so grofl.
Die fiir das Ti-Material erreichten max. Hertzschen Pressungen lagen zwischen den Werten fiir
die NiTi- und Ni-Paarungen.

Bild 3.9 zeigt die mit einem Diamant-Kugelindenter auf den polierten Oberflachen (s. Kap.
2.2.1) mit einem R,-Wert von (0,007 + 0,002) pum erhaltenen Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir
NiTi, Ni und Ti in Abhédngigkeit von der aufgebrachten maximalen Normalkraft F.... Bei
kleinster Normalkraft F,x = 10 mN ergaben sich fiir alle drei Materialien sehr rauhe Kurven-
verldufe, so dafl quantitative Aussagen mit Schwankungen von bis zu 100% stark fehlerbehaf-
tet waren (Bild 3.9a). Die maximale Eindringtiefe nahm in der Reihenfolge Ni, Ti, NiTi zu. Die
plastische Eindringtiefe nahm in gleicher Reihenfolge ab. Mit steigender maximaler Normal-
kraft Fy.x nahm die maximale Eindringtiefe hy,x fiir alle drei Materialien zu (Bild 3.9b bis d).
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Fiir die NiTi-Probe zeigten Be- und Entlastungsast bis zu einer Normalkraft von
Fiax = 100 mN identische Verldufe (Bild 3.9a bis ¢). Auch bei Fpux=1000 mN lagen die
Be- und Entlastungskurven fiir Fy <100 mN ibereinander, fir hohere Normalkrifte
100 mN < Fy < 1000 mN war eine Aufspaltung der beiden Kurveniste erkennbar (Bild 3.9d).
Die minimale Eindringtiefe h,;, war bei NiTi fiir alle gemessenen maximalen Normalkrafte Fry
kleiner als 0,002 pm.

Die minimale Eindringtiefe der Ti-Proben nahm mit steigender maximaler Normalkraft Frax von
hpin = 0,01 pm bei Frpa = 60 mN bis auf hy, = 0,2 pm bei Fray = 1000 mN zu. Die Ni-Probe
wies mit  hyi, = 0,025 pm bei Fpx =60 mN, hpp, =0,04 pm bei Fpux =100 mN und
hmin = 0,98 wm bei Fra = 1000 mN die groBten minimalen Eindringtiefen auf, wobei die Ent-
lastungskurve bei Frx = 1000 mN einen nahezu linearen Verlauf aufwies (Bild 3.9d).
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Bild 3.9: Uber 5 Einzelmessungen gemittelte Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir NiTi, Ni und Ti
bei Endkrifien von a) Fpux=10mN, b)Fpx=60mN, ¢) Fpnx =100 mN und
d) Frmax = 1000 mN; Indenter: Diamantkugel.

Den Verlauf der plastischen Hérte Hyi. liber der Eindringtiefe in Abhéngigkeit von der maxi-
malen Normalkraft F.x zeigt Bild 3.10. Bei Fp,x = 10 mN nahm fiir alle drei Materialien die
plastische Hérte Hpj mit steigender Eindringtiefe nahezu linear zu, der Endwert bei maximaler
Normalkraft betrug ca. 100 N-mm™ (Bild 3.10a). Auch bei Fpx = 60 mN wurde ein Hartean-
stieg mit steigender Eindringtiefe beobachtet, wobei die plastische Harte bei Endkraft fiir NiTi
ca. 170 N-mm?, fiir Ti ca. 210 N-mm™ und fiir Ni ca. 230 N-mm betrug (Bild 3.10b). Wih-
rend die NiTi- und Ti-Proben auch bei h6heren maximalen Normalkriften Fpae = 100 mN stei-
gende Hirtewerte mit zunehmender Eindringtiefe aufwiesen (Bild 3.10¢ und d), wurden fiir Ni
bei Eindringtiefen h > 0,1 pm (Fmax = 100 mN) bzw. h > 0,15 pm (Fay = 1000 mN) stationére
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Endwerte der plastischen Hirte von Hpae=290 Nomm?® (Fpax =100 mN) bzw.
Hpjost = 270 N-mm™? (Fx = 1000 mN) erreicht.
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Bild 3.10: Plastische Harte Hy.g in Abhéngigkeit von der Eindringtiefe fiir NiTi, Ni und Ti bei
Endkriften von a) Fpx=10mN, b) Fox=60mN, ¢) Fux=100mN und
d) Fmax = 1000 mN, gemittelt iiber 5 Einzelmessungen; Indenter: Diamantkugel.

Berechnet man fiir das System Kugelindenter/Probe nach den Gleichungen (12), (13) und (9)
den E-Modul, die Universalhirte und den plastischen Energieanteil, so ergeben sich die in
Bild 3.11a, ¢ und d dargestellten Abhéngigkeiten. In Bild 3.11b wurde die mit dem Faktor
0,102 multiplizierte plastische Hérte Hyiy (Gleichung (14)) eingezeichnet.

Der E-Modul der Ni-Probe betrug nach Bild 3.11a (120 £ 10) GPa, fir Ti wurde
(80 % 5) GPa berechnet. Fiir NiTi wies der E-Modul eine leicht fallende Tendenz mit steigen-
der maximaler Normalkraft von E=75GPa bei Fpm,=10mN auf E=53 GPa bei
Frax = 1000 mN auf (Bild 3.11a). Die Streuung der Einzelwerte nahm mit steigender maxima-
ler Normalkraft von ca. 14% (NiTi, Ti) bzw. 60% (Ni) bei Fpu = 10 mN auf ca. 2% bei
Frmax = 1000 mN ab.

Die entsprechend den Gleichungen (8) und (14) mit dem Faktor 0,102 multiplizierte plastische
Hirte stieg fir NiTi und Ti mit zunehmender Normalkraft F,, von (48 + 13) Nemm™ (NiTj)
bzw. (28 + 5) N-mm? (Ti) bei Fuuy = 10 mN auf (92 £ 1) N-mm™? bei Fpax = 1000 mN an. Fiir
Ni  wurden Werte von (23 +23)N-mm> (Fpy=10mN) bis (44 + 10) N-mm?
(60 mN < Fpux < 1000 mN) bestimmt (Bild 3.11b).

Auch die Universalhdrte stieg fir NiTi und Ti mit zunehmender Kraft Fp, von
HU = (100 £ 6) N-mm? (Fpnax = 10 mN) auf (383 +2) N-mm™? (NiTi) bzw. (483 +2) N-mm™
(Ti) an. Ni zeigte nach anfinglichen Werten von HU = (126 + 40) N-mm? bei Fyay = 10 mN bei
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héheren Kriften eine nahezu konstante Universalhdrte von HU = (265 +20) N-mm?
(Bild 3.11¢).

Der plastische Energieanteil lag flir Ni und NiTi bei Fpax = 10 mN unterhalb der Auflésungs-
grenze des MeBsystems (ca. 1%) (Bild 3.11d). Von der Ti-Probe wurden bei Fyax = 10 mN ca.
4% der Gesamtenergie in plastische Verformung umgesetzt, wobei eine Streuung der Einzel-
werte von ca. 100% vorlag. Wahrend fiir NiTi bis Fx = 100 mN unter 1% und erst bei
Frax = 1000 mN (8 + 1)% der Gesamtenergie als plastischer Energieanteil berechnet wurde,
stieg der plastische Energieanteil W, fiir Ti bis Fpx=100mN auf (11+1)% und bis
Fimax = 1000 mN auf (33 £ 1)%. Ni wies fiir F,,x = 60 mN die groBten plastischen Energieantei-
le auf, die bei Fpa = 1000 mN (85 + 1)% der Gesamtenergie erreichten.
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Bild 3.11: a) Elastizitdtsmodul, b) mit Faktor 0,102 multiplizierte plastische Harte, ¢) Univer-
salhérte und d) plastischer Energieanteil fiir NiTi, Ni und Ti in Abhédngigkeit von
der aufgebrachten maximalen Normalkraft Fp,,; Indenter: Diamantkugel.

3.1.4 Oberflicheneigenschaften

Nach der Probenpréparation wurde auf den NiTi-, Ni- und Ti-Scheiben mit Hilfe eines AFM
ein arithmetischer Mittenrauhwert von R,= (0,007 £ 0,002) pm bestimmt. Als maximale
Rauhtiefe der Probenoberflichen wurde R, = (0,04 + 0,01) um gemessen. Die chemische Cha-
rakterisierung der Oberflichen erfolgte durch AES- und ESCA-Messungen. Um eine Stdchio-
metrieabschdtzung vornehmen zu konnen, wurden zuerst Messungen an oxidischen und
metallischen Standards durchgefiihrt.
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Bild 3.12 zeigt AES-Spektiren der massiven Standardproben NiO (Bild 3.12a), TiO,;
(Bild 3.12b) und TiO, (Bild 3.12¢) sowie des metallischen Nis; Tisg (Bild 3.12d). Die Messun-
gen wurden nach ca. 20 nm Abtrag durch Xenon-Ionensputtern durchgefiihrt, um Einfliisse
durch Oberflachenkontaminate zu vermeiden.
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Bild 3.12: AES-Spektren der Standardproben a) NiO, b) TiOl;l, ¢) TiO, und d) Nis; Tigs.

Fir den NiO-Standard wurde ein Peakhohenverhéltnis Ni zu O von 1 zu 0,89 und als Intensi-
titsfaktoren zur Quantifizierung der chemischen Zusammensetzung fiir den Ni-Peak
1,42 at.-%/mm bzw. fiir den O-Peak 1,59 at.-%/mm bestimmt (Bild 3.12a). Zur Auswertung
der Spektren Ti-haltiger Materialien wird nach [199, 200] nur der untere Anteil des Ti-Peaks
(Abstand Peakminimum-Grundlinie = Ti,) ins Verhéltnis zur jeweiligen Gesamthéhe des Peaks
des zweiten Elementes gesetzt. Damit ergaben sich Peakhéhenverhéltnisse Ti, zu O von 1 zu
0,88 fiir TiO,, (Bild 3.12b) und von 1 zu 1,54 fiir TiO, (Bild 3.12¢). Als Intensitdtsfaktoren
fir den Ti,- bzw. O-Peak wurden 1,40 at.-%/mm bzw. 1,80 at.-%/mm fir TiO, und
1,64 at.-%/mm bzw. 2,05 at.-%/mm fiir TiO;; berechnet. Das Peakhohenverhéltnis Ni zu Ti,
der metallischen NiTi-Probe der Stochiometrie 51 at.-% Ni und 49 at.-% Ti betrug 1,38 zu 1
und die Intensitdtsfaktoren zur Bestimmung des Ni-Anteils ergaben sich als 1,40 at.-%/mm
sowie des Ti-Gehaltes als 1,84 at.-%/mm. (Bild 3.12d).

Die spektrometrische Charakterisierung der tribologisch unbeanspruchten Oberfliche einer
NiTi-Probe mittels AES zeigte, da3 sich nach dem Schleifen, Polieren und Reinigen entspre-
chend Kapitel 2.4.1 an der Oberfléche ein (Ni, Ti)-Oxid sowie Kohlenstoff befand (Bild 3.13a).
Nach ! bis 2nm Abtrag durch Ionensputtern wurde metallisches Nis;Tis gemessen
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(Bild 3.13b). Die im Tiefenprofil (Bild 3.13b) erkennbaren O- und C-Anteile nach Erreichen
des stationdren Zustandes, also nach ca. 2 nm Abtrag, waren systembedingte Mefifehler, da das
Grundrauschen des Spektrometers vom MeBsystem als Meflpeak interpretiert und so die Ge-
samtintensitdt verfalscht wurde.
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Bild 3.13: AES-Spektrum (a) und AES-Tiefenprofil (b) der tribologisch unbeanspruchten
Oberfldche OF von NiTi (Leg. SE 508).

Bild 3.14 zeigt ein ESCA Ubersichtsspektrum (Bild 3.14a), aufgenommen auf einer tribolo-
gisch unbeanspruchten Scheibe nach der Probenpréparation, sowie die im Multiplexverfahren
aufgenommenen, hochaufgelosten Linien der Elemente Ni, Ti, O und C (Bild 3.14b bis e). Als
Hauptbestandteile der Oberflichenbereiche der Probe wurden die Elemente Ni, Ti, O und C
bestimmt (Bild 3.14a), wobei die C-Anteile auf die durch die Laborluft bedingte, allgegenwar-
tige Kohlenwasserstoffkontamination der Probenoberflichen zuriickzufithren waren. Ein Teil
des Sauerstoffs war an den Kohlenwasserstoffen gebunden. Die im folgenden zum Vergleich
der Bindungsenergien angegebenen Literaturwerte wurden der ESCA-Referenzdatenbank
[201] sowie den Literaturstellen [197, 202 - 204] entnommen.

Der Hauptbestandteil der Ni2p3/2-Linie lag bei einer Bindungsenergie von 852,2 eV
(Bild 3.14b), die Literaturwerte fiir metallisches Ni betragen 852,0 bis 852,7 eV. Im Abstand
von 3,6 eV zu dieser Hauptlinic war eine weitere Linie bei 855,8 eV Bindungsenergie erkenn-
bar, die NiO oder Ni,O; zugeordnet wurde (Literaturwerte 853,5 bis 855,2 eV und 855,8 bis
857,3¢V). Das Vorliegen eines Ni-Karbonates konnte nicht ausgeschlossen werden
(Literaturwert NiCO; 855,7 eV). Im Ti-Spektrum (Bild 3.14c) wurde die Ti2p3/2-Linie bei
458,5 eV sowie im Abstand von 5,8 eV die Ti2p1/2-Linie gemessen, deren Energiewerte TiO,
(Literaturwert 458,2 bis 459,1 eV und 5,54 eV Abstand) oder NiTiO; (Literaturwert
458,5 eV) zugeordnet wurden. Eine Unterscheidung dieser beiden Substanzen war aufgrund
der groflen Streuung der in der verwendeten Referenzdatenbank angegebenen Werte nicht
moglich. Ein Linienanteil bei 454,0 eV wies auf das Vorliegen metallischen Ti’, als Ti oder
NiTi, innerhalb der ESCA-Informationstiefe hin (Literaturwert 454,0 bis 454,1 eV). Zwischen
den Linien bei 454,0 eV und 458,5 eV wurden durch Kurvenanpassung weitere Anteile be-
stimmt, bei denen es sich offenbar um TiOx mit Titanwertigkeiten zwischen 0 und 4 handelte
(Literaturwerte TiO: 454,4 bis 455,3 eV, Ti,Os: 456,6 bis 457,5 ¢V). Der Hauptanteil der
Ols-Linie (Bild 3.14d) wurde bei 530,0 eV gemessen und entsprach TiO, (Literaturwert
529,9 eV. Daneben wurden deutliche Anteile bei hoheren Bindungsenergien von ca. 531,2 und
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532,4 eV gefunden, die auf adsorbierte Wassermolekiile oder OH-Gruppen, z.B. Ni(OH),
bzw. Ti-OH sowie Ni;Os (Literaturwerte 531,3 bis 531,9 eV und 531,8 eV) hinwiesen. Neben
dem Hauptanteil der Cls-Linie (Bild 3.14e), der auf den Referenzwert 284,8 eV ausgerichtet
wurde, waren zwei hoherenergetische Anteile bei ca. 286,3 eV und 288,7 eV vorhanden. Hier-
bei handelte es sich vermutlich um -CH,OH und -COOH-Strukturgruppen der Kohlenwasser-
stoffe. Die Literaturwerte fir CH;CH,OH und CH3;COOH betragen 286,3 und 289,3 eV.
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Bild 3.14: ESCA-Ubersichtsspektrum (a) und hochaufgeloste Linienprofile der Elementlinien
b) Ni2p3/2, c) Ti2p3/2, d) Ols und e) Cls, gemessen auf der tribologisch unbean-
spruchten Oberflache von NiTi (Leg. SE 508).

Auf der tribologisch unbeanspruchten Ni-Probe wurde durch AES-Messungen nach der Pro-
benpréparation eine ca. 1 bis 2 nm diinne Ni-Oxidschicht nachgewiesen, die vermutlich aus
NiO-Inseln bestand (Bild 3.15a). Das Ti-Material wies eine 2 bis 5 nm dicke Ti-Oxidschicht
auf, wobei an der Oberflache die Stochiometrie TiO, vorlag und der Sauerstoffgehalt in der
Tiefe abnahm (Bild 3.15b).
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Bild 3.15: AES-Tiefenprofile der tribologisch unbelasteten Oberflichen a) des Ni- sowie
b) des Ti-Scheibenmaterials.

3.2 Tribologische Eigenschaften

3.2.1 Tribologische Eigenschaften in Umgebungsluft

3.2.1.1 Einfluf3 der Normalkraft

Zu Beginn der tribologischen Versuche wurden im Kontakt der balligen Stiftproben
(ry = 0,45 mm) mit den Scheiben fiir die untersuchten Materialien in Abhéngigkeit von der auf-
gebrachten Normalkraft folgende maximalen Hertzschen Pressungen erreicht:

Normalkraft Pmax (NiTV/NiT1) Pmax (TVTH) Pmax (Ni/Ni)
[MPa] [MPa] [MPa]

Fn= 20 mN 305 450 613

Fn= 40 mN 383 567 773

Fn= 60 mN 439 649 885

Fn= 80 mN 484 715 974

Fy =100 mN 521 770 1049

Tabelle 3.2: Maximale Hertzsche Pressung zu Beginn der tribologischen Versuche (System
ballige Stiftprobe/Scheibe, selbstgepaart).

Aufgrund der unterschiedlichen E-Moduln der untersuchten Materialien traten bei gleicher
Normalkraft Fy zu Versuchsbeginn fiir die Paarung NiTi/NiTi die kleinsten und fiir die Paarung
Ni/Ni ca. doppelt so groBe maximale Hertzsche Pressungen auf. Die fiir das Ti-Material er-
reichten max. Hertzschen Pressungen lagen zwischen den Werten fiir die NiTi/NiTi- und
Ni/Ni-Paarungen.

In Bild 3.16 sind die Reibungszahl p und der lineare VerschleiBbetrag W, in Abhéngigkeit vom
Gleitweg bei 20, 60 und 100 mN fiir NiTi, Ni und Ti in Selbstpaarung dargestelit.
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Paarung NiTi/NiTi (Bild 3.16a und b)
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Bild 3.16: Reibungszahl p (a, ¢ und €) und linearer Verschleibetrag W (b, d und f) in Ab-
héngigkeit vom Gleitweg bei einer Normalkraft von 20, 60 und 100 mN fur
a), b) NiT¥/NiTi, ¢), d) Ni/Ni und ), f) Ti/Ti (RF = 50%, vg = 2 mm/s).

Bei einer Normalkraft von Fy =20 mN stellten sich schon nach wenigen Metern Gleitweg bis
zum Versuchsende bei s = 100 m konstante, quasistationdre Reibungszahlen von ca. 0,25 ein
(Bild 3.16a). Durch Erhéhen der Normalkraft auf Fy = 60 mN stieg die Reibungszahl innerhalb
der ersten 10 m Gleitweg kontinuierlich auf Werte von ca. 0,85 an und blieb in diesem Einlauf-
bereich (s. Bild 2.4) bis zu einem Gleitweg von etwa 30 m im Mittel konstant. Ab diesem kriti-
schen Gleitweg syi; (s. Bild 2.4) kam es zu einem deutlichen Abfall auf quasistationére, mittlere
Werte von p = 0,25, wobei die Schwankungsbreite in diesem stationdren Bereich deutlich ge-
ringer war als im Einlaufbereich. Bei Fy = 100 mN stieg die Reibungszahl im Einlaufbereich
analog zu Fy = 60 mN auf mittlere Werte von p = 0,9 an, blieb dann jedoch fiir die restliche
Versuchszeit konstant.
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Der lineare Verschlei3betrag W, lag im Fall der niedrigen Normalkraft Fy =20 mN in H6éhe der
Auflosungsgrenze des MeBsystems (< 1 pm) (Bild 3.16b). Bei einer Normalkraft von 60 mN
kam es nach einem anfédnglich linearen Verschleilanstieg mit einer konstanten Verschleif3-
intensitdt (Steigung der Wi(s)-Kurve) von Wy, =~ 0,5 pnm/m zeitgleich mit dem Abfall der Rei-
bungszahl von hohen auf niedrige Werte nach ca. 30 m Gleitweg zu einem Abfaill der Ver-
schleiintensitdt in eine Tieflage, die bis zum Versuchsende beibehalten wurde. Nach
Versuchsende betrug der lineare VerschleiBbetrag W, ca. 14 uym. Fiir Fy = 100 mN wurde in
Abhingigkeit vom Gleitweg ein leicht degressiver Verlauf des linearen Verschleilbetrages mit
einer mittleren linearen Verschleiflintensitit Wy~ 0,5 pm/m gemessen, ohne dafl ein
deutlicher Ubergang von einer Hoch- in eine Tieflage der VerschleiBintensitit innerhalb des ge-
wihlten Verschleilweges von 100 m auftrat. Als linearer Verschleiflbetrag wurde nach 100 m
Gleitweg W, = 38 um gemessen.

Paarung Ni/Ni (Bild 3.16c und d)

Bei Fy = 20 mN wurden nach einem kurzen Einlaufbereich mit hohen Reibungszahlen niedrige-
re Werte von p =0,65 gemessen, die im Mittel iiber ca. 20 m Gleitweg konstant blieben
(Bild 3.16¢). Daran anschliefend stieg die mittlere Reibungszahl auf ca. 0,8 und blieb fiir die
gesamte restliche Versuchsdauer mit Schwankungen von ca. = 0,05 konstant. Bei einer Nor-
malkraft von 60 mN kam es dagegen bereits bei Versuchsbeginn zu einem Anstieg der Rei-
bungszahlen auf ca. 0,8, die jedoch nur bis zu einem Gleitweg von 20 m konstant blieben. Mit
Erreichen dieses kritischen Gleitweges (Bild 2.4) fiel die mittlere Reibungszahl auf quasistatio-
niare Werte von p = 0,7, wobei kurzfristig Spitzenwerte von ca. 0,8 gemessen wurden. Ein
dhnlicher Verlauf wurde bei Fy = 100 mN gefunden, wobei hier der kritische Gleitweg bei ca.
70 m lag und sich im stationdren Bereich Reibungszahlen von 0,6 mit einzelnen Spitzenwerten
von ca. 0,7 einstellten.

Die lineare Verschleiintensitdt bei Fy =20 mN betrug nach den ersten Metern Gleitweg ca.
Wys =~ 0,1 pm/m, nach Versuchsende (nach 100 m Gleitweg) wurden ca. 6 um linearer Ver-
schleiBbetrag W, gemessen (Bild 3.16d). Bei hoheren Normalkrifien Fy = 60 mN kam es nach
anfanglich starkem Verschleil mit einer Verschleifintensitdt von Wy~ 1,5 pm/m bei einem
Gleitweg von s =20 m zu einem Ubergang der VerschleiBintensitéit zu niedrigen Werten. Der
lineare Verschleilbetrag nach Versuchsende erreichte ca. 28 um. Bei Fy = 100 mN betrug die
Verschleilintensitdt zu Versuchsbeginn Wy~ 2,2 pm/m und sank bis ca. 70 m Gleitweg auf
Wys ~ 1,5 um/m, danach trat auch hier keine me3bare Verschleilzunahme bis zum Versuchs-
ende auf. Der lineare Verschleiflbetrag nach 100 m Gleitweg betrug Wy~ 110 um.

Paarung Ti/Ti (Bild 3.16 e und f)

Fiir kleine Kréfte (Fx = 20 mN) stellten sich zu Versuchsbeginn hohe Reibungszahlen von 0,7
ein, die bis zum Erreichen des kritischen Gleitweges (s. Bild 2.4) bei ca. 15 m konstant blieben
(Bild 3.16¢). Danach kam es innerhalb weniger Meter Gleitweg zu einem Abfall der mittleren
Reibungszahlen auf quasistationdre Werte von p = 0,25 mit einzelnen, ausgeprigten Spitzen-
werten von ca. 0,6 bis 0,7. Ein dhnliches Verhalten wurde auch fiir Fy = 60 mN gefunden. Hier
fand der Ubergang vom Einlaufbereich zum stationdren Bereich (Bild 2.4) zwischen 20 und
40 m Gleitweg statt. Die im quasistationdren Bereich erreichten mittleren Reibungszahlen be-
trugen ca. u =0,4. Hierbei traten hdufig Spitzenwerte oder lingere Perioden hdherer Rei-
bungszahlen von ca. 0,5 bis 0,6 auf. Bei Fy = 100 mN betrug die mittlere Reibungszahl im
Einlaufbereich p = 0,6 und stieg nach ca. 40 m Gleitweg auf Werte von ca. 0,8 an. Die Rei-
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bungszahlkurve wies dabei zeitweise deutlich geringere Werte von ca. p = 0,6 auf, die teilweise
iber 20 m Gleitweg anhielten.

Die lineare Verschleilintensitdt bei Fyy = 20 mN betrug anfinglich Wy, ~ 0,3 um/m und sank
nach 15 m Gleitweg auf Werte von Wy ~ 0,05 pm/m, nach 100 m Gleitweg wurden ca. 14 pm
linearer Verschleibetrag W; gemessen (Bild 3.16f). Bei Fx = 60 mN trat dieser Ubergang von
hohen Werten Wy ~ 0,5 pm/m auf niedrigere Werte Wy, = 0,05 pm/m bei ca. 30 m Gleitweg
auf, nach Versuchsende betrug der lineare Verschleibetrag W)~ 20 pm. Bei hohen Kriften
(Fx = 100 mN) entsprach die Verschleilintensitdt zu Versuchsbeginn dem bei 60 mN gefunde-
nen Wert, im quasistationdren Bereich (nach 40 m Gleitweg) wurde jedoch noch
Wys ~ 0,1 pm/m gemessen und damit nach Versuchsende ein linearer Verschlei3betrag von
Wi~ 28 um erreicht. Traten in der zugehdrigen Reibungszahlkurve im stationdren Bereich
Einbriiche zu niedrigeren Werten hin auf (Bild 3.16¢), so wurden gleichzeitig scheinbare nied-
rigere VerschleiBbetrige gemessen, die durch einen Auftrag im Kontaktbereich bedingt waren.

Bild 3.17 gibt zusammenfassend die in Bild 2.4 definierten Kenngr6Ben im Reibungszahlver-
lauf sowie den linearen Verschleilbetrag fiir die drei Materialpaarungen NiTi/NiTi, Ni/Ni und
Ti/Ti in Abhéngigkeit von der Normalkraft wieder.
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Bild 3.17: Reibungszahl a) im Einlaufbereich und b) im stationdren Bereich sowie c¢) lin. Ge-
samtverschleiibetrag und d) kritischer Gleitweg von NiTi/NiTi, Ni/Ni und Ti/Ti in
Abhéngigkeit von der Normalkraft (RF = 50%, vg = 2 mnv/s).

Fiir die Paarung NiT¥/NiTi zeigten die Reibungszahlen im Einlaufbereich ein deutliches Hoch-
Tieflagen-Verhalten, wobei die kritische Normalkraft fir den Ubergang von niedrigen Rei-
bungszahlen von pgp ~ 0,25 zu hohen Werten von pgg > 0,8 unter den gewdhlten Versuchsbe-
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dingungen ca. 55 mN betrug (Bild 3.17a). Die Reibungszahlen im Einlaufbereich der Paarung
Ni/Ni stiegen bei kleinen Normalkriften von pgg = 0,7 bei Fy =20 mN auf pgg ~ 0,85 bei
Fn =60 mN und blieben anschlieBend bis zur hochsten Normalkraft von Fy = 100 mN kon-
stant. Fiir die Paarung Ti/Ti wurde mit steigender Normalkraft eine leicht fallende Tendenz von
uep = 0,75 bei Fy = 20 mN auf pgg ~ 0,6 bei Fy = 100 mN gefunden.

Im stationdren Bereich wurde fiir die Paarung NiTi/NiTi bei Fy > 80 mN und fiir Ti/Ti bei
Fn > 60 mN ein Ubergang der mittleren Reibungszahl psg von einer Tieflage mit psg = 0,25 bis
0,3 in eine Hochlage mit psg = 0,95 (NiT/NiTi) bzw. psg =0,75 bis 0,8 (Ti/Ti) gemessen
(Bild 3.17b). Die Ni/Ni-Paarung zeigte mit steigender Normalkraft leicht fallende Reibungs-
zahlen von pgp = 0,8 bei Fy =20 mN auf pgg = 0,6 bei Fy = 100 mN.

Der lineare VerschleiBbetrag W, nach einem Gleitweg von 100 m lag fiir selbstgepaartes NiTi
bis zu einer Normalkraft von ca. Fy = 55 mN unterhalb der Auflosungsgrenze des Mef3systems
(1 pm) und stieg dariiber stetig an (Bild 3.17¢). Ti/Ti und Ni/Ni wiesen bis ca. Fy =40 mN
dhnliche VerschleiBbetrége auf, die deutlich iiber den Werten fiir NiTi/NiTi lagen. Uber
Fn =40 mN stieg der Verschleibetrag flir Ti/Ti nur wenig an, so daB fiir Fy > 80 mN geringe-
re Verschleiflbetrage als bei der Paarung NiT/NiTi erreicht wurden. Im Gegensatz dazu stieg
der lineare Verschleilbetrag fiir selbstgepaartes Ni bis auf ca. W, =120 um bei Fy =100 mN
an und tbertraf damit fiir Fy > 60 mN die Werte der Paarungen NiTi/NiTi und Ti/Ti deutlich.
Fiir alle drei Materialpaarungen nahm der kritische Gleitweg mit steigender Normalkraft deut-
lich zu (Bild 3.17d). Fiir die Paarung NiTi/NiTi wurde fiir Fy < 55 mN und Fy > 80 mN keine
Anderung im Reibungszahlverlauf wihrend der Versuchsdauer und damit kein kritischer
Gleitweg beobachtet.

Die nach 100 m Gleitweg mittels Oberflachenprofilometrie gemessenen linearen Verschleif3-
betrage der Stifte (W*,p) und Scheiben (W*;p) sind in Bild 3.18 in Abhéngigkeit von der
Normalkraft dargestellt.

Fiir die Paarung NiTi/NiTi lag bis zu einer Normalkraft von Fy =40 mN der lin. Verschleiflbe-
trag der Scheibe W*,, unterhalb der Auflosungsgrenze des Profilometers (0,1 pm), der Ver-
schleiBbetrag des Stiftes W*p betrug 0,1 bis 0,2 um (Bild 3.18a). Wéhrend der lin.
VerschleiBbetrag der Scheiben fiir 60 mN < Fy < 100 mN kleiner als 1 pm war, nahm der lin.
Verschleiflbetrag des Stiftes von 14 pm bei Fy = 60 mN auf ca. 39 pm bei Fy = 100 mN zu.
Bei der Paarung Ni/Ni (Bild 3.18b) nahm der lin. Verschleiflbetrag der Scheibe mit steigender
Normalkraft von W*,p = 0,4 um bei Fy =20 mN auf W* p =4 pm bei Fy = 100 mN zu. Der
lineare VerschleiBbetrag des Stiftes stieg anndhernd exponentiell von W*,, =6 um bei
Fn =20 mN bis auf W*, =90 pm bei Fy = 100 mN. Beide Verschleilbetrage W*,p und W*,
ibertrafen damit im gesamten Kraftbereich deutlich die bei der Paarung NiTi/NiTi gemessenen
Werte. Im Falle der Paarung Ti/Ti wurden bei Fy=20mN mit W* p=1,1 um und
W p =17 um im Vergleich zu NiTi/NiTi und Ni/Ni wesentlich hohere lin. Verschlei3betrage
von Stift und Scheibe gemessen (Bild 3.18¢). Mit steigender Normalkraft stieg der lin. Ver-
schleiBbetrag des Stiftes bis auf W*;p =28 um bei Fy = 100 mN an. Der lin. Verschleibetrag
der Scheibe nahm gleichzeitig bis auf W*;p, =5 um zu und betrug damit bis zu 15% des lin.
Gesamtverschlei3betrages.

Aus den linearen Verschleilbetragen wurden nach Gl. (15) bzw. (16) die volumetrischen Ver-
schleifibetrdge W*y,p bzw. W*yp berechnet. In Bild 3.19 sind diese in Abhéngigkeit von der
Normalkraft aufgetragen. Man erkennt, da} im Falle der Paarung NiTi/NiTi der vol. Ver-
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schleifibetrag der Stifte und Scheiben bis zu einer Normalkraft von Fy =40 mN vernachlissig-
bar klein war (Bild 3.192). Bei 60 mN < Fy < 100 mN betrug das Verhéltnis der vol. Ver-
schleiBbetrige von Scheibe und Stift ca. 2 zu 1, beide VerschleiBbetrige nahmen mit
steigender Normalkraft zu. Fiir die Paarung Ni/Ni waren im gesamten Kraftbereich beide Ver-
schleiBbetrige W*ypund W*yp, annidhernd gleich grof8 und stiegen mit zunehmender Normal-
kraft anndhernd exponentiell bis auf ca. 0,013 mm’ bei Fy =100 mN (Bild 3.19b). Wihrend
bei der Paarung Ti/Ti der vol. Verschleibetrag des Stiftes mit steigender Normalkraft nur
wenig auf 0,0011 mm’ bei Fx =100 mN zunahm, {ibertraf gleichzeitig der vol. Verschleifibe-
trag der Scheibe im gesamten Kraftbereich den des Stiftes deutlich und stieg bis auf 0,019 mm’
bei Fyy = 100 mN an (Bild 3.19¢). Damit entfielen bei Fx = 100 mN ca. 95% des vol. Gesamt-
verschleibetrages auf die Scheibe.
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Bild 3.18: Vergleich der lin. Verschleil3- Bild 3.19: Vergleich der vol. Verschleif3-

betrdge von Stift (W*p) und betrdge von Stift (W*yvp) und
Scheibe (W* p) nach 100 m Scheibe (W*yp) nach 100 m
Gleitweg fir a) NiTi/NiTi, Gleitweg fiir a) NiTV/NiTi,
b) Ni/Ni und c¢) Ti/Ti b) Ni/Ni und <¢) Ti/Ti

(RF = 50%, vg = 2 mms). (RF = 50%, vg =2 mns).
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Rasterelektronenmikroskopische (REM) Aufnahmen von verschlissenen NiTi-Proben sind in
Bild 3.20 dargestelit.

Bild 3.20: REM-Aufhahmen der Verschleilspuren der NiTi-Proben von a), ¢), €) Stift und b),
d), ) Scheibe bei a), b) Fx =20 mN, c), d) Fy=60 mN und e), f) Fx =100 mN
nach einem Gleitweg von 100 m an Luft (RF = 50%, vg = 2 mnys).

