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Kurzfassung

Die vorliegende Arbeit befafit sich mit der Entwicklung einer Priifvorrichtung zur Untersu-
chung mikrostrukturierter Proben und Bauteile. In eine konventionelle Zugpriifmaschine wird
ein neu entwickelter Lastrahmen eingebaut. In diesen Lastrahmen sind ein Kraft- und meh-
rere WegmefBsysteme integriert. Mit diesen Komponenten kénnen Festigkeitsuntersuchungen
an mikrostrukturierten Proben durchgefiihrt werden.

Zur Untersuchung des Spannungs-Dehnungs-Verhaltens von unterschiedlichen mikrostruktu-
rierten Materialien wurde ein beriihrungsloses optisches Wegmefisystem aufgebaut. Unter Ver-
wendung einer neu entwickelten Mikroprobe, welche an das Wegmefsystem angepafit wurde,
ist eine Ermittlung der Totaldehnung im Gleichmafibereich der Mikroprobe méglich.

Mit Hilfe dieser Mikrozugpriifvorrichtung wurden unterschiedliche mikrostrukturierte LIGA-
Materialien sowie Stahl-Mikroproben untersucht. Neben monotonen Zugversuchen wurden so-
wohl Versuche mit Haltezeiten als auch zyklische Versuche durchgefiihrt.

An mikrostrukturierten LIGA-Nickelproben mit einem quadratischen Probenquerschnitt (Kan-
tenlange 100 pm) wurde der Gefiigeeinfluf§ auf das Werkstoffverhalten untersucht. Mit Hilfe
von Rekristallisationsuntersuchungen konnte gezeigt werden, dafl durch eine gezielte Wirme-
behandlung das Verformungsverhalten der Mikrostrukturen deutlich beeinfluit werden kann.
Vergleicht man die Werkstoffkennwerte, wie sie an mikrostrukturierten LIGA-Nickelproben
gemessen wurden, mit Werten aus der Literatur, so sind enorme Unterschiede festzustellen.
Mit diesen Untersuchungen konnte die Notwendigkeit einer Werkstoffpriifung in der Mikro-
systemtechnik am Beispiel von galvanisch hergestellten (LIGA)-Nickel-Mikroproben gezeigt
werden.



Abstract

A Tensile Testing Device for Microstructured Specimens

A micro tensile equipment has been developed in order to investigate mechanical properties
of microstructured tensile samples. This equipment consists of a specially designed load frame
which is incorporated into a conventional single spindel tensile machine. The new developed
components of the load frame include the internal load cell and the use of special displacement
transducers. This allows simple strength measurements of microstructured specimens.

In order to assess material data like the complete stress-strain responce under monotonic tensile
or cyclic loading, a contactless displacement measurement was improved. In parallel the use
of thus opto-electronical measurement system required the development and optimization of
a special specimen geometry. These analysis were performed by the finite-element method.

To study the influence of material structure on the mechanical response, microstructured
Nickel specimens were treated thermally. The results showed a grain-size influence on the
deformation behaviour of microstructured materials. Compared to literature, the measured
material data for microstructured LIGA-Nickel material showed a non-negligable difference.
The experimental results illustrate the necessity of mechanical testing of microstructured ma-
terials.
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Notation und Operatoren

Tensoren erster und zweiter Stufe werden in Fettdruck dargestellt, Tensoren vierter Stufe
werden zusdtzlich durch kalligrafische Buchstaben gekennzeichnet. Alle Komponentendarstel-
lungen tensorieller Grofien beziehen sich auf ein kartesisches Koordinatensystem mit den Ba-
sisvektoren e; (1 = 1,2;3) und unterliegen der Einsteinschen Summationskonvention.

Notation
Lateinische Buchstaben

D symmetrischer Anteil des rdumlichen Geschwindigkeitsgradienten
(Verzerrungsgeschwindigkeitstensor)

o

elastischer Anteil des Verzerrungsgeschwindigkeitstensors
inelastischer Anteil des Verzerrungsgeschwindigkeitstensors
Elastizitdtsmodul

Flieffunktion

Deformationsgradient

~mTEy Y

innere Variable vom Spannungstyp zur Beschreibung der isotropen
Verfestigung

rdumlicher Geschwindigkeitsgradient

Normale an die Flieffliche

0,2% Dehngrenze

Zugfestigkeit

o
[

plastische Bogenldnge
gewichteter Cauchy’scher Spannungstensor

N® e o7

innere Variable vom Spannungstyp zur Beschreibung der kinematischen
Verfestigung (bei finiten Deformationen)



Griechische Buchstaben

Bruchdehnung
Gleichmafidehnung
Kronecker-Symbol
Totaldehnung
Traversendehnung
Lamé’sche Konstanten
Querkontraktionszahl
Nennspannung

Kalligrafische Buchstaben

E
Cc

Einheitstensor vierter Stufe (£=0;;0mne; ® e, Qe; @ e,)
Elastizitétstensor vierter Stufe

Einheitstensor zweiter Stufe (1=4;;e; ® e;)

Es seien A, B Tensoren zweiter und D ein Tensor vierter Stufe. Dann gelten folgende Rechen-

regeln.

Operatoren

SpA Spur von A

AP deviatorischer Anteil von A (AP=A-1/3(SpA)1)
I|A] euklidische Norm von A (J|A||=VA - A)

||Allp deviatorische Norm von A (||Allp=4/2A - A)

() Mc Auley Klammer

(! Inverse von (-)

()* Transponierte von (+)

() materielle Zeitableitung von (-)

% v oo

A obere Oldroyd Ableitung von A (A=A-LA—-AL?)
A®B dyadisches Produkt von A und B (A® B = 4;; B,e;Q¢€;Qe,Qey,)
AB Tensorprodukt von A und B (AB = A;; Bjne; ®ey)
A-B Skalarprodukt von A und B (A-B = Sp(ABY))
DI[A] Anwendung von D auf A (D[A] = Dk Are; ® €;)
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1 Einleitung

Die Anforderung immer kleinerer und leichterer Systeme in den Bereichen der Luft und Raum-
fahrt, der Medizintechnik und der Fahrzeugtechnik verlangt auch von der Werkstoffentwick-
lung einen Schritt in neue Entwicklungs-, Herstellungs-, Verarbeitungs- und Priifungsmetho-
den. Die unter anderem aus diesen Anforderungen entwickelte Mikrostrukturtechnik besitzt
ihre Wurzeln in der Mikroelektronik. Der technologische Schritt von elektronischen Einzelbau-
teilen hin zu monolithischen integrierten Schaltkreisen wiederholt sich heute auf dem mecha-
nischen, optischen und fluidischen Gebiet [40]. Durch Ubertragung und Weiterentwicklung der
Photolithographie zur Mikroelektronik auf die Mikrostrukturtechnik konnte mit der LIGA®-
Technik [41] im Forschungszentrum Karlsruhe eine neue Herstellungsmethode von Mikrostruk-
turen und Mikrosystemen vorgestellt werden.

Wie auch in der Mikroelektronik tritt an die Stelle von unzéhligen Experimenten die Simu-
lation mit Hilfe des Computers, aus der unmittelbar der Entwurf und die Optimierung einer
mikrostrukturierten Komponente hervorgeht. Ein Beispiel eines solchen Entwurfes und dessen
Optimierung mit Hilfe der FEM? wird in [25] gezeigt. Zu diesen Berechnungen wurden Mate-
rialdaten fiir die Mikrostrukturkomponenten verwendet, wie sie aus der Literatur entnommen
werden kénnen [5]. Diese Materialdaten wurden mittels herkémmlicher makroskopischer Zug-
versuche ermittelt. Aufgrund der Herstellungsverfahren und der Bauteilabmessungen verhalten
sich Mikrostrukturen nicht unbedingt wie ein makroskopisches Bauteil mit homogenem isotro-
pen Materialverhalten. Dieser Umstand und die Diskrepanz zwischen der Berechnung und dem
realem Bauteilverhalten bestirken das Verlangen nach der Ermittlung der Stoffeigenschaften
der in den Mikrosystemen verbauten Materialien.

Das wesentliche Ziel dieser Arbeit ist es, eine Zugpriifvorrichtung so zu entwickeln, daf} eine
Werkstoffpriiffung wie man sie im herkdmmlichen Sinne kennt, an mikrostrukturierten Proben
moglich wird. Fiir den Leser mag diese Aufgabenstellung auf den ersten Blick trivial erschei-
nen. Betrachtet man jedoch die Probenquerschnittsflichen, welche in der Groflenordnung von
0.0025 bis 0.04 mm? liegen, so entstehen Fragen von der Probeneinspannung bis hin zur Deh-
nungsmessung, die im Laufe dieser Arbeit beantwortet werden sollen. Mit dem Aufbau eines
bertihrungslosen Mefisystem zur Erfassung der Dehnung im Gleichmafibereich einer mikro-
strukturierten Probe wurde die Entwicklung einer neuen Probengeometrie, angepaflt an das
Meflsystem, zu einem weiteren Schwerpunkt dieser Arbeit. Mit Hilfe von FE-Simulationen
wird gezeigt, dafl diese neu entwickelte Probengeometrie zur Dehnungsmessung geeignet ist.
Die Priifeinrichtung, mit einem Lastrahmen [36],[50] als Grundeinheit, wurde so konzipiert,

1 LIthographieGalvanoformungAbformtechnik.
2Finite Elemente Methode.



daf} sie als optionales Priifgerdt in jede herkdmmliche kommerzielle Einspindel-Zugpriifma-
schine eingebaut werden kann.

Die Priifeinrichtung kann ohne das in dieser Arbeit vorgestellte Dehnmefisystem zu Festig-
keitsuntersuchungen an mikrostrukturierten Bauteilen verwendet werden. Mit dem optischen
Dehnmefisystem in Kombination mit der neu entwickelten Probengeometrie kénnen Mate-
rialuntersuchungen wie z.B. Zugversuche mit monotoner Belastungen bei unterschiedlichen
Geschwindigkeiten oder zyklischen Belastungen an mikrostukturierten Proben durchgefiihrt
werden. Neben der Entwicklung der Priifvorrichtung wurden werkstoffkundliche Untersuchun-
gen an unterschiedlichen Materialien durchgefiihrt. Es wird der Einflufl der Gefiigestrukturen
der Mikroproben auf das mechanische Verhalten fiir verschiedene Materialien gezeigt und auf
einige Bruchph&dnomene hingewiesen.




2 Grundlagen und Kenntnisstand

Mit der Miniaturisierung von mechanischen Komponenten und der Herstellung von Mikrosy-
stemen sind auch neue Herstellungsmethoden entwickelt worden. Diese Herstellungsmethoden
besitzen einen starken Einflul auf die Materialbeschaffenheit und somit auf das Materialver-
halten.

Prim#r sind fiir den Konstrukteur von mikrostrukturierten Bauteilen, wie auch im makro-
skopischen Ingenieurwesen, Werte Wie'Elastizitatsmodul, Streck- und Festigkeitsgrenze die
interessierenden Groflen. Fiir die Materialforschung hingegen und insbesondere fiir die Ma-
terialtheorie sind diese Eckdaten zur Beschreibung des Materialverhaltens nicht ausreichend.
Eine Untersuchung im monoton einachsigen Zugversuch gibt Aufschluf iiber die genannten
Eckdaten und ermdglicht einen Vergleich zwischen mikro- und makrostrukturierten Proben
fiir diese Daten. Zur genauen Beschreibung des Materialverhaltens im Sinne der Materialtheo-
rie und einer Identifikation der Materialparameter geniigt jedoch ein einachsiger monotoner
Zugversuch nicht mehr. Vielmehr sind kompliziertere Experimente mit zyklischen Belastungen
notwendig, wie sie mit Hilfe der in den folgenden Kapiteln beschriebenen Mikrozugpriifvor-
richtung durchgefiihrt werden sollen.

2.1 Die Mikrostruktur

Die Herstellung diinner Metallschichten kann mit Hilfe unterschiedlicher Methoden erfolgen,
wobei einige Verfahren mehr oder weniger gut zur Herstellung von Mikrostrukturen geeignet
sind. Man unterscheidet zwischen einer direkten Herstellung von metallischen Mikrokompo-
nenten iiber das Abscheiden in eine mikrostrukturierte Form und einer indirekten Herstellung
iiber eine diinne Folie als Halbzeug zur mechanischen Weiterverarbeitung. Wie bei makrosko-
pischen Bauteilen hangt auch in der Mikrowelt die Mikrostruktur eines Werkstoffes stark von
der Herstellungmethode ab. Die im Laufe dieser Arbeit verwendeten Materialien und deren
Herstellungsmethoden sollen im folgenden erértert werden.

2.1.1 Federstahlfolien als Halbzeuge zur Probenherstellung

Metallstrukturen bestehen im allgemeinen aus einer Vielzahl von Kristallen, welche auch als
Kristallite oder Koérner bezeichnet werden. Gefiigemerkmale wie Korngrofie und Kornform,
sowie deren Orientierung haben in Metallen einen starken Einflu auf das Verformungs- und
Verfestigungsverhalten (2], [35], [23]. Erkennbar ist dieser Einfluf auch bei kaltverformten



und gewalzten Blechen. Betrachtet man metallische Folien der Dicke von 100 um, so ist ein
stark verformtes Gefiige im Schliffbild erkennbar. Das in Bild 2.1 gezeigte Schliffbild® eines
gewalzten Federstahlbleches (Werkstoffnummer 1.4310), zeigt eine ausgeprigte Walztextur.
Diese Texturen bewirken eine Anisotropie der Eigenschaften. Verwendet wurde dieses Material
zur Herstellung von lasergeschnittenen Mikroproben. Diese lasergeschnittenen Mikroproben
wurden zum Testen der entwickelten Priifeinrichtung verwendet. Eine genauere Beschreibung
des Materials kann Kap. C.3 entnommen werden.

Abb. 2.1: Schliffbild eines Rost- und Saure-
bestdndigen Stahls (1.4310) nach
Anlieferung. Zu sehen sind die
durch das Walzen entstandenen
Kornlangungen.

2.1.2 Mikrostruktur galvanisch abgeschiedener Metalle

Bei galvanisch abgeschiedenen Metallen liegt im Gegensatz zur verformungsbedingten Walz-
textur von gewalzten Blechen eine Anisotropie des Gefiiges aufgrund der Abscheidung vor.
Die elektrolytische Abscheidung (siehe auch Abschnitt 4.1.1) erfolgt auf einer Titanoxidschicht
(Kathode) in einem elektrolytischen Bad. Entscheidend fiir die Struktur der abgeschiedenen
Metallschicht ist die Zusammensetzung und die Temperatur des Elektrolytbades, sowie die Ka-
thodenstromdichte. Die Zusammensetzung der Béder bestehend aus dem Elektrolyten, Netz-
mitteln und Tensiden wird verschliisselt in den Waferbezeichnungen angegeben und ist aus
Geheimhaltungsgriinden nur dem Hersteller (IMT?) bekannt. Betrachtet man eine galvanisch
hergestellte Nickelstruktur im Schnitt (siehe Abb. 2.2) so erkennt man eindeutig die Abschei-
derichtung (von unten nach oben). Es haben sich Stengelkristallite ausgebildet, welche eine
leicht dentritische Skelettstruktur aufweisen. Im Gegensatz zu Dentriten, wie sie bei der Er-
starrung von Schmelzen aufgrund der Instabilitdt planarer Erstarrungsfronten auftreten, ist
die dentritische Struktur in elektrolytisch abgeschiedenen Metallen stark abhingig von den Ab-
scheidungsbedingungen im Elektrolytbad [48], [47], [20]. Ein REM-Bild der Ni-Stengel in der
Draufsicht (orthogonal zur Aufwachsrichtung) ist in Abb. 2.3 mit 3000-facher Vergréerung zu
sehen. Im Gegensatz zum Nickel zeigten die abgeschiedenen Kupfer- und Permalloy-Strukturen

1 Alle metallographischen Untersuchungen wurden am Institut fiir Materialforschung I des Forschungszen-
trums Karlsruhe durchgefiihrt.
?Institut fiir Mikrostruktur-Technik des Forschungszentrums Karlsruhe.




keinerlei gerichtete stengelformige Kristallite. Es wurden in allen Schliffebenen Geflige sicht-
bar, wie es die Draufsicht auf die Ni-Struktur in Abb. 2.3 zeigt. Eine kristallographisch eindeu-
tige Korngrofenbestimmung konnte in keinen der Falle durchgefiihrt werden. Schneider und
Handreg [51], [22] sind jedoch bei Ihren Untersuchungen der Oberflichen galvanischer Kup-
ferschichten mit der Atomkraft- und Rastertunnelmikroskopie auf eine Morphologie gestofien,
welche aus einer Vielzahl von Inseln bestehen. Diese Inseln sind im Zuge des Kristallisations-
prozesses aneinandergestoffen und somit in ihrem lateralen Wachstum begrenzt worden. Die
genauere Auswertung der einzelnen Inseln mit Hilfe einer Bildverarbeitung ergab eine Ob-
jektgrofie von etwa 150 bis 260 nm. Die Frage, ob es sich bei diesen Inseln um einkristalline
Bereiche oder um Polykristalle mit nanokristallinem Gefiige handelt, bleibt aber weiterhin
offen.

Abb. 2.2: Seitenansicht einer galvanisch abgeschiedenen Nickelstruktur in 500-facher
VergroBerung.

Zur Bestimmung der durch die galvanische Abscheidung auftretenden kristallographischen
Vorzugsrichtungen wurden an den Nickelstrukturen Texturuntersuchungen® durchgefiihrt. Die
Texturmessung wurde an der Oberfliche und nach elektrochemischem Abtrag in einer 10um
tieferen Lage der Nickelstruktur durchgefiihrt.

Abb. 2.4 zeigt die auf die {200} Gitterebene zuriickgerechnete Polfigur der Oberflichenmes-
sung. Das Intensitétsmaximum im Zentrum der Polfigur weifit auf eine < 100 > Wachstums-
orientierung der Kristallite hin. Die Texturmessung in einer tieferen Lage der Nickelstruktur
nach 10pum Materialabtrag zeigt zusétzlich zu der schon an der Oberflichemessung erkennba-
ren < 100 > Wachstumsorientierung eine weitere iiberlagerte Wachstumsorientierung in der

3Alle Texturuntersuchungen wurden von Herrn Dr. B. Eigenmann am Institut fiir Werkstoffkunde I der
Universitdt Karlsruhe angefertigt.



Abb. 2.3: REM-Aufnahme der Draufsicht einer galvanisch abgeschiedenen Nickelstruk-
tur (3000-fache Vergrésserung).
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Abb. 2.4: Stereographische Projektion der reflektierten Primarstrahlintensitdten ge-
messen an der Oberfliche einer galvanisch abgeschiedenen Nickelstruktur.

< 110 >-Richtung. Zu erkennen ist dies an den Maxima der reflektierten Primérstrahlinten-
sitdten bei ¢ = 0° und 90° fiir die < 100 > Wachstumsorientierung und bei ¥ = 45° und
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Abb. 2.5: Stereographische Projektion der reflektierten Primarstrahlintensititen ge-
messen in einer 10um tiefer liegenden Schicht der Nickelstruktur.

90° fiir die < 110 > Wachstumsorientierung (siehe dazu die zuriickgerechnete Polfigur auf die
{200}-Gitterebene in Abb. 2.5).



2.2 Systeme zur Bestimmung von Materialeigenschaf-

ten im Zugversuch an mikrostrukturierten Proben

2.2.1 Priifmaschinen zur Untersuchung von mikrostrukturierten Pro-

ben

Neben der Eigenentwicklung einer Priifeinrichtung fiir Mikrostrukturen wurde sondiert, wel-
che Maschinen zur Priifung von Mikrostrukturen auf dem Markt zu erwerben sind, in welcher
finanziellen Grofenordnung sich diese Maschinen bewegen und wozu sie fihig sind. In Tab. 1.1
sind diese Priifsysteme aufgelistet und niher beschrieben. Wie aus dieser Tabelle hervorgeht,
sind die meisten Gerdte zur Untersuchung von mikrostrukturierten Materialien als Zubehor
zum REM* entwickelt worden. Eine Priifmaschine zum Zwecke der Materialpriifung wie sie aus
dem makroskopischen Bereich bekannt ist, wird von keinem namhaften Priifmaschinenherstel-
lern auf dem Markt angeboten. Eine Abdnderung der kommerziell erwerbbaren Priifsysteme
fiir mikrostrukturierte Proben der Abmessungen von 50 bis 200 pym wire moglich aber kost-
spielig. Weiter mufl erwidhnt werden, daf§ alle in Tab. 1.1 aufgelisteten Gerdte (aufler dem
Gerit zu Einzelfaseruntersuchung der Fa. Kammrath & Weiss) in einem Prototypenstadium
vorliegen und somit kommerziell noch nicht zu erwerben sind.

Bei der Eigenentwicklung wurde eine Priifvorrichtung als Modul konzipiert, das eingebaut in
eine herkémmliche Zugpriifmaschine zur experimentellen Untersuchung von mikrostrukturier-
ten Proben geeignet ist (siche Kap. 3). Im Gegensatz zu den in Tab. 1.1 gezeigten Priifsy-
stemen kann unter Verwendung des in Kap. 3.4.3 gezeigten Dehnmefisystems eine Echtzeit-
Dehnungsmessung erfolgen.