Mit steigender Normalkraft nahmen sowohl der Durchmesser der VerschleiBflache des Stiftes
(Bild 3.20a, ¢ und d), als auch die Breite der VerschleiBspur auf der Scheibe (Bild 3.20b, d
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und f) deutlich zu. Bei Fx = 20 mN war auf dem Stift eine kleine Kontaktfliche mit wenigen,
feinen Riefen erkennbar (Bild 3.20a). Auf der Scheibe war eine Verschleilspur sichtbar, die
ebenfalls feine Riefen aufwies und an deren Spurrand ca. 1 pm grofle, lose Verschlei3teilchen
angehduft waren (Bild 3.20b). Bei einer Normalkraft von Fy = 60 mN befand sich auf der ver-
schlissenen Oberfliche des Stiftes eine nahezu geschlossene Deckschicht mit Furchen
(Bild 3.20¢). Die Verschlei3spur der Scheibe wies Furchen und hervorstehende, inselférmige
Bereiche auf, deren Materialkontrast auf eine oxidische Oberfliche hinwies (Bild 3.20d). So-
wohl am Rand der Verschleififliche des Stiftes, als auch am Spurrand der Scheibe waren oxi-
dierte Verschleiteilchen angehduft, deren mittlere Gréfe ca. 3 um betrug. Bei hoher
Normalkraft Fy = 100 mN waren auf den Verschlei3flichen von Stift (Bild 3.20e) und Scheibe
(Bild 3.20f) tiefe Furchen und hervorstehende Schuppen sichtbar. Am Spurrand der Scheibe
befanden sich Anhéufungen von bis zu 10 pm groflen VerschleiBteilchen (Bild 3.20f).

Bild 3.21: REM-Aufnahmen der Verschleispuren der NiTi-Proben von b) Stift und a), ¢), d)
Scheibe bei a) Fy =20 mN, b), ¢) Fy =60 mN und d) Fy =100 mN nach einem
Gleitweg von 100 m an Luft (RF = 50%, vg = 2 mm/s) bei hoher VergréBerung.

Bei hoherer Vergroflerung der Verschleilspur der Scheibe war bei Fy =20 mN eine dichte,
homogene Oberfldchenschicht erkennbar (Bild 3.21a). Die bei Fy =60 mN auf dem Stift ge-
bildete Deckschicht war mit inselférmigen Bereichen mit einer mittleren GroBe von 1 bis 3 pm
durchsetzt, die aufgrund einer hohen Sekundérelektronenemissionsrate im SE-Bild hell er-
schienen (Bild 3.21b). Wihrend die inselférmigen Bereiche in der VerschleiBspur der Scheibe
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bei Fy=60mN aus kleinen, oxidierten und kompaktierten VerschleiBteilchen bestanden
(Bild 3.21¢), waren bei Fy= 100 mN die hervorstehenden Schuppen als metallischer Mate-
rialiibertrag erkennbar (Bild 3.21d). FEinzelne, lose Verschleipartikel fiihrten zu einer
Furchung der Oberfliche.

Bild 3.22: REM-Aufnahmen der Verschlei3spuren der Ni-Proben von a) ,c¢), €) Stift und b),
d), f) Scheibe bei a), b) Fy =20 mN, c¢), d) Fx =60 mN und ¢), f) Fy =100 mN
nach einem Gleitweg von 100 m an Luft (RF = 50%, vg = 2 mm/s).
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Die REM-Aufhahmen der Kontaktflichen der Paarung Ni/Ni (Bild 3.22) zeigten ebenfalls fir
Stift und Scheibe eine deutliche Zunahme der VerschleiBflichengroBe mit steigender Normal-
kraft. Bei Fy = 20 mN war am Stift eine gefurchte Kontaktfliche mit groBen Partikelagglome-
raten am Rand sichtbar (Bild 3.22a). Die Scheibe wies eine gefurchte VerschleiBspur mit
vielen, ca. 1 um grofen Verschleiteilchen am Spurrand auf (Bild 3.22b). Nach Versuchen bei
Fny =60 mN und 100 mN waren die Stiftkontaktflichen nahezu vollstindig mit gefurchten
Deckschichten bedeckt (Bild 3.22¢ und e). Die VerschleiBspuren der Scheiben waren stark
gefurcht und zeigten lokal hervorstehende Schichtanteile, die aus Partikelagglomeraten bestan-
den (Bild 3.22d und f). Bei Fy = 100 mN waren gegeniiber Fy = 60 mN deutlich weniger Ver-
schleiBteilchen am Spurrand angehiuft (Bild 3.22f).

Sowohl die Partikelagglomerate am Rand der Stiftverschleilfliche der Ni-Probe bei
Fy =20 mN (Bild 3.23a), als auch die bei htherer Normalkraft aus kompaktierten Verschleif3-
partikeln gebildeten Deckschichtbereiche (Bild 3.23b zeigt exemplarisch eine Deckschicht auf
der Stiftkontaktfliche bei Fy =100 mN) waren unterschiedlich stark verdichtet und wiesen
Risse in den dichten Bereichen auf. Diese Risse flihrten teilweise zum Ablosen ganzer Schicht-
bereiche (Bild 3.23b).

Bild 3.23: REM-Aufnahmen der a) Partikelagglomerate am Rand der Ni-Stiftverschlei3fliche
bei Fy =20 mN und b) der Deckschicht auf dem Stift bei Fy = 100 mN nach einem
Gleitweg von 100 m an Luft (RF = 50%, vg = 2 mm/s) bei hoher VergroBerung.

Die REM-Aufnahmen der verschlissenen Stifte und Scheiben der Paarung Ti/Ti (Bild 3.24)
verdeutlichen eine im Vergleich zu den Paarungen NiTi/NiTi und Ni/Ni geringe Abhédngigkeit
sowohl der Gréfe der Stiftverschleififliche, als auch der Spurbreite der Scheibe von der ein-
gestellten Normalkraft. Die Kontaktflichen der Stifte waren bis zu Normalkréfien von
Fx =60 mN flichendeckend mit gefurchten Deckschichten versehen, an deren Rand lose Ver-
schleifiteilchen adhédsiv hafteten (Bild 3.24a und ¢). Auf den Verschlei3spuren der Scheiben
befanden sich hervorstehende Schichtbereiche aus kompaktiertem Abrieb und lose Verschleif3-
teilchen neben dem gefurchten Grundmaterial (Bild 3.24b und d). Die am Spurrand angehauf-
ten Abriebpartikel wiesen eine mittlere Grof3e von ca. 1,5 um auf. Nach Versuchen mit einer
hohen Normalkraft von Fy =100 mN waren auf der Stiftkontaktfliche nur noch vereinzelt
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Deckschichtanteile und viele lose Verschleifiteilchen neben stark gefurchtem Grundmaterial
sichtbar (Bild 3.24e). Die Spur auf der Scheibe war durch eine groBtenteils metallische Ober-
fliche mit starker Furchung, einzelnen metallischen Schuppen und Schichtanteilen aus oxidier-
tem, kompaktiertem Abrieb sowie losen VerschleiBpartikeln gekennzeichnet. Die mittlere
Gr6Be der VerschleiBiteilchen am Spurrand betrug wie bei kleinerer Kraft ca. 1,5 um.

Bild 3.24: REM-Aufnahmen der Verschleilspuren der Ti-Proben von a), c¢), e) Stift und b),
d), ) Scheibe bei a), b) Fy =20 mN, c), d) Fy =60 mN und e), f) Fy= 100 mN
nach einem Gleitweg von 100 m an Luft (RF = 50%, vg =2 mmy/s).
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Bei hoherer VergroBerung war erkennbar, dafl die bei kleinen Normalkréften bis Fy = 60 mN
auf den Stiften aus kompaktiertem Abrieb gebildeten Deckschichten dicht und relativ homogen
waren. Bild 3.25a zeigt exemplarisch die Deckschicht des Stiftes nach einem Versuch bei
Fx = 60 mN. Nur vereinzelt waren insbesondere bei Fy = 60 mN Risse oder kleinere Ausbriiche
in der Schicht erkennbar. Dagegen waren die bei Fy = 100 mN nur noch vereinzelt vorliegen-
den Schichtanteile deutlich weniger verdichtet und durch viele Ausbriiche einzelner Ver-
schleiflpartikel oder kleinerer Schichtbereiche gekennzeichnet (Bild 3.25b).

Bild 3.25: REM-Aufnahmen der aus kompaktiertem Abrieb bestehenden Deckschichten auf
den Ti-Stiftverschleiiflichen bei a) Fy =60 mN und b) Fy =100 mN nach einem
Gleitweg von 100 m an Luft (RF = 50%, vg =2 mm/s) bei hoher Vergroferung.

3.2.1.2 Einfluf der Gleitgeschwindigkeit

Der Verlauf der Reibungszahl p und des linearen Verschleilbetrages W) bei Gleitgeschwindig-
keiten von 2, 10 und 50 mm/s sowie einer Normalkraft von Fyx = 60 mN ist fiir die untersuch-
ten Materialpaarungen in Bild 3.26 aufgetragen. Die bereits in Bild 3.16 dargestellten
Ergebnisse fiir die Standardbedingungen Fy = 60 mN, vg =2 mm/s und RF = 50% wurden zum
besseren Vergleich mit den hoheren Gleitgeschwindigkeiten in Bild 3.26 einbezogen. Eine Be-
schreibung dieser Kurvenverldufe wurde in Kap. 3.2.1.1 gegeben, so daf} im folgenden nur die
Verlaufe fiir vg = 10 und 50 mn/s erklirt werden sollen.

Paarung NiTi/NiTi (Bild 3.26a und b)

Fir eine Gleitgeschwindigkeit von vg = 10 mm/s stieg die Reibungszahl im Einlaufbereich
analog zu vg =2 mm/s auf mittlere Werte von p = 0,8 an und fiel nach einem Gleitweg von
s = 25 m allméhlich, d.h. innerhalb von ca. 40 m Gleitweg, auf mittlere Werte von ca. 0,35 ab,
die bis zum Versuchsende bei s = 100 m Gleitweg nahezu konstant blieben (Bild 3.26a). Auch
fiir vg = 50 mm/s wurde innerhalb der ersten Meter Gleitweg ein Anstieg der Reibungszahl auf
Werte von p = 0,8 gemessen. Im Gegensatz zu den kleineren Gleitgeschwindigkeiten blieb die
Reibungszahl anschlieBend jedoch bis zum Versuchsende konstant hoch.

Der lineare VerschleiBbetrag nahm fiir vg = 10 mm/s bis zu einem Gleitweg von ca. 40 m linear
mit einer Verschleiintensitét von ca. 0,5 pm/m bis auf W) = 15 pm zu und blieb anschliefSend
bis zum Versuchsende nahezu konstant (Bild 3.26b). Bei hoher Geschwindigkeit von
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vr = 50 mm/s wurde dagegen ein leicht degressiver Verlauf des linearen Verschleilbetrages mit
einer mittleren VerschleiBintensitét von ca. 0,5 pm/m gemessen, nach 100 m Gleitweg wurden
ca. W;= 38 um erreicht. Ein Ubergang in eine Tieflage der Verschleiintensitit wurde inner-
halb des gewahlten Gleitweges von s = 100 m nicht beobachtet.
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Bild 3.26: Reibungszahl p (a, c und e) und linearer Verschleilbetrag W; (b, d und f) in Ab-
héngigkeit vom Gleitweg fir Gleitgeschwindigkeiten von 2, 10 und 50 mm/s flr
a), b) NiT/NiTj, ¢), d) Ni/Niund e), f) TV Ti.

Paarung Ni/Ni (Bild 3.26¢ und d)

Die Reibungszahlkurve fiir eine Gleitgeschwindigkeit von 10 mm/s stimmte annihernd mit der
fiir vg =2 mm/s gemessenen Kurve iiberein (Bild 3.26¢). Nach Erreichen eines kritischen
Gleitweges bei ca. s =25 m fiel die Reibungszahl von hohen Werten u = 0,9 auf niedrigere
stationdre Werte u = 0,65 ab. Bei hohen Geschwindigkeiten von vg = 50 mm/s dagegen wurde
nach ca. 12 m Gleitweg mit mittleren Reibungszahlen von p = 0,8 ein Ubergang zu hohen sta-
tiondren Werten u = 0,95 gemessen, die bis zum Versuchsende nahezu konstant blieben.
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Auch der lineare VerschleiBbetrag wies fiir vg = 10 mm/s einen annéhernd identischen Verlauf
im Vergleich zu vg =2 mnv/s auf (Bild 3.26d). Nach anfidnglich hoher Verschleiflintensitét
Wys = 1,1 pm/m wurde zeitgleich mit dem Abfall der mittleren Reibungszahl eine niedrige Ver-
schleiflintensitdt von Wy = 0,015 pm/m erreicht. Diese lag unter dem bei vg = 2 mm/s gemes-
senen Wert von Wy, = 0,02 pm/m, so daB nach 100 m Gleitweg mit W;=26 um etwas
niedrigere lin. Verschleilbetrdge erzielt wurden als bei vg =2 mm/s. Auch bei hoher Ge-
schwindigkeit vg = 50 mm/s wurde zu Beginn des Versuches mit Wy; = 1,1 pm/m verschlissen.
Bereits nach 12 m Gleitweg fiel die Verschleiflintensitdt jedoch in eine Tieflage, so dafl zu Ver-
suchsende im Vergleich zu den niedrigeren Geschwindigkeiten ein deutlich geringerer lin. Ver-
schleiBbetrag W, = 16 pm erzielt wurde.

Paarung Ti/Ti (Bild 3.26e und f)

Bereits bei einer Gleitgeschwindigkeit von 10 mm/s kam es nach einem Einlaufbereich mit
mittleren Reibungszahlen von ca. 0,6 bei Erreichen des kritischen Gleitweges bei s =25 m zu
einem Ubergang der Reibungszahl zu hohen Werten von ca. p = 0,85 (Bild 3.26e). Im statio-
nédren Bereich wurden dabei immer wieder Abnahmen auf Minima von ca. 0,7 gemessen. Ein
ahnlicher Verlauf wurde auch flir vg = 50 mm/s gefunden, wobei der Anstieg der mittleren Rei-
bungszahl hier nach ca. 30 m Gleitweg auftrat.

Sowohl fiir vg = 10 mm/s, als auch fiir S0 mm/s wurde zu Beginn der Versuche mit einer Ver-
schieifintensitit von ca. Wy, = 0,4 pm/m verschlissen (Bild 3.26f). Nach ca. 30 m Gleitweg fiel
die VerschleiBintensitdt auf ca. Wy, =0,15 pm/m (vg =10 mm/s) bzw. ca. 0,1 pm/m
(v =50 mm/s), so daB nach 100 m Gleitweg lineare VerschleiBbetrige von 20 pm
(vg = 10 mm/s) bzw. 18 um (vg = 50 mmy/s) erreicht wurden. Die Minima im stationdren Be-
reich der Reibungszahlkurven konnten bei vg = 10 und 50 mm/s mit scheinbar niedrigeren lin.
VerschleiBbetrdgen, also einem Materialauftrag im Kontaktbereich, korreliert werden.

Eine zusammenfassende Darstellung der in Abhdngigkeit von der Gleitgeschwindigkeit gemes-
senen Kenngroflen entsprechend Bild 2.4 ist filir die Paarungen NiTi/NiTi, Ni/Ni und Ti/Ti in
Bild 3.27 dargestellt. Die Reibungszahl im Einlaufbereich verlief fiir alle drei Materialpaarun-
gen nahezu unabhéngig von der Gleitgeschwindigkeit (Bild 3.27a). Die mittlere Reibungszahl
fiir die Paarung Ti/Ti lag mit pugg = 0,6 deutlich unter den Werten der Paarungen NiTi/NiTi und
Ni/Ni mit UEB = 0,8 bis 0,85

Im stationdren Bereich (Bild 3.27b) wurde flir die Paarung NiTi/NiTi ein Anstieg der Rei-
bungszahl von pgg = 0,25 bei vg =2 mm/s bis auf ca. psg = 0,75 bei vg =50 mm/s gemessen.
Fiir die Paarung Ni/Ni zeigte sich bei vg =20 mm/s ein Ubergang der Reibungszahl von einer
Tieflage mit psg = 0,6 in eine Hochlage mit pgg =0,9. Ein dhnlicher Verlauf wurde fiir die
Paarung Ti/Ti gefunden. Hier stieg die Reibungszahl von pgg = 0,25 bei vg =2 mm/s bis zu
einer Geschwindigkeit von 10 mm/s auf psg = 0,8 an und blieb fiir hohere Gleitgeschwindigkei-
ten konstant. :

Der lineare VerschleiBbetrag W; nach einem Gleitweg von 100 m war fiir die Paarung
NiTi/NiTi bis zu Gleitgeschwindigkeiten von ca. vg = 10 mm/s nahezu konstant (Bild 3.27c¢).
Bei hoherer Geschwindigkeit ergab sich ein linearer Anstieg bis auf Werte von ca. 35 pm bei
vr = 50 mny/s. Im Gegensatz hierzu wurde fiir die Paarung Ti/Ti bis zur hochsten Gleitge-
schwindigkeit eine leicht fallende Tendenz mit steigender Geschwindigkeit gemessen. Fiir die
Paarung Ni/Ni nahm der lineare Verschlei3betrag deutlich von ca. W, =29 pum bei vg = 2 mnv/s
auf ca. W;= 16 pm bei vg =25 mm/s ab und blieb dann konstant. Somit wurden fiir beide Paa-
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rungen Ni/Ni und Ti/Ti bei hochster Gleitgeschwindigkeit von vk = 50 mm/s ca. halb so grofie
lineare VerschleiBbetrige erreicht wie bei der Paarung NiTi/NiTi.

Der Ubergang der Reibungszahl vom Einlauf- in den stationéren Bereich trat fiir die Paarungen
NiTi/NiTi und Ti/Ti bis zu Gleitgeschwindigkeiten von ca. 10 mm/s (NiTi/NiTi) bzw. 35 mnv/s
(Ti/Ti) bei einem kritischen Gleitweg von ca. 25 m auf (Bild 3.27d). Dariliber wurde mit stei-
gender Geschwindigkeit eine Zunahme des kritischen Gleitweges beobachtet. Fiir die Paarung
NiTi/NiTi konnte bei vg = 50 mm/s keine Anderung im Reibungszahlverlauf und damit kein
kritischer Gleitweg mehr bestimmt werden. Bei den Versuchen mit selbstgepaarten Ni-Proben
war dagegen eine fallende Tendenz des kritischen Gleitweges mit steigender Gleitgeschwindig-
keit erkennbar.
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Bild 3.27: Reibungszahl a) im Einlaufbereich und b) im stationiren Bereich sowie ¢) lin. Ge-
samtverschleilbetrag und d) kritischer Gleitweg von NiT#/NiTi, Ni/Ni und Ti/Ti in
Abhéngigkeit von der Gleitgeschwindigkeit.

In Bild 3.28 sind die mittels Oberflichen-Profilometrie nach den Versuchen, d.h. nach 100 m
Gleitweg, gemessenen linearen VerschleiBbetrége der Stifte (W*,p) und Scheiben (W*)p) in
Abhingigkeit von der Gleitgeschwindigkeit aufgetragen. Fiir die Paarung NiTi/NiTi
(Bild 3.28a) war mit steigender Gleitgeschwindigkeit ein nahezu exponentieller Anstieg des
lin. VerschleiBbetrages des Stiftes W*p von 14 uym bei vg =2 mm/s auf 40 pm bei
vr =50 mm/s erkennbar. Der lin. Verschleiflbetrag der Scheibe W*,p nahm von 0,4 um bei
vg =2 mmy/s auf 1 pm bei hochster Geschwindigkeit von vg = 50 mm/s zu. Im Gegensatz hier-
zu nahmen fiir die Paarung Ni/Ni (Bild 3.28b) beide lin. Verschleilbetrdge mit steigender
Gleitgeschwindigkeit von hohen Werten W*,p = 35 um bzw. W*,p = 1,6 pm bei vg = 2 mm/s
und 10 mm/s auf niedrige Werte W*p =21 um bzw. W*,p = 0,9 um bei vg =20 bis 50 mm/s
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ab. Die lin. VerschleiBbetrage der Ti-Stifte und Scheiben (Bild 3.28¢) waren dagegen mit
W p =20 bis 22 um bzw. W* p=2,6 bis 2,9 pm nahezu unabhéngig von der eingestellten
Gleitgeschwindigkeit. Es wurde gegeniiber den Paarungen NiTi/NiTi und Ni/Ni der hochste
lin. VerschleiBbetrag der Scheibe mit ca. 13% des lin. VerschleiBbetrages des Stiftes gemessen.
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Bild 3.28: Vergleich der lin. VerschleiB3- Bild 3.29: Vergleich der vol. Verschieif3-

betrdge von Stift (W*;p) und betrdge von Stift (W*yp) und
Scheibe (W*p) nach 100 m Scheibe (W*yp) nach 100m
Gleitweg fiir a) NiTi/NiTj, Gleitweg fiir a) NiTi/NiTij,
b) Ni/Ni und ¢) Ti/Ti b) Ni/Ni und c¢) TiTi
(RF = 50%, Fx = 60 mN). (RF = 50%, Fy = 60 mN).

Die nach Gl. (15) bzw. (16) berechneten volumetrischen Verschleibetrdge der Stifte (W*yp )
und Scheiben (W*y 1, ) sind in Bild 3.29 in Abhéngigkeit von der Gleitgeschwindigkeit darge-
stellt. Die NiTi-Stifte und Scheiben (Bild 3.29a) zeigten einen nahezu exponentiellen Anstieg
der vol. Verschleifibetrdge mit steigender Gleitgeschwindigkeit bis auf W#yp=2,2-10" mm’
bzw. W#*yp=4,3-10" mm’ bei der hochsten Gleitgeschwindigkeit von vg = 50 mm/s. Dabei
betrug das Verhaltnis der vol. VerschleiBbetrége der Scheiben zu denen der Stifte bei allen
Geschwindigkeiten ca. 2 zu 1. Im Gegensatz dazu nahmen die vol. VerschleiBbetrdge der Ni-
Stifte und Scheiben (Bild 3.29b) mit steigender Gleitgeschwindigkeit ab. Bei vk =2 und
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10 mm/s teilte sich der vol. Verschleibetrag annidhernd zu gleichen Teilen auf Stift und Schei-
be auf und betrug W*,p = 1,8-10> mm’ und W*,5 = 2,0-10" mm’. Bei héheren Geschwindig-
keiten vg = 20 bis 50 mm/s dagegen sank der vol. Verschleibetrag der Stifte auf ca. ein Drittel
des bei kleinen Geschwindigkeiten berechneten Wertes. Auch der vol. Verschleilbetrag der
Scheiben nahm auf 1,2 bis 1,7-10 mm® ab, stand nun jedoch zum vol. Verschleilbetrag der
Stifte im Verhéltnis 2 zu 1. Fiir die Paarung Ti/Ti waren die vol. VerschleiBbetrage der Stifte
und Scheiben nahezu unabhingig von der Gleitgeschwindigkeit (Bild 3.29¢). Der vol. Ver-
schleifbetrag der Stifte betrug ca. 7-10*mm®. Die Scheiben dagegen waren mit
Wy p=9-10° mm®, d.h. ca. 92% des vol. GesamtverschleiBbetrages, verschlissen.

Bild 3.30: REM-Aufnahmen der Verschlei3spuren der NiTi-Proben von a), ¢) Stift und b), d)
Scheibe bei a), b) vg = 10 mm/s und ¢), d) vg = 50 mm/s nach einem Gleitweg von
100 m an Luft (Fy = 60 mN, RF = 50%).

Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen der bei vg = 10 und 50 mm/s verschlissenen NiTi-
Stifte und Scheiben sind in Bild 3.30 dargestelit. Nach Versuchen mit vg = 10 mm/s war auf
der Stiftverschleifliche eine Deckschicht erkennbar, die jedoch im Gegensatz zu vg =2 mm/s
(vgl. Bild 3.20¢) nicht mehr die gesamte Kontaktfliche bedeckte (Bild 3.30a). Vereinzelt wa-
ren Furchen erkennbar. Am Rand der Verschleilfléiche befanden sich 2 bis 15 pm grofle Ver-
schleifpartikel. Die VerschleiBspur der Scheibe war gefurcht und es waren hervorstehende,
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oxidierte Deckschichtbereiche neben metallischem Grundmaterial sichtbar (Bild 3.30b). Am
Spurrand lagen deutlich weniger lose VerschleiBpartikel als bei vg =2 mm/s (vgl. Bild 3.20d).
Bei vg = 50 mm/s waren sowohl der Durchmesser der Stiftverschleififliche (Bild 3.30c¢), als
auch die Breite der Spur auf der Scheibe (Bild 3.30d) deutlich groler als bei den kleineren
Geschwindigkeiten. Auf beiden Kontaktflichen waren Furchen und kleine, hervorstehende,
metallische Schuppen erkennbar. Am Spurrand der Scheibe lagen einzelne, ca. 10 pm grofle
Verschleifpartikel.

Eine hohere Vergroflerung zeigte, daB die bei vg = 10 mm/s gebildeten Deckschichtbereiche
auf Stift (Bild 3.31a) und Scheibe (Bild 3.31b) aus kompaktierten Verschleilpartikeln bestan-
den. Daneben war gefurchtes, metallisches Grundmaterial erkennbar. Neben den oxidierten
Schichtbereichen auf der Scheibe befanden sich lose, ca. 1 bis 2 um grofie VerschleiBpartikel
auf dem Grundmaterial. Im Gegensatz dazu waren nach Versuchen mit hoher Geschwindigkeit
vr = 50 mm/s neben metallischen Schuppen und Furchen im metallischen Grundmaterial ca. 1
bis 5 pm grofle, lose VerschleiBpartikel, jedoch keine Partikelagglomerate auf den Kontaktfla-
chen der Stifte (Bild 3.31¢) und Scheiben (Bild 3.31d) sichtbar.

Bild 3.31: REM-Aufnahmen der Verschleilspuren der NiTi-Proben von a), ¢) Stift und b), d)
Scheibe bei a), b) vg = 10 mm/s und c), d) vg = 50 mm/s nach einem Gleitweg von
100 m an Luft (Fx = 60 mN, RF = 50%) bei hoher Vergroferung.




3.2 Tribologische Eigenschafien 65

Die REM-Aufnahmen der bei Gleitgeschwindigkeiten von 10 und 50 mm/s verschlissenen Ni-
Proben (Bild 3.32) verdeutlichen, da3 der Durchmesser der Stiftverschlei3fliche (Bild 3.32c)
und die Spurbreite der Scheibe (Bild 3.32d) bei hoher Geschwindigkeit vg = 50 mm/s kleiner
waren als bei einer mittleren Geschwindigkeit von vg = 10 mm/s (Bild 3.32a, b). Wiahrend die
Stiftverschlei8fliche bei vg = 10 mm/s grofitenteils mit einer Deckschicht versehen und dane-
ben gefurchtes Grundmaterial erkennbar war, befand sich bei vg = 50 mm/s auf der gesamten
Kontaktfliche des Stiftes loser Abrieb und oxidische Partikelagglomerate. Auf der Spur der
Scheibe befanden sich sehr viele, inselférmige Deckschichtbereiche, die im Mittel nur ca. halb
so grofl waren wie bei kleinerer Geschwindigkeit von 10 mm/s. Auflerhalb der Verschleif3fla-
chen wurden bei vg = 50 mm/s kaum noch lose VerschleiBpartikel gefunden.

Bild 3.32: REM-Aufnahmen der Verschleilspuren der Ni-Proben von a), c¢) Stift und b), d)
Scheibe bei a), b) vg = 10 mmy/s und ¢), d) vg = 50 mm/s nach einem Gleitweg von
100 m an Luft (Fy = 60 mN, RF = 50%).

Bei hoherer Vergroflerung (Bild 3.33) war erkennbar, daf3 die aus VerschleiBpartikeln beste-
henden Deckschichtbereiche bei vk = 10 mm/s stark kompaktiert waren und eine bis auf weni-
ge Furchen glatte Oberfliche besalen. Neben diesen hervorstehenden Bereichen lagen
vereinzelt lose, oxidierte Partikel auf metallischem, gefurchtem Grundmaterial (Bild 3.33a, b).
Die Deckschichtbereiche auf den mit vg = 50 mm/s verschlissenen Proben dagegen zeigten eine
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sehr rauhe, "schuppige" Oberfliche und deutliche RiBbildung (Bild 3.33¢, d). Zusétzlich
befanden sich sehr viele, im Mittel ca. 1 pm grofe, lose Verschleipartikel auf diesen Agglo-
meraten.

Bild 3.33: REM—I‘Axufnéhr»ﬁen~ der Verschleif3spuren der Ni-Proben von a), ¢) Stift und b), d)
Scheibe bei a), b) vg = 10 mm/s und c), d) vg = 50 mm/s nach einem Gleitweg von
100 m an Luft (Fx = 60 mN, RF = 50%) bei hoher Vergréerung.

Auf den bei Gleitgeschwindigkeiten von vg =10 und 50 mm/s verschlissenen Ti-Stiften
(Bild 3.34a, ¢) befanden sich im Gegensatz zu kleiner Geschwindigkeit vg =2 mm/s (vgl.
Bild 3.24¢) nur noch vereinzelt Deckschichtbereiche neben stark gefurchtem Grundmaterial.
Die Verschleilspuren auf den Scheiben (Bild 3.34b, d) waren stark gefurcht mit einzelnen,
hervorstehenden Deckschichtbereichen. Bei hoher Geschwindigkeit von vk =50 mm/s waren
kaum noch lose VerschleiBBpartikel an den Spurrdndern erkennbar (Bild 3.34c¢, d).
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Bild 3.34: REM-Aufnahmen der Verschlei3spuren der Ti-Proben von a), ¢) Stift und b), d)
Scheibe bei a), b) vg = 10 mm/s und c), d) vg = 50 mm/s nach einem Gleitweg von
100 m an Luft (Fy = 60 mN, RF = 50%).

In Bild 3.35 wird bei hoherer VergréB3erung exemplarisch fiir vg = 50 mm/s die hohe Anzahl
loser, abrasiv wirkender grofler Verschleilpartikel auf den Kontaktflichen von Stift
(Bild 3.35a) und Scheibe (Bild 3.35b) deutlich, die im Mittel einen Durchmesser von ca. 1 um
besal3en.
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- Bild 3.35: REM-Aufnahmen der Verschleilspuren der Ti-Proben von a) Stift und b) Scheibe
nach einem Gleitweg von 100m an Luft mit vg =50 mm/s (Fy=60 mN,
RF = 50%) bei hoher VergréSerung.

3.2.1.3 Einfluf3 der Feuchte einschlieflich dest. Wasser

Bild 3.36 gibt die Abhéngigkeit der Reibungszahl p und des linearen Verschlei3betrages W,
von der in der Probenkammer eingesteliten relativen Lufifeuchte RF fiir die Paarungen
NiT¥/NiTi, Ni/Ni und Ti/Ti, aufgetragen iiber dem Gleitweg, wieder. Auch hier wurden wie-
derum zum besseren Vergleich die Standardbedingungen Fy =60 mN, vg =2 mm/s und
RF = 50% in die Darstellung mit aufgenommen, fiir die Beschreibung dieser Kurvenverldufe sei
noch einmal auf Kap. 3.2.1.1 verwiesen.

Paarung NiTi/NiTi (Bild 3.36 a und b)

In trockener Luft mit RF = 10% kam es im Einlaufbereich (Bild 2.4) zu einem Anstieg der Rei-
bungszahl auf mittlere Werte von p = 0,65 (Bild 3.36a). Mit Erreichen des kritischen Gleitwe-
ges bei s=25m fiel die Reibungszahl auf sehr niedrige, mittlere, stationidre Werte von
1 = 0,08 ab, wobei nur sehr geringe Reibungszahlschwankungen aufiraten. In feuchter Luft mit
RF = 90% dagegen wurden im Einlaufbereich mittlere Werte von p = 0,8 erreicht und nach ca.
30 m Gleitweg fiel die Reibungszahl auf p = 0,3 ab. Die Schwankungsbreite in diesem stationa-
ren Bereich war wie im Falle der Luftfeuchten RF = 10 und 50% deutlich geringer als im Ein-
laufbereich, jedoch mit Streuungen von £ 0,02 grof3er als in trockener Lutft.

Sowohl fiir niedrige (RF = 10%), als auch flir hohe Feuchten (RF = 90%) kam es wie bei
RF = 50% wihrend der ersten 30 bis 40 m Gleitweg zu einem nahezu linearen Anstieg des lin.
Verschleilbetrages W, (Bild 3.36b). Die lineare Verschleiflintensitdt betrug dabei ca.
Wis = 0,8 pm/m (RF = 10%) bzw. Wy = 0,6 pm/m (RF =90%). AnschlieBend fiel die Ver-
schleiffintensitdt zeitgleich mit der mittleren Reibungszahl in eine Tieflage. Die nach 100 m
Gleitweg erzielten linearen Verschleibetrige W, waren nahezu feuchteunabhéangig.
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Bild 3.36: Reibungszahl p (a, ¢ und €) und linearer Verschleiflbetrag Wi (b, d und f) in
Abhingigkeit vom Gleitweg fiir relative Luftfeuchten von 10, 50 und 90% fiir
a), b) NiT¥/NiTij, c), d) Ni/Ni und e), f) T¥/Ti (Fx = 60 mN, vg = 2 mms).

Paarung Ni/Ni (Bild 3.36¢ und d)
In trockener (RF = 10%) und feuchter (RF = 90%) Luft wurden im Einlaufbereich hohe Rei-

bungszahlen von p=0,9 gemessen (Bild 3.36c). Nach Erreichen des kritischen Gleitweges
nahm die Reibungszahl im Mittel auf Werte von p = 0,65 ab. Sowohl bei niedriger Feuchte von
RF = 10%, als auch bei hoher Feuchte von RF =90% wurden in diesem stationdren Bereich
jedoch weitaus haufiger Spitzenwerte von p = 0,8 bis 1,0 gemessen als bei mittlerer Feuchte
von RF = 50%.

Der lineare VerschleiBbetrag (Bild 3.36d) nahm fiir RF =10 und 90% innerhalb der ersten
10 m Gleitweg mit einer VerschleiBintensitit von Wy= 1,2 pm/m (RF =10%) bzw.
Wys = 1,05 pm/m (RF = 90%) und bis zu einem Gleitweg von ca. 60 m mit Wy;=0,5 pm/m
zu. Bis zum Versuchsende bei s = 100 m betrug die lineare Verschleilintensitét bei RF = 10
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und 90% noch ca. 0,05 um/m und lag damit deutlich iiber dem bei RF=50% als
Wis = 0,02 pm/m bestimmten Wert. In trockener Luft mit RF = 10% wurden im Vergleich zu
mittlerer Luftfeuchte von RF = 50% ca. doppelt so hohe, unter feuchter Luft mit RF = 90%
ca. 30% hohere lineare VerschieiBBbetrige W, erreicht.