4Raster Elektronen Mikroskop.




OGAWA et al.
Dep. of Adv. Mach.
Tsukuba, Ibaraki,
JAPAN [44],[43]

DUAL et al. [38],[39]
Institut fiir Mechanik
ETH CH-Ziirich

Einzelfaseruntersuchung
der Fa. Kammrath &
Weiss [33],[32], [46]

OXFORD Instruments
[28] SEM Tensile Stages
(B155C)

Titanfolien mit 0.46 pm
Probendicke und 200

FEinkristallines  Silizi-
LIGA-Proben

um,

HM 35 Kohlenstoff-

und Silica-Fasern mit

Fasern mit max.

Proben um Probenbreite, bei au.s N1—Fe—Leg;erungen Durchmesser von 2.7um 20(1;)><12(B)><1(H)
. mit 50x50pum* Quer- | . mm
1mm Me8lldnge o bis mehrere mm
schnittsfliche
Kraft KraftmeRd DMS . _ | oszillierender ~ Metall- Kraftmefd (DMS
ra rr.less%mg/ 1ta mefdose ( )/ Pri,zlsmns_waage / bis faden von 0..2N bis | KraftmeBdose )s
Genauigkeit keine Angaben 107°N 0...1kN / bis 10-5N [32] 0-30N / +0.4N
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Tigmessung 2 optische Wegsensoren | Kamera, Videorecorder | induktives Wegmefsy- ;\1/Ietr en é“;e. b( i
(Traverse)/ / keine Angaben und  Bildanalysesoft- | stem / keine Angaben ? or + Getriebe) /
Auflésung keine Angaben
ware / 60nm
W . mittels Zwei-Feld Mikrosk i OCD
egmess m N
gm ung _1 Mikroskop und 2 CCD- Jkroskop it Traversenmessung: Fa-
Gleichmafibereich Kamera, Videorecorder ., . .
Kameras  (Aufnahme serlinge zwischen der | nicht vorgesehen
(Dehnungsbe- ) . |lund Bildanalysesoft- | _..
von Vergleichsmarkie- Einspannung
rechnung) ware
rungen)
Deh nicht moglich nicht moglich
te THngs” (keine Echtzeitauswer- | (keine Echtzeitauswer- - -
sleterting tung der Dehnung) tung der Dehnung)
Kosten keine Angaben > 20 000 DM > 40 000 DM keine Angaben

Tabelle 1.1 Priifsysteme zur Untersuchung mikrostrukturierter Zugproben.




2.2.2 Wegmeflsysteme mit hoher Auflésung zur Ermittlung der Deh-
nung im Gleichmafibereich einer Mikroprobe

Wie in Kapitel 3.4.3 n&her erlautert, wird zur Berechnung der Probendehnung, wie man sie im
makroskopischen Zugversuch kennt, der Wert der Probenverldngerung im Gleichmafibereich
herangezogen. Bei einer makroskopischen Probe wird dieser Wert mittels eines Extensiome-
ters oder eines DehnungsmeBstreifens gemessen, welcher innerhalb der Meflinge Ly (siehe [1])
angebracht wird. Bei einer Mikroprobe ist diese Applikation vorhandener Mittel aufgrund der
geringen Stabilitdt der Probe und der geometrischen Abmessungen (siehe Kapitel 3.4.3) nicht
moglich. Es ist zwar prinzipiell denkbar, Mikroextensiometer oder Mikrodehnungsmefstrei-
fen zu entwickeln, doch wére zu einer solchen Entwicklung ein enormer finanzieller Aufwand
notwendig. Es muflte somit eine beriihrungslose Mefeinrichtung zur Messung der Proben-
verldngerung an das Priifsystem angebaut werden. Dazu wurde im Vorfeld der Entwicklung
gepriift, welche Mefeinrichtungen fiir die Aufgabenstellung in Frage kommen. Eine tabela-
rische Auflistung einiger in Betracht kommender Weg- und Dehnungsmefisysteme mit ihren
Vor- und Nachteilen wurde in der Tab. 1.2 aufgelistet. Erworben wurde schliellich das optische
WegmeBsystem UDM5000 der Fa. Zimmer GmbH. Der Meaufbau wird in Kapitel 3.4.3 ndher
erldutert.
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3 Die Mikrozugpriifeinrichtung

Die Priifeinrichtung zur Untersuchung mikrostrukturierter Proben im einachsigen Zugversuch
besteht aus mehreren Komponenten. Die Grundeinheit bildet eine handelsiibliche Zugpriifma-
schine mit elektromechanischem Zentralspindelantrieb und einer digitalen Steuerung (Abb.
3.1) [27].

Kraftmef-
dose

Kardan-
gelenk

Lastrahmen

Krafimef3-
system

Zugprobe

Abb. 3.1: In eine Zugpriifmaschine eingebauter Lastrahmen ohne DehnmeBeinrichtung.

In diese Zugpriifmaschine wird der Lastrahmen [50], [36] eingebaut. Eine Prinzipskizze der
Priifeinrichtung ist in Abb. 3.3 zu sehen. In den Lastrahmen sind ein internes Kraft- und zwei
unabhéngige Wegmefisysteme integriert. Eines der Wegmefisysteme dient zur Aufnahme der
Probenverldngerung zwischen den Einspannstellen der Mikroprobe, das zweite zur Ermittlung
eventuell auftretender Biegeeinfliisse in die Mikroprobe. Ein drittes optisches Wegmefsystem
wurde auflerhalb des Lastrahmens angebracht und dient der Messung der Probenverldngerung
im Gleichmafibereich. Die gemessenen Daten werden mittels eines Datenerfassungsprogramms
[10] aufgenommen und verarbeitet. Eine schematische Darstellung des Versuchsaufbaus zur
Priifung von mikrostrukturierten Proben zeigt Bild 3.2. Die Maschine wird iiber einen zwei-
ten Computer gesteuert. Uber eine Steuerungssoftware! kénnen verschiedene Lastkollektive
programmiert und an die digitale Steuerkonsole (INSTRON 8500) mittels einer GPIB-Karte
tibergeben werden.

IFLAPS+ der Fa. INSTRON Litd.
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Abb. 3.3: Prinzipskizze der Priifeinrichtung.
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Folgende Steuermdglichkeiten konnen realisiert werden:

e Vorgabe der Verschiebung der Priifmaschinentraverse
e Vorgabe der Kraft der Priifmaschine
e Vorgabe der Kraft (an der Mikroprobe) — Lastkontrolle

e Vorgabe der Verschiebung der Probe zwischen den Einspannstellen — Traversensteue-
rung

Aufgrund seiner Form verhilt sich der Lastrahmen wie ein parallel angeordnetes Federsystem
(siche dazu auch Abschn. 3.1). Nach dem Einbau des Lastrahmens in die Zugpriifmaschine
miissen die Regelkreisparameter der Priifmaschine diesem Federsystem angepafit werden. Dazu
wird der digitalen Steuerung ein Rechtecksignal als Soll-Signal vorgegeben. Das Ist-Signal wird
analog an der Mefeinheit der zu steuernden Gréfle abgegriffen und auf ein Speicheroszilloskop
gelegt. Je nach Steuerungsart (interne Kraft- oder Wegsteuerung) werden die Ist-Signale ent-
weder an der internen Kraftmefidose oder dem Wirbelstromsensor abgegriffen. Durch eine
Variation der PID-Anteile des dufleren Regelkreises wird nun das auf dem Speicheroszilloskop
sichtbare Ist-Signal dem Soll-Signal angepafit.

3.1 Der Lastrahmen

Wie in der Einleitung erwéhnt, stellt der Lastrahmen das Herzstiick der gesamten Priifeinrich-
tung dar. Konzipiert wurde der Lastrahmen zur universellen Priifung von Mikrostrukturen.

Im Gegensatz zu einer starren Form eines Lastrahmens wie sie Markowski [36] verwendet,
wurden die Lastrahmenseiten als Flachfedern ausgebildet. Dabei wurde der gesamte Rahmen
inklusive der seitlichen Federn aus einem Block einer Aluminiumlegierung (AlMg2) herausero-
diert. Durch symmetrische Zweiteilung parallel zur Bildebene (sieche Abb. 3.4) des Lastrahmens
und der Kraftmefidose kénnen mikrostrukturierte Proben unterschiedlicher Dicke eingespannt
werden (Abb. 3.5). Die Hauptaufgabe des Lastrahmens liegt in der Verminderung von Biege-
momenten in die zu priifenden Mikroproben. Beim direkten Einbau einer Mikroprobe in eine
herkdmmliche Zugpriifmaschine wiirde aufgrund der nicht fluchtenden Einbaugestinge ein
betréchtlicher Biegeanteil dem eigentlichen Zugexperiment iiberlagert. Eine weitere Funktion
liegt in der Kraftiibersetzung. Der Lastrahmen nimmt den Hauptanteil der von der Priifma-
schine aufgebrachten Kraft auf und leitet nur einen Bruchteil der Zugkraft an die Mikroprobe
weiter. Der Lastrahmen wurde so konzipiert, daf er sich geniigend steif gegeniiber der zu
untersuchenden Probe aber hinreichend weich gegeniiber der Antriebsmaschine verhilt. Eine
weitere Aufgabe des Lastrahmens liegt in der Erleichterung des Probeneinbaus. Wie in Ab-
schnitt 3.3 naher erldutert, wird zum Einbau der leicht deformierbaren Probe der Lastrahmen
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Abb. 3.4: Halbschnitt der Draufsicht des Lastrahmens (Bezeichnungen siehe Abb. 3.5).

aus der Priifmaschine ausgebaut und horizontal abgelegt. Die Mikroprobe kann dadurch einfa-
cher positioniert und eingespannt und die Gefahr der Probenzerstérung eingeschrankt werden.
Ebenso dient der Lastrahmen als Trager der Kraftmefidose (siehe Abschnitt 3.2), in welche die
Mikroprobe mittels eines Hydrauliksystems eingespannt ist und zweier Wegmefisysteme (siehe
auch Abschnitt 3.4.1 und 3.4.2).

3.1.1 Einbau des Lastrahmens in die Priifmaschine

Zu Beginn des Versuchaufbaus ist es notwendig, das Einbaugestinge der Priifmaschine (Abb.
3.6) einzurichten. Das Ziel ist es, das obere und untere Zuggestinge axial fluchtend auszu-
richten. Dazu wird zuerst die Parallelitdt und dann die Mittigkeit der Zuggestinge gegen-
einander ausgerichtet. An ein Prismen-Parallelstiick, welches mit einem Biigel fest mit der
unteren Zugstange befestigt ist, wird eine Verldngerung angebracht, an der eine Fein-Mefluhr
(1/1000mm-Ablesung) angeschraubt ist. Durch Auf- und Abbewegung des Antriebs um einen
definierten Weg kann iiber die Differenz der an der Mefluhr angezeigten Werte die Schieflage
der oberen gegeniiber der unteren Zugstange errechnet werden. Mittels einer Winkeljustier-
platte kann diese Schieflage ausgeglichen werden. Danach wird die Mittigkeit eingestellt. Dazu
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Abb. 3.5: Ubersichtszeichnung des Lastrahmens; Seitenansicht A-A (siche Abb. 3.4)
im Mittelschnitt.

wird die Meuhr an einem Punkt der oberen Zugstange angebracht und um die Achse der
unteren Zugstange gedreht. Die registrierte Abweichung wird danach durch das Verstellen von
Justierschrauben in einer Justierplatte der Priifmaschine ausgeglichen. Zum Schlufl wird der
Verbund von oberer Zugstange und Kraftmefidose mit dem Querhaupt verspannt. Da durch
das Verspannen sowohl die Parallelitdt als auch die Mittigkeit leicht verstellt werden kann,
muB der Vorgang des Ausrichtens des Ofteren wiederholt werden bis ein Optimum erreicht ist.
Dies fiihrt bei einer sorgfiltigen Ausrichtung bis zu einer mefibaren axialen Abweichung von
60um und einer Schieflage des oberen Gesténges gegeniiber dem unteren von bis zu a =1°
(siehe Abb. 3.6). Wichtig ist im Fall der Montage des Lastrahmens, daf§ die Parallelitdt des
Zuggesténges (siehe Abb. 3.6) so gut wie mdoglich vorhanden ist. Der Einflufl der Schieflage
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des Gestéinges in der x-y-Ebene auf die nichtaxiale Krafteinleitung kann vor allem durch den
Lastrahmen gering gehalten werden (siehe auch Abschnitt 3.1.2).

i

Querhaupt

Kraftmef3dose
obere Zugstange

| —untere Zugstange

gelagerter MeB-
aufbau mit MefBuhr

Abb. 3.6: Schematische Skizze der Priifmaschine mit nicht eingerichtetem Einbau-
gestange in der x-y-Ebene ohne Lastrahmen.

Die Werte der Gesténgeschieflage konnen je nach Sorgfalt des Einrichters und dem verwendeten
Typ der Priifmaschine variiern. Die oben angegebenen Werte wurden an einer Zugpriifmaschine
vom Typ 1362 der Fa. Instron erreicht. Diese Abweichung von einer vollkommen axialen Anord-
nung ist fiir ein makroskopisches Experiment mit herkémmlichen Probenquerschnittsflichen
>0.8 cm? (DIN 50125) und zylindrischen Proben nahezu vernachlissigbar.

Vergleicht man z.B. ein makroskopisches Zugexperiment einer Rundprobe mit Gewindek6pfen
(B12x60 mm nach DIN 50125) mit einem Zugexperiment einer Mikroprobe (2.8 x 0.1 x 0.1 mm)
so ergeben sich mit Hilfe der Bernoulli’ schen Theorie fiir gerade prismatische Stébe (siehe
auch [19]), die in der Tabelle der Abb. 3.7 aufgefiihrten maximalen Biegespannungen. Den Be-
rechnungen wurde eine Schieflage des Gesténges in der xy-Ebene (siche Abb. 3.6) von o = 1°
zugrunde gelegt. Die Zugkraft betrdgt 50N. Dieser Wert liegt in der Gréflenordnung der ma-
ximal erreichbaren Zugkraft einer Nickel-Mikroprobe. Aus diesen analytischen Berechnun-
gen geht hervor, dafl mit einem direkten Einspannen einer Mikroprobe in eine herkémmliche
Zugpriifmaschine kein einachsiges Zugexperiment durchgefiihrt werden kann.

Aus diesem Grund wurde ein Lastrahmen in der Form eines parallel angeordneten Feder-
systems konzipiert. Zusétzlich wurden zwischen den Zugstangen der Priifmaschine und dem
Lastrahmen kardanische Adapter? montiert (siehe auch Abb. 3.9). Mit der Wirkung des La-~

2 Als kardanische Adapter werden im folgenden die Verbindungselemente zwischen Priifmaschine und Last-
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strahmens und der kardanischen Adapter konnte der Einflufl der Biegung auf die Mikroprobe

stark vermindert werden, so daf§ ein annihernd uniaxiales Zugexperiment mdoglich ist (siehe
auch Abschnitt 3.1.2).

Makroprobe O Mikroprobe O

Abmessungen
d=12mm a=0.1mm
I =T72mm [ =28mm
Berechnung der maz. Biegespannung Q bt
uerschni
R ) —
z=F-sinc / der Makroprobe
My=F; -1 ;
.3 3 !
W, = 7-d° W, = @ ) '
32 6 f .
S My : Querschnitt
Wy ; der Mikroprobe
N N f

Abb. 3.7: Berechnung der max. Biegespannung zwischen Mikro- und Makroprobe bei
gleicher schiefer Belastung (siehe Bild rechts) von F=50N und a=1°.

3.1.2 Auslegung des Lastrahmens mittels der FEM

Zur Auslegung des Lastrahmens bzw. zur Berechnung des zu erwartenden Einflusses der
Biegung wurden Finite Elemente Berechnungen zum Verformungsverhalten des Lastrahmens
durchgefiihrt. Abb. 3.8 zeigt das dreidimensionale FE-Netz des modellierten Lastrahmens. Der
Lastrahmen wurde so ausgelegt, daf er bis zu einer maximalen Zugkraft von 100kN belastbar
ist. Das heifit, dafl bei einer Belastnung von 100kN die auftretenden Vergleichsspannungen
nach v.Mises nicht gréfer als 360 MPa werden. Dieser Grenzwert entspricht der Streckgrenze
der zur Anfertigung des Lastrahmens verwendeten kaltaushéirtbaren Aluminiumlegierung vom

Typ AlCuMg2 [45].

Die FE-Berechnungen wurden mit dem FE-Programm ABAQUS durchgefiihrt [24]. Es wurde
~ ein rein elastisches Materialverhalten zugrunde gelegt. Die Netzgenerierung und die Ergebnis-
auswertung wurde mit dem Pre-/Post-Prozessor FEMGV durchgefiihrt.

rahmen bezeichnet. Diese kardanischen Adapter wurden von der Fa. UTS Testsysteme [57] aus einem feder-
harten Stahl drahterodiert.
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Abb. 3.8: Dreidimensionales FE-Netz des Lastrahmens mit dem oberen und unteren
kardanischen Adapter (7423 Knoten und 1228 Volumenelemente).

Bei der Modellierung des Lastrahmens wurden folgende Punkte idealisiert:

e Alle Schraubenverbindungen wurden als ideal starrer Materialverbund modelliert.

e Die Ausrundungen an den Schlitzen des Lastrahmens wurden nicht ausgebildet (Redu-
zierung der Elementanzahl).

e Die schiefe Lasteinleitung wurde iiber die Modellierung einer schiefen Ebene als Stirnfléche
des oberen kardanischen Adapters realisiert (sieche Abb. 3.10).

e Als Probe wurde ein Streifen quadratischen Querschnitts (0.01mm?) modelliert, welcher
starr mit der KraftmeB8dose und dem unteren Lastrahmenteil verbunden wurde.

e Die Vorrichtung zur hydraulischen Probeneinspannung in der Kraftmefdose und die me-
chanische Klemmvorrichtung im unteren Teil des Lastrahmens wurden nicht modelliert.

Den einzelnen Bauteilen wurden in den FE-Berechnungen die in Tab.3.1 aufgelisteten Mate-
rialdaten zugewiesen.

Tab. 3.1:
L E [MPa] | v]-]] : L
Sstrahmen 70000 03 | Materialdaten, wie sie in den FE-Berechnungen zur
Kardangelenke | 62990 0.3 ; i -
Niktoproba 150000 0.3 Lastrahmenverformung bei schiefer Belastung ver

wendet wurden.
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Der Elastizitdtsmodul der kardanischen Adapter betragt E= 200 000 MPa. Das den FE-Be-
rechnungen zugrunde gelegte Netz wird in Abb. 3.9 rechts gezeigt. Die Schlitzung der kardani-
schen Adapter wurde nicht explizit modelliert. Vielmehr wurde ihr Einflufl auf die Steifigkeit

der kardanischen Adapter durch eine entsprechende Reduzierung des Elastizitdtsmoduls er-
fafit.

D E D FE
@\A@ Abb. 3.9:
B Kardanischer Adapter zwischen Lastrah-
K men und Priifmaschine (links: Bauteil,
("JET] i rechts: FE-Modell).
L1
I ||
! L
C | —_—

Das Hook’sche Gesetz kann fiir den kardanischen Adapter wie folgt geschrieben werden:

oc=(1-4d) FEe, (3.1)
N ——
E*
wobei
An
(1 -4d) = 1—4—5 (3.2)

Hierin ist Aq = -}D2 die Querschnittsfliche des ungeschlitzten und Ag der tragende Rest-
querschnitt des geschlitzten kardanischen Adapters (vgl. Abb. 3.9). Fiir den reduzierten Ela-
stizitdtsmodul ergibt sich mit Aq = 142.48mm? und A = 452.39mm?:

E* = Ao, E = 62990MPa. (3.3)
Ao

Die kardanische Wirkung des geschlitzten Adapters wird somit auf einen Vollzylinder mit ent-
sprechend reduziertem Elastizitdtsmodul von E=62990 MPa {ibertragen.

Es wurden zwei extreme Belastungsfille gerechnet. In Fall A wird eine schiefwinklige Belastung
von 1° innerhalb der x-y Ebene (siehe linke Hilfte der Abb. 3.10), in Fall B eine schiefwink-
lige Belastung von 1° innerhalb der y-z Ebene (siehe rechte Halfte der Abb. 3.10) simuliert.
Die nichtaxiale Belastung wird durch die Modellierung einer schiefen Ebene mit einem Stei-
gungswinkel von 1° auf dem oberen Adapter und deren Belastung mit einer Flichenlast von
6.1116 MPa (resultierende Kraft Fres = 2.76kN) simuliert. Der Lastrahmen-Kardangelenk-
Verbund wurde im FE-Modell an der Stirnfliche des unteren kardanischen Adapters fest ein-
gespannt. Berechnet wurden die Verschiebungen
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a.) der Mikroprobe aus der Differenz der Knotenverschiebungen des oberen (Kraftmefidose)
und unteren Einspannpunktes (Gegenhalter, siche Teil (13) in Abb. 3.5) der Probe im
Lastrahmen,

b.) des Lastrahmens aus der Differenz der Knotenverschiebung des Mittelpunktes des Ver-
bundes des oberen Adapters mit dem Lastrahmen und des Mittelpunktes des Verbundes
unterer Adapter-Lastrahmen, sowie '

c.) des Lastrahmen-Kardangelenk-Verbundes aus der Verschiebung des FE-Knotens im Zen-
trum der Stirnfliche des oberen Adapters (die Verschiebung des entsprechenden Knoten
im unteren Adapter ist wegen der Einspannung null).