Paarung Ti/Ti (Bild 3.36¢ und f)

Fiir eine niedrige relative Feuchte von RF = 10% kam es nach ca. 25 m Gleitweg zu einem
Ubergang der Reibungszahl von hohen Werten p = 0,7 auf niedrige mittlere Werte von ca.
p = 0,3 (Bild 3.36e). Die Haufigkeit und Dauer der in diesem stationédren Bereich auftretenden
Spitzenwerte von p = 0,6 bis 0,7 nahm gegeniiber RF = 50% deutlich zu. In feuchter Luft mit
RF = 90% wurde dagegen bei ca. 30 m Gleitweg ein Anstieg der Reibungszahl von p = 0,7 auf
mittlere stationdre Werte von ca. p = 0,95 gemessen.

Sowohl fiir niedrige (RF = 10%), als auch fiir hohe (RF = 90%) Luftfeuchten sank die lineare
Verschleifintensitdt dhnlich wie bei RF = 50% nach ca. 30 m Gleitweg von hohen Wy ~
0,5 pm/m auf niedrigere Werte ab, die mit steigender Feuchte von Wy, = 0,1 pm/m auf
0,02 pm/m abnahmen (Bild 3.36f). Nach 100 m Gleitweg wurden fiir RF = 90% ca. 8% nied-
rigere lineare Verschleilbetrage als bei RF = 10% erzielt.

Zusiétzlich zu den Versuchen mit Variation der Luftfeuchte in der Probenkammer wurden Mes-
sungen mit Zugabe von destilliertem Wasser in die Kontaktzone durchgefiibrt, wobei das Mi-
krotribometer (Bild 2.2) in vertikaler Aufstellung betrieben wurde, so daf} sich die Scheibe
entsprechend Bild 2.3 in horizontaler Lage befand. Die Verldufe von Reibungszahl und linea-
rem VerschleiBbetrag sind in Bild 3.37 dargestellt.

1.2

Q

Reibungszahi u

Lin. Verschleif

0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
Gleitweg s, m Gleitweg s, m

Bild 3.37: Reibungszahl p (a) und linearer VerschleiBbetrag W, (b) in Abhédngigkeit vom
Gleitweg bei Zugabe von destilliertem Wasser in die Kontaktzone fiir die Paarun-
gen NiT/NiTi, Ni/Ni und TV/Ti (Fxy = 60 mN, vg = 2 mm/s).

Bei der Paarung NiTi/NiTi kam es innerhalb der ersten 5 m Gleitweg zu einem Anstieg der
Reibungszahl auf Werte von p = 0,95, die innerhalb der folgenden 5 m Gleitweg auf niedrigere
Werte von p = 0,55 bis 0,6 sanken (Bild 3.37a). Auch fiir die Paarung Ni/Ni wurden nach an-
fanglich hohen Reibungszahlen von p = 0,75 stationdre Werte von ca. p = 0,65 erreicht. Dage-
gen stieg die Reibungszahl bei den Versuchen mit selbstgepaarten Ti-Proben nach einem
Einlaufbereich mit Reibungszahlen von ca. 0,65 mit Erreichen des kritischen Gleitweges auf
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hohe Werte von ca. u = 1,0 an. Vereinzelt kam es in diesem stationdren Bereich kurzzeitig zu
niedrigeren Werten von ca. u = 0,6 bis 0,8.

Der lineare Verschlei3betrag (Bild 3.37b) nahm fiir die Paarungen NiTi/NiTi und Ni/Ni inner-
halb der ersten 5 m Gleitweg auf Werte von W, =3 pm (NiTi/NiTi) bzw. 5 um (Ni/Ni) zu.
Danach sank die Verschleiintensitdt auf niedrige Werte von ca. Wy, = 0,03 pm/m ab, die bis
. zum Versuchsende beibehalten wurden. Bei der Paarung Ti/Ti kam es bis zu einem Gleitweg
von ca. 40 m zu einem linearen Anstieg des VerschleiBbetrages W, auf Werte von ca. 20 pm,
danach wurde eine Tieflage der Verschleiintensitét mit Wy = 0,02 pm/m erreicht.

Eine zusammenfassende Darstellung der Abhéngigkeit der gemessenen Reibungs- und Ver-
schleiBkenngrofen nach Bild 2.4 von der relativen Feuchte ist in Bild 3.38 zu sehen. Die Er-
gebnisse fiir die Versuche in destilliertem Wasser wurden als RF = 100% in die Teilbilder mit
einbezogen, um mogliche Unterschiede zu den Versuchen mit trockener und feuchter Luft zu

verdeutlichen.
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Bild 3.38: Reibungszahl a) im Einlaufbereich und b) im stationiren Bereich sowie ¢) lin. Ver-
schleilbetrag und d) kritischer Gleitweg von NiTi/NiTi, Ni/Ni und Ti/Ti in Ab-
héngigkeit von der relativen Feuchte einschlieflich destilliertem Wasser (angegeben
als RF = 100%) (Fx = 60 mN, vg =2 mm/s).

Die Reibungszahl im Einlaufbereich (Bild 3.38a) nahm fiir die Paarung NiTi/NiTi mit steigen-
der relativer Feuchte anndhernd linear zu. Wurde destilliertes Wasser in die Kontaktzone zuge-
geben, so wurden ca. 30% héhere Reibungszahlen erreicht als in trockener Luft mit RF = 10%.
Die Paarung Ni/Ni wies in trockener bis feuchter Luft eine mittlere Reibungszahl von ca.
uep = 0,85 auf. In destilliertem Wasser wurden niedrigere Werte von pgg = 0,75 gemessen. Fiir
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selbstgepaartes Ti wurden unabhdngig von der eingestellten Feuchte mittlere Reibungszahlen
im Einlaufbereich von pgg = 0,65 bestimmt.

Im stationdren Bereich (Bild 3.38b) nahm die Reibungszahl fiir selbstgepaartes NiTi mit stei-
gender relativer Feuchte von psg = 0,08 bei RF = 10% auf psg = 0,3 bei RF = 90% zu. In de-
stilliertem Wasser ergab sich ein weiterer Anstieg auf mittlere Werte von ca. psg = 0,5. Fiir die
Paarungen Ni/Ni und Ti/Ti wurden bis zu Feuchten von RF = 70% konstante Reibungszahlen
von pgp = 0,65 (Ni/Ni) bzw. psg = 0,3 (Ti/Ti) gemessen. Wahrend bei der Paarung Ni/Ni auch
fiir hohe Feuchten RF = 90% und in destilliertem Wasser die Reibungszahl konstant blieb, kam
es unter diesen Versuchsbedingungen bei der Paarung T/Ti zu einem Ubergang der Reibungs-
zahl in eine Hochlage mit psg = 1,0.

Der lineare Verschlei3betrag W) nach einem Gleitweg von s = 100 m (Bild 3.38¢) der Paarung
NiT/NiTi war nahezu unabhéngig von der relativen Feuchte in der Probenkammer. Fiir die
Ti/Ti-Paarung war eine leicht fallende Tendenz mit zunehmender Feuchte erkennbar, es wur-
den ca. doppelt so hohe Verschleibetrige erreicht wie filir selbstgepaartes NiTi. In destillier-
tem Wasser ergab sich fiir selbstgepaartes Ti keine Anderung im linearen VerschleiBbetrag,
wahrend fiir die Paarung NiTi/NiTi W, auf ca, die Hélfte sank. Fiir die Ni/Ni-Paarung wurde
von RF = 10 bis 70% eine Abnahme des linearen VerschleiBbetrages um ca. 60% gemessen.
Bei hohen Feuchten von RF = 90% zeigte sich eine erneute Zunahme um ca. 30% des bei
RF = 70% bestimmten Wertes. Im gesamten Feuchtebereich von 10 bis 90% RF, jedoch be-
sonders in trockener Luft, iibertrafen die linearen VerschleiBbetrdge die bei den Paarungen
NiT¥/NiTi und Ti/Ti gemessenen Werte deutlich. In destilliertem Wasser dagegen nahm der
lineare Verschleilbetrag auf geringe Werte von W, =9 um ab, die nur ca. 25% des bei
RF = 90% gemessenen Wertes betrugen.

Der kritische Gleitweg (Bild 3.38d) war fiir die Paarung NiTi/NiTi von RF = 10 bis 90% an-
nahernd konstant. In destilliertem Wasser kam es dagegen bereits nach ca. sy =5 m zu einer
Anderung im Reibungszahlverlauf. Wihrend fiir selbstgepaartes Ni der kritische Gleitweg mit
steigender Feuchte bis hin zu destilliertem Wasser abnahm, blieb diese Kenngréf3e fiir die Paa-
rung Ti/Ti unabhéngig von der Feuchte nahezu konstant.

Die nach 100 m Gleitweg oberflichenprofilometrisch gemessenen linearen Verschleilbetrége
der Stifte (W*,p ) und Scheiben (W*,p ) wurden in Abhédngigkeit von der relativen Feuchte in
Bild 3.39 dargestellt. Auch hier wurde der unter Zugabe von destilliertem Wasser in die Kon-
taktzone durchgefihrte Versuch wieder als RF = 100% in die Darstellung einbezogen. Man
erkennt, daf fir die Paarung NiTi/NiTi (Bild 3.39a) der lin. Verschleilbetrag der Scheibe
unabhéngig von der Feuchte in der Probenkammer unter 1 pm lag. Die gemessenen Werte be-
trugen 0,3 bis 0,4 pm fiir RF = 10 bis 90% und 0,2 pm in dest. Wasser (RF = 100%). Der lin.
Verschleifibetrag der Stifte lag fiir RF = 10 bis 90% zwischen 12 und 14 um ohne eine erkenn-
bare Feuchteabhingigkeit. In destilliertem Wasser sank der lin. Verschleilbetrag des Stiftes auf
ca. die Hilfte.

Die lin. Verschleibetrage der Ni-Stifte und Scheiben (Bild 3.39b) sanken von W*;p = 65 pm
bzw. W¥*p=2pum bei RF=10% mit zunechmender Feuchte auf W* =30 um bzw.
W*,p= 1,3 um bei RF = 70%. Wurde die Luftfeuchte weiter erhoht, so ergab sich ein Anstieg
der lin. Verschleibetrage auf W*p = 36 um und W*,p = 1,8 pm bei RF = 90%. Dagegen san-
ken die lin. Verschleilbetrage bei Zugabe von dest. Wasser in die Kontaktzone deutlich auf
W¥*p =12 uymund W*,p, = 0,8 um.
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Fiir die Paarung Ti/Ti (Bild 3.39¢) wurden mit steigender Feuchte leicht fallende lin. Ver-
schleifbetrige der Stifte und Scheiben von W*p=29,5 um bzw. W*p=4,5um bei
RF = 10% auf W*p =17 pum bzw. W*;p=3,2 um bei RF = 90% gemessen. In dest. Wasser
nahm der lin. Verschleilbetrag des Stiftes wenig auf ca. 16 um ab, die Scheibe verschliss je-
doch nur um ca. 60% des bei RF = 90% gemessenen Wertes.
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Bild 3.39: Vergleich der lin. Verschleif3- Bild 3.40: Vergleich der vol. Verschleif3-

betrdge von Stift (W*p) und betrdge von Stift (W*yvp) und
Scheibe (W*p) nach 100 m Scheibe (W*yp) nach 100 m
Gleitweg fir a) NiT¥/NiTj, Gleitweg fir a) NiTV/NiTij,
b) Ni/Ni und <¢) TVTi b) Ni/Ni und ¢) TiTi
(FN=6O mN, VR=2mm/s). (FN=6O mN, VR=21’1’11‘1']/S).

Wurden nach Gl. (15) bzw. (16) die volumetrischen Verschleibetrdge berechnet und in Ab-
hingigkeit von der relativen Feuchte aufgetragen, so ergab sich Bild 3.40. Der vol. Ver-
schleibetrag der NiTi-Scheiben war von RF = 10 bis 90% ca. doppelt so gro3 wie der der
Stifte, wobei fiir beide Werte keine signifikante Feuchteabhingigkeit feststellbar war
(Bild 3.40a). In destilliertem Wasser betrug der vol. Verschleibetrag des Stiftes nur noch
7.10° mm’. Auch der vol. Verschleibetrag der Scheibe sank auf ca. 3-10 mnr’, betrug damit
jedoch ca. 78% des vol. Gesamtverschleibetrages.
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Die Ni-Stifte und Scheiben (Bild 3.40b) wiesen mit steigender Lufifeuchte von RF =10 bis
50% sinkende vol. Verschleifbetrdge auf, die im Mittel fiir Stift und Scheibe im Verhdltnis
1 zu 1 zueinander standen. Auch fiir RF = 70% war noch eine leichte Verringerung der vol.
Verschleibetrage W*y p und W*y p zu erkennen, jedoch betrug hier der vol. VerschleiBbetrag
der Scheibe ca. 70% des vol. Gesamtverschleiflbetrages. In feuchter Luft mit RF = 90% stie-
gen beide VerschleiBbetrage an und das Verhéltnis zwischen Scheibe und Stift betrug ca. 2 zu
1. Eine Zugabe von dest. Wasser hatte zur Folge, da3 die vol. VerschleiSbetrige sich nur noch
auf ca. 13% der bei RF = 90% gemessenen Werte beliefen, wobei auch hier ein im Vergleich
zum Stift doppelt so hoher Verschleibetrag der Scheibe erreicht wurde.

Fiir die Paarung Ti/Ti wurde mit steigender relativer Feuchte, bis hin zu dest. Wasser, eine
Abnahme der vol. Verschleifbetrage von Stift und Scheibe ermittelt (Bild 3.40¢). So nahm der
vol. Verschleilbetrag des Stiftes in dest. Wasser gegeniiber feuchter Luft mit RF = 90% auf
90%, gegeniiber trockener Luft mit RF = 10% auf 30% ab und der vol. VerschleiBbetrag der
Scheibe sank gegeniiber feuchter Luft auf 60% bzw. im Vergleich zu trockener Luft auf 40%.

REM-Aufhahmen der bei RF = 10 und 90% verschlissenen NiTi-Proben entsprachen bei klei-
ner Vergroflerung den fiir RF = 50% in Bild 3.20c und d gezeigten Aufnahmen. Auf den Stif-
ten waren groBflichig Deckschichten erkennbar, auf der Scheibe befand sich eine
Verschleilspur mit Anhdufungen von ca. 3 um groflen, oxidierten Verschlei3teilchen am Spur-
rand. Eine hohere Vergrofierung zeigte jedoch deutliche Unterschiede auf (Bild 3.41).

Die bei RF = 10% auf der Verschleififliche des Stiftes gebildete Deckschicht war dicht und
homogen mit geringer Furchung (Bild 3.41a). Auf der Verschlei3spur der Scheibe waren feine
Furchen und hervorstehende, inselférmige Deckschichtbereiche erkennbar (Bild 3.41b). Wih-
rend bei RF = 50% nur vereinzelt ca. 1 bis 3 um grofle, inselférmige Bereiche hoher Sekun-
darelektronen-Emissionsrate in der Deckschicht des Stiftes sichtbar waren (Bild 3.41¢), waren
bei RF=90% grofle Bereiche der Deckschicht mit diesen hellen Inseln durchsetzt
(Bild 3.41¢). Auch nahm die Furchung der Deckschicht am Stift (Bild 3.41a, ¢ und e) sowie
die Anzahl und Gréfle der losen Verschleif3teilchen auf der Spur der Scheibe (Bild 3.41b, d
und f) in der Reihenfolge RF = 10%, 50% und 90% deutlich zu.

Nach Versuchen, bei denen destilliertes Wasser in die Kontaktzone zugegeben wurde, waren
am Rand der Stiftkontaktfliche grofle Agglomerate aus Verschleifiteilchen angehéduft
(Bild 3.42a). Auf der Scheibe war eine gefurchte Verschleilspur mit zusammenhédngenden
Schichtbereichen erkennbar, deren Materialkontrast auf eine oxidische Oberfliche hinwies
(Bild 3.42b). Bei hoherer Vergroferung war auf dem Stift eine Deckschicht sichtbar, die wie
bei RF = 90% mit vielen, ca. 1 bis 3 um groBen, inselformigen Bereichen durchsetzt war, je-
doch nur wenige Furchen aufwies (Bild 3.42¢). Auf der gefurchten Verschleiflspur der Scheibe
befanden sich hervorstehende Schichtbereiche aus kompaktiertem Abrieb sowie lose, abrasiv
wirkende Verschleiflpartikel (Bild 3.42d).
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Bild 3.41: REM-Aufnahmen der Verschleilspuren von NiTi-Proben von a), ¢), e) Stift und b),
d), ) Scheibe bei a), b) RF = 10%, c), d) RF = 50% und e), f) RF = 90% nach ei-
nem Gleitweg von 100 m an Luft (Fy = 60 mN, vg = 2 mm/s).
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Bild 3.42: REM-Auihaﬁmen der Verschleifispuren von NiTi-Proben von a), c¢) Stift und b), d)
Scheibe nach einem Gleitweg von 100 m mit Zugabe von dest. Wasser in die Kon-
taktzone (Fy = 60 mN, vg = 2 mm/s).

Auch die bei RF =10 und 90% verschlissenen Ni-Proben zeigten wie nach Versuchen mit
RF = 50% bei kleiner VergroBerung (vgl. Bild 3.22¢ und d) auf den Stiften gefurchte Ver-
schlei3flichen mit Deckschichtbereichen und auf den Scheiben gefurchte Verschleilspuren mit
vielen, losen Verschleifiteilchen am Spurrand. Bei hoherer Vergroflierung war erkennbar, dafl
bei RF = 50% gegeniiber trockener Luft mit RF = 10% groBere Bereiche sowohl der Stiftver-
schleifflichen (Bild 3.43a, c¢), als auch der Verschlei3spuren der Scheiben (Bild 3.43b, d) mit
Deckschichten bedeckt waren. Auch bei hoher Luftfeuchte von RF = 90% waren Deckschich-
ten auf den Kontaktflichen vorhanden. Wahrend diese jedoch auf der Spur der Scheibe
(Bild 3.43f) zusammenhéingende Bereiche bildeten, waren grofle Teile der Stiftverschleif3fliche
(Bild 3.43¢) deckschichtfrei. Die Schichtanteile bestanden bei allen Feuchten aus kompaktier-
tem Abrieb und waren im Vergleich zum daneben erkennbaren Grundmaterial weniger stark
gefurcht.

Nach Versuchen mit destilliertem Wasser in der Kontaktzone war auf der Stiftverschleif3fliche
eine gefurchte Kontaktfliche mit grofien, relativ dichten Partikelagglomeraten am Rand er-
kennbar (Bild 3.44a). Die Verschleilspur der Scheibe wies Furchen und grof3flichige Deck-
schichtanteile auf, am Spurrand waren wenige, lose Verschleiflpartikel sichtbar (Bild 3.44b).
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Bei hoherer VergroBerung wurde deutlich, da der Stift eine bis auf einzelne Furchen nahezu
polierte Oberfliche besaB (Bild 3.44c). Nur vereinzelt waren in den tieferliegenden Furchen
zum Teil gerissene Deckschichtanteile erkennbar. Die Deckschichtbereiche auf der Scheibe
(Bild 3.44d) waren meist sehr dicht und homogen und wiesen wie bei den Versuchen in trok-
kener und feuchter Luft im Gegensatz zum Grundmaterial nur wenige Furchen auf.

Bild 3.43: REM-Aufnahmen der VerschleiBspuren von Ni-Proben von a), ¢), e) Stift und b),
d), f) Scheibe bei a), b) RF = 10%, ¢), d) RF = 50% und e), f) RF = 90% nach ei-
nem Gleitweg von 100 m an Luft (Fy = 60 mN, vg = 2 mm/s).
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Bild 3.44: REM-Aufnahmen der VerschleiBspuren der Ni-Proben von a), ¢) Stift und b), d)
Scheibe nach einem Gleitweg von 100 m mit Zugabe von dest. Wasser in die Kon-
taktzone (Fy = 60 mN, vg = 2 mm/s).

Die REM-Aufnahmen der Ti-Scheiben wiesen bei kleiner VergroBerung auch bei RF = 10 und
90% wie bei RF=50% oxidische Deckschichtbereiche neben gefurchtem, metallischem
Grundmaterial und Anhdufungen loser VerschleiBpartikel am Rand der Verschleispur auf
(vgl. Bild 3.24c und d). Auf den Aufnahmen der Ti-StiftverschleiBflichen waren nach Versu-
chen in trockener und feuchter Luft jedoch bereits bei kleiner VergroSerung (Bild 3.45a und
b) deutliche Unterschiede zu den nach Versuchen bei mittlerer Feuchte RF = 50% aufgenom-
menen Bildern erkennbar. Sowohl bei RF=10% (Bild 3.45a), als auch bei RF=90%
(Bild 3.45b) war die StiftverschleiBfliche nur noch teilweise mit einer kompakten Deckschicht
versehen. Daneben waren gefurchtes Grundmaterial und bei RF = 10% zusitzlich lose Ver-
schleiBpartikel erkennbar. Bei hoher Vergroferung (Bild 3.45¢ und d) wurden weitere Unter-
schiede deutlich. Wahrend die Deckschichtbereiche auf dem Stift bei RF = 10% sehr homogen
und bis auf wenige Furchen relativ glatt waren (Bild 3.45¢), besafBen die in feuchter Luft mit
RF = 90% gebildeten Deckschichten eine rauhe, "schuppige" Oberfliche (Bild 3.45d).
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Bild 3.45: REM-Aufnahmen der VerschleiBspuren von Ti-Stiften bei a), ¢) RF = 10% und b),
d) RF = 90% nach einem Gleitweg von 100 m an Luft (Fy = 60 mN, vg =2 mm/s).

Wurde destilliertes Wasser in die Kontaktzone zugegeben, so waren nach 100 m Gleitweg auf
dem Stift, dhnlich wie bei RF =90%, Deckschichtbereiche neben gefurchtem Grundmaterial
und viele lose Verschlei3partikel am Rand der Verschleiflflache sichtbar (Bild 3.46a). Die Ver-
schleifispur der Scheibe war gefurcht, es befanden sich viele lose Verschleipartikel neben her-
vorstehenden Deckschichtbereichen (Bild 3.46b). Auch bei hoher Vergrofferung wurde die
Ahnlichkeit zu den Kontaktflichen nach Versuchen mit RF =90% deutlich. Die aus Ver-
schleipartikeln bestehenden Deckschichtbereiche auf Stift (Bild 3.46¢) und Scheibe
(Bild 3.46d) wiesen eine "schuppig" rauhe Oberfliche auf und waren relativ schwach kompak-
tiert.
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Bild 3.46: REM-Aufnahmen der Verschleilspuren von a), c¢) einem Ti-Stift und b), d) einer
Ti-Scheibe nach einem Gleitweg von 100 m in destilliertem Wasser (Fy =60 mN,
VR = 2 mny/s).

3.2.2 Tribologische Eigenschaften in Hochvakuum

In Bild 3.47 sind die Reibungszahl und der lineare VerschleiBbetrag in Abhéngigkeit vom
Gleitweg fiir die Paarungen NiTi/NiTi, Ni/Ni und Ti/Ti, gemessen in Hochvakuum mit
10" Pa, dargestellt.

Die Reibungszahl (Bild 3.47a) stieg fiir die Paarung NiT¥/NiTi innerhalb der ersten Meter
Gleitweg auf hohe Werte von ca. 1,4 an, die im Mittel wahrend der gesamten restlichen Ver-
suchsdauer konstant blieben. Dabei wurde eine starke Streuung von ca. % 0,2 beobachtet. Auch
fir die Paarung Ni/Ni wurden nach ca. 5 m Gleitweg hohe stationire Reibungszahlen von ca.
1,2 gemessen. Vereinzelt kam es kurzzeitig zu niedrigeren Werten von ca. 0,95. Dagegen wur-
den fiir selbstgepaartes Ti deutlich niedrigere stationire Reibungszahlen erreicht. Zu Beginn |
des Versuches traten hier hohe Werte von ca. 1,0 auf, die jedoch innerhalb von ca. 30 m
Gleitweg auf niedrigere stationdre Werte von p = 0,6 sanken.
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Fiir die Paarung NiTi/NiTi sank der lineare Verschleibetrag (Bild 3.47b) aufgrund von Ma-
terialiibertrag im Kontaktbereich scheinbar wahrend der ersten 20 m Gleitweg auf mittlere ne-
gative Werte von W)= -13 pm und stieg bis zum Versuchsende bei s = 100 m geringfiigig auf
ca. -12 um an. Dabei wurden starke Schwankungen um bis zu +5 pm und -10 pm beobachtet.
Ein dhnlicher Verlauf ergab sich auch fiir die Paarung Ni/Ni. Hier sank der lineare Verschleif3-
betrag wihrend der ersten 5 m Gleitweg scheinbar bis auf ca. W;=-10 um ab und stieg bis
zum Versuchsende auf ca. 0 pm an. Traten in der Reibungszahlkurve kurzzeitig niedrigere
Werte auf, so wurden gleichzeitig um ca. 2 bis 6 um niedrigere Verschlei3betrdge gemessen.
Fiir die Ti/Ti-Paarung wurden zu Beginn des Versuches, bis ca. 5 m Gleitweg, durch die Bil-
dung von Materialiibertrag scheinbar negative lineare Verschleilbetrédge von ca. -2 pm be-
stimmt. AnschlieBend stieg der lineare Verschleibetrag auf ca. +3 pm an und nahm bis zum
Versuchsende nur noch wenig auf W, = +4 pm zu.
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Bild 3.47: Reibungszahl pu (a) und linearer Verschleiflbetrag W, (b) in Abhéngigkeit vom
Gleitweg in Hochvakuum mit 10” Pa fiir die Paarungen NiT¥/NiTi, N¥/Ni und T¥/Ti
(Fn = 60 mN, vg = 2 mnys).

Aus der Messung der linearen Verschleiibetrdge der NiTi-, Ni- und Ti-Stifte und Scheiben mit
Hilfe eines Oberflachenprofilometers ergab sich Bild 3.48. Man erkennt, da$} fiir alle drei Ma-
terialpaarungen der lin. Verschleilbetrag der Scheibe W*,, den des Stiftes W*;p iibertraf. Fiir
die Paarung NiTi/NiTi betrug das Verhéltnis W*,p zu W*,p ca. 2 zu 1, fiir die Paarung Ti/Ti
ca. 1,4 zu 1. Der hochste lineare Verschleiflbetrag der Scheibe wurde mit ca. 12 um fiir die Ni-
Probe gemessen. Fiir den Ni-Stift dagegen ergab sich ein negativer lin. Verschlei8betrag von
ca. -8 um, also ein Materialauftrag von ca. +8 um Hdhe.

Wurden die volumetrischen Verschleibetrage aus den linearen Werten nach Gl. (15) bzw. (16)
berechnet, so war fiir alle drei Materialpaarungen der vol. Verschleilbetrag des Stiftes Wy p
gegeniiber dem der Scheibe W*yp vernachlédssigbar klein (Bild 3.49). Wahrend die NiTi-
Scheibe nur um ca. 510> mm® volumetrisch verschlissen war, nahm im Vergleich zu diesem
Wert der vol. Verschleilbetrag W*y p fiir die Ti- und Ni-Scheibe im Verhéltnis 1 zu 5 zu 7 zu.
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Bild 3.48: Vergleich der lin. Verschlei3-

betrdge von Stift (W*p) und
Scheibe (W*p) nach 100 m
Gleitweg fiir NiTi/NiTi, Ni/Ni
und Ti/Ti in Hochvakuum
(FN =60 mN, VR = 2 mm/s)

Bild 3.49: Vergleich der vol. Verschleif3-
betrdge von Stift (W*yp) und
Scheibe (W*yp) nach 100 m
Gleitweg fur NiTV/NiTi, Ni/Ni

und Ti/Ti in Hochvakuum
(FN =60 mN, vg =2 mm/s)

Ein typisches, nach Versuchsende aufgenommenes Oberflachenprofil fiir die im Hochvakuum
verschlissenen Ni-Proben zeigt Bild 3.50. Man erkennt deutlich einen Materialauftrag von ca.
7 um Hoéhe auf der Stiftkontaktfliche (Bild 3.50a). Die Scheibe wies eine ca. 0,27 mm breite

Spur mit einer maximalen Tiefe von ca. 12 pm auf (Bild 3.50b).
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Bild 3.50: Typisches Oberfldchenprofil eines a) verschlissenen Ni-Stiftes und b) der zugehori-
gen Verschleilspur auf der Ni-Scheibe nach einem Versuch in Hochvakuum
(Fn = 60 mN, vg = 2 mmy/s).

Die in Bild 3.51 dargestellten REM-Aufnahmen eines Ni-Stiftes in Kontakt mit einer Ni-
Scheibe wurden vor (Bild 3.51a) bzw. nach (Bild 3.51b bis d) einem tribologischen Versuch
unter Hochvakuum im Rasterelektronenmikroskop aufgenommen. Nach 100 m Gleitweg hafte-
ten am Stift ca. 5 bis 20 pm groBe, lose Verschleifipartikel (Bild 3.51b). Auf der Scheibe be-
fand sich eine Verschlei3spur mit bis zu 30 pm grofen, losen Verschleifiteilchen am Spurrand.
Bei hoherer Vergroflerung wurde deutlich, da3 sich im Kontaktbereich von Stift und Scheibe
Agglomerate aus kompaktierten, metallischen Verschleilpartikeln befanden (Bild 3.51c¢), die
zum Teil fest mit dem Stift verbunden waren (Bild 3.51d) und zu einer Furchung der Schei-
benoberfldche fiihrten.
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Bild 3.51: Im Rasterelektronenmikroskop a) vor sowie b), ¢) und d) wahrend eines in Hoch-
vakuum mit 10~ Pa durchgefiihrten tribologischen Versuches mit Fy = 60 mN und
vr = 2 mm/s nach s = 100 m aufgenommene Bilder eines Ni-Stiftes in Kontakt mit
einer Ni-Scheibe.

Nach den tribologischen Versuchen aufgenommene REM-Aufnahmen der verschlissenen
NiTi-, Ni- und Ti-Proben zeigt Bild 3.52. Die Kontaktfliche auf dem NiTi-Stift (Bild 3.52a)
wies Furchen und wenig Materialiibertrag sowie einzelne, bis zu 15 pm grof3e, lose Verschleif3-
partikel auf. Auf der schwach gefurchten VerschleiBspur der Scheibe war schuppenartiger,
metallischer Materialiibertrag erkennbar (Bild 3.52b). Am Spurrand befanden sich nur verein-
zelt ca. 3 bis 8 pm grofle, lose VerschleiBteilchen.

Die REM-Aufhahmen der Ni-Proben verdeutlichen, da3 sowohl der zusammenhingende,
kompakte Materialaufirag auf dem Stift (Bild 3.52¢), als auch die Verschlei3spur der Scheibe
(Bild 3.52d) tiefe Furchen aufwiesen. Am Rand der Verschlei3flichen von Stift und Scheibe
befanden sich bis zu 25 pm grofe, lose Verschleifteilchen.

Auch auf dem verschlissenen Ti-Stift (Bild 3.52¢) und der Spur der Ti-Scheibe (Bild 3.52f)
befand sich metallischer, schuppenartiger Materialiibertrag auf tief gefurchtem Grundmaterial.
Vereinzelt waren ca. 10 pm grof3e, lose Verschleifipartikel an den Spurrdndern erkennbar.
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Bild 3.52: REM-Aufnahmen der Verschleiispuren von a), b) NiTi-, ¢), d) Ni- und e), f) Ti-
Proben fiir a), c), e) Stift und b), d), f) Scheibe nach einem Gleitweg von 100 m in
Hochvakuum mit 10° Pa (Fy = 60 mN, vg = 2 mm/s).

Bei hoherer VergroBerung wurden weitere Unterschiede zwischen den einzelnen Materialien
deutlich. Wahrend die VerschleiBflichen der NiTi-Proben nur schwach gefurcht waren und
vereinzelt ca. 6 pm schmale, metallische Schuppen aufwiesen (Bild 3.53a zeigt exemplarisch
die Verschleilspur auf der NiTi-Scheibe), waren auf den Ni- und Ti-VerschleiBflichen tiefe
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Furchen und grofle, ca. 12 pm breite Schuppen erkennbar, die durch plastische Verformung
beim Gleiten deutlich iiber das Grundmaterial "verschmiert” wurden. In Bild 3.53b ist exem-
plarisch die Verschlei3spur der Ni-Scheibe dargestellt.

Bild 3.53: REM-Aufnahmen einer verschlissenen a) NiTi-Scheibe und b) einer Ni-Scheibe
nach 100 m Gleitweg in Hochvakuum (Fy = 60 mN, vg = 2 mm/s).

3.3 Eigenschaften der verschlissenen Oberfléichen

3.3.1 Mikrohdrte

Nach den tribologischen Versuchen wurden auf den VerschleiBspuren von Stift und Scheibe
mit der kleinstmdglichen Priifkraft von F = 50 mN ortsaufgelost Mikrohdrtemessungen vorge-
nommen. Hierbei war ein Fehler von mindestens 20% durch die geringe Grofle der Eindriicke
und des oftmals geringen Kontrastes der Eindruckrdnder, besonders in Schichtbereichen, zu
beachten.

Paarung NiTi/NiTi

Tabelle 3.3 gibt die Mikrohérte metallischer und oxidischer Bereiche der nach tribologischen
Versuchen mit unterschiedlichen Parametern auf den NiTi-Stiften und Scheiben gebildeten
VerschleiBflichen wieder. Man erkennt, dafl das metallische Grundmaterial auf der Ver-
schleiBfliche des Stiftes nach Versuchen in Luft im Mittel eine Harte von 450 bis 500 HV0,005
und auf der Verschlei3spur der Scheibe von 400 bis 450 HV0,005 besal3. Dies entsprach einer
Hartesteigerung von ca. 17 bis 30% auf dem Stift und von 20 bis 34% auf der Scheibe. Nach
Versuchen mit Zugabe von destilliertem Wasser in die Kontaktzone wurde auf der Spur der
Scheibe eine Hértesteigerung um ca. 80% gemessen. Die Harte des im Hochvakuum mit
Fx =60 mN, vg = 2 mm/s und s = 100 m tribologisch belasteten, metallischen Grundmaterials
dagegen war auf der Scheibe gegeniiber dem tribologisch unbelasteten Zustand nur geringfligig
erhoht, wahrend auf dem Stift eine Mikrohérte von ca. 600 HV0,005 bestimmt wurde, die ca.
60% iiber dem Ausgangswert lag.




86 3.3 Eigenschaften der verschlissenen Oberflichen
Fx VR RF || HV0,005 des Grund- HV0,005 metalli- HV0,005 oxidischer
[mN] | [mny/s | [%] materials , | scher Schuppen QS_._chichtbereiché=

I Stift Scheibe | Stift | Scheibe | Stit | Scheibe
trib. unbeanspr. 385+12 | 336+ 10 - - - -
Oberflidche
20 2 50 - - - - 600 = 80 | 450 + 50
60 2 50 - 450 + 50 - - 700£170 nm.
100 2 50 J| 450 £50 | 450+ 50 }650 + 120 700 £ 100 - -
60 50 50 }1500+ 100 | 400 + 50 n.m. n.m, - -
60 2 10 - 400 + 50 - - 650 £ 70 nm.
60 2 90 - 450 +20 - - 650+ 100| n.m.
60 2 100 - 600 + 60 - - 450 + 60 n.m.
60 2 [0(V)]] 600+50 | 350+20 n.m. 700 £+ 100 - -

Tabelle 3.3: Mikrohdrte HV0,005 von metallischen und oxidischen Bereichen der Verschleif3-
flaichen von Stift und Scheibe der NiTi/NiTi-Paarung in Abhingigkeit von den
Versuchsbedingungen, (-): nicht vorhanden, (n.m.): nicht meBbar, (RF = 100%):
in dest. Wasser, (V): im Hochvakuum.