In den Diagrammen A und B der Abb. 3.10 werden die Knotenverschiebungsdifferenzen Au,
iiber Au, bzw. Au, entsprechend den Fillen a.) - c.) aufgetragen. Die Verschiebungen in x-
Richtung (Fall A) und in z-Richtung (Fall B) sind verantwortlich fiir die Biegemomente in
der Mikroprobe. Jeder Punkt der Kurve in den Diagrammen der Abb. 3.10 stellt einen Be-
lastungsschritt dar. Betrachtet man z.B. den letzten Punkt der jeweiligen Verformungskurve,
so entspricht dieser dem Erreichen des letzten Lastschrittes (Fres = 2.76 kN). Die Werte Awuy,
Auy, Au, stellen die Differenzen zwischen den Verschiebungen der oberen und den Verschie-
bungen der unteren Einspannpunkte in der jeweiligen Richtung dar. Liegt ein nicht axial
fluchtendes Einbaugestinge in der x-y Ebene vor (Fall A), so hat diese Schriiglage kaum einen
Einflul auf die uniaxiale Verformung der eingespannten Mikroprobe. Der Biegeanteil, welcher
durch das schiefstehende Gesténge in dieser Ebene iiber die kardanischen Adapter auf den
Lastrahmen wirkt, wird sowohl von den kardanischen Adaptern als auch vom Lastrahmen
selbst fast vollkommen absorbiert. Die Verschiebungsdifferenz zwischen oberem und unterem
Einspannpunkt in x-Richtung ist in diesem Belastungsfall (A) ein Ma$ fiir den Biegeanteil der
dazwischenliegenden Komponenten.

Betrachtet man den letzten Belastungsschritt der FE-Rechnung in Fall A so ergibt sich bei
einer resultierenden Verschiebung in x-Richtung zwischen den Einspannungen der Kardange-
lenke in der Zugpriifmaschine von 100% eine Verringerung der Verschiebungen in x-Richtung
wie folgt: Die kardanischen Adapter verringern die Verschiebung des Lastrahmens um 33%
(Aug), der Lastrahmen selbst verringert die Verschiebung der Mikroprobe zwischen ihren
Einspannstellen gegeniiber der Verschiebung des Lastrahmens zwischen den kardanischen Ad-
aptern in x-Richtung nochmals um weitere 62%. Als Resultat erhilt man eine Verringerung der
Verschiebung in x-Richtung zwischen den Einspannpunkten des Priifsystems im winkelschie-
fen Gestidnge der Zugpriifmaschine und den Einspannpunkten der Mikroprobe im Lastrahmen
von 95%.
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Abb. 3.10: Simulation eines Zugversuches bei einer Winkelabweichung des Gestanges
von o = 1°. Die oberen beiden Bilder zeigen vergroBert das FE-Netz mit der
schiefen Ebene des oberen Adapters. Die linke Spalte zeigt die Verformung
bei einer Winkelabweichung in der y-x Ebene, die rechte Spalte bei einer
Winkelabweichung in der y-z Ebene. Die Verformungen des Lastrahmens in
den FE-Bildern wurden 50-fach iiberh6ht dargestelit.
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Im Fall B einer Schieflage des Gesténges von 1° in der y-z Ebene zeigt sich kaum ein Un-
terschied zu Fall A. In Abb. 3.11 werden die berechneten Verschiebungen der beiden Ein-
spannpunkte der Mikroprobe {iber den einzelnen Belastungsschritten aufgetragen. Die Ver-
schiebungen der beiden relevanten Knoten der oberen und unteren Einspannung der Mikro-
probe unterscheiden sich im Betrag zwischen v, in Fall A und u, in Fall B nur gering. Da
im allgemeinen davon ausgegangen werden kann, dafl bei einer sorgfiltigen Einrichtung des
Priifmaschinengesténges die Schieflage dieser Gesténge zueinander unter 1° liegt, ist den Be-
rechnungen zufolge ein annéhernd einachsiges Zugexperiment mdoglich.

[um]

--%--. Obere Probeneinspannung (A)

—x— obere Probeneinspannung (B)
---»--- untere Probeneinspannung (A)

u, (A) , u, (B)
£
|

(
. —o— untere Probeneinspannung (B)

I)l'llll,lll],llIIIIIII,IFll,

0.0 05 1.0 15 20 25 3.0
Zugkraft [kN]

Abb. 3.11: Verschiebung des oberen und unteren Einspannpunktes der Mikroprobe
(ug - Fall A, u, - Fall B) iiber zunehemnder Belastung des Lastrahmen-
Kardangelenk-Verbundes.

Die Annahme rein elastischen Materialverhaltens, ist bei einer Belastung von F,.; = 2.76kN
sowohl fiir die kardanischen Adapter als auch fiir den Lastrahmen berechtigt, da beide Bauteile
so ausgelegt wurden, dafl sie sich bis zu einer maximalen Belastung von 100 kN rein elastisch
verhalten. Die Mikroprobe hingegen wire bei den Belastungen wie sie in Abb. 3.10 im letzten
Belastungsschritt der FE-Berechnung auftreten (F = 2.76 kN) ldngst gerissen. Die errech-
neten Spannungswerte in der Mikroprobe lagen bei einer am Lastrahmen-Adapter-Verbund
anliegenden Kraft von ¥ = 2.76 kN bei o,y = 2300MPa. Aus den FE-Berechnungen zur
Verformung des Lastrahmens konnte eine Federsteifigkeit von 17167 N/mm des Lastrahmens
errechnet werden.
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3.2 Interne Kraftmessung

Zur Ermittlung des Spannungs-Dehnungsverhaltens eines Werkstoffes wird sowohl die Proben-
verldngerung iiber der Zeit als auch die zum Zug erforderliche Kraft {iber der Zeit benétigt. Um
die Kraft direkt an der Mikroprobe messen zu kdnnen, wurde eine speziell an den Lastrahmen
adaptierte Kraftmefiose entwickelt und optimiert. Im folgenden werden die Anforderungen an
die Kraftmessung und deren Realisierung erldutert.

3.2.1 Entwicklung der Kraftmefidose

Zu Beginn der Entwicklungsphase wurden an die Kraftmessung folgende Anforderungen ge-
stellt:

e MeBaufnehmer nach dem Biegebalkenprinzip,
e Kraftmessung im mN-Bereich,
e Probeneinspannung ohne die Probe dabei zu deformieren,

o Flachproben unterschiedlicher Dicken miissen nach dem Einbau immer mittig in der
Achse der Zugpriifmaschine eingespannt werden kénnen.

Die ersten Kraftmefidosen wurden gemifl dieser Anforderungen (siehe Abb. 3.13) gefertigt.
Auf jede Briickenfliche (oben und unten) wurde je ein Dehnungsmefistreifen (DMS) aufge-
klebt und zu einer Wheatstone’schen Widerstandsbriicke verschaltet. Pro Kraftmedosenhélfte
steht somit je eine Vollbriicke mit 4 DMS zur Verfiigung. Als Kraftmefidosenmaterial wurde
zu Beginn der Entwicklung des Priifsystems (siehe Abb. 3.13 oben links) ein nichtrostender
Stahl (1.4301) und im Laufe kontinuierlicher Verbesserungen eine hochfeste Aluminiumlegie-
rung (2024) (siche Abb. 3.13 oben rechts) verwendet.

Wie der Lastrahmen wurde zur Einspannung unterschiedlich dicker Flachproben auch die
Kraftmefidose zweigeteilt. In das Mittelteil der vorderen Kraftmefidosenhilfte wurde eine hy-
draulische Probenklemmung integriert. Diese Probenklemmung mittels eines Hydraulikkolbens
wird in Abschnitt 3.3.1 néher erldutert. Um eine grofiere Pressfliche bei der Probenklemmung
in der Kraftmefidose zu erhalten wurde in den vorderen KraftmeBdosenteil zusdtzlich eine
Klemmlippe einerodiert. Der iiber die Druckzufuhrleitung anliegende Hydraulikdruck driickt
den Kolben im vorderen Kraftmefidosenteil gegen die Klemmlippe und presst die zwischen der
Klemmlippe und dem hinteren Kraftmefidosenteil liegende Probe zusammen (siehe Abb. 3.17).
Die Probe ist eingespannt. Wird der Lastrahmen belastet, so zieht die Mikroprobe, welche
am Gegenhalter der unteren Probeneinspannung (Teil (13) in Abb. 3.5) eingespannt ist, die
KraftmeBdosenmittelteile (obere Einspannung) nach unten. Die vier Kraftmefidosenbriicken
werden verformt und die applizierten DMS gedehnt. Diese Verformung der DMS ruft eine

24




Spannungsidnderung in den beiden Wheatston’schen Vollbriicken hervor, welcher nach Kali-
bration eine Kraftdnderung zugewiesen werden kann.

3.2.2 Kalibration und Optimierung der Kraftmefldose

Die Kalibration der Kraftmefidose findet im eingebauten Zustand statt (sieche Abb. 3.12 und
3.5). Dazu wird der untere kardanische Adapter vom Lastrahmen und die untere Proben-
einspannung(12) von ihrem Gegenhalter(13) entfernt. Ein Fiihlerlehrenband (0.1 mm Stérke)
mit angeschweiBter Ose (30) wird von unten durch die Mittelebene des Lastrahmens hin-
durchgefiihrt und in die obere Probenhalterung der KraftmefBdose eingespannt. Der Lastrah-
men bleibt am oberen Adapter (siehe Abb. 3.1) in der Zugpriifmaschine eingebaut. Die bei-
den Wheatstone’schen Vollbriicken der Kraftmefdose werden mit Hilfe der Potentiometer am
Verstdrker auf Null abgeglichen. Mittels einer Datenerfassung werden die Briickenspannun-
gen der beiden Wheatstone’schen Vollbriicken kontinuierlich aufgezeichnet. Wéhrend dieser
Aufzeichnung werden nacheinander unterschiedlich schwere Kalibriergewichte in die Ose des
eingespannten Fiihlerlehrenbandes (30) eingehingt. Den Verlauf der Verstirkerspannung iiber
der Zeit bei unterschiedlichen Belastungen (angehdngten Gewichten) zeigt Abb. 3.13.

Um die Entwicklungsschritte der Kraftmessung zu erldutern, wurde neben der anféinglich be-
nutzten Kraftmefidose aus Stahl die Kalibrierkurven der zur Zeit verwendeten Kraftmefidose
aus der Aluminiumlegierung 2024 dargestellt. Die beiden entwickelten Kraftmefidosen unter-
scheiden sich sowohl im Material als auch in der Anordnung und im Typ der verwendeten
DMS, wie es der Abb. 3.13 zu entnehmen ist.