Die Messung der Mikrohérte von metallischen Schuppen war aufgrund der rauhen Oberflache
dieser Bereiche nur in Einzelfillen sinnvoll. So betrug nach einem Versuch mit einer Normal-
kraft von 100 mN sowie Standardbedingungen von Feuchte und Gleitgeschwindigkeit die
Harte dieser Schuppen ca. 650 (Stift) bzw. 700 HV0,005 (Scheibe), was nahezu einer Ver-
dopplung der Hérte des unbeanspruchten Gundmaterials entsprach.

Die Harte der auf den Stiftverschlei3flichen bei Versuchen mit Fy < 90 mN und vg < 50 mmy/s
unter Luft gebildeten oxidischen Deckschichten betrug ca. 600 bis 700 HV. Fiir die in dest.
Wasser entstandene Schicht wurde ca. 450 HV0,005 gemessen. Die bei kleiner Normalkraft
Fn =20 mN auf der Scheibe gebildete oxidische Schicht wies eine Hérte von ca. 450 HV0,005
auf. Nach Versuchen mit hoherer Normalkraft erwiesen sich Messungen auf Deckschichtberei-
chen der Verschleif3spur der Scheibe aufgrund der rauhen Oberflache als nicht sinnvoll.

Paarung Ni/Ni

Die auf den Verschleillflichen der Ni-Stifte und -Scheiben nach den tribologischen Versuchen
bestimmten Mikrohértewerte sind in Tabelle 3.4 dargestellt.

Nach tribologischen Versuchen mit kleiner Normalkraft Fy = 20 mN wurde auf der Stiftkon-
taktflache eine Harte von 300 HV0,005 gemessen, die ca. 25% tiber der Hérte des tribologisch
unbeanspruchten Stiftes lag. Grundmaterialbereiche der Spur auf der Scheibe zeigten nach dem
Versuch keine Hartesteigerung. Waren auf den mit Fy = 60 mN tribologisch belasteten Proben
ausreichend glatte Grundmaterialbereiche vorhanden, so wurde auf dem Stift ein Hérte von
270 bis 300 HV0,005 und auf der Scheibe von 300 bis 330 HV0,005 bestimmt. Dies entsprach
einer Steigerung von 13 bis 25% auf dem Stift bzw. 75 bis 95% auf der Scheibe. Auch nach
Versuchen mit hoher Normalkraft Fy = 100 mN betrug die Hérte auf der Spur der Scheibe ca.
300 HVO0,005, wahrend auf dem Stift 400 HV0,005 entsprechend einer Hartestelgerung von
67% im Vergleich zum Ausgangszustand gemessen wurde.
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Metallische Schuppen oder Materialiibertrag wurden nur im Hochvakuum gebildet und waren
mit 600 (Stift) bzw. 670 HV0,005 (Scheibe) um den Faktor 2,5 (Stift) bis 4 (Scheibe) hirter
als das vor dem Versuch gemessene Grundmaterial.

Die Mikrohirte oxidischer Deckschichtbereiche war auf den Ni-Proben nicht bestimmbar, da
wihrend der Messung Risse und Ausbriiche entstanden. Eine Ausnahme bildete lokal die bei
Fn =60 mN und Standardfeuchte sowie -geschwindigkeit auf dem Stift gebildete Schicht, de-
ren Hérte als ca. 350 HV gemessen wurde.

Fx VR RF HV0,005 des HVO0,005 metalli- HV0,005 oxidischer
[mN] | [mm/s]| [%] Grundmaterials scher Schuppen Schichtbereic‘he_
Stift Scheibe Stift Scheibe Stift Scheibe
trib. unbeanspr. Ober- || 240+8 | 1705 - - - -
flache
20 2 50 J§300+20 | 170 £20 - - - n.m.
60 2 50 - 330 + 50 - - 350 + 80 n.m.
100 2 50 || 400 =50 | 300 £ 30 - - n.m. n.m.
60 50 50 n.m. n.m. - - n.m, n.m.
60 2 10 n.m. 330+ 50 - - n.m. n.m.
60 2 90 || 270 £ 20 | 330 + 50 - - n.m. n.m.
60 2 100 |{ 300+ 10 | 300+ 30 - - - n.m.
60 2 0(V) - 300+ 50 } 600+90 |670 £ 50 - -

Tabelle 3.4: Mikrohdrte HV0,005 von metallischen und oxidischen Bereichen der Verschleif3-
flachen von Stift und Scheibe der Ni/Ni-Paarung in Abhdngigkeit von den Ver-
suchsbedingungen, (-): nicht vorhanden, (n.m.): nicht mefibar, (RF = 100%): in
dest. Wasser, (V): im Hochvakuum,

Paarung Ti/Ti

In Tabelle 3.5 sind die nach den tribologischen Versuchen auf den verschlissenen Kontaktfla-
chen der Ti-Stifte und -Scheiben gemessenen Mikrohérten eingetragen.

Nach Versuchen in Luft mit kleiner Normalkraft Fy < 100 mN betrug die Mikrohédrte auf dem
metallischen Grundmaterial der Verschleilspur der Scheibe 300 HV0,005. Dies entsprach einer
Erh6hung um 45% im Vergleich zum tribologisch unbeanspruchten Scheibenmaterial. Auf den
Stiften war nur nach Versuchen mit hoher Gleitgeschwindigkeit vg = 50 mm/s und in feuchter
Luft mit RF =90% sowie in destilliertem Wasser (RF = 100%) metallisches Grundmaterial
erkennbar, das fiir sinnvolle Hartemessungen jedoch zu rauh war. Die auf dem in feuchter Luft
mit RF =90% tribologisch beanspruchten Stift gemessenen Werte von 190 HV0,005 lassen
vermuten, daf keine signifikante Hértesteigerung vorlag. Nach Versuchen im Hochvakuum
und bei hoher Normalkraft Fy = 100 mN wurden Werte von 240 bis 270 HV0,005 auf Stift
und Scheibe gemessen, die um ca. 30% tiber den vor den Versuchen gemessenen Ausgangs-
werten lagen.

Metallische Schuppen waren bei Versuchen in oxidierender Atmosphire nur bei hoher Nor-
malkraft Fy = 100 mN und Standardfeuchte sowie -geschwindigkeit auf den Scheiben erkenn-
bar. Hiartemessungen waren jedoch aufgrund der geringen Gréf3e und hohen Rauhigkeit dieser
Bereiche nicht sinnvoll. Im Hochvakuum gebildete Schuppen oder Materialiibertrag waren mit



88 3.3 Eigenschafien der verschlissenen Oberflidchen

750 (Stift) bzw. 700 HV0,005 (Scheibe) um den Faktor 2,4 (Stift) bzw. 3 (Scheibe) harter als
das unbeanspruchte Grundmaterial.

Bei kleiner Normalkraft Fy = 20 mN auf den Stiften gebildete Deckschichtbereiche zeigten eine
Hérte von 270 HV0,005. Nach Versuchen mit steigender Normalkraft oder Gleitgeschwindig-
keit wurden hohere Werte gemessen, die bei Fy= 100 mN 600 HV0,005 erreichten. Fiir in
trockener und feuchter Luft sowie in dest. Wasser gebildete Deckschichten wurden mit
300 HV0,005 ca. 25% niedrigere Werte bestimmt als bei mittlerer Feuchte RF = 50%. Bei
Versuchen in trockener Luft RF =10% auf den Scheiben entstandene Deckschichtbereiche
wiesen eine niedrige Harte von 300 HV0,005 auf. Fiir alle anderen Versuchsbedingungen mit
Ausnahme von dest. Wasser und Hochvakuum wurden Werte zwischen 550 und 600 HV0,005
gemessen. Auf den in dest. Wasser belasteten Scheiben war aufgrund der hohen Rauheit der
Schichtbereiche keine sinnvolle Messung moglich, im Hochvakuum wurde keine Schichtbil-
dung beobachtet.

Fn VR RF HV0,005 des HV0,005 metalli- HV0,005 oxidischer
[mN] ]| [mm/s]| [%] Grundmaterials scher Schuppen Schichtbereiche
Stift | Scheibe | Stift | Scheibe | _ Stift | Scheibe
trib. unbeanspr. 185+6 | 2076 - - - -
Oberfliche
20 2 50 - 300 + 50 - - 270+ 40 | 550+ 50
60 2 50 - 300 £ 80 - - 400+ 50 | 660 + 60
100 2 50 || 240+30 | 270 £30 n.m. n.m. 600+70 |600+110
60 50 50 n.m. 300 + 80 - - 500 =100 | 550 + 180
60 2 10 - 300 £ 50 - - 300+ 50 | 300+ 50
60 2 90 || 190 +30 n.m. - - 300+ 50 |600+ 130
60 2 100 n.m. n.m. - - 300 + 80 n.m.
60 2 O] 250+40 | 25020 | 750 £ 50 | 700 £+ 90 - -

Tabelle 3.5: Mikrohirte HV0,005 von metallischen und oxidischen Bereichen der Verschleif}-
flachen von Stift und Scheibe der Ti/Ti-Paarung in Abhéngigkeit von den Ver-
suchsbedingungen, (-): nicht vorhanden, (n.m.): nicht mef3bar, (RF = 100%): in
dest. Wasser, (V): im Hochvakuum.

3.3.2 Mikroanalytik

3.3.2.1 Einfluf3 der Normalkraft

Die im folgenden fiir die Paarungen NiTi/NiTi, Ni/Ni und Ti/Ti in Abhéngigkeit von der Nor-
malkraft dargestellten AES-Maps, Spektren und Tiefenprofile wurden nach den tribologischen
Versuchen an ausgewéhlten Proben aufgenommen. Diese Messungen sollten dazu dienen, sich
aus den Ergebnissen der tribologischen Versuche ergebende Fragestellungen zu kldren.
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Paarung NiTi/NiTi, Fy =20 mN, vg = 2 mm/s, RF = 50%:

Auf dem Stift (Bild 3.54) befand sich eine ca. 30 nm dicke (Ni,Ti)-Oxidschicht, die an der
Oberflache Anteile von Kohlenstoff aufwies (Bild 3.54a). Der O-Gehalt nahm in der Tiefe ab
und nach 20 nm Abtrag wurde kein Kohlenstoff mehr gemessen (Bild 3.54b).
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Bild 3.54: AES-Spektren der wihrend eines Versuches mit Fy =20 mN auf dem NiTi-Stift
gebildeten Oxidschicht a) an der Oberfliche und b) nach 20 nm Abtrag.

Auf der Verschleiispur der Scheibe (Bild 3.55a) konnte bis zu einer Tiefe von ca. 10 nm eine
durch Tribooxidation gebildete (Ni,Ti)O-Schicht nachgewiesen werden (Bild 3.55b). Sowohl
an der Oberflache dieser Schicht (Bild 3.55¢), als auch in den obersten Atomlagen der am
Spurrand vorhandenen Verschieiflpartikel (Bild 3.55d) wurden neben Ti und O deutliche An-
teile von Ni und C nachgewiesen. Nach 10 nm Abtrag wurde in der Spur metallisches NiTi mit
einem PeakhShenverhéltnis Ni zu Ti von 1,38 zu 1 entsprechend der Stdchiometrie Nis;Tisg
gemessen (Bild 3.55¢). Die O- und C-Peakhohen im Spektrum der Abriebpartikel am Spurrand
(Bild 3.55f) waren in 10 nm Tiefe um 40% (O) bzw. 50% (C) der Ausgangshohen verringert,
wiéhrend die Peakh6hen der Elemente Ni und Ti um 70% (Ni) bzw. 80% (Ti) der an der Ober-
flache gemessenen Werte zugenommen hatten.
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Bild 3.55: SE-Bild (a) der wihrend eines Versuches mit Fy =20 mN auf der NiTi-Scheibe
gebildeten Verschleilspur und b) zugehoriges AES-Tiefenprofil bzw. c) bis f) zu-
gehorige AES-Spektren c), d) an der Oberfliche und e), f) nach 10 nm Abtrag.

Paarung NiTi/NiTi, Fy= 60 mN, vg =2 mm/s, RF = 50%:

Die auf dem mit Fyy= 60 mN bei Standardgeschwindigkeit und -feuchte verschlissenen NiTi-
Stift gebildete Deckschicht (Bild 3.56a) wies eine sehr inhomogene Zusammensetzung auf.
Nach 20 nm Abtrag waren neben groflen, oxidischen Fliachen (Bild 3.56d helle Bereiche) insel-
formige Bereiche erkennbar, die einen hohen Ni-Gehalt (Bild 3.56b) und nahezu keine Ti-
oder O-Anteile (Bild 3.56¢, d) aufwiesen. Das zugehOrige AES-Spektrum dieser Inseln
(Bild 3.56f) zeigte metallisches Ni mit einem geringen Anteil an C und vernachléssigbar klei-
nem Ti-Gehalt. Die oxidischen Bereiche bestanden aus einem (Ni, Ti)-Oxid und Kohlenstoff
(Bild 3.56¢). Bild 3.56h verdeutlicht, dal die nach 20 nm Abtrag in Bild 3.56d als Metall er-
kennbaren Bereiche vor dem Abtrag durch Ionensputtern ebenfalls an der Oberfléche eine ca.
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Bild 3.56: SE-Bild (a) der wihrend eines Versuches mit Fyy = 60 mN auf dem NiTi-Stift ge-
bildeten Deckschicht und AES-Verteilungsbilder der Elemente b) Ni, ¢) Ti und
d) O sowie ¢) bis g) AES-Spektren nach 20 nm Abtrag und h) AES-Tiefenprofil.



3.3 Eigenschafien der verschlissenen Oberflichen

L?_ :

_9)_‘ 7 / 7
6 6
5 5
4 4
gl g |3
@ @
g 2f & | 2
= 1 ] = 1 N -
0 Ti 0 Ti
200 400 600 800 / 1000 200 400 600 800 1000
Energie, eV Energie, eV
A h
E)_' "o mm / —)l "o nm
6 6
5 W 5
" 4 ! & 4
= =
< 3 c 3
g 2
£ Mo rN‘iﬁ‘ £ 2 N
RE Mo 1 i
0 0
200 400 600 800 1000 200 400 600 800 1000
Energie, eV Energie, eV

Bild 3.57: SE-Bild (a) der wéhrend eines Versuches mit Fy =60 mN auf der NiTi-Scheibe
gebildeten VerschleiBspur und AES-Verteilungsbilder der Elemente b) Ni, c¢) Ti
und d) O sowie e) bis h) zugehorige AES-Spektren nach 10 nm Abtrag.
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10 nm diinne (Ti,Ni)-Oxidschicht aufwiesen. In 20 nm Tiefe betrug das Peakhéhenverhéltnis
Ni zu Ti, dieser Bereiche ca. 1 zu 1,46 entsprechend einer stGchiometrischen Zusammen-
setzung von Nis; 5Tis7 5, also einer Ni-Anreicherung der Matrix um ca. 1,5 at.-%.

In Bild 3.57 dargestellte Element-Maps der zugehdrigen Verschleilspur auf der Scheibe
(Bild 3.57a) zeigten, dafl die hervorstehenden, inselférmigen Verschleilpartikelagglomerate
auf der Spur sowie die am Spurrand angehéuften Abriebteilchen auch nach 10 nm Abtrag noch
deutlich oxidiert waren (Bild 3.57d). Lose VerschleiBpartikel wiesen zuséitzlich einen erh6hten
Ti- (Bild 3.57¢) und einen niedrigeren Ni-Gehalt (Bild 3.57b) auf. Diese Ti-Anreicherung bei
gleichzeitiger Ni-Verarmung der Verschlei3partikel spiegelte sich auch in dem nach 10 nm
Abtrag aufgenommenen AES-Spektrum wider (Bild 3.57e). Das Peakhohenverhéltnis Ti, zu O
von 1 zu 1,54 deutete auf eine stochiometrische Zusammensetzung dieser Partikel aus TiO, mit
geringen Anteilen an Ni und C hin. Dagegen bestanden die aus kompaktiertem Abrieb gebilde-
ten, inselformigen Deckschichtanteile (Bild 3.57g) aus einem (Ni, Ti)-Oxid mit geringem C-
Anteil. Vom Grundmaterial abgescherte Deckschichtbereiche (Bild 3.57f) wiesen dabei gerin-
gere Ni-PeakhShen auf als fest mit der Spuroberflache verbundene Schichtinseln (Bild 3.57g).
Auf dem gefurchten Grundmaterial der Verschleilspur wurde in 10 nm Tiefe metallisches NiTi
mit einem Peakhdhenverhéltnis Ni zu Ti von 1,42 zu 1 gemessen (Bild 3.57h). Dies entsprach
einer Ni-Anreicherung der Matrix um 0,8 at.-% gegeniiber dem tribologisch unbeanspruchten
Zustand.

Zusétzlich zu den AES-Untersuchungen wurden an einem mit einer Normalkraft von
Fn =60 mN tribologisch beanspruchten NiTi-Probenpaar auf den verschlissenen Oberflachen
ESCA-Messungen durchgefiihrt, um die mittels AES gewonnenen Erkenntnisse und St6chio-
metrieabschdtzungen zu iiberpriifen. Die zum Vergleich angegebenen Literaturwerte der
Bindungsenergien entstammen wiederum der ESCA-Referenzdatenbank [201] sowie den Lite-
raturstellen [197, 202 - 204].

In Bild 3.58 sind ESCA-Spektren, aufgenommen auf der Verschleilfliche des NiTi-Stiftes,
dargestellt. Das Ubersichtsspektrum (Bild 3.58a) zeigte als Hauptbestandteile Ni, Ti, O und C.
Die Kohlenstoffanteile entsprachen ndherungsweise der tribologisch unbeanspruchten Pro-
benoberflache und es wurde ein um ca. 1,5 at.-% hoherer Sauerstoffgehalt gefunden.

Wurde die Ni-Linie hochaufgelost gemessen, so lag der Hauptanteil bei 855,7 eV (Bild 3.58b).
Dies entsprach gegeniiber dem tribologisch unbeanspruchten Zustand einer Verachtfachung der
NiO-, Ni;Os- bzw. Ni-Karbonat-Intensitdt (Literaturwerte 853,5 bis 855,2 eV und 855,8 bis
857,3 eV sowie fir NiCO; 855,7 ¢V). Ein Nebenanteil bei einer Bindungsenergie von
852,4 eV konnte metallischem Ni° zugeordnet werden (Literaturwert 852,0 bis 852,7 V). Das
Maximum der Ti2p3/2-Linie der Verschleil3fldche des Stiftes (Bild 3.58¢) lag bei 458,5 eV im
Abstand von 5,8 eV zur Ti2p1/2-Linie und entsprach TiO, (Literaturwert 458,2 bis 459,1 eV,
Linienabstand 5,54 eV) oder NiTiO; (Literaturwert 458,5 eV). Die Intensitit dieser Linie war
gegeniiber dem tribologisch unbeanspruchten Ausgangszustand um ca. 13% erhoht. Metalli-
sches Ti und Titanwertigkeiten kleiner als vier konnten nicht festgestellt werden. Die O1s-Linie
wies ein Maximum bei 530,1 eV auf und die Intensitdt dieses TiO, entsprechenden Peaks
(Literaturwert 529,9 eV) war gegeniiber dem Ausgangszustand um ca. 18% erhdht
(Bild 3.58d). Linienanteile bei hheren Bindungsenergien von 531,2 eV und 532,4 eV, die auf
Ni(OH), bzw. Ti-OH und Ni,O; (Literaturwerte 531,3 bis 531,9 eV und 531,8 eV) hinwiesen,
waren dagegen um ca. 50% verkleinert. Die neben dem Referenzpeak der Cls-Linie bei
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284.,8 eV sichtbaren hoherenergetischen Anteile bei 286,3 eV und 288,7 €V wurden den
Strukturgruppen -CH,OH und -COOH der Kohlenwasserstoffe zugeordnet (Literaturwerte
286,3 und 289,3 eV) (Bild 3.58¢). Die Intensitit dieser Linienanteile war gegeniiber dem tribo-
logisch unbeanspruchten Material etwas verringert.
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Bild 3.58: ESCA-Ubersichtsspektrum (a) und hochaufgeléste Linienprofile der Elementlinien
b) Ni2p3/2, ¢) Ti2p3/2, d) Ols und e) Cls, gemessen nach einem tribologischen
Versuch der Paarung NiTi/NiTi mit Fy = 60 mN, vg =2 mm/s und RF = 50% auf
der StiftverschieiB3fliche.

Bild 3.59 zeigt auf der zugehdrigen VerschleiBspur der Scheibe aufgenommene ESCA-
Spektren. Das in Bild 3.59a dargestellte ESCA-Ubersichtsspektrum wies als Hauptbestandteile
Ni, Ti, O und C auf. Im Vergleich zur tribologisch unbeanspruchten Oberfliche wurde ein um
ca. 10 at.-% geringerer C-Anteil und ein um ca. 5,5 at.-% hoherer O-Gehalt der Spur be-
stimmt.

Im hochaufgeldsten Multiplexspektrum der Ni-Linie (Bild 3.59b) wurde neben der Hauptlinie
bei 852,5 eV (Literaturwert Ni% 852,0 bis 852,7 eV) deutlich eine Nebenlinie bei 855,9 eV
beobachtet, die NiO oder Ni,O; (Literaturwerte 853,5 bis 855,2 eV und 855,8 bis 857,3 ¢V)
sowie moglicherweise Ni-Karbonat (Literaturwert NiCO; 855,7 eV) zugeordnet werden
konnte. Eine genauere Unterscheidung dieser Substanzen war aufgrund der groBlen Streuung
der Literaturwerte nicht moglich. Die Intensitit dieser Linie war gegeniiber dem tribologisch
unbeanspruchten Zustand um ca. 80% gestiegen. Die Ti2p3/2-Linie (Bild 3.59¢) wies ein Ma-
ximum bei 458,8 eV entsprechend TiO, (Literaturwert 458,2 bis 459,1 eV) oder NiTiO;
(Literaturwert 458,5 eV) auf, dessen Intensitdt ca. 11% grofler war als vor dem tribologischen
Versuch. Der Abstand zwischen der Ti2p3/2- und der Ti2pl/2-Linie betrug hier 5,67 eV
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(Literaturwert TiO,: 5,54 eV). Wihrend der Anteil des metallischen Titans (Bindungsenergie
454,0 eV, Literaturwert 454,0 bis 454,1 eV) um ca. 82% gegeniiber der unbeanspruchten
Oberflache verringert war, wurden etwas hohere Anteile an TiOx mit Titanwertigkeiten zwi-
schen 0 und 4 bei ca. 457,4 eV (Literaturwerte TiO: 454,4 bis 455,3 eV, TiOs: 456,6 bis
457,5 V) gemessen. Die Lage und Intensitdt des Hauptanteils der Ols-Linie bei 530,3 eV
zeigte einen nach dem tribologischen Versuch um ca. 32% erhéhten TiO,-Gehalt
(Literaturwert 529,9 eV) auf (Bild 3.59d). Hoherenergetische Anteile entsprechend Ni(OH),
bzw. Ti-OH und Ni,O; (Literaturwerte 531,3 bis 531,9 eV und 531,8 eV) wurden auch hier
gemessen, besallen jedoch gegeniiber der tribologisch unbeanspruchten Oberfléche um ca. 94%
verringerte Peakhohen. Im Cls-Spektrum (Bild 3.59¢) vorhandene, im Vergleich zum Refe-
renzpeak bei 284,8 eV hoherenergetische Anteile der Kohlenwasserstoffgruppen waren im
Vergleich zur tribologisch unbeanspruchten Oberfliche etwas verringert.
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Bild 3.59: ESCA-Ubersichtsspektrum (a) und hochaufgeléste Linienprofile der Elementlinien
b) Ni2p3/2, ¢) Ti2p3/2, d) Ols und e) Cls, gemessen nach einem tribologischen
Versuch der Paarung NiTi/NiTi mit Fy = 60 mN, vg =2 mm/s und RF = 50% auf
der VerschleiBspur der Scheibe.

Paarung NiTi/NiTi, Fx= 100 mN, vg =2 mm/s, RF = 50%:

Da nach Versuchen mit Fiy = 100 mN Stift und Scheibe dhnliche VerschleiBerscheinungsformen
aufwiesen, sollen hier nur die AES-Ergebnisse der Scheibe dargestellt werden. Auf der Ver-
schleillspur (Bild 3.60a) war nach 5 nm Abtrag mit Ausnahme von Randbereichen metallischer
Schuppen keine Oxidation nachweisbar (Bild 3.60d). Gegeniiber dem tribologisch unbean-
spruchten Grundmaterial war eine leichte Ni-Anreicherung (Bild 3.60b) bei gleichzeitiger Ti-
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Bild 3.60: SE-Bild (a) der bei Fy =100 mN auf der NiTi-Scheibe gebildeten Verschleilspur
und AES-Verteilungsbilder der Elemente b) Ni, ¢) Ti und d) O sowie e) bis g) zu-
gehorige AES-Spektren und h) Tiefenprofil nach 5 nm Abtrag.
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Verarmung (Bild 3.60c¢) erkennbar. Die losen Verschleilpartikel am Spurrand waren Ti-reich,
Ni-arm und oxidiert. Im AES-Spektrum des gefurchten Grundmaterials (Bild 3.60e) wurde
nach 5 nm Abtrag ein Peakhohenverhdltnis Ni zu Ti von 1,54 zu 1 berechnet. Dies entsprach
einer Zusammensetzung von ca. 53,8 at.-% Ni und 46,2 at.-% Ti, also einer Ni-Anreicherung
von ca. 2,8 at.% gegeniiber dem tribologisch unbeanspruchten Grundmaterial. Dagegen wur-
den am Rand der metallischen Schuppen (Bild 3.60d) sowie fiir lose Verschleipartikel auf der
Spur (Bild 3.60b) eine Oxidation zu einem (Ni, Ti)-Oxid nachgewiesen.

Paarung Ni/Ni, Fy= 20 mN, vg =2 mm/s, RF = 50%:

Das Sauerstoffverteilungsbild (Bild 3.61b) der Verschleilfliche des Ni-Stiftes (Bild 3.61a)
nach einem Versuch mit einer Normalkraft von Fy =20 mN zeigte nach 10 nm Abtrag eine
grofiflichig metallische Kontaktfliche. In dieser Tiefe wurde im AES-Spektrum reines, metalli-
sches Ni gemessen (Bild 3.61d). Einzelne Verschlei3partikel und wenige Furchen im Grund-
material waren in 10 nm Tiefe zu einem NiOgo-Suboxid oxidiert und wiesen geringe C-Anteile
auf (Bild 3.61c).

Dagegen konnte auf der Verschleilspur der Scheibe (Bild 3.62a) eine ca. 600 nm dicke, oxidi-
sche Deckschicht aus kompaktierten Verschleilpartikeln nachgewiesen werden, deren Sauer-
stoffgehalt in der Tiefe abnahm (Bild 3.62b).
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Bild 3.61: SE-Bild (a) der wahrend eines Versuches mit Fy =20 mN auf dem Ni-Stift gebilde-
ten Verschleifliche und b) Verteilungsbild des Elementes O sowie c), d) zugeho-
rige AES-Spektren nach 10 nm Abtrag.




98 3.3 Eigenschaften der verschlissenen Oberflichen

RS2
oy
Qo
o

i

Intensitat
)
o

B
o

N
o

0 200 400 600 800 1000
Sputtertiefe, nm

Bild 3.62: SE-Bild (a) der nach Versuchen mit Fy =20 mN auf der Verschleifispur der Ni-
Scheibe gebildeten Deckschicht sowie b) zugehdriges Tiefenprofil.

Paarung Ni/Ni, Fy= 100 mN, vg =2 mm/s, RF = 50%:
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Bild 3.63: SE-Bild (a) der wihrend eines Versuches mit Fy = 100 mN auf dem Ni-Stift gebil-
deten Deckschicht und b) bis d) zugehoérige AES-Spektren c) an der Oberflidche
und b), d) nach 50 nm Abtrag.

Auf der bei einem Versuch mit hoher Normalkraft Fy =100 mN auf dem Stift gebildeten
Deckschicht aus kompaktiertem Abrieb (Bild 3.63a) wurde oberfléchlich ein Peakhohenver-
héltnis Ni zu O von 1 zu 1,06 mit Anteilen von C gemessen (Bild 3.63c¢). Dies entsprach einer
Stochiometrie von NiQy ;3 oder einem NiO mit Anteilen von Karboxiden. Mit zunehmender




3.3 Eigenschaften der verschlissenen Oberfléichen 99

Tiefe nahm der Sauerstoffgehalt ab, so dafl nach 50 nm Abtrag ein Suboxid der Art NiOgs
bestimmt wurde (Bild 3.63d). Daneben befanden sich diinnere, oxidische Schichtbereiche, die
in 50 nm Tiefe reines, metallisches Ni im AES-Spektrum zeigten (Bild 3.63b).

Auch auf der Verschleispur der Scheibe wurden nach 20 nm Abtrag groBflichige oxidische
Bereiche im Verteilungsbild des Elementes Sauerstoff sichtbar (Bild 3.64b), deren Lage im
Map den im SE-Bild sichtbaren, hervorstehenden Deckschichtinseln entsprach (Bild 3.64a).
Oberflachlich wurde ein PeakhShenverhaltnis Ni zu O von 1 zu 1,20 gemessen, aus dem eine
Stochiometrie von NiOj 35 berechnet werden konnte. In 20 nm Tiefe war der Sauerstoffgehalt
etwas gefallen, so daB aus dem PeakhShenverhéltnis Ni zu O von 1 zu 0,90 nahezu stdchiome-
trisches NiO bestimmt wurde.
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Bild 3.64: SE-Bild (a) der wihrend eines Versuches mit Fy =100 mN auf der Ni-Scheibe
gebildeten Verschleifispur und b) Verteilungsbild des Elementes O sowie c¢), d) zu-
gehorige AES-Spektren c) an der Oberflache und d) nach 20 nm Abtrag.

Paarung Ti/Ti, Fy= 20 mN, vg =2 mm/s, RF = 50%:

Bild 3.65a zeigt die nach einem Versuch mit einer Normalkraft von Fy =20 mN auf dem Ti-
Stift gebildete Deckschicht aus kompaktiertem Abrieb. Das Peakhohenverhéltnis Ti, zu O
betrug an der Oberfliche 1 zu 1,81 und entsprach damit der Stochiometrie TiO,4, also einem
hydrierten TiO, mit Anteilen an C, oder st6chiometrischem TiO, neben Karboxiden
(Bild 3.65¢). Mit zunehmender Tiefe nahm der Sauerstoffgehalt ab und nach 50 nm Abtrag
teilten sich die Peakhéhen Ti, zu O im Verhiltnis 1 zu 0,73 entsprechend der Stéchiometrie
TiOgo auf (Bild 3.65d). Im Verteilungsbild des Elementes Sauerstoff waren in dieser Tiefe
grofiflachig oxidische Bereiche erkennbar (Bild 3.65b).
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Bild 3.65: SE-Bild (a) der wihrend eines Versuches mit Fy = 20 mN auf dem Ti-Stift gebilde-
ten Deckschicht und b) Verteilungsbild des Elementes O sowie c¢), d) zugehorige
AES-Spektren ¢) an der Oberfliche und d) nach 50 nm Abtrag.
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Bild 3.66: SE-Bild (a) der Verschlei3spur der Ti-Scheibe nach Versuchen mit Fy =20 mN
und b), ¢), d) zugehdrige AES-Spektren nach 10 nm Abtrag.
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Im SE-Bild (Bild 3.66a) auf der Verschleiispur der Scheibe sichtbare, erhabene Deckschicht-
inseln wiesen nach 10 nm Abtrag in glattgeriebenen Bereichen (Bild 3.66¢) ein PeakhShenver-
héltnis Ti, zu O von 1 zu 0,33 entsprechend dem Suboxid TiOys auf. In weniger stark
geglitteten Bereichen (Bild 3.66d) wurde ein hoherer Sauerstoffgehalt mit einem Verhéltnis
Tiy, zZu Ovon 1 zu 0,56 entsprechend TiO,; gemessen. Neben diesen suboxidischen Flichen
war gefurchtes Grundmaterial erkennbar, das nach 10 nm Abtrag metallisches Ti im AES-
Spektrum zeigte (Bild 3.66b).

Paarung Ti/Ti, Fy= 100 mN, vg = 2 mm/s, RF = 50%:

In Bild 3.67a ist die nach einem Versuch mit einer Normalkraft Fy = 100 mN auf dem Ti-Stift
gebildete Verschleilfliche dargestellt. Das zugehorige Sauerstoffverteilungsbild (Bild 3.67b)
zeigte, daf3 in Bild 3.67a sichtbare Deckschichtbereiche nach 10 nm Abtrag groBflachig oxi-
disch waren, wihrend daneben metallisches Grundmaterial vorlag. Im Tiefenprofil (Bild 3.67¢)
wurde deutlich, daf3 die Deckschichtinseln eine Dicke von ca. 1,2 um besaen. Zum Vergleich
wurde das gemessene Tiefenprofil der Deckschicht, die bei einem Versuch mit Fy= 60 mN
gebildet wurde, mit in die Darstellung aufgenommen (Bild 3.67d). Man erkennt, daf} die Dicke
der Deckschicht hier nur ca. 200 nm betrug und an der Oberfléche ein hoherer Sauerstoffgehalt
vorlag als im Falle der bei Fix = 100 mN gebildeten Schicht.

Auf der Verschlei3spur der Scheibe (Bild 3.68a) wurden nach 10 nm Abtrag neben gefurch-
tem, metallischem Ti-Grundmaterial (Bild 3.68b) suboxidische Schuppen (Bild 3.68¢c) und
oxidische Deckschichtinseln (Bild 3.68d) beobachtet. Aus den Peakhohenverhédltnissen Ti, zu
O von 1 zu 0,4 (Bild 3.68¢) bzw. 1 zu 1,6 (Bild 3.68d) konnte auf eine oberflachlich suboxidi-
sche Zusammensetzung der metallischen Schuppen entsprechend TiOy s sowie eine Stdchiome-
trie der Deckschichtoxidinseln entsprechend TiO,, jeweils mit geringen Anteilen an Kohlen-
stoff, geschlossen werden.
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Bild 3.67: SE-Bild (a) der wéihrend eines Versuches mit Fy = 100 mN auf dem Ti-Stift gebil-
deten Verschlei3fliche und b) Verteilungsbild des Elementes O sowie ¢) zugehori-
ges Tiefenprofil und d) Tiefenprofil der bei Fy = 60 mN entstandenen Deckschicht.
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Bild 3.68: SE-Bild (a) der bei Fy = 100 mN auf der Ti-Scheibe gebildeten Verschleilspur und
b) bis d) zugehdrige AES-Spektren nach 10 nm Abtrag.
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Zusitzlich wurden an ausgewahlten NiTi,- Ni- und Ti-Proben nach Versuchen mit unterschied-
lichen Gleitgeschwindigkeiten und Luftfeuchten AES-Messungen vorgenommen, um spezielle,
sich aus den tribologischen Versuchen ergebende Fragestellungen zu kléren.