Aus dem Kalibrierdiagramm der urspriinglichen Kraftmefidose (Abb. 3.13 links) wird deutlich,
dafl bei Entlastung der KraftmeBdose durch Wegnehmen der Kalibriergewichte die Briicken-
spannung® nicht auf Null zuriick geht. Dieses Artefakt kann auf folgende Ursachen zuriick-
gefiithrt werden:

o Inelastische Deformation des Kraftmefidosenmaterials

e Kriecheinfliisse in der Klebeschicht zwischen den Dehnungsmefstreifen und den Kraft-
mefdosenbriicken

e Drift des Verstérkersignals aufgrund von Temperaturschwankungen

Es konnte nachgewiesen werden, dafl das Verstirkersignal bei totaler Entlastung der Kraft-
mefidose iiber der Zeit konstant war. Dies widerspricht aber dem Punkt der thermischen Drift

3Die unterschiedlichen Spannungsplateaus zwischen der Briickenausgangsspannung von vorderer und hin-
terer Kraftmefldosenhilfte bei gleicher Belastung sind auf die unterschiedlichen Mefbereiche der Verstérker
zuriickzufithren. Da diese Verstirkermef3bereiche nach der Kalibration nicht verdndert wurden, haben die Un-
terschiede keinen Einfluff auf die Umrechnung von erhaltenen Spannungswerten in dementsprechende Kraft-
werte.
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Abb. 3.12: Kalibration der KraftmeBdose mittels eines aus dem Lastrahmen nach unten
herausgefiihrten Fiihlerlehrenbandes und angehdngten Gewichten.

aufgrund der in dem gemessenen Zeitraum aufgetretenen Temperaturschwankungen im Labor.
Zudem benétigt ein monotoner Zugversuch mit einer Traversengeschwindigkeit von 2um/s
weniger als 60s bis zum Bruch der Mikroprobe. Die Einfliisse der Temperaturschwankung in-
nerhalb dieser kurzen Versuchszeit sind zu vernachlissigen. In einer weiteren Untersuchung
wurde der Langzeiteinflul der Kraftmefdose auf eine konstante Belastung getestet. Hierbei
wurde ein Gewicht von 200g in die Ose des Fiihlerlehrenbandes eingehiingt und die Kraftme$-
dose iiber einen langeren Zeitraum mit der Gewichtskraft beaufschlagt. In Abb. 3.14 sind die
Ausgangsspannungen der DMS der belasteten Kraftmefdosenteile iiber der Zeit aufgetragen.
Die Kraftmedose wurde nach 600s mit einem Gewicht von 200g belastet. Nach 5 Stunden
und 30 min. wurde der Versuch abgebrochen.

In Abb. 3.14 links (KraftmeBdose aus Stahl) ist eine starke Drift des Verstérkersignals nach
einer Belastungszeit von 1.5 - 10® s nach dem Einhéngen des Gewichtes in die Ose des in die
Kraftmefidose eingespannten Fiihlerlehrenbandes zu erkennen. Bei der neuen Kraftmefidose
aus einer AlCuMg2-Aluminiumlegierung 2024 (Skizze siehe rechts in Abb. 3.14) ist diese Drift
vernachléssigbar klein. Mit Hilfe von Finite Elemente Simulationen zum Verformungsverhalten
der Kraftmefidose konnte zusétzlich zur Materialinderung, der optimale Platz zur Applikation
der Dehnungsmefisteifen auf den Kraftmefidosenbriicken ermittelt werden. Die Kraftmef3dose
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Abb. 3.13:

Links oben: Drauf- und Seitenansicht des ersten KraftmeBdosenprototypen

aus Stahl. Rechts oben: Drauf- und Seitenansicht der momentan verbauten

KraftmeBdose aus einer Aluminiumlegierung. Unten: Kalibrationsverlauf der

Briickenspannung iiber der Zeit bei Belastung mit unterschiedlichen Kali-

briergewichten (links KraftmeBdose aus Stahl, rechts aus einer Aluminiumle-

gierung).
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Abb. 3.14: Spannungsverlauf der Verstdrkerausgangsspannung der DehnungsmeBstrei-
fen bei konstanter Belastung der KraftmeBdose mit einer Gewichtskraft von
2N (links: KraftmeBdose aus Stahl, rechts: Modifizierte KraftmeBdose aus
Aluminiumlegierung).

wurde vereinfacht modelliert. Die hydraulische Probeneinspannung wurde nicht in dem Modell
berficksichtigt. Das dreidimensionale FE-Netz besteht aus 792 Volumenelementen und 4768
Knoten. Die Knotenverschiebungen der oberen Flichen der seitlichen Quader der Kraftme8-
dosenteile wurden in allen Freiheitsgraden unterbunden. Dies entspricht dem Verschrauben
der Kraftmefidosenteile in den Lastrahmen. Zwischen dem vorderen und dem hinteren Kraft-
mefRdosenteil wurde ein Volumenelement der gleichen Querschnittsfliche einer Mikroprobe
modelliert und mit beiden Kraftmefdosenteilen vernetzt. An diesem Quader wurde der Kraft-
mefBdosenverbund (vorderer und hinterer Teil) mit einer Flichenlast von 250 MPa belastet.
Diese Belastung entspricht einer resultierenden Zugkraft von 2.5 N. Die Berechnungen wurden
rein elastisch mit dem FE-Code ABAQUS durchgefiihrt. Es wurde ein der Aluminiumlegie-
rung 2024 entsprechender Elastizitdtsmodul von E=70000 MPa[45] bei einer Querkontrakti-
onszahl von v = 0.3 in den Berechnungen verwendet. In Abb. 3.15 wird die Deformation des
Kraftmefidosenverbundes 50-fach iiberh6ht dargestellt. Ebenso werden die Bereiche maximaler
Léngsdehnung auf den KraftmeBdosenbriicken sichtbar (helle Bereiche). Genau auf diese Be-
reiche wurden spiter Dehnungsmefistreifen mit einem speziellen warmaushértendem Klebstoff
appliziert.

Der Mefibereich konnte mit Hilfe dieser Modifikation (Wahl kleinerer DMS und Applikation
auf die Bereiche maximaler Langsdehnungen auf den Kraftmefidosenbriicken) empfindlicher
gestaltet werden. Wie in Abb. 3.14 gezeigt werden konnte, hat sich die Materialauswahl und
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Abb. 3.15: Lingsdehnungen auf der KraftmeBdosenoberfliche bei einer Belastung in
z-Richtung von 50N. (Die Verformung der KraftmeBdose wurde 50-fach
iiberhoht dargestellt.

die Position der Dehnungsmefstreifen auf den Kraftmefldosenbriicken hinsichtlich der Stabi-
litdt des Verstérkersignals bei konstanter Belastung positiv ausgewirkt. Es konnte ein reversi-
bles Verformungs- bzw. Signalverhalten erreicht werden. Auch im Bereich der Dauerbelastung
zeigte die modifizierte Kraftmefidose aus einer Aluminiumlegierung der Bezeichnung 2024 eine
geringere Kriechneigung als bei der Kraftmefidose aus Stahl.

3.2.3 Ermittlung der Umrechnungsfaktoren

Aus den Kalibrationsverlgufen (Abb. 3.13) werden den Spannungsplateaus der Verstédrkeraus-
gangsspannungen die entsprechenden Gewichtskréifte zugeordnet. Werden diese Wertepaare in
einem xy-Diagramm dargestellt, so erhdlt man die Kalibrationskurven fiir beide Kraftmef-
dosenbriicken (siehe Abb. 3.16 rechts). Deutlich zu erkennen ist der lineare Verlauf zwischen
der Gewichtskraft, welche die Kraftmefidose verformt und der sich daraus ergebenden Ver-
starkerausgangsspannung. Aus diesen Geraden wird mittels zweier Stiitzpunkte aus der Gera-
dengleichung die Geradensteigung errechnet. Diese Geradensteigung entspricht dem Umrech-
nungsfaktor mit welchem die gelieferte Verstirkerausgangsspannung wihrend eines Versuches
multipliziert wird. Die computergesteuerte Datenerfassung zeigt somit die an der Mikrozug-
probe anliegenden Kréfte direkt an.
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Abb. 3.16: Ermittlung der Kalibrationsfaktoren mittels der zugeordneten Wertepaare aus
der an der KraftmeBdose angehdngten Gewichtskraft und den sich daraus
ergebenden Verstédrkerausgangsspannungswerten.

3.3 Probeneinspannung

Grundsétzlich ist anzumerken, dafl der Probeneinbau den problematischsten Part des Pro-
benhandlings darstellt. Hierbei mufl prizise gearbeitet und darauf geachtet werden, dafi die
Probe nicht vordeformiert oder gar zerstort wird. Aufgrund ihrer Abmessungen sind die Mi-
kroproben nicht sehr stabil gegen Biegeeinfliisse. Jegliches Anecken der Probe beim Einbau
fithrt unweigerlich zu einer Verformung. Um dies zu verhindern wird zum Einbau der Mikro-
probe der gesamte Lastrahmen aus der Priifmaschine entnommen und horizontal auf einer
speziellen Unterlagen abgelegt. Auf den Gegenhalter der unteren Probeneinspannung (Teil
(13) in Abb. 3.5) wird die Probe mit einer Pinzette aufgelegt. Danach wird die Probe auf
dem Gegenhalter zwischen dem hinteren Kraftmefdosenteil und der Klemmlippe des vorderen
Kraftmefdosenteils gezogen und ausgerichtet. Die Probe wird am oberen Ende hydraulisch mit
einem leichten Druck geklemmt (siche Abschnitt 3.3.1). Diese leichte Klemmung dient dem
Fixieren der Probe beim Wiedereinbau des Lastrahmens in die Priifmaschine. Hierbei ist zu
beachten, dafl die Probe am unteren Teil frei und nicht mit der mechanischen Probenklemmung
(siehe Abschnitt 3.3.2) im Lastrahmen eingespannt ist. Beim Einbau des Lastrahmens in die
Priifmaschine werden die am Lastrahmen angeflanschten Kardangelenke mit den Zugstangen
der Priifmaschine verschraubt. Dabei konnen je nach Stellung des Aktors der Priifmaschine
Zug- oder Druckkrifte auf den Lastrahmen wirken. Wire die Probe sowohl in der Kraftmefdose
als auch am Gegenhalter (13 in Abb. 3.5) geklemmt, wiirden die durch den Einbau hervorge-
rufenen Zug- oder Druckkréfte iiber den Lastrahmen die Probe vordeformieren. Das weitere
Vorgehen der Probeneinspannung wird in den folgenden zwei Kapiteln ndher beschrieben.
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3.3.1 Hydraulische Probenspannung

Ist die Probe an ihrem vorgesehenen Platz im ausgebauten Lastrahmen, wird sie in der Kraft-
mefdose hydraulisch mit einem geringen Druck geklemmt. Diese Klemmung soll die Probe wie
im vorhergehenden Abschnitt beschrieben, wihrend des Einbaus des Lastrahmens an ihrem
Platz halten. Abb. 3.17 zeigt wie {iber die Deformation einer Klemmlippe die eingespannte
Probe an die hintere Kraftmefldose gedriickt wird.