3.3.2.2 Einfluf der Gleitgeschwindigkeit

Paarung Ni/Ni, Fy= 60 mN, vg = 50 mm/s, RF = 50%:

In Bild 3.69 sind nach einem Versuch mit hoher Gleitgeschwindigkeit von vg = 50 mm/s auf
den Kontaktflachen des Ni-Stiftes (Bild 3.69a) und der Scheibe (Bild 3.69b) gebildete Parti-
kelagglomerate und lose Verschleipartikel erkennbar. Nach einem Sputterabtrag von ca.
10 nm wurde deutlich, dal sowohl auf dem Stift (Bild 3.69¢), als auch auf der Scheibe
(Bild 3.69d) grof3flachig oxidische Bereiche vorhanden waren, die sich im SE-Bild den Ab-
riebpartikeln und -agglomeraten zuordnen lieSen.

Bild 3.69: SE-Bilder (a, b) der Verschleilflichen eines Ni-Probenpaares nach einem Versuch
mit vg = 50 mny/s und c), d) Verteilungsbilder des Elementes O nach 10 nm Abtrag
fiir a), ¢) Stift und b), d) Scheibe.
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Paarung Ti/Ti, Fn= 60 mN, vg = 50 mm/s, RF = 50%:

Bild 3.70 verdeutlicht, daff die bei hoher Geschwindigkeit vg = 50 mny/s auf dem Ti-Stift ge-
bildeten Deckschichtbereiche (Bild 3.70a) eine Dicke von ca. 2000 nm aufwiesen
(Bild 3.70b). Der Sauerstoffgehalt dieser Schichten war bis in eine Tiefe von ca. 600 nm nahe-
71 konstant, darunter wurde mit zunehmendem Abtrag eine Abnahme verzeichnet.
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Bild 3.70: SE-Bild (a) der Verschleiffliche eines Ti-Stiftes nach einem Versuch mit
vr = 50 mny/s und b) AES-Tiefenprofil der oxidischen Deckschicht.

3.3.2.3 Einfluf; der Feuchte einschlieflich dest. Wasser

Paarung NiTi/NiTi, Fy= 60 mN, vg =2 mm/s, RF = 10% und dest. Wasser (RF = 100%):
Die bereits in den SE-Aufnahmen erkennbaren Unterschiede zwischen den auf den Stiftver-
schleiBflachen bei Versuchen in trockener Luft mit RF = 10% (Bild 3.71a) und in dest. Wasser
(RF = 100%) (Bild 3.71b) gebildeten Deckschichten wurden auch durch Verteilungsbilder der
Elemente Ni und O bestétigt. Wahrend bei RF = 10% die Deckschicht eine nahezu homogene
Ni-Verteilung zeigte (Bild 3.71¢) und noch nach 30 nm Abtrag groBflichig oxidierte Bereiche
aufwies (Bild 3.71e), fanden sich auf der bei Versuchen in dest. Wasser gebildeten Deck-
schicht viele, ca. 1 bis 3 um grofe Ni-Inseln (Bild 3.71d). Die umgebenden Schichtbereiche
wiesen bereits nach 15 nm Abtrag keinen Sauerstoffgehalt mehr auf, nur neben den Ni-Inseln
waren ca. 1 bis 3 pm grofle, an Ni verarmte, oxidierte Bereiche erkennbar (Bild 3.71f).
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Bild 3.71: SE-Bilder (a, b) der wihrend der Versuche a) mit RF = 10% und b) in dest. Was-
ser auf den NiTi-Stiften gebildeten Deckschichten und c) bis f) Verteilungsbilder
der Elemente c), d) Ni und e), f) O nach ¢), €) 30 nm bzw. d), f) 15 nm Abtrag.

Paarung Ni/Ni, Fy = 60 mN, vg = 2 mm/s, RF = 90% und dest. Wasser (RF = 100%):

In Bild 3.72 sind fiir einen Versuch mit feuchter Luft von RF = 90% Tiefenprofile der Elemen-
te Ni und O, aufgenommen in den gebildeten Deckschichtbereichen, dargestellt. Auf Stift
(Bild 3.72a) und Scheibe (Bild 3.72b) konnte eine Oxidation dieser aus kompaktierten Ver-
schleiBteilchen bestehenden Deckschichten bis ca. 180 nm (Stift) bzw. 260 nm (Scheibe) Tiefe
nachgewiesen werden, wobei der Sauerstoffgehalt der Schichten von stéchiometrischem NiO
an der Schichtoberfliche mit zunehmender Tiefe abnahm.
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Bild 3.72: AES-Tiefenprofile der Deckschichtbereiche auf a) einem Ni-Stift und b) einer Ni-
Scheibe nach einem Versuch mit RF = 90%.

Nach einem Versuch mit Zugabe von dest. Wasser in die Kontaktzone wurden bereits nach
10 nm Abtrag auf der Stiftkontaktfliche (Bild 3.73a) grofflichig keine Sauerstoffanteile mehr
nachgewiesen (Bild 3.73¢). Nur einzelne VerschleiBpartikelagglomerate, die beim Dekontak-
tieren der Proben nach dem tribologischen Versuch von der Scheibe (Bild 3.73b) auf die Stifi-
fliche iibertragen wurden, waren oxidiert. Das in Bild 3.73e dargestellte Tiefenprofil der
Stiftkontaktflaiche wies analog zur tribologisch unbeanspruchten Ni-Oberfliche eine 1 bis 2 nm
diinne Ni-Oxidschicht auf, darunter wurde metallisches Ni gemessen. Im Gegensatz dazu war
die Verschleilspur der Scheibe mit vielen, losen Verschleifipartikeln und hervorstehenden
Deckschichtbereichen versehen (Bild 3.73b), so dafl nach 15 nm Abtrag fast die gesamte Fli-
che einen hohen Sauerstoffgehalt aufwies (Bild 3.73d). Die Dicke der oxidischen Deckschicht-
bereiche betrug ca. 60 nm (Bild 3.73f).
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Bild 3.73: SE-Bilder (a, b) der Verschleififlichen eines Ni-Probenpaares nach einem Versuch
mit Zugabe von dest. Wasser in die Kontaktzone und c), d) Verteilungsbilder des
Elementes O nach c¢) 10 nm bzw. d) 15 nm Abtrag sowie ¢), f) AES-Tiefenprofile
fiir a), ¢), e) Stift und b), d), f) Scheibe.

Paarung Ti/Ti, Fy= 60 mN, vg =2 mm/s, RF = 90%:

Nach Versuchen in feuchter Luft (RF = 90%) befanden sich auf dem Ti-Stift Deckschicht-
bereiche (Bild 3.74a), die im Sauerstoffverteilungsbild (Bild 3.74b) nach 15 nm Abtrag deut-
lich eine Oxidation zeigten. Daneben war gefurchtes Grundmaterial sichtbar, das in 15 nm
Tiefe keinen Sauerstoffgehalt mehr aufwies. Die nach 15 nm Abtrag fir die Deckschicht-
bereiche aus dem Peakhohenverhéltnis Ti, zu O von 1 zu 2,0 berechnete Stochiometrie von
TiO,¢ wies auf einen hohen Gehalt an Hydroxidionen in diesen Partikelagglomeraten hin
(Bild 3.74c¢). Noch in 600 nm Tiefe konnte ein PeakhShenverhdltnis von 1 zu 1,44 nachgewie-
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sen werden, das einer Stochiometrie von TiO,g¢ oder einem hydrierten TiO,..-Suboxid ent-
sprach (Bild 3.74d).
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Bild 3.74: SE-Bild (a) der Verschleifliche eines Ti-Stiftes nach einem Versuch mit
RF =90% und b) Verteilungsbild des Elementes O sowie zugehorige c), d) AES-
Spektren nach ¢) 15 nm und d) 600 nm Abtrag.

3.3.2.4 Hochvakuum

Paarung Ni/Ni, Fy= 60 mN, vg =2 mm/s, RF = 0% (Hochvakuum):

Bild 3.75a zeigt eine SE-Aufnahme der bei einem tribologischen Versuch im Hochvakuum
gebildeten Verschleififliche eines Ni-Stiftes. An der Oberflaiche wurde bis ca. 1 nm Tiefe ein
sehr geringer Sauerstoffgehalt mit Anteilen von Kohlenstoff festgestellt (Bild 3.75d). Nach
10 nm Abtrag war metallisches Ni mit wenig C im AES-Spektrum sichtbar (Bild 3.75¢). Das
Sauerstoffverteilungsbild (Bild 3.75b) verdeutlicht, dafl diese punktuell gewonnenen MefBer-
gebnisse iiber die gesamte Kontaktfliche Giiltigkeit besaflen.
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Bild 3.75: SE-Bild (a) der Verschleifliche eines Ni-Stiftes nach einem Versuch im Hoch-
vakuum (RF =0%) und b) Verteilungsbild des Elementes O sowie c) AES-
Spektrum nach 10 nm Abtrag und d) AES-Tiefenprofil.

Paarung Ti/Ti, Fy= 60 mN, vg =2 mm/s, RF = 0% (Hochvakuum):

Nach Versuchen im Hochvakuum waren auf den Kontaktflichen von Stift und Scheibe der
Ti/Ti-Paarung grofflachige metallische Anteile sichtbar. Das in Bild 3.76b exemplarisch fiir
die StiftverschleiBfliche (Bild 3.76a) dargestellte Sauerstoffinap zeigt, dal nach 15 nm Abtrag
neben diesem metallischen Grundmaterial ohne Sauerstoffgehalt (Bild 3.76¢) an den Réndern
einzelner metallischer Schuppen aus dem Peakh6henverhéltnis Ti, zu O von 1 zu 0,45 ein Ti-
Suboxid der Stdochiometrie TiOg¢ mit Anteilen von Kohlenstoff nachgewiesen werden konnte
(Bild 3.76d).
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Bild 3.76: SE-Bild (a) der Verschleifliche eines Ti-Stiftes nach einem Versuch im Hoch-
vakuum (RF = 0%) und b) Verteilungsbild des Elementes O sowie ¢), d) AES-
Tiefenprofile nach 15 nm Abtrag.
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4 Diskussion

4.1 Gefiige, Oxidschichten und mechanische Eigenschaften

Zum Versténdnis der im Rahmen dieser Arbeit erhaltenen Ergebnisse der tribologischen Unter-
suchungen war die Kenntnis relevanter Eigenschaften der Oberflichen und Grundmaterialien
der Versuchspaarungen notwendig. Eine Charakterisierung der Versuchsmaterialien hinsicht-
lich der Geflige, der elastisch-plastischen Eigenschaften und der Oberfldchenchemie zeigte
signifikante Unterschiede auf.

Die mittlere Korngrofie dx der fiir die Stiftproben verwendeten Drahtmaterialien betrug fiir
die NiTi-Legierung ca. 3 um und fiir reines Ni ca. 1,5 um (Bild 3.1). Demgegeniiber besafien
die zur Herstellung der Scheiben verwendeten Blechmaterialien mit dx = 15 um (NiTi) bzw.
25 pm (Ni) um ca. 20% (NiTi) bzw. 6% (Ni) hohere KorngroBen. Die Mikrohirte HV0,005
der Dréhte war mit 385 (NiTi) bzw. 240 HV0,005 (Ni) im Vergleich zu den Blechen mit 336
(NiTi) bzw. 170 HV0,005 (Ni) um ca. 15% (NiTi) bzw. 40% (Ni) hoher (Bild 3.5). Die Ti-
Dréhte waren im Gegensatz dazu mit einer mittleren Korngréfie von 10 bis 15 pm um ca. den
Faktor 50 grobkorniger als die Bleche mit dx = 0,2 bis 1 um und wiesen mit 185 HV0,005
(Draht) gegeniiber 207 HV0,005 (Blech) eine um ca. 10% geringere Hérte auf. Diese Ergeb-
nisse zeigten eine gute Korrelation mit der Hall-Petch-Gleichung [205], nach der in metalli-
schen Werkstoffen der FlieBdruck bzw. die Hérte mit abnehmender Korngréfle zunimmt:

Py =Dyt c*dy (17)

mit py : FlieBdruck ~ Hérte
c* : Materialspezifische Konstante
d¢ :Korngréfle

Die sehr kleine Korngrof3e der Ti-Scheiben von unter 1 um ist auf den Herstellungsprozef3 der
Bleche zuriickzufiihren. In [206] wurde gezeigt, da Geflige mit Korngr6Ben von unter 1 pm
in reinem Ti durch starke plastische Deformation bei Temperaturen unterhalb 0,5-Ts (Ts:
Schmelztemperatur) entstehen, wie sie z.B. beim Kaltwalzen der Ti-Bleche aufireten. Nach
einer Verformung grobkristalliner Ti-Proben (dg ~ 150 um) um etwa 75% wurden bei Tempe-
raturen unter 500°C Korngréf3en von ca. 200 nm bestimmt [206].

Die Gefiigeaufhahmen der Ti-Drahtmaterialien verdeutlichten die hohe Neigung des Ti zur
Zwillingsbildung. In den TEM-Aufnahmen wurde eine starke Wechselwirkung von Ver-
setzungen mit den Zwillingsgrenzen beobachtet (Bild 3.4). Die ZwillingsgrofSen mit Langen
entsprechend der Korngréfie und Breiten von 0,5 bis 1 pm stimmten annidhernd mit der in
[206] angegebenen Grofie fiir Verformungszwillinge in Titan iberein.

Die Gefligeaufhahmen der NiTi-Bleche und Dréhte zeigten innerhalb der Korner martensitdhn-
liche Lattenstrukturen (Bild 3.2). Da die Legierung bei Raumtemperatur rein austenitisch
vorliegen sollte und die elastischen Eigenschaften von NiTi-Legierungen empfindlich vom
Umwandlungsverhalten Austenit-Martensit abhéngen, wurden diese Strukturen im TEM unter-
sucht. Als Ergebnis wurde eine rein austenitische Matrix ohne Martensitanteile bestatigt. Unter
Beriicksichtigung des Herstellungsprozesses der NiTi-Bleche und Drihte kann davon ausge-
gangen werden, daf} es sich bei diesem "Geist-Martensit" [207] um Riicksténde wihrend des
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Herstellungsprozesses gebildeter Martensitlatten handelte. Da die Martensitlatten vermutlich
als strukturelle Hindernisse fiir die Versetzungsbewegung wirkten, kam es zu einem Ver-
setzungsaufstau und bei der anschlieBenden Wéarmebehandlung zur Erholung und Subkornbil-
dung am Ort der frilheren Martensitlatten, wodurch die bereits lichtoptisch erkennbaren
Streifen entstanden. Derartige streifenformige Strukturen in einer rein austenitischen Matrix
wurden auch von anderen Autoren [207] in kaltgewalzten NiTi-Proben beobachtet.

Nach der Probenprédparation wiesen alle Versuchsmaterialien eine wenige nm diinne Oxid-
schicht an der Oberflache auf, deren Sauerstoffgehalt in der Tiefe abnahm.

Fir die NiTi-Legierung wurde eine Oxidschichtdicke von 1 bis 2 nm gemessen (Bild 3.13).
Neben TiO, und Ti-Suboxiden der Art TiO, mit Titanwertigkeiten zwischen 0 und 4 wurde ein
(N4, Ti)-Oxid oder NiO bzw. Ni,O; nachgewiesen (Bild 3.14). Zusétzlich befanden sich adsor-
bierte Wassermolekiile oder Hydroxide sowie Kohlenwasserstoffe auf der Oberfliche. Eine
hohe Kohlenstoffkonzentration auf oxidierten NiTi-Oberflichen wurde auch in [65] gefunden
und ist aufgrund der durch die Laborluft bedingten, allgegenwirtigen Kohlenwasser-
stoffkontamination auch verstdndlich. Das Vorliegen von Ni bzw. Ni-Oxid auf NiTi-
Oberfldchen, die bei Raumtemperatur oxidiert wurden, konnte auch in [208] nachgewiesen
werden. Dort wurde zwar eine bevorzugte Oxidation des Ti festgestellt, jedoch fanden sich
neben TiO; und TiO, auch Anteile von NiO und metallischem Ni auf der Oberfliche der oxi-
dierten Probe. Erst bei Temperaturen von 450°C wurde unter einer oberflichlichen Schicht aus
TiO, und NiO eine reine TiO,-Schicht und darunter eine Ni-reiche Schicht gefunden. Eine Ni-
reiche Schicht unterhalb von Oxidschichten wurde auch von anderen Autoren in statischen
Oxidationsexperimenten an NiTi gefunden und durch eine Diffusion der Ti-Atome zur Oberfla-
che erklart [209, 210]. Diese Beobachtungen kdnnen durch eigene Oxidationsexperimente bei
600°C bestétigt werden, bei denen sich nach einer Stunde eine ca. 400 nm dicke TiO,-Schicht
und darunter eine ca. 300 nm dicke, Ni-reiche, metallische Schicht gebildet hatte.

Auch die Dicke der auf den Ni-Proben gebildeten Oxidschicht betrug ca. 1 bis 2 nm
(Bild 3.15a) und ist mit in anderen Arbeiten angegebenen Werten vergleichbar [211]. Aufgrund
der Ergebnisse von [211, 212] wird davon ausgegangen, daB es sich dabei um eine diinne NiO-
Schicht handelte, die aus einzelnen Oxidinseln bestand. In [212] wurde berichtet, dafl bei Tem-
peraturen nahe Raumtemperatur eine Oxidation des Nickels zu NiO durch Sauerstoffchemi-
sorption, Bildung und Koaleszenz von Oxidkeimen und Oxidschichtwachstum geschieht.

Auf den Ti-Proben befand sich eine ca. 2 bis 5 nm dicke Oxidschicht, die oberflichlich eine
Stochiometrie von TiO, aufwies und in der Tiefe aus Ti-Suboxiden bestand (Bild 3.15b). Die
im Vergleich zu den auf NiTi und Ni nach gleicher Zeitdauer um den Faktor 2 dickere Oxid-
schicht war ein Hinweis auf die schnelle Oxidationskinetik des Ti-Materials. Untersuchungen
zum Oxidationsverhalten von reinem Titan [112, 213] haben gezeigt, daB die statische Oxida-
tion innerhalb von wenigen ms mit einer geringen Aktivierungsenergie von ca. 186,4 kJ/mol
erfolgt (parabolische Oxidation). Nach ca. 10 Stunden war auf unverformten Ti-Oberflichen
eine passivierend wirkende Primédroxidschicht mit ca. 3 nm Dicke aufgewachsen [112, 213].
Als Folge der schnellen Oxidation kam es bereits wihrend der Probenpréparation zur Entste-
hung von parallel zur Walzrichtung orientierten Oxidinseln auf den Oberflachen, die vom Farb-
dtzmittel nicht angegriffen wurden und lichtoptisch auf den geédtzten Ti-Scheiben als schlieren-
formige weille Bereiche erkennbar waren (Bild 3.1e).
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Vergleichende Untersuchungen der elastisch-plastischen Eigenschaften zeigten in Abhingig-
keit von der aufgebrachten Normalkraft deutliche Unterschiede zwischen den Versuchsmate-
rialien auf. Wurde ein Vickersdiamant als Indenter eingesetzt, so wurde nach dem Last-
Eindringtiefe-Verfahren bei einer maximalen Normalkraft von 60 mN ein E-Modul von ca.
63 GPa fiir NiTi, von 191 GPa fiir Ni und von 120 GPa fiir Ti bestimmt (Bild 3.82). Die Her-
stellerangaben betrugen 70, 200 und 120 GPa. Die Abweichungen filir das NiTi-Material sind
vermutlich auf eine spannungsinduzierte Martensitbildung wahrend der Belastung zuriickzu-
filhren, durch die eine Mischung von Austenit und Martensit im belasteten Probenvolumen
vorlag. Da der E-Modul des Martensits ca. 40 GPa betrdgt [180], lag somit der gemessene
Wert um ca. 10% unter dem E-Modul des Austenits. Die unterschiedlichen elastischen Eigen-
schaften spiegelten sich auch in den nach Entlastung zuriickbleibenden plastischen Energiean-
teilen wider, die in der Reihenfolge NiTi, Ti, Ni deutlich zunahmen (Bild 3.8d). Wéhrend Ni
ein anndhernd ideal plastisches Verhalten aufwies (Bild 4.1a), verhielten sich die NiTi- und Ti-
Probe elastoplastisch (Bild 4.1b).
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Bild 4.1: Schematische Darstellung der Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir a) ideal plastisches,
b) elastoplastisches und c) ideal elastisches Materialverhalten.

Aufgrund der fiir pyramidenformige Eindringkdrper geometrischen Ahnlichkeit der zur Be-
rechnung der Hérte herangezogenen projizierten Kontaktflichen sollten die Hartewerte unab-
héngig von der Eindruckgrofle sein [214, 215]. Wahrend Vickers- und Universalhédrte fiir NiTi
und Ti nur wenig von der maximalen Normalkraft abhingen, zeigte die Ni-Scheibe jedoch, wie
bereits bei den Mikrohdrtemessungen, einen deutlichen Héarteabfall mit steigender maximaler
Normalkraft (Bild 3.8b, ¢). Ein Vergleich der maximalen Eindringtiefen des Indenters sowie
des Verlaufes der plastischen Hérte iiber der FEindringtiefe (Bild 3.7) verdeutlichte, daf3 diese
. Abhéngigkeit auf eine um den Faktor 3 bis 4 héhere Hérte der oberflichennahen Bereiche im
Vergleich zum Ni-Grundmaterial zurlickzufiihren war. Erst bei einer Eindringtiefe von ca.
6 um wurde eine konstante Hérte gemessen, die mit der im Kleinlastpriifgerét bei gleicher Be-
lastung bestimmten Mikrohérte von ca. 100 HVO0,1 iibereinstimmte. Messungen anderer Auto-
ren [214, 215], bei denen die Mikrohdrte von reinem Ni nach dem Last-Eindringtiefe-
Verfahren in Abhéngigkeit von der Eindringtiefe bestimmt wurde, bestdtigen die erhaltenen
Werte. Als Ursache wurde neben dem mit abnehmender Eindringtiefe zunehmenden Einfluf3
von Oxidschichten und Verformungsschichten eine hohe lokale Kaltverfestigung kleiner bean-
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spruchter Probenvolumina diskutiert. Voraussetzung fiir diese Korrelation ist eine korrekte
Kalibrierung der Indenterflichenfunktion, die Abweichungen der Indentergeometrie von der
vorgegebenen Geometrie wie Abplattungen und Dachkanten beriicksichtigt [187, 190, 216],
sowie geringe Materialaufwolbungen oder Einziehungen am Eindruckrand [190, 191]. Obige
Erklarung ist konsistent mit den Ergebnissen der Messungen an Ti und NiTi. Da das Ti-
Blechmaterial aufgrund seiner Korngréfe von unter 1 pm nur wenig kaltverfestigte [216] und
fiir die superelastische NiTi-Legierung erst nach vollstandiger SIM-Bildung eine Kaltverfesti-
gung des Martensits moglich war, nahm die Hartezunahme der Oberfldchen in der Reihenfolge
Ni, Ti, NiTi deutlich ab.

Wurden die Messungen mit einer Diamantkugel als Indenter durchgefiihrt, so wurden auf-
grund der geringen Eindringtiefen nur die oberflichennahen Bereiche beansprucht. Im Ver-
gleich zu den Messungen mit einer Vickerspyramide aufgetretene Unterschiede in den
berechneten E-Moduln und Hértekenngrofen sind zum einen auf den hoheren Einflufl der na-
tiirlichen Oxidschichten und durch die Probenpriparation verdnderter Oberflichenbereiche
zuriickzufiihren [214]. Zum anderen werden durch einen kugelformigen Indenter andere Span-
nungszusténde in der Probenoberflidche erzeugt als durch eine spitze Pyramide, so dafl die er-
haltenen Kenngréfen prinzipiell nicht vergleichbar sind, Zudem kénnen Abweichungen von der
Kugelgeometrie, die nicht exakt korrigiert wurden, bei geringen Eindringtiefen die errechneten
Hartewerte und -verlaufe stark verfalschen.

Aufgrund der grofleren Kontaktfliche des Kugelindenters wurde die maximale Hertzsche Pres-
sung den zu Beginn der tribologischen Versuche vorliegenden Pressungen (Tab. 3.2) angené-
hert. Eine Belastung mit F,x = 10 bzw. 60 mN im Eindringversuch entsprach dabei Fy =20
bzw. 100 mN zu Beginn des tribologischen Versuches. Die maximale Eindringtiefe bei klein-
ster Belastung F;,x = 10 mN lag mit ca. 30 nm allerdings unter der maximalen Rauhtiefe der
Probenoberflichen von 40 nm, so daB hier vermutlich nur die Rauheitsspitzen durch den Inden-
ter beansprucht wurden und diese Messungen keine reproduzierbaren Werte lieferten. In [217]
wird eine kritische Eindringtiefe, unterhalb der sinnvolle Messungen fraglich sind, mit ca.
100 nm bei einem R,-Wert der zu priifenden Probenoberfliache von ca. 5 nm angegeben.

Mit steigender maximaler Normalkraft wurde deutlich, daB3 aufgrund der Superelastizitdt der
NiTi-Legierung im gesamten Kraftbereich die minimale Eindringtiefe, also die plastische Ver-
formung nach Entlasten, nahezu Null war (Bild 3.9) und somit ein ideal elastisches Verhalten
(Bild 4.1¢) vorlag. Ein bei F, = 1000 mN berechneter ,,plastischer* Energieanteil von 8%
(Bild 3.11d) war auf eine Umwandlungshysterese bei der SIM-Bildung zurlickzufiihren. Als
Folge des mit zunehmender Normalkraft steigenden Anteils an SIM im beanspruchten Volu-
men wurde eine Abnahme des E-Moduls beobachtet (Bild 3.11a). Die Ti-Probe zeigte bei stati-
scher Belastung durch den Kugelindenter ebenfalls geringe plastische Energieanteile und einen
im Vergleich zu NiTi nur wenig héheren E-Modul. Dagegen wurden fiir die Ni-Probe die
h6chsten Energieanteile in plastischen Vorgiangen umgesetzt. Auch der E-Modul lag deutlich
iiber den fiir NiTi und Ni bestimmten Werten.
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4.2 Tribologische Eigenschaften

Tribologische Eigenschaften in oxidierender Atmosphdre

Die Untersuchungen haben gezeigt, da3 die Reibungs- und Verschleieigenschaften der Ver-
suchsmaterialien sowohl von der aufgebrachten Normalkraft, als auch von der Gleitge-
schwindigkeit und dem Umgebungsmedium abhingen.

Einflup der Belastung

Zu Beginn der tribologischen Versuche lag aufgrund der balligen Stiftkontaktfliche ein Punkt-
kontakt vor, der durch die maximale Hertzsche Pressung eines halbkugelformigen Gegenkor-
pers auf einem ebenen Grundkorper entsprechend Gl. (10) beschrieben werden kann. Da die E-
Moduln der untersuchten Materialien (Tab. 2.2) deutlich voneinander abweichen und somit bei
gleicher Normalkraft zu Versuchsbeginn stark unterschiedliche max. Hertzsche Pressungen
erreicht wurden (Tab. 3.2), ist in Bild 4.2 die Reibungszahl im Einlaufbereich pgg aus
Bild 3.17a in Abhéngigkeit von der maximalen Hertzschen Pressung bei Versuchsbeginn payx
dargestellt. Fiir die Paarungen Ni/Ni und Ti/Ti wurden zusétzlich Versuche bei kleinerer Nor-
malkraft Fx <20 mN und damit geringerer anfanglicher Hertzscher Pressung durchgefiihrt, die
Reibungszahl im Einlaufbereich bestimmt und in Bild 4.2 eingefligt.

Fiir die Paarung NiTi/NiTi spiegelte die erhaltene Kurve das bereits in Bild 3.17a erkennbare
Hoch-Tieflagen-Verhalten wider, wobei die kritische Pressung flir den Ubergang von niedrigen
Reibungszahlen von pgg ~ 0,25 zu hohen Werten von pgg > 0,8 unter den gewdhlten Ver-
suchsbedingungen ca. 400 MPa betrug (Bild 4.2). Fiir die Paarung Ni/Ni wurden aufgrund des
hohen E-Moduls (Tab. 2.2) insgesamt hohere maximale Pressungen bei Versuchsbeginn er-
reicht als bei NiTi/NiTi und Ti/Ti. Die Reibungszahlen im Einlaufbereich waren unter den ge-
wihlten Versuchsbedingungen nahezu unabhéngig von der anfinglichen Hertzschen Pressung
und betrugen ca. pgg = 0,85. Fiir die Paarung Ti/Ti wurde mit steigender Pressung eine leicht
fallende Tendenz von pgg = 0,75 bei pmax = 280 MPa auf pgg ~ 0,6 bei pmax = 750 MPa gefun-
den. Wihrend bei Pressungen von 350 MPa < pmax < 400 MPa im Vergleich der drei Material-
paarungen NiTi/NiTi die niedrigsten und Ni/Ni die hochsten Reibungszahlen pgg aufwies,
erreichte flir 400 MPa < pmix <550 MPa die Paarung NiTi/NiTi die hochsten und Ti/Ti die
niedrigsten Reibungszahlen.
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Bild 4.2: Reibungszahl im Einlaufbereich von NiTi/NiTi, Ni/Ni und Ti/Ti in Abhangigkeit von
der zu Beginn der Versuche vorliegenden max. Hertzschen Pressung (RF = 50%,
Vg = 2 mm/s).
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Da sich bei aufiretendem Verschleifs im hier gewéhlten System balliger Stift/Scheibe die Geo-
metrie der Stiftkontaktfliche dnderte, sank mit zunechmender Versuchsdauer durch die Vergro-
Berung der scheinbaren Kontaktfliche die scheinbare Flichenpressung im Kontaktbereich
stark ab. Um den EinfluB dieser zeitabhéngigen Anderung der Flichenpressung im Kontaktbe-
reich auf das Verschleiiverhalten zu iiberpriifen, ist in Bild 4.3 die momentane VerschleifSin-
tensitdt, die sich aus der Steigung des linearen Verschleilbetrages in Abhéngigkeit vom
Gleitweg berechnet, iiber der momentanen scheinbaren Flachenpressung ps = Fy / A(s) fiir alle
drei Materialpaarungen aufgetragen.
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Bild 4.3: Momentane VerschleiBBintensitdt dW)/ds aufgetragen iiber der momentanen scheinba-
ren Flachenpressung p; fiir die Paarungen NiTi/NiTi, Ni/Ni und Ti/Ti bei Normal-
kréaften von a) 20 mN, b) 60 mN und c) 100 mN (vg =2 mm/s, RF = 50%).

Hierbei wurde die momentane, scheinbare Kontaktfliche A(s) aus dem wegabhéngigen linearen
Verschleiflbetrag des Stiftes Wi, und dem Kriimmungsradius 1, des Stiftkopfes berechnet:
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A(s) = 7-[2-1x-Wip(5)]- W1 p(S) (18)

mit A : momentane, scheinbare Kontaktfliche
rx . Kriimmungsradius des Stiftkopfes
Wip : wegabhingiger, linearer VerschleiBbetrag des Stiftes

Man erkennt (Bild 4.3a), daf3 fiir NiTi/NiTi bei Fy =20 mN trotz hoher scheinbarer Flédchen-
pressung geringe Verschleiflintensitdten gemessen wurden. Sowohl fiir die Paarung Ni/Ni, als
auch fir Ti/Ti traten deutlich h6here Verschleiffintensitidten sogar bei kleineren scheinbaren
Flachenpressungen auf. Wahrend fiir Ti/Ti die VerschleiBintensitdt mit sinkender Flichenpres-
sung, also zunehmender scheinbarer Kontaktfliche, auf niedrigere Werte absank, blieb. fiir
Ni/Ni die VerschleiBlintensitdt bei Fy =20 mN auch bei kleinen Flédchenpressungen vergleichs-
weise hoch. Bei einer Normalkraft von Fy =60 mN traten bei scheinbaren Flachenpressungen
oberhalb von ps = 3 MPa fiir NiTi/NiTi und Ti/Ti dhnliche und fiir Ni/Ni hohere VerschleiBin-
tensitdten auf (Bild 4.3b). Flichenpressungen >3 MPa lagen in dem in Bild 2.4 definierten
Einlaufbereich vor, der bis zu Gleitwegen von ca. 20 bis 30 m mit hohen Reibungszahlen und
VerschleiBintensitdten verbunden war. Fiir alle 3 Materialpaarungen nahm die Verschleiflin-
tensitdt mit sinkender Flachenpressung deutlich ab, wobei die kritische Fliachenpressung fiir den
Ubergang von hohen zu niedrigen Verschleiintensititen fiir NiTi/NiTi bei etwa 3 MPa, fir
Ti/Ti bei 1,5 MPa und fiir Ni/Ni bei 1 MPa lag. Bei Fy = 100 mN (Bild 4.3c) wurde der Uber-
gang der Verschleiintensitdt von hohen zu niedrigen Werten bei scheinbaren Flachenpressun-
gen von etwa 0,5 MPa fiir Ni/Ni und 2 MPa fiir Ti/Ti gefunden. NiTi/NiTi zeigte bis zu
Versuchsende und damit niedrigen Flichenpressungen von ca. 0,5 MPa keinen Ubergang in
eine Verschleiftieflage.

Um eine auf Normalkraft und Gleitweg normierte Verschleilkenngrof3e zu erhalten, kann aus
dem volumetrischen Verschlei3betrag W*y der Verschleikoeffizient k berechnet werden als

*

W.
k=—2Y
Fy-s (19)
mit Wy : volumetrischer VerschleiBbetrag in mm’
Fn  : Normalkraft in N
s : Gleitweg in m

Die Abhéngigkeit dieser Kenngré8e von der aufgebrachten Normalkraft ist in Bild 4.4 wieder-
gegeben. Fiir die Paarung NiTi/NiTi wurde unterhalb von Fy = 60 mN ein VerschleiBkoeffi-
zient von ca. 1-10° mm®/N-m bestimmt, der bei hoheren Normalkrifien nahezu linear bis auf
5,5-10* mm*/N-m bei Fy = 100 mN anstieg. Die Paarung Ni/Ni zeigte mit steigender Normal-
kraft eine anndhernd exponentielle Zunahme des VerschleiBkoeffizienten von ca.
9-10° mm*/N-m bei Fy =20 mN auf ca. 2,6-10° mm’/N-m bei Fy = 100 mN. Dagegen wurde
fir die Paarung Ti/Ti mit k = (1,7 % 0,5)-10° mm*/N-m keine signifikante Abhéingigkeit des
VerschleiBkoeffizienten von der Normalkraft festgestellt.
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Bild 4.4: Verschleikoeffizient k aufgetragen {iber der Normalkraft Fy fiir die Paarungen
NiT¥/NiTi, Ni/Ni und Ti/Ti (vg = 2 mnv/s, RF = 50%).