Verschraubung der
beiden Kraftmefdosenteile
/ Kraftmefdosenteil vorne
’ // \ Swagelok-Rohrverschraubung
/ ) }
KraftmeBdosenteil hinten/ 1
Y\\
Mikroprobe Dx"uckkolben.
Viton-Dichtringe
Klemmlippe

Abb. 3.17: Hydraulische Probenklemmvorrichtung in der KraftmeBdose.

Der Kolbendurchmesser der Klemmvorrichtung betragt 5 mm. Die Lénge des Kolbens und die
Anordnung der Dichtringe wurde im Laufe mehrerer Prototypen optimiert, so dafl der Kolben
gingig und das Hydrauliksystem dicht war. Nach dem Einbau des Druckkolbens wird auf die
Kolbenbohrung eine Swagelok-Rohrverschraubung [6] eingepafit, in welche das Verbindungs-
rohr zwischen der Druckkammer im Lastrahmen und der Druckkammer in der Kraftmefidose
eingeschraubt wird. Dieses Verbindungsrohr besteht aus Kupfer und besitzt einen AuBlendurch-
messer von 3mm. Um den Einfluf} dieses Verbindungsrohres auf die Kraftmefidosenverformung
so klein wie moglich zu machen wurde das Verbindungsrohr wie eine Feder geformt und vor
der Montage weichgegliiht.

Mittels Einschrauben der Hydraulikschraube (s. Teil (6) in Abb. 3.5) wird in der Bohrung
der oberen Halterung (4) ein Druck aufgebaut. Dieser Oldruck wird durch das Verbindungs-
rohr an die Druckkammer vor dem Kolben der Klemmvorrichtung weitergeleitet. Dort driickt
der Kolben die Klemmlippe gegen die Mikroprobe und klemmt diese zwischen dem hinte-
ren Kraftmefdosenteil und der Klemmlippe fest. Die Einschraubtiefe der Hydraulikschraube
(6) ist ein Maf fiir den Hydraulikdruck. Um eine reproduzierbare Versuchsdurchfithrung zu
erhalten, werden die Mikroproben mit dem gleichen Anprefidruck gespannt wie das Fiihler-
lehrenband mit Ose bei der Kalibration der Kraftme3dose (siche Abschnitt 3.2.2). Dazu wird
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die Hydraulikschraube bei allen Versuchen gleich tief eingeschraubt. Ist die Mikroprobe in der
Kraftmefdose mit einem niedrigen Hydraulikdruck verklemmt, wird der gesamte Lastrahmen
wieder in die Priifmaschine eingebaut. Danach folgt die mechanische Probenspannung gegen
den Gegenhalter der unteren Probeneinspannung (13).

3.3.2 Mechanische Probenspannung

Ist der Lastrahmen in der Priifmaschine eingebaut, so wird die untere Probeneinspannung
(Teil (12) in Abb. 3.5) mit Hilfe der Pafistifte (22),(24) in den Gegenhalter der unteren Pro-
beneinspannung (13) eingepafit und leicht an die Mikroprobe angedriickt. Im folgenden wird
der hydraulische Druck der oberen Probenklemmung gel6st und die Mikroprobe iiber die
Klemmlippe von (12) mit der Klemmschraube (25) an den Gegenhalter der unteren Proben-
einspannung (12) gedriickt. Danach wird die Probe drehmomentenfrei iiber die Hydraulik in
der KraftmeBdose mit dem gleichen Druck wie bei der Kalibrierung der KraftmefBidose ge-
klemmt.

Mit dieser Vorgehensweise wird ausgeschlossen, dafi beim Anziehen der unteren Probenein-
spannung auf die Mikroprobe ein Drehmoment iibertragen wird.

3.3.3 Einflufl der hydraulischen Probenspannung auf die Kraftmes-
sung

Mit dem Einbau der Probeneinspannung in die Kraftmedose besteht die Gefahr der Proben-
vorverformung wihrend des Klemmprozesses. Es mufl gewéhrleistet werden, dafl im Zuge der
Probenspannung die Kraftmefidose und mit ihr die eingespannte Mikroprobe nicht verformt
wird. Dazu mufite der Hydraulikdruck, welcher iiber die Schraube (siche Abb. 3.5) im Last-
rahmen aufgebracht wird, limitiert und ein Druckoptimum eingestellt werden, bei welchem
die Probe noch mit ausreichender Kraft geklemmt wird. Ein Klemmen der Mikroprobe mit zu
groflem Druck bewirkt ein auseinanderdriicken der Kraftmefidosenhélften in der Mittenebene.
Die geklemmte Probe wird vorverformt. Diese Vorverformung kann mit Hilfe der beiden dia-
gonal angeordneten induktiven Wegaufnehmern (21) detektiert werden. Das Druckoptimum
wird mit einer bestimmten Position der Hydraulikschraube, {iber welche der Druck erzeugt
wird, identifiziert und bei allen Folgeversuchen zur Klemmung der Probe wieder eingestellt.
Diese Position der Hydraulikschraube entspricht einer bestimmten Anzahl von Umdrehungen
der Schraube beim Einschrauben in die Bohrung, in welcher der Oldruck aufgebaut wird.
Anzumerken wére hierbei noch, dafi mit der Position der Hydraulikschraube, bei welcher die
Kalibrierung der Kraftmefidose erfolgte, alle nachfolgenden Experimente durchgefiihrt wurden.

Dieses Vorgehen war notwendig, da bei einem stirkeren oder schwicheren Klemmdruck die
Verspannungen in der KraftmeBdose und dem Verbindungsrohr zu anderen Kalibrierergebnis-
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sen und somit zu einer falschen Kraftmessung fiihren wiirden. Da das gesamte Meflsystem mit
dem gleichen Druck im Hydrauliksystem wie wahrend der Zugversuche kalibriert wird und
bei den kleinen Deformationen der Kraftmef3dosenbriicke von einem elastischen Verhalten des
Verbindungsrohres ausgegangen werden kann, wird der EinfluB des Verbindungsrohrs auf die
Kraftmessung eliminiert.

3.4 Interne Wegmessung

Im folgenden werden die Wegmefsysteme beschrieben, die zur Verformungsmessung der Mikro-
probe verwendet wurden. An Makroproben wurde zusétzlich ein Lasermefisystem verwendet
(sieche Abschnitt 5.6.1).

3.4.1 Das induktive Wegmeflsystem

In die Kraftmef3dose kénnen bis zu vier induktive Wegaufnehmer eingeschraubt werden. Wie in
Abb. 3.13 zu sehen ist, sind vier Bohrungen im Kraftmefidosenmittelteil so angebracht, daf sie
in der Nahe der Mittelebene liegen, in welcher auch die Mikroprobe geklemmt wird. Die induk-
tiven Aufnehmer sind im Rechner der Datenerfassung so verkniipft, dafl die Signale von zwei
diagonal liegenden induktiven Aufnehmern subtrahiert werden. Andern sich die beiden ermit-
telten Werte bzw. deren Differenz nicht, kann von einem uniaxialen Experiment ausgegangen
werden. Bei Signalverinderungen wird ein unerwiinschter, dem Zugexperiment iiberlagerter,
Biegeanteil sofort angezeigt. Das Experiment kann nicht zur Datenermittlung verwendet wer-
den. Zur Messung der Traversenverschiebung (Verldngerung der gesamten Probe zwischen den
Einspannstellen) kénnen diese induktiven Wegaufnehmer nicht verwendet werden. Aufgrund
der Platzverhéltnisse im Gegenhalter der unteren Probeneinspannung war es nicht mdglich
die Spulenringe des induktiven Meflsystems in der Ndhe der unteren Probeneinspannung zu
plazieren. Wie in Abb. 3.4 zu sehen, werden die Spulenringe (20) von unten in den Lastrahmen
eingefithrt und fixiert. Die Spulenkerne sitzen auf Gewindestangen (21), welche wiederum in
die Kraftmefdose eingeschraubt werden. Gemessen wird die Verschiebung des Spulenringes
gegeniiber dem Spulenkern. Aufgrund der Position des Spulenringes wird hierbei nicht nur die
Verformung der Probe registriert, sondern additiv iiberlagert auch die Verformung des Gegen-
halters der unteren Probeneinspannung (sieche Teil(13) in Abb. 3.5, der Verschraubung (17)
von (13) mit dem Lastrahmen und des Lastrahmens in Zugrichtung bis zur Einspannung des
Spulenringes. Zur Messung der Probenverldngerung der Mikroprobe zwischen den Einspann-
stellen wurde ein weiteres Wegmeflsystem in den Gegenhalter der unteren Probeneinspannung
installiert (siehe Abschnitt 3.4.2). Das induktive Wegmefsystem wurde ausschliefllich zur Er-
kennung einer eventuell auftretenden Biegung der Mikroprobe eingesetzt.
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3.4.2 Ermittlung der Traversenverschiebung zwischen den Einspann-
stellen der Mikroprobe

Zur Messung der Probenverldngerung zwischen den Einspannstellen wurde ein zweites un-
abhéngiges Meflsystem in das Priifsystem eingebaut. Verwendet wurde ein Wirbelstromsensor,
welcher den Abstand zwischen einem ferromagnetischen Objekt (in unserem Fall der hintere
Teil der KraftmeBdose) und dem Sensor nach geeigneter Kalibration messen kann. Eingebaut
wurde der Sensor mittig unterhalb des hinteren KraftmeBdosenmittelteils in den Gegenhal-
ter der unteren Probeneinspannung (13), (siche Abb. 3.18).Der maximale Mebereich dieses
Sensors lbetrdgt 0.5mm bei einer Auflésung von +0.1um [42].
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Abb. 3.18: Schematische Skizze zur Erlduterung der WegmeBsysteme, wie sie im Last-

rahmen verbaut sind.
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3.4.3 Beriihrungsloses optisches Wegmefisystem zur Ermittlung der
Dehnung der Mikroprobe

Wie in Abschnitt 2.2.2 erwdhnt wurde, konnte aufgrund der kleinen Probenabmessungen eine
herkdmmliche Messung der Probenverldngerung im Gleichmafibereich mittels eines Extensio-
meters oder DehnungsmefBstreifen nicht erfolgen. Jegliche Beriihrung wiirde die Mikroprobe
deformieren oder gar zerstoren. Die einzige Moglichkeit die Probenverldngerung im Gleich-
maflbereich zu messen, liegt somit in einer beriihrungslosen Mefeinrichtung. Gesucht wurde
ein Mefisystem, bei welchem das Ausgangssignal der Probenverlidngerung nach digitaler Be-
arbeitung als analoges Steuersignal der Priifmaschine verwendet werden kann. Im Anfangs-
stadium des Aufbaus der Priifmaschine wurden mehrere beriihrungslose Mefisysteme erprobt.
Aufgrund der aufwendigen Datenverarbeitung und der hohen Kosten wurde ein MeBsystem
der Bildanalyse iiber eine Kamera und eine entsprechende Software nicht in Betracht gezo-
gen. Die erprobte Methode der Wegmessung iiber einen Laser Scanner [30] scheiterte an der
Mefigenauigkeit und der problematischen Justierung des Lasers. Zur Messung der Proben-
verldngerung wurde schliefllich ein lichtoptisches System der Fa. Zimmer [61] verwendet. Das
Meflsystem arbeitet nach einem Kantendetektionverfahren, bei welchem Uberginge zwischen
Hell/Dunkel- und Dunkel/Hell-Feldern erfafit werden. In Abb. 3.19 wird der schematische
Mefaufbau gezeigt.