Die Wechselwirkungsmechanismen, die fiir die gefundene Abhéngigkeit der tribologischen
Eigenschaften der Versuchspaarungen von der Belastung bestimmend waren, wurden durch
eine Kombination der Ergebnisse der Rasterelektronenmikroskopie, der Mikrohdrtemessungen
und der Mikroanalytik deutlich.

Zu Beginn der Versuche waren unabhingig von der Materialpaarung die Oberfldchen mit 1 bis
5 nm dicken Oxidschichten bedeckt. Die Ursache fiir das in Bild 4.3 erkennbare unterschied-
liche Verhalten der Versuchsmaterialien in Abhéngigkeit von der anfinglichen, max. Hertz-
schen Pressung ist in der Stabilitit dieser Oxidschichten zu finden. Wurde anfédnglich eine
kritische maximale Hertzsche Pressung, z.B. fir NiTi/NiTi von etwa pp. = 400 MPa, nicht
tiberschritten, so wurden zunédchst Metall/Metall-Kontakte vermieden, wodurch sich niedrige
Reibungszahlen einstellten. Wahrend der Versuche fand kontinuierlich eine Tribooxidation
der Kontaktflichen von Stift und Scheibe statt, wodurch adhésive Kaltverschweilungen und
damit FreBerscheinungen verhindert wurden (Bild 3.20a, b). Durch den Kontakt der oxidischen
Fliachen miteinander blicben die Reibungszahl und die lineare Verschleilintensitdt auch bei lan-
gerer Versuchsdauer niedrig (Bild 3.16a). Durch AES wurde eine Oxidationstiefe auf der
Spuroberflache der Scheibe von ca. 10 nm und der Kontaktfliche am Stift von ca. 30 nm nach-
gewiesen (Bilder 3.54 und 3.55). Die Mikrohdrte der Oxidschicht auf dem Stift von ca.
600 HVO0,005 (Tab. 3.3) entsprach dem in der Literatur fiir die Harte von TiO, angegebenen
Wert. Sowohl die auf Stift und Scheibe gebildeten Oxidschichten, als auch die am Spurrand
sichtbaren, feinen Verschleifipartikel wiesen jedoch an der Oberfliche neben Ti und O deutli-
che Anteile an Ni auf, so daB} es sich hier um ein (Ni,Ti)-Oxid oder um nebeneinander vorlie-
gende Ni- und Ti-Oxide, vermutlich TiO, und NiO, handelte. Mit zunehmender Tiefe nahm der
Sauerstoffgehalt der Oxidschichten ab. Nach Abtrag der oxidischen Schichten wurde auf den
Kontaktflachen eine Ti-Verarmung bei gleichzeitiger Ni-Anreicherung nachgewiesen. Die Ab-
riebpartikel besaflen vermutlich einen aus metallischem NiTi bestehenden Kern.

Bedingt durch die unterschiedlichen E-Moduln der untersuchten Materialien wurden bei den
Paarungen Ni/Ni und Ti/Ti schon bei niedrigen Normalkraften von 10 mN anfingliche max.
Hertzsche Pressungen erreicht (Bild 4.2), die im Einlaufbereich zu einem Versagen der natiirli-
chen Oxidschichten in der Kontaktfliche fiihrten. Fiir die Paarung NiTi/NiTi wurde dagegen
erst bei Normalkriéften tliber 55 mN bzw. Hertzschen Pressungen iiber 400 MPa ein Durchbre-
chen der natiirlichen Oxidschicht beobachtet (Bild 4.2).
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Bild 4.5: REM-Aufnahmen der Verschleilspuren der Paarungen a), b) NiTV/NiTi, c), d) Ni/Ni
sowie e), f) Ti/Ti fir a), c), e) Stift und b), d), ) Scheibe nach Abbruchversuchen
mit Fy = 80 mN, RF = 50%, vg =2 mm/s und s = 10 m an Luft.

Als Folge des Versagens der natiirlichen Oxidschichten wurden bei allen drei Paarungen durch
den auftretenden Metal/Metall-Kontakt anfinglich hohe Reibungszahlen mit starken
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Schwankungen und hohe Verschleiintensitdten gemessen (Bild 3.16). In diesem Versuchssta-
dium waren Adhésion und Abrasion die bestimmenden Verschleilmechanismen.

Bild 4.5 zeigt REM-Aufnahmen der Verschleilflichen fiir selbstgepaartes NiTi, Ni und Ti
nach Abbruchversuchen in diesem Einlaufbereich mit hohen Reibungszahlen und Ver-
schleilintensitdten, der fiir alle drei untersuchten Materialpaarungen z.B. bei Fy =80 mN,
vg =2 mm/s, RF = 50% und s = 10 m gegeben war. Fiir die drei Paarungen waren sowohl auf
der Stiftkontaktfldche, als auch auf der Verschleilspur der Scheibe metallische Kontaktflichen
mit Furchen, Schuppen und losen Verschleiflpartikeln sichtbar. Aufgrund der im Vergleich zu
den Grundmaterialien zwei- bis dreimal héheren Hirte der Oxide von ca. 400 HV (NiO) bis
600 HV (Ti0,) [93] kam es bei allen drei Materialien durch die losen, oxidischen Verschleil3-
partikel zu einer Furchung der metallischen Kontaktflichen, verbunden mit hohen' Reibungs-
zahlen. Die Anzahl der Abriebpartikel sowie die Furchung der Oberfliche nahm in der
Reihenfolge NiTi/NiTi, Ti/Ti, Ni/Ni deutlich zu. Die Mikrohérte der metallischen Grundmate-
rialien war auf dem Stift um ca. 15 (NiTi) bzw. 60% (Ni, Ti) und auf der Scheibe um ca. 25
(NiTi, Ti) bzw. 75% (Ni) gegeniiber dem unverformten Material erh6ht (Tab. 3.3 bis 3.5). Die
deutlich geringere Hartezunahme der Ti-Scheibe im Vergleich zum Ti-Stift kann nach [206]
auf die geringe Korngréfle des Scheibenmaterials von unter 1 pm zuriickgefiihrt werden und
fiilhrte zu einem im Vergleich zum Ti-Stift weitaus héheren volumetrischen Verschleiflbetrag
der Scheibe (Bild 3.19).

Mit zunehmender Versuchsdauer wurden bei Belastungen entsprechend den anféinglichen max.
Hertzschen Pressungen zwischen 400 und 500 MPa fiir NiTi/NiTi und iiber 280 MPa fiir Ti/Ti
bzw. 350 MPa fiir Ni/Ni die entstehenden, oxidierten VerschleiBBteilchen zu Deckschichten
kompaktiert (Bilder 3.21b bis d, 3.23b und 3.25), deren Dicke zwischen ca. 20 nm fur NiTi
und bis zu 1200 nm fiir Ti variierte. Die hierdurch verminderte Zahl loser Verschlei3teilchen
fiihrte zu abnehmender Abrasion und gleichzeitig wurde die Adhésion aufgrund der oxidischen
Oberfliche der Deckschichten vermindert [166], so dall die Reibungszahlen, die Reibungszahl-
schwankungen und die VerschleiBBintensitdten abnahmen (Bilder 3.16 und 4.3). Diese tribolo-
gischen Wechselwirkungsmechanismen mit niedrigen Reibungszahlen im stationdren Bereich
wurden fiir NiTi/NiTi bei Normalkriften zwischen 55 und 90 mN, fir Ti/Ti von 20 bis 60 mN
und fiir Ni/Ni von 20 bis 100 mN gemessen. Der Gleitweg, bei dem der Ubergang vom Ein-
lauf- in den stationdren Bereich auftrat, wurde als , kritischer Weg* definiert (vgl. Bild 2.4).

Bei den Paarungen NiTi/NiTi und Ti/Ti wurden die Reibungszahlen im stationiéren Bereich
(vgl. Bild 2.4) durch den Kontakt der Ti-Oxid-haltigen Oberflachen der Schichtbereiche auf
Stift und Scheibe bestimmt und lagen daher auf einem &hnlichen Niveau (Bild 3.17b).
AES-Messungen zeigten, da3 die Ti-Stiftkontaktflichen nach Versuchsende, d.h. nach 100 m
Gleitweg, mit 50 bis 200 nm dicken, aus kompaktierten VerschleiBteilchen bestehenden Deck-
schichten versehen waren, die unmittelbar an der Oberfliche aus TiO, neben Karboxiden oder
einem hydrierten TiO, und darunter aus TiO oder einem Suboxid bestanden (Bild 3.65). Diese
Ergebnisse zeigen eine gute Ubereinstimmung mit den Arbeiten [100, 103, 170, 213], in denen
bei einer Tribooxidation des Ti auf den Kontaktflichen und im Abrieb hauptsachlich TiO oder
Ti;O3 gefunden wurde. Auch auf den Oberfldchen der auf den NiTi-Stiften gebildeten Deck-
schichten wurde durch AES und ESCA TiO, nachgewiesen (Bilder 3.56 und 3.58). Die Stift-
Deckschichten befanden sich in Kontakt mit ca. 10 nm dicken, suboxidischen Schichtinseln auf
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der Scheibe, die ebenfalls aus agglomerierten Verschlei3partikeln bestanden (Bilder 3.57, 3.59
und 3.66). Auf den Deckschichten der NiTi-Stifte und -scheiben befanden sich zusétzlich zum
Ti-Oxid jedoch Anteile an Ni-Oxid. Die Anwesenheit eines Ni-Titanates war aufgrund der ho-
hen Streuung der Literaturwerte flir die ESCA-Bindungsenergien nicht auszuschliefen.

Die Mikrohirte der Schichtbereiche war mit ca. 600 HV0,005 auf den NiTi- und Ti-Stiften
anndhernd gleich, wobei fiir die Ti/Ti-Paarung mit im tribologischen Versuch zunehmender
Normalkraft und damit steigender Dicke der Deckschichten ein Anstieg der Hértewerte be-
stimmt wurde (Tab. 3.3 und 3.5). Ursache hierfiir ist ein mit zunehmender Dicke der Deck-
schicht abnehmender Einfluf} des Grundmaterials auf die Hartewerte.

Waihrend in diesem Belastungsbereich die Deckschichten fiir die Paarungen NiTi/NiTi und
Ti/Ti bis zum Versuchsende stabil blieben, entstanden bei der Ni/Ni-Paarung fiir Fy <35 mN
bzw. pmx < 740 MPa im weiteren Versuchsverlauf durch die Scherbeanspruchung Risse in
dieser Schicht, die zum Abplatzen fiilhrten. Die entstehenden Bruchstiicke, die aus einem Ni-
Suboxid der Art NiOg bestanden, fihrten aufgrund ihrer Hérte von ca. 400 HV zu erhéhter
Abrasion und die metallische Stiftkontaktfliche zu zunehmender Adhésion (Bilder 3.61 und
3.62), wodurch hohe Reibungszahlen und eine hohe VerschleiBBintensitat bis zum Versuchsende
resultierten (Bild 3.16c¢, d).

Erst bei hoheren Belastungen Fy > 35 mN bzw. ppax = 740 MPa konnten bei der Paarung Ni/Ni
auf dem Stift stabile Deckschichten gebildet werden, die einen Ubergang der Verschleiintensi-
tat in eine Tieflage bewirkten (Bild 4.3b, ¢). An der Oberflidche wiesen diese oxidischen Deck-
schichten eine Stochiometrie von NiO;, bzw. von NiO mit Anteilen von Karboxiden auf,
wobei der Sauerstoffgehalt in der Tiefe zu einem Suboxid abnahm (Bild 3.63). Der Kontakt
erfolgte mit hervorstehenden Deckschichtbereichen auf der Scheibe, die an der Oberflache eine
Stéchiometrie von NiO,3s besaBen und darunter aus stochiometrischem NiO bestanden
(Bild 3.64). Mit steigender Normalkraft zeigte die Reibungszahl im stationdren Bereich durch
die zunehmende Kompaktierung und Gléittung der Schichten eine fallende Tendenz
(Bild 3.17b).

Die Paarung Ti/Ti zeigte im Gegensatz zu NiTi/NiTi und Ni/Ni bei Normalkriften iber
Fn = 65 mN entsprechend pmax = 670 MPa nach dem anfénglichen Durchreiben der natiirlichen,
diinnen Oxidschichten und dem entstehenden Metall/Metall-Kontakt einen Ubergang der mitt-
leren Reibungszahl zu héheren Werten (ca. 0,8) hin (Bild 3.16¢). Zeitweise wurden deutliche
Abnahmen zu niedrigeren Werten von ca. 0,6 beobachtet, dic anhand der Verschlei3kurve
(Bild 3.16f) mit einem Auftrag im Kontaktbereich korreliert werden konnten. Auch hier bilde-
ten sich aus kompaktierten, oxidischen VerschleiBteilchen Deckschichten, die jedoch unter der
tribologischen Beanspruchung wiederholt aufbrachen (Bild 3.25b). Aufgrund der hohen Hirte
der Bruchstiicke von 600 HV (Tab. 3.5) kam es zu einer starken Furchung des weicheren
Grundmaterials mit der Folge hoher Reibungszahlen und VerschleiBintensitdten (Bild 4.3c¢).
Nach Versuchsende fanden sich auf dem Stift ca. 1,2 um dicke, suboxidische Schichtanteile
aus kompaktiertem Abrieb (Bild 3.67). Die Spur der Scheibe bestand hauptsachlich aus metal-
lischem Grundmaterial, das mit oxidischen, abrasiv wirkenden VerschleiBlpartikein tibersdt war
und nur vereinzelt oxidische Schichtbereiche der Stochiometrie TiO, enthielt (Bild 3.68). Ein-
zelne verfestigte, metallische oder oberfléchlich suboxidische Schuppen trugen zur Abrasion
bei.




122 4.2 Tribologische Eigenschaften

Im Gegensatz zu den selbstgepaarten reinen Metallen wurden fiir die NiTi/NiTi-Paarung bei
maximalen Hertzschen Pressungen oberhalb von 500 MPa (d.h. Fx = 90 mN) keine Deck-
schichten mehr im Kontaktbereich gebildet. Lose, Ti-reiche und oxidische Verschleilpartikel
flihrten zur intensiven Furchung der metallischen Stift- und Scheibenoberfldchen (Bild 3.20e, f)
und als Folge kam es wihrend der gesamten Versuchsdauer zu hohen Reibungszahlen von ca.
0,9 (Bild 3.16a) und konstant hoher Verschleiintensitit (Bild 4.3c). Einzelne metallische
Schuppen wurden durch wiederholtes Ubergleiten auf Hirtewerte von 650 bis 700 HV0,005
kaltverfestigt (Tab. 3.3) und trugen zur abrasiven Wechselwirkung bei. Die metallische Matrix
war deutlich an Ti verarmt bei gleichzeitiger Ni-Anreicherung (Bild 3.60).

Die Untersuchungen zur Normalkraftvariation zeigten den starken Einflufl tribooxidativ ge-
bildeter Oberflichenschichten sowohl auf die Reibungszahlen, als auch auf die Verschlei3in-
tensitdten. Fiir die Paarung NiTV/NiTi wurde die Abhéingigkeit der Reibungszahl vom
Vorhandensein oxidischer Schichten im Kontaktbereich zusitzlich durch einen Versuch mit
rampenformiger Erh6hung und Verringerung der Normalkraft nachgewiesen (Bild 4.6).
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Bild 4.6: Normalkraft (a) und b) Reibungszahl in Abhéngigkeit vom Gleitweg bei Rampenver-
such mit selbstgepaartem NiTi sowie ¢), d) Reibungszahl in Abhédngigkeit von der
Normalkraft fiir c¢) Belastungsrampe und d) Entlastungsrampe (vg =2 mmns,
RF = 50%, A =2,3-10° mm?).

Um Einfliisse der verschleiBbedingten Anderung der scheinbaren Flichenpressung zu vermei-
den, wurde zuerst der Stift bei hoher Normalkraft verschlissen, bis sich eine anndhernd kon-
stante scheinbare Kontaktfliche von A =2,3-10° mm? ergab. Im Anschluf daran wurden die
Proben filir 24 Stunden dekontaktiert, jedoch nicht ausgebaut, um eine Verkantung beim Wie-
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dereinbau zu verhindern. Anschlieend wurde bei einer Gleitgeschwindigkeit von 2 mm/s an
Luft mit einer Feuchte von RF = 50% die Normalkraft von 20 mN bis 300 mN stufenweise in
Schritten von 20 bzw. 50 mN erhoht, wobei eine Haltezeit von je 300 s entsprechend 0,6 m
Gleitweg zur Einstellung eines stationdren Zustandes eingehalten wurde (Bild 4.6a). Nachfol-
gend wurde in gleichen Schritten entlastet. Nach Erreichen der minimalen Kraft von 20 mN
wurden Stift und Scheibe fiir 3 bzw. 18 Stunden dekontaktiert und anschlieend flir weitere
300 s bei minimaler Normalkraft die Reibungszahl aufgezeichnet. -

Nach ca. 4 m Gleitweg, also im Bereich steigender Normalkraft, ging die Reibungszahl von
niedrigen Werten p ~ 0,2 zu hohen Werten p ~ 0,9 iiber und blieb im Mittel bis zum Abschlufl
der Entlastung konstant (Bild 4.6b). Die Darstellung iiber der Normalkraft (Bild 4.6¢, d) ver-
deutlicht, daB dieser Ubergang bei ca. 100 mN auftrat. Dieser im Vergleich zu den eigentlichen
tribologischen Versuchen hohere Wert ist aufgrund der hier eingestellten groBeren Kontaktfla-
che und somit geringeren scheinbaren Flachenpressung verstidndlich. Wurde nach 3 Stunden
erneut mit Fy = 20 mN belastet (Bild 4.6d), so wurden niedrigere Reibungszahlen von ca. 0,55
gemessen. Erst nach erneuten 18 Stunden in kontaktlosem Zustand wurden durch die Ausbil-
dung einer ausreichend dicken Oxidschicht auf den Kontaktflichen wihrend dieser Zeitdauer
wieder die niedrigen Reibungszahlen von ca. 0,2 erreicht.

Einflufl der Gleitgeschwindigkeit
In Bild 4.7 ist die momentane Verschleiflintensitét liber der momentanen scheinbaren Flachen-
pressung fiir die untersuchten Materialpaarungen bei Gleitgeschwindigkeiten von 10 und

50 mm/s aufgetragen.
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Bild 4.7: Momentane VerschleiBBintensitdt dWy/ds aufgetragen liber der momentanen scheinba-
ren Flichenpressung ps flir die Paarungen NiTi/NiTi, N#/Ni und Ti/Ti bei Gleitge-
schwindigkeiten von a) 10 mm/s und b) 50 mm/s (Fy = 60 mN, RF = 50%).
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Bild 4.7a verdeutlicht, daBl bei einer Gleitgeschwindigkeit von vg = 10 mny/s fiir die Paarungen
NiTi#/NiTi und N¥/Ni die Verschleiflintensitdt bei kritischen Flidchenpressungen von 2,5 MPa
(NiT¥/NiTi) bzw. 1,5 MPa (N¥Ni) zu niedrigen Werten absank. Dabei wurden wiahrend der
gesamten Versuchsdauer fiir die Paarung Ni/Ni die hochsten Verschleiintensitdten erreicht.
Fiir die Paarung Ti/Ti waren die im Einlaufbereich mit scheinbaren Flichenpressungen iiber
50 MPa erreichten VerschleiBintensitdten nahezu identisch mit den fiir die Paarung NiTi/NiTi
gemessenen Werten. Mit sinkender scheinbarer Fldchenpressung trat dagegen nur eine geringe
Abnahme der Verschleiflintensitdt auf. Bei hoher Gleitgeschwindigkeit von vg =50 mm/s
(Bild 4.7b) kam es nur fiir die Paarung Ni/Ni unterhalb von scheinbaren Flichenpressungen
von ca. 2,5 MPa zu einem Abfall der VerschleiBBintensitdt auf niedrige Werte. Bei den Paarun-
gen NiT¥NiTi und Ti/Ti wurde nur ein geringes Absinken der Verschleiflintensitdt mit abneh-
mender scheinbarer Flichenpressung beobachtet. Fiir die Paarung Ti/Ti wurde unterhalb von
ca. ps= 1,5 MPa mit einer Verschleiflintensitit von ca. 0,1 pm/m und fiir NiTi/NiTi unterhalb
von ps = 10,5 MPa mit 0,3 um/m bis zum Versuchsende verschlissen.

Die Abhangigkeit des nach Gl. (19) berechneten Verschleilkoeffizienten von der Gleitge-
schwindigkeit zeigt Bild 4.8.
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Bild 4.8: VerschleiBkoeffizient k aufgetragen iiber der Gleitgeschwindigkeit vg fiir die
Paarungen NiT¥/NiTi, N/Ni und Ti/Ti (Fy = 2 mm/s, RF = 50%).

Bis zu einer Geschwindigkeit von 10 mm/s wurde fiir die Paarung NiTi/NiTi ein konstanter
VerschieiBkoeffizient von ca. 1,8-104 mm’/N-m bestimmt, der deutlich unter den Werten fiir
die Paarungen der reinen Metalle lag. Bei hoheren Geschwindigkeiten stieg diese Kenngrofie
nahezu linear bis auf 1,1-10° mm*/N-m bei vg = 50 mm/s an. Fiir die Paarung Ni/Ni dagegen
kam es bei einer Gleitgeschwindigkeit von vg = 10 mm/s zu einem Ubergang des VerschleiB-
koeffizienten von hohen Werten k = (6,4 + 0,2)-10* mm*/N-m auf niedrigere Werte, die mit
k = (3,5 £ 0,5)-10* mm’/N-m bis zu der héchsten Geschwindigkeit von 50 mm/s annihernd
konstant blieben. Auch fiir selbstgepaartes Ti fiel der Verschleilkoeffizient bei einer Ge-
schwindigkeit von 2mm/s von ca. 1,73-10° mm’’/N'-m auf niedrigere Werte von

1,56:10° mm®/N-m bei vg = 10 mmy/s ab, stieg mit zunehmender Geschwindigkeit jedoch erneut

bis auf 1,70-10” mm®*/N-m bei vg = 50 mny/s an.

Die wirkenden Verschleilmechanismen zu Beginn der Versuche, also in dem in Bild 2.4 de-
finierten Einlaufbereich, waren im untersuchten Geschwindigkeitsbereich fiir alle drei Mate-
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rialpaarungen mit den fiir die Versuche mit Fy =60 mN und vg = 2 mny/s bestimmten Mecha-
nismen identisch. Als Folge des Durchreibens der natiirlichen Oxidschichten auf den Pro-
benoberflichen kam es zu Metall/Metall-Kontakt mit hohen Reibungszahlen (Bild 3.27a) und
VerschleiBBintensitdten (Bild 4.7).

Die entstehenden Verschleifipartikel konnten sich fir die Paarungen NiTi/NiTi und Ni/Ni bis
zu einer Gleitgeschwindigkeit von 10 mm/s zu einer schiitzenden, oxidischen Deckschicht im
Kontaktbereich verdichten (Bilder 3.21a, ¢ und 3.33a, ¢), wodurch wie bei kleiner Geschwin-
digkeit von vg = 2 mnv/s ein Ubergang von Reibungszahl (Bild 3.27b) und VerschleiBintensitit
(Bild 4.7) in eine Tieflage bewirkt wurde.

Fir die Paarungen der reinen Metalle kam es jedoch bei Gleitgeschwindigkeiten von
vr = 20 mny/s fir Ni/Ni sowie von vg 2 10 mny/s fur Ti/Ti nach dem Einlaufbereich zu einem
Ubergang der mittleren Reibungszahl zu héheren Werten hin (Bild 3.26¢, €). Ursache hierfiir
war ein Aufbrechen der aus kompaktierten Abriebpartikeln gebildeten oxidischen Deck-
schichten. Als Folge befanden sich viele lose Abriebpartikel und bis zu mehrere um dicke,
rauhe Abriebagglomerate im Kontaktbereich (Bilder 3.33b, d und 3.35). Dieses Verhalten ent-
sprach dem fiir die Ti/Ti-Paarung bei Versuchen mit hohen Normalkrdften von Fy > 65 mN
(Pmax = 670 MPa) beobachteten Mechanismus. Das stindige "Durchwalken" der lockeren Par-
tikelagglomerate benétigte einen hohen Energieeintrag und bedingte somit hohe Reibungszah-
len im stationdren Bereich (Bild 3.27b). Da der tribologische Kontakt und damit die
Energiedissipation aufgrund der Dicke und Anzahl der gebildeten Partikelagglomerate (Bilder
3.69 und 3.70) jedoch nur innerhalb dieser oxidischen Bereiche stattfand, wurde das darun-
terliegende metallische Grundmaterial vor Verschleill geschiitzt. Als Folge wurden insbesonde-
re bei der Paarung Ni/Ni geringere Verschleilintensitaten erreicht als bei niedrigeren
Geschwindigkeiten (Bild 4.7b).

Im Gegensatz zu den reinen Metallen wurde bei der Paarung NiTi/NiTi mit steigender Gleitge-
schwindigkeit die Ausbildung einer schiitzenden Deckschicht verzogert, also zu hoéheren
Gleitwegen hin verschoben (Bild 3.27d). Wahrend bei 10 mm/s noch grofle Anteile der Stift-
kontaktflache mit einer Deckschicht versehen waren und auf der Scheibe ebenfalls oxidische
Deckschichtanteile gebildet wurden (Bild 3.21 a, c¢), wurde die Deckschichtbildung bei Ge-
schwindigkeiten iiber 35 mm/s, dhnlich wie bei hohen Belastungen (Fn > 90 mN bzw.
Pmax = 500 MPa), volistindig verhindert. Nach Versuchen mit der maximalen Geschwindigkeit
von 50 mm/s fanden sich auf Stift und Scheibe rein metallische Kontaktflichen mit Furchen
und metallischen Schuppen (Bild 3.21b, d). Die entstehenden kaltverfestigten und oxidierten
Verschlei3partikel fiihrten zu einer intensiven abrasiven Beanspruchung der metallischen Stift-
und Scheibenoberfliachen, so dafl die Verschleiffintensitit bis zum Versuchsende konstant hoch
blieb (Bild 4.7b) und wéhrend der gesamten Versuchsdauer hohe Reibungszahlen von ca. 0,8
gemessen wurden (Bild 3.26a).

EinfluB der Umgebungsfeuchte

In Bild 4.9 ist die momentane Verschleilintensitét {iber der momentanen scheinbaren Flachen-
pressung fir die untersuchten Materialpaarungen bei Versuchen mit relativen Lufifeuchten
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von 10 und 90% sowie fiir einen Versuch mit Zugabe von destilliertem Wasser in die Kontakt-
zone aufgetragen.
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Bild 4.9: Momentane VerschleiBintensitit dWy/ds aufgetragen {iber momentaner scheinbarer
Flachenpressung p; fiir die Paarungen NiTi/NiTi, Ni/Ni und Ti/Ti bei rel. Luftfeuch-
ten von a) 10% und b) 90% bzw. c) bei Zugabe von dest. Wasser in die Kontakt-

zone (Fy = 60 mN, vg =2 mmn/s).

Bei Feuchten von 10 bzw. 90% wurde fiir die Paarungen NiT¥/NiTi und Ni/Ni mit sinkender
scheinbarer Flichenpressung ein Ubergang der momentanen Verschleiintensitét in eine Tiefla-
ge gemessen (Bild 4.9a, b). Die kritische Flachenpressung fiir den Ubergang lag im Falle der
Versuche mit RF = 10% bei ca 9 MPa fiir NiTi/NiTi und ca 1 MPa fiir Ni/Ni sowie bei den
Versuchen mit RF = 90% bei ca. 7 MPa (NiTi/NiTi) bzw. 3 MPa (Ni/Ni). In dest. Wasser da-
gegen (Bild 4.9¢) sank die Verschleiintensitét fiir selbstgepaartes NiTi und Ni bereits bei
scheinbaren Flachenpressungen von ca. 20 bzw. 8 MPa auf niedrigere Werte ab. Die im statio-
néren Bereich erreichte Verschleiintensitdt von ca. 0,03 um/m war fiir beide Paarungen anni-
hernd identisch. Fiir die Paarung Ti/Ti dagegen wurde nur bei Versuchen mit RF = 90% und in
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dest. Wasser mit abnehmender Flichenpressung ein Absinken der Verschleiintensitét in eine
Tieflage beobachtet. In trockener Luft mit RF = 10% dagegen sank die VerschleiBBintensitét
nur wenig von 0,5 pm/m auf 0,1 pm/m im stationéren Bereich und lag damit deutlich tiber den
fiir die Paarungen NiTi/NiTi und Ni/Ni erreichten Werten.

Die Abhingigkeit des nach Gleichung (19) berechneten Verschleilkoeffizienten k von der re-
lativen Feuchte ist in Bild 4.10 dargestellt.
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Bild 4.10: Verschleikoeffizient k aufgetragen liber der relativen Feuchte RF einschlieflich
dest. Wasser (angegeben als RF = 100%) fiir die Paarungen NiT¥/NiTi, Ni/Ni und
Ti/Ti (Fx = 2 mm/s, Vg = 2 mm/s).

Unabhdngig von der Lufifeuchte in der Probenkammer ergab sich fiir die Paarung
NiT#/NiTi ein nahezu konstanter Verschleikoeffizient von (1,4 + 0,2)-10" mm*/N-m. Wurde
dest. Wasser in die Kontaktzone zugegeben, so betrug diese KenngroBe ca. 6,4-10° mm’/N-m.
Fiir selbstgepaartes Ni sank der VerschleiBkoeffizient von 2,1-10” mm®/N-m bei RF = 10% mit
steigender Feuchte bis auf ca. 5,7-10* mm’/N-m bei RF = 70% ab. Bei weiterer Erhohung der
Luftfeuchte auf RF = 90% erfolgte ein Anstieg auf k =9,8-10* mm’/N-m. In dest. Wasser
dagegen wurden deutlich niedrigere Werte von k = 1,3-10* mm®/N-m bestimmt. Die Paarung
Ti/Ti zeigte mit steigender Luftfeuchte einen von k = 2,3-10° mm*/N-m bei RF = 10% auf
k= 1,5-10" mm’/N-m bei RF = 90% sinkenden VerschleiBkoeffizienten. In dest. Wasser wurde
eine weitere Abnahme auf Werte von 9,5-10* mm®/N-m beobachtet. Damit lagen die berechne-
ten VerschleiBkoeffizienten im gesamten Feuchtebereich deutlich {iber den Werten der Paarun-
gen NiTi/NiTi und Ni/Ni.

Die Charakterisierung der verschlissenen Oberfléchen lie unter Einbeziehung der gemessenen
Reibungs- und VerschleiBkenngréflen in Abhédngigkeit von der Umgebungsfeuchte folgende
VerschleiBmechanismen erkennen.

Bei allen gemessenen Feuchtewerten wurden fiir die untersuchten Materialpaarungen analog zu
den Versuchen mit Fy = 60 mN und RF = 50% zu Beginn der Versuche die natiirlichen Oxid-
schichten durchrieben, was in Metall/Metall-Kontakt mit hohen Reibungszahlen (Bild 3.37a)
und VerschleiBBintensitéten (Bild 4.9) resultierte. Die in diesem Einlaufbereich gemessenen
mittleren Reibungszahlen pugp waren fiir die Paarung Ti/Ti nahezu unabhéngig von der einge-
stellten Feuchte (Bild 3.37a). Die Paarung NiTi/NiTi zeigte mit abnehmender Feuchte sinken-
de Reibungszahlen im Einlaufbereich durch eine geringere Anzahl abrasiv wirkender
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Verschleiflpartikel im Kontaktbereich. Fiir selbstgepaartes Ni dagegen war die Reibungszahl
uep in dest. Wasser etwas geringer als in trockener oder feuchter Luft, was auf die Bildung
eines Nickelhydroxides und die schmierende Wirkung der Wassermolekiile wihrend des
Metall/Metall-Kontaktes der Nickeloberflichen zuriickzufiihren war.

Mit Erreichen des kritischen Gleitweges wurden im gesamten Feuchtebereich fiir alle drei Paa-
rungen die entstehenden Verschleifipartikel zu oxidischen Deckschichten auf den Stiftproben
und Deckschichtbereichen auf den Verschleifispuren der Scheiben kompaktiert.

Diese Deckschichten waren fiir die Paarung NiTi/NiTi unabhéngig von der Feuchte im Kon-
taktbereich stabil. Mit abnehmender rel. Feuchte wurden homogenere, glattere Schichten ge-
bildet (Bild 3.41a, b), die sinkende Reibungszahlen im stationdren Bereich (Bild 3.37b)
bewirkten. Bei RF = 10% wurde nach Versuchsende eine ca. 40 nm dicke, homogene, oxidi-
sche und relativ glatte Schicht auf dem Stift gefunden (Bild 3.71a), die im Kontakt mit den
oxidischen Deckschichtbereichen der Scheibe duferst geringe stationdre Reibungszahlen von
uss ~ 0,08 bewirkte. In dest. Wasser kam es sehr schnell zur Ausbildung einer kompakten,
jedoch diinnen und inhomogenen Deckschicht (Bild 3.71b) und bereits nach wenigen Metern
Gleitweg zu einer Abnahme der VerschleiBintensitit auf sehr niedrige Werte (Bild 4.9¢).

Die auf den Kontaktflichen der selbstgepaarten reinen Metalle Ni und Ti gebildeten Deck-
schichten rissen bei Versuchen in trockener Luft hdufig auf (Bilder 3.43a, b und 3.45a, c).
Durch den Mangel an Wassermolekiilen war die Adhisionsaffinitiit abgescherter Oberfla-
chenbereiche erhoht und als Folge die Verweilzeit des Abriebs im Kontaktbereich verldngert,
so daB} die Verschleilpartikel wiederholt iiberglitten und oxidiert wurden. Aufgrund der abrasi-
ven Wirkung der losen Ni- und Ti-Oxidpartikel kam es bei den Paarungen Ni/Ni und Ti/Ti in
trockener Luft zu einem vermehrten Aufreifien der diinnen Deckschichten, verbunden mit
kurzzeitig hoheren Reibungszahlen (Bild 3.36¢, €). Da die Verschleiflintensitit vergleichsweise
hoch blieb (Bild 4.9a), waren die lin. und vol. Verschleilbetrage von Stift und Scheibe nach
Versuchsende, also nach 100 m Gleitweg, héher als nach Versuchen in feuchterer Luft (Bilder
3.39 und 3.40). Zudem wurde fiir die Paarung Ni/Ni in trockener Luft die Kompaktierung der
Verschleifipartikel verzogert (Bild 3.38d) und als Folge des verldngerten Metall/Metall-
Kontaktes die Verschleifibetrage zusétzlich erhoht,

Mit steigender Luftfeuchte standen vermehrt Wassermolekiile zur Verfiigung, die eine Bildung
weicher, duktiler Hydroxide ermoglichten. Als Folge wurden bei beiden Paarungen der reinen
Metalle die oxidischen Deckschichten bei mittleren Feuchten von RF = 30 bis 70% durch den
steigenden Hydroxidanteil stabiler und belastbarer (Bilder 3.36¢, e, 3.43c, d und 3.45b, d). Ni-
Oxide zeigen zudem kaum eine Versprodung durch Feuchtigkeit [218], so daBl bei einer
Feuchte von RF = 70% ein Minimum im Verschleilbetrag erreicht wurde (Bild 3.38¢). Die bei
mittleren Feuchten erhohte Duktilitdt der Deckschichten auf den Ni-Proben spiegelte sich auch
in einer hoheren Stabilitat wahrend der Mikrohédrtemessungen wider (Tab. 3.4).

Bereits bei RF = 50% konnen jedoch ca. 4 bis 5 Lagen Wassermolekiile auf den Oberflichen
adsorbiert werden, die die Adhésionsneigung deutlich verringern koénnen [219]. Mit steigen-
der Luftfeuchte und insbesondere in dest. Wasser konnen daher abgescherte Oberflichenberei-
che und Verschleilpartikel schiechter miteinander akkumulieren oder an der Oberfliache haften,
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so dafl die Ausbildung einer kompakten Deckschicht im Kontaktbereich verzégert oder sogar
verhindert werden kann [218]. Als Folge nahm, in guter Korrelation mit den Ergebnissen von
[113], mit weiter steigender Feuchte der metallische Anteil der Ni-Kontaktflichen deutlich zu
(Bild 3.43). Zudem brachen die gebildeten, ca. 180 nm dicken Partikelagglomerate dhnlich wie
bei kleinen Luftfeuchten vermehrt auf. Da sie oberfliachlich aus NiO mit in der Tiefe abneh-
mendem Sauerstoffgehalt bestanden (Bild 3.72) und somit vermutlich eine Hérte von ca.
400 HV [93] aufwiesen, fiihrten sie zu einer abrasiven Beanspruchung des Grundmaterials und
als Folge zu kurzzeitig hohen Reibungszahlen sowie vergleichsweise htheren Verschleilbetra-
gen nach Versuchsende (Bild 3.36¢, d). Wurde dest. Wasser in die Kontaktzone zugegeben, so
wurde die Deckschicht bereits nach wenigen Metern Gleitweg instabil und die aus obigen
Griinden im Vergleich zu den an Luft gebildeten deutlich feineren Verschlei3partikel fiihrten zu
einem Poliereffekt auf der metallischen Stiftkontaktfliche (Bilder 3.44a, ¢ und 3.73). Gleich-
zeitig kam es zu einer Hértezunahme durch Kaltverfestigung (Tab. 3.4), die in Kombination
mit der Schmierwirkung des dest. Wassers und den ca. 60 nm dicken, oxidischen Deckschicht-
bereichen auf der Verschleifispur der Scheibe (Bild 3.73) zu niedrigeren Reibungszahlen fiihrte.

Bei der Paarung Ti/Ti dagegen verblieben bei Versuchen in feuchter Luft (RF = 90%) und in
dest. Wasser die entstehenden, rauhen, locker kompaktierten Schichtbereiche im Kontakt
(Bild 3.45b, d), wurden jedoch durch die tribologische Beanspruchung stindig durchwalkt und
durch lose VerschleiBpartikel abrasiv beansprucht. Da dieser Proze3 hohe Energieeintriage be-
nétigte, ergaben sich hohe Reibungszahlen (Bild 3.38b). Durch AES wurde indirekt ein hoher
Anteil an Hydroxidionen in diesen Deckschichtbereichen nachgewiesen (Bild 3.74). Aufgrund
der vergleichsweise hohen Dicke der Deckschichtbereiche von mehreren pm erfolgte die
Energiedissipation jedoch fast ausschlieSlich innerhalb der Deckschicht und das darunterlie-
gende metallische Grundmaterial wurde vor Verschleill geschiitzt, so dafl die Verschleiflin-
tensitédt auf niedrige Werte absank (Bild 4.9b, ¢)

In Bild 4.11 ist eine zusammenfassende, schematische Darstellung der bei der Untersuchung
der tribologischen Eigenschaften der Paarungen NiTi/NiTi, Ni/Ni und T¥/Ti in oxidierender
Atmosphére gefundenen VerschleiBmechanismen dargestellt. In Abhéangigkeit von den Ver-
suchsbedingungen trat ein tribochemischer VerschleiBmechanismus (Bild 4.11a), die
Bildung oxidischer Deckschichtbereiche (Bild 4.11b bis d) oder Metall/Metall-Kontakt
(Bild 4.11¢) auf. Aus den Ergebnissen 1463t sich ableiten, daf} die tribologischen Eigenschaften
der untersuchten Materialpaarungen im hier gewéhlten Belastungsbereich daher maflgeblich
von der Stabilitit der natiirlichen Oxidschichten bzw. der aus kompaktierten, oxidierten
Verschleifteilchen gebildeten Deckschichten beeinfluflt wurden. Die Stabilitédt wiederum wird
durch die Dicke dieser Schichten, die anfingliche, maximale Hertzsche Pressung bzw. die
wirksame Flachenpressung, die Umgebungsfeuchte, die Hirte der jeweiligen Oxide bzw.
Grundmaterialien sowie die Kristallstrukturen bzw. die Anzahl der Gleitsysteme der metalli-
schen Materialien beeinfluf3t.

Ein tribochemischer VerschleiBmechanismus, der aus einer stabilen natiirlichen Oxidschicht
und einer wihrend der tribologischen Beanspruchung stattfindenden Tribooxidation der Kon-
taktflichen resultierte und als Folge &duflerst niedrige Reibungszahlen und VerschieiBintensita-
ten ergab, war unter den hier gewihlten Versuchsbedingungen ausschlielich fiir die Paarung
NiT/NiTi bei kleiner max. Hertzscher Pressung zu Versuchsbeginn zu finden (Bild 4.11a).
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Bild 4.11: Schematische Darstellung der Reibungs- und Verschleifiverldaufe sowie der tribo-
logischen Wechselwirkungsmechanismen im stationdren Bereich in Abhéngigkeit
von der Materialpaarung sowie den Parametern pms, (bzw. Fy), vg und RF;
in Klammern sind jeweils die Standardparameter angegeben (Fy=60 mN,
vr =2 mm/s bzw. RF = 50%); RF = 100% entspricht dest. Wasser.
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Die Stabilitat der zu Versuchsbeginn auf den Kontaktflachen vorhandenen natiirlichen Oxid-
schichten war fiir die Paarungen der reinem Metalle deutlich geringer als fiir die
NiT¥/NiTi-Paarung. Neben der hoheren max. Hertzschen Pressung zu Versuchsbeginn
(Bild 4.2), die durch die gréBeren E-Moduln von Ni und Ti im Vergleich zu der NiTi-
Legierung bedingt war, muf} als weiterer Einflu3faktor auf die schlechtere Stabilitat der natiir-
lichen Oxidschichten auf den Ni- und Ti-Proben auch die geringere Hérte der reinen Metalle
(Bild 3.5) angesehen werden. Mit zunehmender Kontaktbeanspruchung, d.h. steigender Pres-
sung und/oder Reibungszahl, nimmt die mechanische Stabilitdt von Oxidschichten mit fallender
Hirte des Grundmaterials ab [125]. Bei der NiTi-Legierung mufl zusdtzlich die Moglichkeit
einer spannungsinduzierten Martensitbildung und deren Einflu} auf die natiirliche Oxid-
schicht beachtet werden. Da bei Druckbeanspruchung von NiTi-Legierungen hhere Umwand-
lungsspannungen gemessen wurden als bei reiner Zugbeanspruchung [48, 52, 220], ist zu
erwarten, dafl aufgrund der bei den tribologischen Versuchen vorliegenden kombinierten
Druck-/Scherbeanspruchung die Umwandlungsspannung fiir eine martensitische Umwandlung
dieser superelastischen Legierung iiber der von [23] in Zugversuchen bestimmten Plateauspan-
nung von ca. 375 MPa lag. Durch einen Vergleich mit den in Tab. 3.2 angegebenen maximalen
Hertzschen Pressungen der NiTi/NiTi-Paarung zu Versuchsbeginn kann jedoch davon ausge-
gangen werden, daB3 bei anfinglichen Hertzschen Pressungen pma > ca. 400 MPa eine span-
nungsinduzierte Martensitbildung auftrat. Die damit verbundene hohe pseudoelastische
Verformung des Grundmaterials von bis zu 8%, die deutlich iiber der Verformungsfahigkeit
oxidischer Schichten liegt, sowie die im Vergleich zum Austenit geringere Héarte des NiTi-
Martensits [23, 24] kdnnen sich nachteilig auf die mechanische Stabilitdt der natiirlichen Oxid-
schichten bei Versuchsbeginn auswirken. Als Folge kam es unter den hier gewéhlten Versuchs-
bedingungen bei Belastungen von Fy>55mN entsprechend pm.,>400MPa zu dem
beobachteten Durchbrechen der natiirlichen Oxidschicht.

Wurden die natiirlichen Oxidschichten instabil und kam es als Folge im Einlaufbereich zu
Metall/Metall-Kontakt, so wies die Paarung Ti/Ti gegeniiber NiTi/NiTi und Ni/Ni die ge-
ringsten Reibungszahlen auf (Bilder 3.17a, 3.27a und 3.38a). Dies 1dBt sich auf die hexagonale
Kristallstruktur (obwohl Ti kein ideales c/a-Verhéltnis fiir reines Basisgleiten aufweist) zuriick-
filhren, die geringere Adhésionswechselwirkungen als bei kfz- oder krz-Metallen bedingt [101,
102]. In dest. Wasser wurde fiir selbstgepaartes Ni durch die Bildung eines Nickethydroxides
und die schmierende Wirkung der Wassermolekiile eine Verringerung der Reibungszahl pgg
nachgewiesen. Dagegen war fir die Paarungen NiTi/NiTi und Ti/Ti kein reibungsmindernder
Einflul von Wassermolekiilen feststellbar, was bereits in Untersuchungen mehrerer Autoren
[103, 172] bemerkt wurde und auf eine versprodende Wirkung von Wassermolekiilen auf das
Titanoxid zurlickgefiihrt wurde.

Aufgrund der Rauheit der beanspruchten Obertlichen fand der eigentliche tribologische Kon-
takt nicht mit der zur Berechnung der scheinbaren Flachenpressung herangezogenen geometri-
schen Kontaktfléche, sondern nur mit den Rauheitshiigeln oder VerschleiBpartikeln statt.
Die wahre Beriihrungsfliche war daher deutlich kleiner als die sich aus der Geometrie der
Reibpartner ergebende scheinbare Kontaktflache. Im tribologischen Kontakt von Oberfldchen-
rauheiten wird die durch die Reibbeanspruchung eingebrachte Energie so schnell dissipiert, daf3
eine Wirmeableitung zu den umgebenden Oberflichenbereichen nicht méglich ist [125]. Damit
kommt es lokal zu einer Erh6hung der Temperatur der Kontaktpunkte auf die sog. Blitztem-
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peratur, die die mechanischen Eigenschaften sowie das Oxidationsverhalten der beanspruchten
Oberflachen stark beeinflussen und sogar zum lokalen Aufschmelzen von Oberfldchenbereichen
filhren kann. Inwieweit es unter den hier gewihlten Versuchsbedingungen zu einer signifikan-
ten Temperaturerhohung kommen konnte, 1at sich in Abhéngigkeit von der Gleitgeschwindig-
keit anhand der Blitztemperaturhypothese von Archard [221] iiberpriifen. Dazu wird eine
kreisformige Kontaktfliche angenommen und eine Grofie L, eingefiihrt

L =& -p- By’
a—z.k'nllz_pl/Z (20)

y

wobei einzusetzen ist
vk : Gleitgeschwindigkeit in m-s™
p : Dichte in kg-m”
¢’ Spezifische Wirme in kJ-kg" K
Fn  : Normalkraft in N
k  : Wirmeleitfahigkeit in W-m™'-K'
py :FlieBspannung des weicheren Partners in N-m? ~ Hirte HV.

Damit wird eine Unterscheidung von geringen und hohen Gleitgeschwindigkeiten geméB den
Beziehungen L, < 0,1 und L, > 100 ermdglicht.

Fiir geringe Gleitgeschwindigkeiten gilt dann in Abhéngigkeit von den Verformungseigenschaf-
ten der Rauheitshiigel

~ H'VR _Fri/:i _E|/3

f 8,8-k-R]f/3 (21)

fiir elastische Deformation und
12 gli2 12
AT _“-Vch .FN npy 22
r K (22)
fur plastische Deformation.
mit ATy : Blitztemperaturerh6hung
1] : Reibungszahl

E : E-Modul
Ry  :Radius der Rauheitshiigel

Die unter den hier gewahlten Versuchsbedingungen maximal aufiretenden Temperaturerho-
hungen wurden in Tabelle 4.1 fiir den Fall einer elastischen bzw. plastischen Deformation von
Rauheitshiigeln mit einem Radius von 1 um bei maximaler Gleitgeschwindigkeit (vg = 50 mm/s
bei Fyy = 60 mN) oder maximaler Normalkraft (Fy = 100 mN bei vg = 2 mm/s) in Abhéngigkeit
von der Materialpaarung berechnet.
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NiTi/NiTi Ni/Ni Ti/Ti

Grofle Einheit FN,max VR max FN max VR max FN max VR max
Fn N 0,1 0,06 0,1 0,06 0,1 0,06

VR mm-s’ 2 50 2 50 2 50

p 10°kgm™ || 6,50 6,50 8,90 8,90 4,51 4,51

¢’ kIkg'K' l 0,50 050 HI 0,46 0,46 0,52 0,52

k W' K 17,5 17,5 90,9 90,9 21,9 21,9

HV 10°N-m™ 327 336 150 170 170 185

M - 0,95 0,80 0,85 0,85 0,60 0,60
E 10°N-m™ 70 70 200 200 120,2 120,2

R¢ 10°m 1 1 1 1 1 1

L, 10” 1,47 4,21 0,656 11,9 1,46 27,1
AT (elast.) K H 1,10 16,41 0,27 4,76 0,66 11,77
AT (plast.) K 0,14 2,27 0,02 0,33 0,05 1,01

Tabelle 4.1: Temperaturerh6hung an Rauheitshiigeln durch tribologische Belastung in Ab-
héangigkeit von den Versuchsbedingungen und der verwendeten Materialpaarung.

Man erkennt, daB wihrend des Metall/Metall-Kontaktes die hochsten Blitztemperaturen bei
einer elastischen Deformation der Rauheitshiigel und maximaler Gleitgeschwindigkeit zu er-
warten waren, wobei die Paarung NiTi/NiTi die hochsten und selbstgepaartes Ni die geringsten
Temperaturerhohungen aufwies. Letzteres liegt vor allem in den unterschiedlichen Warmeleit-
fahigkeiten der metallischen Materialien begriindet. Wahrend bei elastischen Verformungspro-
zessen und der hochsten Normalkraft von Fy= 100 mN die Temperaturerhhung fiir alle
Paarungen unter 1,1 K lag, wurden bei der maximalen Gleitgeschwindigkeit von vg = 50 mm/s
die Kontakttemperaturen fiir die Paarungen NiTi/NiTi, Ni/Ni und Ti/Ti um ca. 16 K, 5 K bzw.
12 K erhoht. Dabei sollten die erreichten Oberflichentemperaturen der Scheibe geringer sein
als auf dem sich sténdig im tribologischen Kontakt befindenden Stift, da die Oberflichenrauhei-
ten der Scheibe nur einmal je Umdrehung eine lokale Erwédrmung erfuhren und dazwischen
eine Abkiihlung der sich nicht mehr im Reibkontakt befindenden Rauheiten erfolgen konnte. Im
Falle der Ausbildung von oxidischen Schichten im Kontaktbereich fiihrte die geringere Warme-
leitfahigkeit der Ni- und Ti-Oxide, die z. B. fiir TiO, mit 7 W-m" K nur ca. 32% der Wirme-
leitfahigkeit von Titan betragt, zu héheren Blitztemperaturen als bei Metall/Metall-Kontakt.
Aufgrund der geringen Wérmeableitung zu den umgebenden Oberflachenbereichen ist die
mittlere Temperaturerh6hung der Probenoberflache jedoch deutlich geringer als die Blitztem-
peraturerhdhung. Somit ist davon auszugehen, dal3 die Mikrostruktur sowie die mechanischen
Eigenschaften der Grundmaterialien wie z. B. die Harte unbeeinfluflt blieben.

Bei den hier eingestellten kleinen Gleitgeschwindigkeiten war trotz der geringen Blitztempera-
turen und damit nur wenig erhohten Oxidationsrate fiir die untersuchten Materialpaarungen
ausreichend Zeit fiir eine Oxidation der Verschleilpartikel und der Kontaktflachen verfligbar.
Daher konnten sich bei allen drei Materialpaarungen in einem gewissen Belastungs- und Ge-
schwindigkeitsbereich durch die Kompaktierung und Oxidation der wihrend des Metall/Metall-
Kontaktes entstandenen Verschleiflpartikel dichte Deckschichten im Kontaktbereich bilden,
die reibungs- und verschleifmindernd wirkten (Bild 4.11b). Nach [222] ist aufgrund der i.a.
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schlechten Warmeleitfahigkeit dieser Schichten dabei von hoheren Blitztemperaturen auszuge-
hen als im metallischen Kontakt, so dafl mit steigender Gleitgeschwindigkeit trotz der verrin-
gerten Zeit zur Oxidation eine lokale Beschleunigung der Oxidation durch die erreichten
Blitztemperaturen moglich war [170)].

Eine Ausnahme bildete bei hohen Belastungen oder Geschwindigkeiten die NiTi/NiTi-
Paarung. Bei Fy 2> 90 mN (pmax = 500 MPa) oder vg > 35 mmy/s konnte aufgrund der langsa-
men Oxidationskinetik der Legierung keine schiitzende Oxidschicht mehr auf den Kontaktfla-
chen gebildet werden (Bild 4.11e). Zudem nahm mit steigender Normalkraft oder
Gleitgeschwindigkeit die GroBe der entstehenden VerschleiBpartikel zu (Bilder 3.20 und 3.30),
so dafl vermehrt VerschleiBteilchen aus dem Kontaktbereich herausgeschleudert wurden und
keine ausreichende Oxidation und Kompaktierung des Abriebs moglich war. Mit steigender
Gleitgeschwindigkeit konnten zudem aufgrund der zunehmenden Zentrifugalkraft hiufiger
VerschleiBpartikel aus dem Kontaktbereich herausfliegen. Somit wurde ein adhédsiver Ver-
schleiBmechanismus begiinstigt. Das beobachtete Verhalten mit hohen Reibungszahlen und
VerschleiBintensititen nach Durchbrechen der natiirlichen Oxidschicht zeigte eine gute Uber-
einstimmung mit den Ergebnissen von [156] (vgl. Kap. 1.4). Die nach den Versuchen bestimm-
te, im Vergleich zum tribologisch unbeanspruchten Material um ca. 15 (Stift) bis 25%
(Scheibe) hohere Hirte des Grundmaterials und um den Faktor 2 hohere Hirte metallischer
Schuppen sowie die durch Mikropfliigen [136] entstandenen Furchen lassen sich aufgrund der
superelastischen Eigenschaften des NiTi nur durch eine spannungsinduzierte Martensit-
bildung und -verformung oder die plastische Verformung eines stabilisierten Austenits erklé-
ren. Da die wahre Flachenpressung aufgrund der Rauheit der Verschleiflflichen weit {iber der
scheinbaren Flachenpressung lag, konnte es prinzipiell lokal zu einer spannungsinduzierten
Martensitbildung bis hin zur plastischen Verformung des Martensits kommen. Eine zunehmen-
de Harte von NiTi mit steigender Kaltverfestigung durch plastische Verformung des Martensits
wurde auch in [223] gemessen. Mit steigender Normalkraft wurde jedoch ein zunehmender Ti-
Gehalt im Abrieb und als Folge eine zunehmende Ti-Verarmung bei gleichzeitiger Ni-
Anreicherung des metallischen Grundmaterials auf Stift und Scheibe gemessen (Bilder 3.57h
und 3.60). Aufgrund der empfindlichen Abhéngigkeit des Umwandlungsverhaltens von der
Stochiometrie der NiTi-Legierungen [32] mufl daher davon ausgegangen werden, dafl durch
die mit steigender Normalkraft oder Gleitgeschwindigkeit zunehmende Oxidationsrate des Ti
und die daraus folgende Ni-Anreicherung der Matrix der NiTi-Austenit stabilisiert wurde und
somit die elastische Verformungsfahigkeit der Legierung abnahm. Nach [155, 156] ist aus die-
sem Grund fiir stabil austenitische Proben im Vergleich zu superelastischen oder martensiti-
schen NiTi-Paarungen ein geringerer VerschleiBwiderstand zu erwarten. Auch die mit
zunehmender Gleitgeschwindigkeit steigenden Kontakttemperaturen (Tab. 4.1) kénnen zur
Stabilisierung des Austenits beigetragen haben, da die Umwandlungsspannungen von NiTi um
2,5 bis 20 MPa/°C zunehmen {25, 41, 42].

Uberstieg die Dicke oxidischer Deckschichten einen kritischen Wert, so konnten mechanische
Spannungen nicht mehr abgebaut werden [125] und es kam zum Aufbrechen der Schichten.
Die Abhiéngigkeit der volumetrischen Verschleilintensitdt bei einem tribooxidativen Ver-
schleiBmechanismus von dieser kritischen Schichtdicke und der Oxidationsrate spiegelt sich in
folgender Beziehung wider [224]:
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Az,
W - T C
v/s VR . tc (22)
mit A, :wahre Kontaktfliche

Zc : kritische Oxidschichtdicke
te : Zeit bis zum Erreichen der kritischen Oxidschichtdicke
vr : Gleitgeschwindigkeit

Mit steigender Normalkraft nahm die wahre Kontaktfliche zu, so daf} bei konstanter Gleitge-
schwindigkeit die vol. Verschleiintensitat erhoht wurde. Wurde die kritische Oxidschicht-
dicke aufgrund einer hohen Oxidationsrate, also geringen Zeit t., schnell erreicht, so war ein
Aufbrechen der schiitzenden Oxidschicht und aufgrund der abrasiven Wirkung der Bruch-
stlicke auf die Grundmaterialien eine Zunahme der VerschleiBintensitdt zu erwarten. Wenn
jedoch der tribologische Kontakt nur noch innerhalb dieser oxidischen "third body layer”
stattfand, so konnte das darunterliegende Grundmaterial effektiv vor Verschleil geschiitzt
werden, Fiir die Ti/Ti-Paarung wurde mit zunehmender Belastung, Gleitgeschwindigkeit oder
Umgebungsfeuchte sowie fiir die Ni/Ni-Paarung mit zunehmender Gleitgeschwindigkeit eine
Dickenzunahme der oxidischen Deckschichten (vgl. Kap. 3.4) nachgewiesen, Bei Normalkraf-
ten liber 65 MmN (pmax > 670 MPa), Gleitgeschwindigkeiten ab 10 mm/s oder Feuchten tiber
70% RF wurde fiir Ti/Ti sowie bei Gleitgeschwindigkeiten ab 20 mm/s fiir Ni/Ni eine kritische
Dicke von ca. 1 um iiberschritten, so daf3 die Deckschichten instabil wurden (Bild 4.11d). Die
geringe Harte des Ti-Grundmaterials wirkte sich dabei zusitzlich negativ auf die tribologische
Belastbarkeit der oxidischen Deckschichten auf den Ti-Proben aus. Der Einflul der Feuchte
auf die Deckschichten des Ti (zunehmende Dicke und als Folge Aufbrechen der Schichten)
resultierte aus einer beschleunigten Oxidation des Ti in Anwesenheit von Feuchtigkeit [111].

Die hohe Oxidationsgeschwindigkeit der Ti-Proben wird auch durch einen Vergleich von
statischer und Tribooxidation deutlich. Aus Untersuchungen [100] ist bekannt, daB3 bei der
Tribooxidation plastisch verformter Ti-Fliachen eine mittlere Oxidschichtdicke von ca. 900 nm
gegeniiber 3 nm bei statischer Niedrigtemperaturoxidation gleicher Zeitdauer erreicht wurde.
Dies entsprach ca. einem Faktor von 300 (Bild 4.12). Als Ursache wurde in [100] vermutet,
daB3 durch die tribologische Beanspruchung die Priméroxidschicht zerstért wurde und die ein-
gebrachten Gitterfehler sowie die durch die plastische Verformung vergroBerte Oberfliche eine
Beschleunigung der Oxidation bewirkten. Die fir eine Oxidation im Tribokontakt erforderli-
chen Energieeintrage sind daher mit 97,0 kJ/mol (lineare Oxidation) nur halb so grof3 wie bei
statischer Oxidation, so daf3 die Oxidationsrate von kaltverformtem oder tribologisch belaste-
tem Ti ca. 10x hoher liegt als die von gegliihtem und elektropoliertem Ti [213, 225]. .
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Bild 4.12: Vergleich der mittleren Oxidschichtdicke bei Niedrigtemperaturoxidation (T =RT,
trockene Luft) ohne mech. Beanspruchung und bei Tribooxidation (Wélzverschleif3-
versuch mit Fy = 690 N) nach [100].

Bei der Abschédtzung der Stochiometrie der oxidischen Ti-Deckschichten war auffdllig, daf3
der Sauerstoffgehalt mit steigender Normalkraft abnahm und fiir stirker geglittete Flachen
deutlich geringer war als fiir rauhere, weniger stark belastete Bereiche (Bilder 3.66 und 3.67).
Auch war ein abnehmender Sauerstoffgehalt vom Rand inselférmiger Schichtbereiche zur
Mitte nachweisbar. Dies unterstiitzt die Ergebnisse von [109, 111], daB3 durch tribologische
Belastung die Suboxidbildung des Titans begiinstigt wird. Als Ursache wird das bevorzugte
Entfernen von Sauerstoff von der reibbeanspruchten TiO,-Oberfldche genannt. Zur Erhaltung
der elektrischen Neutralitit verbleiben zwei Elektronen in der Sauerstoffleerstelle, die die Re-
duktion eines benachbarten Ti*"-Ions zu einem Ti’*-Ion erméglichen. Das verbleibende freie
Elektron erzeugt eine Farbénderung des weigelben TiO, zum blauschwarzen Suboxid [178].
Zudem kdnnen die Anionenleerstellen in das Grundmaterial eindiffundieren und zusétzlich kann
bei einer Temperaturerhbhung durch die Reibbeanspruchung die Titandiffusion vom Ti-
Substrat zur Oxidschicht beschleunigt und somit zusdtzlich das TiO, reduziert werden
[111, 178].

Die Scherfestigkeit der Ti-Oxide héngt nach [178] von ihrer Stéchiometrie ab, so daf sich mit
dem Sauerstoffgehalt der Ti-Deckschichten auch die Reibungszahl dndern sollte. Diese hingt
bei einem adhésiven VerschleiBmechanismus nach [226] wie folgt von der Scherfestigkeit der
Grenzfliche und der FlieSspannung des Grundmaterials ab:

T m
Pag =—
ad P y ( ) 3)
mit L. Reibungszahl bei adhdsivem VerschleiBmechanismus

Tm . Scherfestigkeit der Grenzflache
py : FlieBspannung des Grundmaterials ~ Hérte




4.2 Tribologische Eigenschaften 137

Bei abrasiven Verschleilvorgéngen ist in Gl. (23) zusitzlich ein additiver Anteil pger Zu be-
riicksichtigen [125], so daf} in diesem Fall hohere Reibungszahlen zu erwarten sind. Da jedoch
nach Ausbildung einer tragfdhigen, stabilen Deckschicht abrasive Vorgénge vernachlédssigbar
waren, kann mit Gl (23) aus der Hérte und der Reibungszahl pgg die Scherfestigkeit der ge-
bildeten Schicht abgeschdtzt werden. Mit p, ~ 185 MPa und psg = 0,25 (Fy =20 mN) bzw.
0,3 (Fy =60 mN) (Bild 3.17b) wiirde sich nach Gl. (23) eine Scherfestigkeit der Deckschicht
von T, ~ 46 MPa (Fy = 20 mN) bzw. 56 MPa (Fy = 60 mN) ergeben. Vergleicht man diese mit
den in [178] angegebenen Scherfestigkeiten der Ti-Oxide von 15 =21 MPa fiir TiO, und 8 MPa
fiir TiO ¢3.1 03 Sowie der maximalen Scherfestigkeit der Ti-Oxide von 81 MPa (TiO; g), so be-
stitigt dies eine Stochiometrie der Deckschichten von TiO« o3.

Die Stéchiometrie der gebildeten Oxide kann nach [218] auch durch das Vorhandensein von
Wassermolekiilen verdndert werden. So wird die Bildung von stéchiometrischem TiO; in trok-
kener Luft begiinstigt [92]. Auf Ti-Suboxiden, die durch die tribologische Belastung entstan-
denen sind, kann es in Anwesenheit von Wasser oder Wasserdampf zu einer Dissoziation der
H,0-Molekiile unter Bildung von Wasserstoff kommen, der eine weitere Reduktion sowie, im
Gegensatz zum Ni-Oxid, eine Versprodung der Titanoxidschicht bewirken kann [111, 178,
227]. Hierdurch wurde die Stabilitit der bei hohen Luftfeuchten und in dest. Wasser gebilde-
ten Deckschichten auf Ti zusétzlich vermindert.

Quantitative Untersuchungen des Oxidationsverhaltens im Tribokontakt im Vergleich zur stati-
schen Oxidation sind fiir Ni- oder NiTi-Paarungen bisher nicht bekannt, jedoch 146t obige Ar-
gumentation vermuten, dafl auch hier die Tribooxidation im Vergleich zur statischen Oxidation
schneller erfolgt. So wurde z.B. in [212] von einer beschleunigten Oxidation von Ni-Ober-
flaichen nach dem Einbringen von Defektstrukturen durch Ionenbeschuf3 berichtet. Aufgrund
der geringeren Sauerstoffaffinitit des Nickels und langsameren Oxidationskinetik von Ni
[95, 96] und NiTi (die Aktivierungsenergie fiir eine Oxidation des dquiatomaren NiTi wird in
[210] mit 226 kJ-mol™ bei parabolischer Oxidationsrate angegeben) ist jedoch zu erwarten, daf
die erreichten Schichtdicken fiir die NiTi/NiTi- und Ni/Ni-Paarung geringer sind als bei der
Ti/Ti-Paarung, was durch die AES-Dickenmessungen der Deckschichten bestétigt wurde (vgl.
Kap. 3.4).

Die Stabilitit der oxidischen Deckschichten auf dem Ni-Stift wurde nicht nur durch die gerin-
ge Harte und damit fehlende Stiitzwirkung des Grundmaterials, sondern zusétzlich noch durch
die Sprodigkeit des gebildeten Ni-Oxids verringert. Bild 4.13a zeigt die wahrend eines Versu-
ches mit Fy =20 mN an Luft nach 10 m Gleitweg auf dem Stift gebildete oxidische Deck-
schicht. Das zugehorige Sauerstoffmap (Bild 4.13b) und AES-Spektrum (Bild 4.13c)
verdeutlichen, daf3 diese Schicht noch in 10 nm Tiefe grofiflachig oxidiert war, wobei die oxidi-
schen Bereiche noch in 70 nm Tiefe aus einem Ni-Suboxid der Art NiQ, s bestanden. Bei den
AES-Messungen kam es wihrend des Sputtervorganges zur Rifibildung bis hin zum Abplatzen
ganzer Schichtbereiche (Bild 4.13d). Auch durch die tribologische Scherbeanspruchung kam
es bei Belastungen unter Fy =35 mN bzw. pm.x =740 MPa zum Abplatzen der gebildeten
Deckschicht (Bild 4.11c).
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Bild 4.13: SE-Bild (a) der Verschleilfliche eines Ni-Stiftes nach einem Abbruchversuch mit
Fn =20 mN, RF =50%, vg =2 mm/s und s = 10 m an Luft, b) Verteilungsbild des
Elementes O und c¢) AES-Tiefenprofil nach 70 nm Abtrag sowie d) SE-Bild der
oxidischen Deckschicht nach einem Sputterabtrag von 10 nm mit Xe-Ionen.

Erst durch die starkere Kompaktierung und die durch Kaltverfestigung zunehmende Hérte des
Grundmaterials bei hoheren Belastungen konnte, in guter Ubereinstimmung mit den Ergebnis-
sen von [93, 161, 165], eine stabile, reibungs- und verschleiBmindernde Deckschicht gebildet
werden (Bild 4.11b), die jedoch durch die Scherbeanspruchung immer wieder aufriff. Dies
spiegelte sich in einzelnen Peaks in der Reibungszahl im stationdren Bereich sowie in Rissen
der Schichtoberfliche (Bild 3.23b) wider. Eine durch Kaltverfestigung erhohte Mikrohérte
metallischer Ni-Verschleiflflaichen kurz nach Beginn der tribologischen Versuche sowie ein
sprodes Verhalten der mit zunehmender Versuchsdauer gebildeten Deckschichten wurde auch
in [161] gefunden. Der nach einem Abbruchversuch mit Fy =80 mN auf den Ni-Stiften be-
stimmte Hértewert von ca. 400 HV0,005 liegt in derselben GroBenordnung wie die in [228]
angegebene Hirte fiir kaltverfestigtes Ni von ca. 350 HV. In Ubereinstimmung mit den in
[161] dargestellten Ergebnissen waren Mikrohdrtemessungen mit Indenterverfahren auf den
oxidischen Schichten nicht oder nur bedingt méglich, da selbst bei der kleinstméglichen Priif-
kraft von F =50 mN Risse durch den Indenter erzeugt wurden. Die nach einem Versuch mit
Fx =60 mN, vg =2 mm/s und RF = 50% auf der Deckschicht des Stiftes bestimmte Harte von
ca. 350 HV0,005 entsprach im Rahmen der Fehlergrenzen der fir NiO in der Literatur angege-
benen Harte von 400 HV [93]. Da diese ca. doppelt so hoch war wie die des metallischen Ni,
mufte von einer abrasiven Wirkung der Verschleipartikel ausgegangen werden.
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Die gegeniiber Ni bevorzugte Oxidation des Ti wird auch durch einen Vergleich der freien
Bildungsenthalpien AG (298 K) fir NiO (-211,9 kJ-mol™"), TiO (-495,3 kJ-moI'") und TiO,
(-890,1 kJ-mol'') [208] bestitigt und ist in Verbindung mit der hohen Oxidationsrate des Ti
unter tribologischer Beanspruchung auch als Ursache fiir den folgenden Effekt zu sehen. Bei
der Paarung NiTi/NiTi waren nach Versuchen mit Normalkraften zwischen 55 und 90 mN
(400 MPa < pmax < 500 MPa), kleiner Gleitgeschwindigkeit und rel. Lufifeuchte von 50 bis
90% sowie in dest. Wasser auf der Stiftkontaktfldche, die am Versuchsende nahezu vollstandig
mit einer geschlossenen, dichten, oxidischen Deckschicht versehen war, Inseln aus reinem,
metallischen Ni mit Anteilen von C zu finden (Bilder 3.21b, 3.41c, e, 3.42c, 3.56 und 3.71b).
Anhand der Ergebnisse der ESCA-Messungen wurde bestitigt, daB es sich hierbei um
metallisches Ni handelte. Aufgrund der geringen Informationstiefe der ESCA konnte ein Ein-
flul des darunterliegenden metallischen Grundmaterials ausgeschlossen werden. Durch die
gegeniiber Ni bevorzugte Oxidation des Ti und den Abtrag der Ti-Oxid haltigen Verschleif3-
partikel kam es zu einer tribologisch induzierten Entmischung der Kontaktfliche am Stift.
Nach [229, 230] kénnen Ni-Atome aufgrund ihres geringen Atomradius von 0,1246 nm bereits
bei Raumtemperatur durch eine Ti-Oxidschicht diffundieren. Mit zunehmender Reduktion des
Ti-Oxids wird aufgrund der erzeugten Sauerstoffleerstellen die Ni’-Diffusion begiinstigt [230].
Somit erfolgte in der durch die tribologische Beanspruchung erzeugten, defektreichen, oxidi-
schen Oberflichenschicht eine bevorzugte Ni-Segregation in Schichtbereichen héherer Ti™-
Konzentration (n < 4) und es bildeten sich die beobachteten metallischen Ni-Inseln. Die gemes-
sene hohere Kohlenstoftkonzentration in den Ni-Inseln (Bild 3.56) ist auf eine bevorzugte Ad-
sorption von CO-Molekiilen auf metallischen Ni-Oberflachen [231] zuriickzufiihren. Da diese
wiederum die Oxidationsrate des Nickels effektiv reduzieren [96], blieben die entstandenen Ni-
Inseln im metallischen Zustand. Mit zunehmender Luftfeuchte sowie in dest. Wasser wurde
die Bildung der Ni-Inseln begiinstigt, so dal durch den steigenden Flachenanteil des metalli-
schen Ni auf der Deckschicht die Reibungszahl im stationdren Bereich zunahm und in dest.
Wasser mit dem fiir die Paarung Ni/Ni unter gleichen Versuchsbedingungen bestimmten Wert
tibereinstimmte. In Anwesenheit von Wasser oder Wasserdampf kann es auf TiO,., zu einer
Dissoziation der H,O-Molekiile unter Bildung von Wasserstoff kommen [111, 178, 227], der
wiederum die Mobilitdt von Ni-Atomen durch suboxidische Ti-Schichten sowie von TiO,.,-
Verbindungen durch Ni-Inseln erhoht [230, 232]. Als Ursache wurde in [230, 232] vermutet,
daf} dies auf die Bildung von hydriddhnlichen Verbindungen und die daraus folgende Ni-H-
TiO,-Wechselwirkung zuriickzufiihren ist. Unterstiitzt wird die gefundene Feuchteabhédngigkeit
der Entmischungsvorginge durch Versuche von [69], bei denen fiir eine Ni-reiche NiTi-
Legierung nachgewiesen wurde, dal es durch Kochen der Proben fiir 30 Minuten in Wasser
auf der gebildeten Oxidschicht zu einer Anreicherung von metallischem Ni kam.

Tribologische Eigenschaften in Hochvakuum

Durch eine in-situ-Beobachtung der Kontaktzone im Rasterelektronenmikroskop wurde nach-
gewiesen, dafl bei allen drei Materialpaarungen Verschleilpartikel oder metallischer
Materialiibertrag die wahren Kontaktverhéltnisse bestimmten. So zeigt Bild 4.14 fiir einen
Versuch mit selbstgepaartem NiTi, daB Stift und Scheibe zeitweise vollig voneinander getrennt
waren, da sich bis zu 20 pm grofle, lose Verschleiflpartikel im Kontaktbereich befanden
(Bild 4.14a). Diese aus metallischem, verfestigtem Grundmaterial bestehenden Partikel fiihrten
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zu einer Furchung der Scheibenoberfldche (Bild 4.14b). Da sich zudem aufgrund der fehlenden
Moglichkeit zur Oxidation keine schiitzende Oxidschicht auf der Verschleiflspur bilden konnte,
wurden nach den Versuchen deutlich hohere lineare und volumetrische Verschlei3betridge auf
der Scheibe gemessen als nach Versuchen in oxidierender Atmosphére (Bilder 3.48 und 3.49).

Bild 4.14: Wihrend eines Versuches im Hochvakuum mit 10~ Pa aufgenommene REM-Bilder
der Kontaktzone von Stift und Scheibe fiir die Paarung NiTV/NiTi (Fy =60 mN,
RF = 0%, vg =2 mm/s, s = 20 m).

Eine dhnliche Situation wurde auch bei den Paarungen Ni/Ni und T¥/Ti gefunden. Bild 4.15
zeigt hierzu exemplarisch die Kontaktzone fiir die Paarung Ti/Ti wéhrend eines Versuches im
Hochvakuum.

Bild 4.15: Wihrend eines Versuches im Hochvakuum mit 10™ Pa aufgenommene REM-Bilder
der Kontaktzone von Stift und Scheibe fir die Paarung Ti/Ti (Fy=60 mN,
RF = 0%, vg =2 mm/s, s = 100 m).

Auch hier fand kein direkter Kontakt von Stift und Scheibe statt (Bild 4.15a), da metallischer
Materialiibertrag am Stift haftete und auf hervorstehenden, metallischen Schuppen der Ver-
schieilspur der Scheibe rieb (Bild 4.15b). Bild 4.16 zeigt eine schematische Darstellung der
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Kontaktverhaltnisse und der resultierenden Verldufe von Reibungszahl und lin. Verschleiflbe-
trag.

. u ; lose; _ | metallischer,
= 5 metallische, verfestigter
g < verfestigte Material-
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Bild 4.16: Schematische Darstellung des Reibungs- und Verschleiiverlaufes sowie der tribo-
logischen Wechselwirkungsmechanismen bei einem tribologischen Versuch in
Hochvakuum mit 10 Pa fiir die Paarungen NiTi/NiTi, Ni/Ni und Ti/Ti.

Aufgrund der geringen Anzahl an Gasmolekiilen war eine Neutralisierung der hohen Oberfla-
chenaktivitit von frisch abgescherten Bereichen nicht oder nur bedingt méglich, so dafl diese
auf den Kontaktflichen adhisiv hafteten [166]. Durch wiederholtes Ubergleiten erfolgte eine
plastische Verformung und Kaltverschweiflung dieser Bereiche. Es entstanden grofie Partikel
oder Materialiibertrag, die beim Ubergleiten die beobachteten Reibungszahlschwankungen
und scheinbar negativen Verschlei3betrage bewirkten (Bilder 3.47 und 4.16). Aufgrund der
starken Adhésion der selbstgepaarten reinen Metalle konnten nur vereinzelt VerschleiBteilchen
aus dem Kontaktbereich entfernt werden, so dal diese vermehrt auf der Stiftkontaktfliche
hafteten und als Folge der volumetrische VerschleiBbetrag der Stifte deutlich geringer war als
in oxidierender Atmosphire (Bild 3.49). Hier zeigte sich eine gute Ubereinstimmung mit den in
[166] fir selbstgepaartes Nickel im Hochvakuum mit 1,3-10” Pa gefundenen Ergebnissen. Der
Einflu der Adhision auf die im Hochvakuum vorliegenden VerschleiBmechanismen erklart
auch den groflen, kompakten Materialiibertrag auf dem im Vakuum verschlissenen Ni-Stift.
Aufgrund der hohen Reinheit in Verbindung mit einer geringen Sauerstoffaffinitit war die
hochste Adhésionsneigung bei selbstgepaartem Ni zu erwarten. Da der somit gebildete Uber-
trag jedoch kaltverfestigt wurde und als Folge um ca. einen Faktor 3 hirter war als das
Grundmaterial der Scheibe (Tab. 3.4), kam es zu einer hohen abrasiven Beanspruchung des
Scheibenmaterials, die sich in einer starken Furchung der Verschleilspur der Scheibe sowie
den hohen volumetrischen Verschleilbetrdgen W*y p (Bild 3.49) widerspiegelte. Auch fiir die
Paarungen NiTi/NiTi und T¥/Ti wurde die Hérte des metallischen Ubertrages durch Kaltver-
festigung um ca. einen Faktor 2 gegeniiber dem unbeanspruchten Grundmaterial erhoht (Tab.
3.3 und 3.5), so daB3 dieser auch hier neben den losen Verschleifipartikeln zur Abrasion beitrug.

Waihrend fiir die Paarungen NiT¥/NiTi und Ni/Ni nach den Versuchen nahezu kein Sauerstoff
auf den verschlissenen Oberflachen gefunden wurde (Bild 3.75), lief§ sich auf den verschlisse-
nen Ti-Oberflichen insbesondere an den Ridndern metallischer Schuppen eine Oxidation zu
einem Suboxid nachweisen (Bild 3.76). Nach [166] wird in einem Vakuum mit 1,310 Pa bei
Raumtemperatur jedes Atom einer metallischen Oberflache pro Sekunde von ca. einem Gasmo-
lekiil angegriffen. Bereits eine Monolage einer adsorbierten Schicht kann nach [233] einen
deutlichen Einflu auf das Reibungsverhalten ausiiben. Messungen von [214] haben gezeigt,
daB3 die Adhésionskraft reiner Ni-Oberflichen durch die Belegung mit 2 Monolagen Sauerstoff
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um einen Faktor von 2 bis 3 sank. Daf} dieser Effekt einer ,,schmierenden* Wirkung von umge-
benden Gasmolekiilen nicht nur auf oxidierende Metalle begrenzt ist, wurde in [166] fiir Uber-
gangsmetalle in Anwesenheit von O,-, H,-, N,-, CH- oder CO-Molekiilen gezeigt. Hierin ist
auch die Ursache dafiir zu sehen, daf fiir alle drei Materialpaarungen die gemessenen Rei-
bungszahlen deutlich unter den von anderen Autoren bei Versuchen im Ultrahochvakuum be-
stimmten Werten, z.B. von p =6 fiir selbstgepaartes Ni [233], lagen. Im hier vorliegenden
Vakuum mit 10 Pa waren noch ausreichend Sauerstoffmolekiile vorhanden, um bei den ein-
gestellten geringen Gleitgeschwindigkeiten eine Oxidation des stark sauerstoffaffinen Titans zu
einem Suboxid zu erméglichen. Da zudem die hexagonale Kristallstruktur des Titans deutlich
weniger Gleitebenen aufweist als die kubisch raumzentrierte Austenitmatrix der NiTi-
Legierung oder das kubisch flichenzentrierte Ni-Grundmetall, wurden in Ubereinstimmung mit
den Ergebnissen von [167, 168] und im Gegensatz zu den Paarungen NiTi/NiTi und Ni/Ni re-
lativ geringe Reibungszahlen fiir die Ti/Ti-Paarung gemessen. Dagegen spiegelten die in der
Reihenfolge NiTi/NiTi, Ti/Ti, Ni/Ni zunechmenden linearen und volumetrischen Verschleif3be-
trage der Scheiben (Bilder 3.48 und 3.49) die elastischen Eigenschaften der Grundmaterialien
wider. Wihrend fiir die nur bedingt elastisch verformbare Ni-Paarung (Bild 3.11) hohe vol.
Verschleilbetrdge bestimmt wurden, waren die superelastischen NiTi-Kontaktflichen nur
leicht gefurcht und wiesen um ca. den Faktor 6 geringere vol. Verschlei3betrige W*y p auf.

Folgerungen fiir praktische Anwendungen von NiTi-Legierungen

Die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten tribologischen Untersuchungen an einer selbstge-
paarten, superelastischen NiTi-Legierung haben einen signifikanten EinfluB der maximalen
Hertzschen Pressung zu Versuchsbeginn und der Gleitgeschwindigkeit auf die Reibungs- und
Verschleieigenschaften dieser Legierung gezeigt. Um diesen Einfluf zu verdeutlichen, wurde
in Bild 4.17 die Abhingigkeit der Vorginge Tribochemische Reaktion, Bildung oxidischer
Deckschichten und Metall/Metall-Kontakt von der maximalen Hertzschen Pressung zu Ver-
suchsbeginn pmax und der Gleitgeschwindigkeit vy dargestellt.

Man erkennt (Bild 4.17), da zur Verbesserung der tribologischen Eigenschaften miniaturisier-
ter Bauteile aus NiTi-Legierungen die Kontaktflichen mit dem Ziel niedriger max. Hertzscher
Pressungen (unter 400 MPa) dimensioniert und gleichzeitig geringe Gleitgeschwindigkeiten
(unter 10 mm/s) eingestellt werden sollten, um eine niedrige Reibungszahl und Verschleif3in-
tensitdt durch einen tribochemischen VerschleiBmechanismus zu erzielen.

Werden max. Hertzsche Pressungen iiber 400 MPa oder Gleitgeschwindigkeiten iiber 10 mm/s
benotigt, so k6nnen erst nach Durchlaufen eines Einlaufbereiches oxidische Deckschichten
gebildet werden und als Folge Reibungszahl sowie VerschleiBBintensitét von einer anfanglichen
Hochlage in eine Tieflage iibergehen. Fiir Anwendungen, bei denen ein Einlaufverhalten mit
hoher Reibungszahl und Verschleiflintensitdt toleriert werden kann, konnen so im stationdren
Bereich gute tribologische Eigenschaften erreicht werden. Da die Funktionsfahigkeit miniatu-
risierter Bauteile jedoch bereits durch wenige, im Einlaufbereich gebildete Verschleiflpartikel
beeintrachtigt werden kann, sollten fiir Anwendungen im Bereich der Mikrotechnik oder Me-
dizintechnik derartige Belastungen vermieden werden.
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Bild 4.17: Abhéngigkeit der fiir die Paarung NiTi/NiTi gefundenen Wechselwirkungsmecha-
nismen von der Gleitgeschwindigkeit vg und der max. Hertzschen Pressung zu
Versuchsbeginn pm.x (Luft mit RF = 50%).

Oberhalb einer max. Hertzschen Pressung von ca. 500 MPa sowie bei Gleitgeschwindigkeiten
iber 35 mm/s mufl aufgrund des sich einstellenden Metall/Metall-Kontaktes mit hoher Rei-
bungszahl und VerschleiBlintensitit gerechnet werden. Fiir Anwendungen mit Gleitkontakten
zwischen Oberflichen, die hohen Flichenpressungen und/oder Gleitgeschwindigkeiten ausge-
setzt werden miissen, sollten daher alternative Materialien oder Beschichtungen eingesetzt
werden.

Insbesondere flir medizintechnische Anwendungen ist aufgrund der erforderlichen Biokompa-
tibilitdt der eingesetzten Materialien zusétzlich der Einflu der Beanspruchungsparameter so-
wie des Umgebungsmediums auf die chemische Zusammensetzung der reibbeanspruchten
Oberflachen zu beachten. Die Ergebnisse dieser Arbeit haben gezeigt, daB unabhéngig von den
Versuchsbedingungen bereits nach kurzer Versuchsdauer nickelhaltige Verschleilpartikel und
Kontaktflachen entstehen konnen und es zudem bei hohen Belastungen (Flachenpressungen
tiber 500 MPa und/oder Gleitgeschwindigkeiten {iber 35 mm/s) wie auch in Anwesenheit von
Wassermolekiilen (rel. Luftfeuchte iiber 30%) bei tribologischer Beanspruchung von NiTi-
Oberflachen zu einer deutlichen Nickelanreicherung der Kontaktflichen kommen kann. Als
Folge nimmt die Reibungszahl im stationdren Bereich zu und gleichzeitig mufl mit einer we-
sentlichen Verschlechterung der Biokompatibilitit der beanspruchten Oberflichen gerechnet
werden.
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5 Zusammenfassung

Das Ziel der vorliegenden Arbeit war die Aufkldrung der tribologischen Eigenschaften einer
selbstgepaarten NiTi-Legierung bei ungeschmierter, einsinniger Gleitbeanspruchung im Mikro-
kontakt. Vergleichende Messungen an den reinen Metallen Nickel und Titan dienten einerseits
als Referenz und trugen andererseits zur Kldrung der aufgetretenen Effekte bei.

Vor den tribologischen Versuchen wurden die Gefiige der Versuchsmaterialien licht- und
transmissionselektronenmikroskopisch charakterisiert, Art und Dicke der natiirlichen Oxid-
schichten auf den Probenoberflichen mit mikroanalytischen Verfahren bestimmt sowie tribo-
logisch relevante KenngréBen wie Korngrofle, Harte, Elastizitdtsmodul und plastische
Verformungsanteile gemessen.

Die tribologischen Messungen wurden in einem miniaturisierten Stift-auf-Scheibe-Kontakt bei
Raumtemperatur durchgefiihrt. Dabei wurde der EinfluB der Normalkraft (Fy=20 bis
100 mN), der Gleitgeschwindigkeit (vg =2 bis 50 mm/s) sowie des Umgebungsmediums
(RF = 10 bis 90%, dest. Wasser, Hochvakuum) auf die Reibungs- und VerschleiSkenngréflien
ermittelt. Die verschlissenen Probekdrper wurden anschlielend mit geeigneten mikroskopi-
schen, profilometrischen und spektroskopischen Untersuchungsmethoden hinsichtlich der
Verschleilerscheinungsformen analysiert. Unterschiede in den tribologischen Wechselwir-
kungsmechanismen der einzelnen Materialpaarungen wurden anhand der Eigenschaften der
metallischen Grundmaterialien und ihrer Oxide erklért.

Alle drei selbstgepaarten Materialien zeigten einen ausgeprigten Einflul der Normalkraft
bzw. Flichenpressung, der Gleitgeschwindigkeit sowie des Umgebungsmediums auf den
Verlauf der Reibungszahlen und der linearen VerschleiBbetrage. Fiir die gefundenen Abhingig-
keiten spielten insbesondere die Stabilitiit der natiirlichen Oxidschichten sowie die Ausbil-
dung und Stabilitiit von oxidischen Deckschichten und Metal/Metall-Kontakte eine
wichtige Rolle.

NiTi in Selbstpaarung lag bei den hier gewdhlten Versuchsbedingungen (vg =2 mm/s,
RF = 50%) bis zu einer Normalkraft von ca. 55 mN bzw. einer maximalen Hertzschen Pres-
sung zu Versuchsbeginn von pm.x < 400 MPa sowohl in den Reibungszahlen des Einlauf- und
stationdren Bereiches (pgs ~ psg = 0,2 bis 0,25), als auch in der linearen Verschleiflintensitét
(Wys = 0,05 bis 0,005 um/m) deutlich unter den Werten der reinen Metalle. Ursache hierfur
war eine stabile natiirliche Oxidschicht zu Versuchsbeginn sowie ein tribochemischer Ver-
schleiBmechanismus, der adhasive Kaltverschweiungen verhinderte.

Fiir die reinen Metalle wurden die natiirlichen Oxidschichten bereits in diesem Belastungsbe-
reich instabil, da die groBeren E-Moduln héhere max. Hertzsche Pressungen zu Versuchsbe-
ginn bedingten und die geringere Héarte der reinen Metalle die Stabilitdt der Oxidschichten
zusitzlich verringerte. Als Folge kam es im Einlaufbereich zu Metal/Metall-Kontakt mit
hohen Reibungszahlen und VerschleiBBintensitaten aufgrund adhésiver und abrasiver Wechsel-
wirkungen in der Kontaktflache.

Oberhalb von ca. Fy =55 mN bzw. pmax = 400 MPa versagte als Folge einer spannungsindu-
zierten Martensitbildung auch die natiirliche Oxidschicht auf den NiTi-Proben. Als Folge wur-
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de eine dhnliche Verschleiintensitdt wie bei der Ti/Ti-Paarung von ca. 0,5 pm/m und eine
deutlich niedrigere als bei selbstgepaartem Ni (ca. 1 bis 2 pm/m) bestimmt. Die Reibungszahl
ugs war jedoch mit Werten von ca. 0,8 bis 0,95 héher als bei den beiden reinen Metallen.

Bei der Standardnormalkraft von Fy = 60 mN wurde dieses Einlaufverhalten mit hohen Rei-
bungszahlen und Verschleiintensitdten fiir alle drei Versuchspaarungen unabhéngig von der
Gleitgeschwindigkeit oder Feuchte im Kontaktbereich festgestelit.

Mit zunehmender Versuchsdauer wurden fiir alle drei Paarungen bei Belastungen entsprechend
den anfinglichen max. Hertzschen Pressungen zwischen 400 und 500 MPa fiir NiTi/NiTi und
uber 280 MPa fuir TVTi bzw. 350 MPa fiir Ni/Ni die entstehenden, oxidierten Verschleif3teil-
chen zu oxidischen Deckschichten kompaktiert. Bei der Standardnormalkraft von Fy = 60 mN
und einer Luftfeuchte von RF = 50% wurde dieses Verhalten bei Gleitgeschwindigkeiten bis
35 mn/s fiir die Paarung NiTi/NiTi und bei allen gemessenen Geschwindigkeiten fiir Ni/Ni und
Ti/Ti, sowie bei vg =2 mm/s unabhéngig von der Feuchte im Kontaktbereich fiir alle drei Paa-
rungen bestimmt.

Blieben die Deckschichten wahrend der tribologischen Beanspruchung stabil, so sanken Rei-
bungszahl und lineare Verschleiflintensitiat durch verringerte Adhésion und Abrasion mit Errei-
chen eines kritischen Gleitweges in eine Tieflage. Dieser tribologische Mechanismus trat fiir
die Paarung NiTi/NiTi bei Normalkréften von Fy = 60 bis 90 mN (anfingliche Hertzsche Pres-
sung zu Versuchsbeginn py.x = 400 bis 500 MPa), fiir Ni/Ni von 40 bis 100 mN (pmax = 740 bis
1050 MPa) bzw. fiir Ti/Ti von 20 bis 60 mN (pmax = 450 bis 670 MPa) auf. Auch bei Gleitge-
schwindigkeiten vg von 2 bis 35 mm/s (NiT¥/NiTi), 2 bis 20 mm/s (Ni/Ni) bzw. 2 bis 10 mm/s
(TV/Ti) und Luftfeuchten von 10 bis 90% (NiTi/NiTi und Ni/Ni) bzw. 10 bis 70% (T1/Ti) sowie
in dest. Wasser fiir NiTi/NiTi wurden stabile Deckschichten gebildet. Bei einer mittleren Luft-
feuchte von RF = 50% waren die erreichten Reibungszahlen in diesem stationiren Bereich fiir
die Paarungen NiT¥/NiTi und T¥/Ti durch den Kontakt der Ti-Oxid haltigen Oberflachen der
Schichtbereiche auf Stift und Scheibe gegeben und stimmten daher mit pgg = 0,2 bis 0,3 anné-
hernd iiberein. Mit steigender Feuchte kam es jedoch durch die Uberlagerung von Oxidations-,
Reduktions- und Diffusionseffekten zunehmend zu einer tribologisch induzierten Entmischung
der oxidischen Deckschichten der NiTi-Stifte mit der Ausbildung von Inseln aus reinem, metal-
lischem Ni. Als Folge nahm die Reibungszahl im stationdren Bereich mit steigender Feuchte zu
und stimmte in dest. Wasser mit dem fiir die Paarung Ni/Ni unter gleichen Versuchsbedingun-
gen gemessenen Wert {iberein. In trockener Luft mit RF = 10% dagegen bildeten sich diinne,
homogene Deckschichten ohne Nickelinseln im Kontaktbereich aus, die in Kombination mit der
vergleichsweise hohen Hérte der NiTi-Legierung sehr geringe Reibungszahlen im stationéren
Bereich von ca. 0,08 bei gleichzeitig niedriger lin. VerschleiBintensitidt von ca. 0,005 pm/m
bewirkten.

Bei bestimmten Belastungen, Gleitgeschwindigkeiten oder Feuchten wurden die Deckschich-
ten fiir die Paarungen der reinen Metalle wihrend der Versuchsdauer instabil.

Bei der Paarung Ni/Ni kam es bei 20 mN < Fy <35 mN bzw. 610 MPa < pp,, < 740 MPa so-
wie in dest. Wasser zu einem vollstindigen Abplatzen der Deckschicht am Stift. Bei den klei-
nen Normalkriften lag die Ursache in der Sprodigkeit des gebildeten Ni-Oxids sowie der
schwachen Kompaktierung der Abriebpartikel und geringen Kaltverfestigung des metalli-
schen Grundmaterials bei diesen geringen Belastungen begriindet. Es resultierten erhohte
Abrasion und Adhédsion und somit hohe Reibungszahlen von ca. 0,8 und eine hohe Ver-
schleiintensitat von 0,1 pm/m bis zum Versuchsende. In dest. Wasser war die adhésionsmin-
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dernde und damit trennende Wirkung der Wassermolekiile auf die Abriebteilchen fiir diesen
Effekt verantwortlich. Da die gebildeten Verschleilpartikel aus gleichem Grunde deutlich
feiner waren als in Luft und die hohere Normalkraft von Fy = 60 mN eine Hértezunahme der
metallischen Stiftkontaktfliche durch Kaltverfestigung ermoglichte, kam es in Kombination
mit der Schmierwirkung des dest. Wassers zu einem Poliereffekt und vergleichsweise niedrige-
ren Reibungszahlen von ca. pgg = 0,65 und Verschleiflintensitdten von ca. 0,04 pm/m.

Bei geringen Luftfeuchten von RF = 10% wurden die Deckschichten fiir die Paarungen der
reinen Metalle instabiler, da lose Verschleiflpartikel die diinnen Deckschichten vermehrt abra-
siv beanspruchten und aufgrund des abnehmenden Hydroxidanteils die Sprodigkeit insbeson-
dere der Ni-Oxidschicht zunahm. Daraus resultierte eine erhohte Verschleifiintensitdt im
stationdren Bereich von 0,05 pm/m (Ni/Ni) bzw. 0,1 pm/m (TV/Ti). Mit zunehmender Luft-
feuchte wurde der Anteil an duktilen Hydroxiden in den Deckschichten héher, so daBl bei
RF = 70% fiir die Paarung Ni/Ni ein Minimum im lin. Verschleilbetrag von ca. 40% des bei
RF = 10% gemessenen Wertes erreicht wurde. Wurde die Luftfeuchte dartiber hinaus auf
RF =90% erhoht, so nahm der metallische Anteil der Ni-Kontaktflichen deutlich zu, so daf}
die Verschleiflintensitdt im stationiren Bereich mit 0,05 pm/m wiederum vergleichsweise hoch
blieb. Die Begriindung hierfiir lag in der adhdsionsmindernden Wirkung der adsorbierten
Wassermolekiile, die ein leichteres Entfernen der Abriebpartikel aus dem Kontaktbereich be-
wirkte und eine effektive Kompaktierung verhinderte.

Mit steigender Belastung wurden die Deckschichtbereiche fiir selbstgepaartes Ni durch die
zunehmende Kompaktierung der Abriebpartikel und die steigende Hérte des beanspruchten
Grundmaterials stabiler und glatter, so dafl die Reibungszahl im stationdren Bereich bis auf 0,6
bei Fy = 100 mN und die lin. VerschleiBintensitét auf ca. 0,03 bis 0,04 pm/m abnahm. Dagegen
iiberstieg die Dicke der oxidischen Ti-Deckschichten fiir Fy = 65 bis 100 mN entsprechend
Pmax = 670 bis 770 MPa einen kritischen Wert von ca. 1 pm und brach als Folge unter der
tribologischen Beanspruchung auf. Die harten, losen Bruchstiicke fiihrten zu einer starken
Furchung des weicheren Grundmaterials und als Folge zu hohen Reibungszahlen von 0,75 bis
0,8 und VerschleiBBintensitdten von 0,1 pm/m. Die Begriindung fiir diesen Unterschied zu den
Ni-Oxid-Deckschichten lag in der vergleichsweise hohen Oxidationsgeschwindigkeit des Titans
im tribologischen Kontakt. Der gleiche VerschleiBmechanismus trat bei der Standardnormal-
kraft von Fy = 60 mN bei Gleitgeschwindigkeiten von vg = 10 bis 50 mm/s fiir Ti/Ti sowie bei
vr =20 bis 50 mny/s fiir Ni/Ni auf, da die mit zunehmender Gleitgeschwindigkeit steigenden
Kontakttemperaturen eine Beschleunigung der Oxidation der reinen Metalle bewirkten. Da
gleichzeitig jedoch die Dicke der Deckschichtbruchstiicke im Vergleich zu den bei kleiner Ge-
schwindigkeit vk =2 mm/s gebildeten Schichten deutlich zunahm, erfolgten die Reibungsvor-
giange nur noch innerhalb dieser oxidischen Partikel und Partikelagglomerate, woraus
hohe Reibungszahlen im stationdren Bereich von 0,8 (Ti/Ti) bzw. 0,9 (Ni/Ni), aber insbesonde-
re fiir die Paarung Ni/Ni relativ geringe Verschleilintensititen von 0,005 pm/m resultierten.
Die Oxidation des Titans wurde auch durch die Anwesenheit von Feuchtigkeit im Kontaktbe-
reich beschleunigt, wobei die Stabilitat der gebildeten Deckschicht zusétzlich durch eine Was-
serstoffversprodung vermindert wurde. Aus diesem Grunde wurde der gleiche tribologische
Mechanismus mit hohen Reibungszahlen im stationdren Bereich bei gleichzeitig verringerter
VerschleiBBintensitét fiir die Paarung Ti/Ti auch in feuchter Luft mit RF = 70 bis 90 % sowie in
dest. Wasser gefunden.
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Im Gegensatz zu den selbstgepaarten reinen Metallen wurde fiir die NiTi/NiTi-Paarung bei
maximalen Hertzschen Pressungen oberhalb von 500 MPa (d.h. Fy =90 bis 100 mN) und fiir
hohe Gleitgeschwindigkeiten von 35 bis 50 mm/s der Metall/Metall-Kontakt des Einlaufbe-
reiches bis zum Versuchsende beibehalten, da die zunehmende Grofle der VerschleiBpartikel
und die langsame Oxidationskinetik der Legierung in beiden Fillen die Ausbildung einer oxidi-
schen Deckschicht im Kontaktbereich verhinderte. Somit kam es durch Adhdsion und Abrasion
wahrend der gesamten Versuchsdauer zu hohen Reibungszahlen von ca. 0,8 bis 0,9 und kon-
stant hoher Verschleifintensitdt von ca. 0,3 pm/m. Wegen der gegeniiber Ni bevorzugten Oxi-
dation des Ti war die metallische Matrix deutlich an Ti verarmt bei gleichzeitiger Ni-
Anreicherung. Diese tribologisch induzierte Stéchiometriednderung des Grundmaterials be-
wirkte in Kombination mit den bei steigender Belastung oder Gleitgeschwindigkeit um einige K
zunehmenden Blitztemperaturen eine Stabilisierung des NiTi-Austenits. Aus diesem Grunde
war eine spannungsinduzierte Martensitbildung in diesem Versuchsstadium trotz der Rauheit
der Verschleif3flichen und der damit lokal hohen, wahren Flachenpressung unwahrscheinlich.

Im Hochvakuum waren aufgrund der geringen Anzahl an verfliigbaren Gasmolekiilen die wah-
ren Kontaktverhiltnisse fir alle drei Materialpaarungen durch grofe, metallische VerschleiB3-
partikel und Materialiibertrag gekennzeichnet, deren Hérte als Folge einer Kaltverfestigung
gegeniiber den unbeanspruchten Grundmaterialien deutlich erh6ht war. Da somit insbesondere
die Scheiben stark abrasiv beansprucht wurden und die Adhédsion deutlich héher war als bei
Versuchen in Luft, resultierten hohe Reibungszahlen und VerschleiBbetriige der Scheiben, je-
doch niedrige Verschleilbetrdge der Stifte. Die mittlere Reibungszahl im stationiren Bereich
lag fir die Ti/Ti-Paarung aufgrund der hexagonalen Kristallstruktur und der hohen Sauer-
stoffaffinitit des Ti mit psg = 0,6 deutlich unter den Werten der Paarungen NiTi/NiTi
(pss = 1,4) und Ni/Ni (psg = 1,2). Dagegen spiegelten die in der Reihenfolge NiTV/NiTi, Ti/Ti,
Ni/Ni zunehmenden linearen und volumetrischen VerschleiBbetrdge der Scheiben die in glei-
cher Reihenfolge abnehmenden elastischen Eigenschafien der Grundmaterialien wider.

Aus den Ergebnissen kann gefolgert werden, daB3 fiir praktische Anwendungen die Kontakt-
flachen von NiTi-Gleitpaaren mit dem Ziel geringer max. Hertzscher Pressungen (unter
400 MPa) dimensioniert und gleichzeitig niedrige Gleitgeschwindigkeiten (unter 10 mm/s) ein-
gestellt werden sollten, um lokale spannungsinduzierte Martensitbildung zu vermeiden und
einen tribochemischen VerschleiBmechanismus zur Verbesserung der tribologischen Eigen-
schaften zu ermdglichen. Oberhalb von ca. 500 MPa max. Hertzscher Pressung sowie bei
Gleitgeschwindigkeiten iiber 35 mm/s mufl aufgrund des sich einstellenden Metall/Metall-
Kontaktes mit hoher Reibungszahl und Verschleiflintensitat gerechnet werden.

Insbesondere fiir medizinische Anwendungen von NiTi-Legierungen ist zu beachten, da3 im
Rahmen dieser Arbeit unabhingig von den Versuchsbedingungen bereits nach kurzer Ver-
suchsdauer nickelhaltige Verschleilpartikel und Kontaktflichen gefunden wurden. Aufgrund
der gegeniiber Nickel bevorzugten Oxidation des Titans kann es zudem bei tribologischer Be-
anspruchung von NiTi-Paarungen bei hohen Belastungen (Fliachenpressungen tiber 500 MPa
und/oder Gleitgeschwindigkeiten {iber 35 mm/s) wie auch in Anwesenheit von Wassermolekii-
len (rel. Luftfeuchte tiber 30%) zu einer deutlichen Ni-Anreicherung der Kontaktflichen kom-
men. Als Folge nimmt die Reibungszahl im stationdren Bereich zu und gleichzeitig muf} mit
einer wesentlichen Verschlechterung der Biokompatibilitdt der reibbeanspruchten Oberflichen
gerechnet werden.
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