IR-Kollimator

Strukturierte Mikroprobe

Objektiv

Liniensensor

Abb. 3.19: Beriihrungsloses optisches MeBsystem zur Erfassung der Probenverlangerung
im GleichmaBbereich der Mikroprobe.

Gemessen wird nach einem digitalen Linienabtastverfahren mit einer Auflésung von 5000 Pi-
xeln. Mit dem verwendeten Objektiv besitzt die Einrichtung in der Brennebene des Licht-
strahles einen Mefbereich von 2.5mm, woraus sich eine Auflésung von 0.5um errechnen 148t.
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Die Scanrate betrigt 1800 Scans pro Sekunde. Die Beleuchtung erfolgt mittels eines Infrarot
Collimators mit der Wellenlénge von 720nm.

Die Sensorfelder (Pixel) des Liniensensors ben&tigen zum Ansprechen (O/I-Sprung) eine quan-
tifizierte Lichtmenge. Mit der oben genannten Scanrate wird digital abgefragt, welche der Sen-
sorfelder diese Lichtmenge erhalten und welche nicht. Die Elektronik des Mefisystems erkennt
somit jegliche im Sensorfeld befindlichen Objekte, die einen Bereich (einige Pixel) dieses Li-
niensensors abschatten. Ebenso werden die I/O bzw. O/I-Spriinge als Kanten der Objekte
erkannt. Elektronisch wird lediglich der erste im Sensorfeld auftauchende I/O-Sprung und
der letzte im Sensorfeld vorhandene O/I-Sprung weiterverarbeitet. Jedem einzelnen Sensor-
feld wird respektive seiner Position im Liniensensor ein definierter Spannungswert* von 0-10V
zugeordnet. Wird z.B. ein zylindrischer Kérper von oben nach unten durch das Lichtfeld be-
wegt, so wird dieser Korper auf dem Liniensensor abgebildet. Entsprechend dem Durchmesser
des Korpers wird im Mittel immer die gleiche Anzahl an Sensorfeldern abgeschattet. Ab dem
Zeitpunkt, ab welchem der zylindrische Kérper vollstindig auf dem Liniensensor abgebildet
wird, kann die Elektronik dem ersten I/0-Sprung (obere abgebildete Kante des Kérpers) bzw.
letzten 0/I-Sprung (untere abgebildete Kante des Korpers) einen der Position der abgebilde-
ten Kante entsprechenden Spannungswert zuordnen. Diese beiden analogen Spannungswerte
kénnen voneinander subtrahiert werden, wobei der sich ergebende analoge Spannungswert dem
Durchmesser des zylindrischen Koérpers entspricht. Unter Verwendung von Mikroproben mit
Markierungen wie der in Abb. 3.19 gezeigten, wird die obere Kante der oberen Probenmarkie-
rung (Hell/Dunkel-Kontrast=I/O-Sprung) und die untere Kante der unteren Probenmarkie-
rung (Dunkel/Hell-Kontrast=0/I-Sprung) detektiert. Nach einer Kalibration der Mefleinrich-
tung mit zylindrischen Kalibrierkérpern® kann somit kontinuierlich die Distanz zwischen den
dufleren Kanten der Probenmarkierungen gemessen werden. Mit

1=k
-

(3.4)

kann somit die Dehnung im Gleichmafbereich® berechnet werden.

Zur Verwendung dieser Mefeinrichtung mufite eine Probengeometrie mit geeigneten Mef3-
kanten entwickelt werden (siehe Abschnitt 4.3). Um den Ausbau des Lastrahmens zur Pro-
benmontage zu ermoglichen, wurde die Mefeinrichtung auf einer Platte verschraubt, welche
auf einem Linearversteller sitzt. Der Linearversteller wiederum wird an einer Maschinenséule
verschraubt und parallel zur Achse der Maschine ausgerichtet. Dieser Linearversteller mit

“Das erste Sensorfeld (Oum-0.5um) erhilt den Spannungswert 0V und das am anderen Ende des Liniensen-
sors liegende Sensorfeld (2499.51m-2500um) den Spannungswert 10V.

5Als Kalibrierkérper wurden Spritzennadeln aus der Medizin verwendet. Die Durchmesser dieser Nadeln
wurden sowohl mechanisch(Mikrometerschraube) als auch optisch (Mefimikroskop) vermessen.

®Im folgenden ist der GleichmaBbereich als der Bereich der Probe definiert, bei welchem ein nahezu einach-
siger Spannungszustand vorhanden ist.
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Schrittmotor ermoglicht das Auf- und Absenken der gesamten Mefleinrichtung. Diese Hohen-
verstellung dient zur Justierung des im Mefigerdt verbauten Liniensensors auf die Probenmitte.
Dadurch kann der maximale Mefibereich genutzt werden und es ist gewéhrleistet, dafl durch
eine korrekte Positionierung der Mefeinrichtung keine der detektierten Kanten wéhrend des

Zugversuches aus dem Meflbereich 1§uft.
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4 Proben

Im Laufe der Entwicklung des Lastrahmens wurden unterschiedliche Probenformen in Zusam-
menarbeit mit dem IMT diskutiert'. Es wurde festgelegt, dafl die Strukturhéhe der Proben-
geometrie maximal 200um betragen soll. Dieser Wert liegt in einem Bereich, in welchem die
meisten Mikrosystemkomponenten mit ihren Strukturhdhen angesiedelt sind. Fiir die Proben-
form waren wegen der Verwendung der LIGA-Technik zur Probenherstellung (Abschnitt 4.1.1)
Flachproben vorgegeben. Die Probenform hat sich im Laufe der Entwicklung des Priifsystems
kontinuierlich verdndert. Die endgiiltige Probenform zur Bestimmung des Materialverhaltens
von LIGA-Materialien wurde an das verwendete Mefisystem (siehe Abschnitt 3.4.3) angepafit.

4.1 Probenherstellung

Wie in Abschnitt 2 erwihnt, besitzt die Herstellungmethode bzw. das sich aus der Herstellung
ergebende Materialgefiige einen grofien Einflufl auf das Werkstoffverhalten. Die folgenden Ab-
schnitte zeigen zwei mogliche Herstellungsmethoden von Mikroproben, wie sie in dieser Arbeit
verwendet werden.

4.1.1 Herstellung von LIGA-Mikrozugproben

Die Probenherstellung mittels der LIGA-Technik [4], [14] wird schematisch in Abb. 4.1 am
Beispiel einer Einstegprobe gezeigt. Sieht man von der Maskenherstellung und der Formgebung
ab, so stellt die LIGA-Technik einen Galvanisierprozess von Metallen dar.

Mit dieser Herstellungtechnik kénnen Mikrostrukturen mit groflen Aspektverhéltnissen pro-
duziert werden. Wie im ersten Schritt der Abb. 4.1 gezeigt, wird zur Belichtung eines Re-
sistes aus Polymethylmetacrylat (PMMA) eine hochintensive parallele Réntgenstrahlung aus
einem Synchrotron verwendet. Dieser Resist wurde zuvor auf einen, mit einer Titanoxidschicht
besputterten, Siliziumwafer aufgebracht. Die Bestrahlung des Resistes fithrt zu Kettenbriichen
in der Polymerstruktur des PMMAs und somit zu einer Senkung des Molekulargewichtes [52].
Diese bestrahlten Resistteile kdnnen im néchsten Schritt in einer Entwicklerlosung selektiv
aufgelost werden. Die Geometrie wird durch die Absorberstruktur auf der im Strahlengang
liegenden Maske, bzw. deren Schattenwurf bestimmt. Im n#chsten Schritt wird der erzeugte

1Die Herstellung der LIGA-Mikroproben erfolgte im Institut fiir Mikrostrukturtechnik (IMT). Verantwort-
lich fiir die Projektierung waren die Herren Dr. M. Heckele und Dr. K. Feit.
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Abb. 4.1: Schematischer Ablauf der Herstellung mikrostrukturierter LIGA-Proben

Hohlraum mit einem Metall galvanisch aufgefiillt und anschlieflend der restliche Resist ent-
fernt. Die Strukturen werden vor dem Auflésen der Titanoxidschicht wie in Abb. 4.1 rechts
unten gezeigt auf Strukturhohe und -breite vermessen. Dieses Vermessen muf} fiir jede ein-
zelne Probe durchgefiihrt werden, da im Galvanikbad aufgrund des inhomogenen Stromflusses
ein sogenannter Badewanneneffekt bei der Abscheidung des Metalls auftritt. Dieser Effekt
bewirkt, da8 die in Randn#he zum Galvanikbad abgeschiedenen Strukturen héher sind als
die Strukturen im Zentrum des Galvanikbades. Nach dem Vermessen der Strukturhéhe wird
die Probe durch Wegétzen der TiO-Schicht mit Flufisdure freigelegt. Pro Wafer kénnen so in
einem Schritt 46 Mikropriifkérper hergestellt werden. Abb. 4.2 zeigt einen Siliziumwafer mit
den darauf abgeschiedenen Priifstrukturen vor dem Vermessen der Geometrie. Der eindeuti-
gen Zuordnung wegen, werden jeweils die Proben eines Wafers einer Chargen zugeordnet. Es
kénnen somit Einfliisse der Zusammensetzung des Galvanikbades auf das Verformungsverhal-
ten der Strukturen ermittelt und verglichen werden. Aufgrund der Geheimhaltung kdnnen die
Einfluigrofien des Galvanikbades wie Temperatur, Tensidzusatz, Stromdichte und Badzusam-
mensetzung in den Ergebnissen nicht angegeben werden.
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Abb. 4.2: Silizium-Wafer mit strukturierten Nickel-LIGA-Mikrozugproben vor dem Frei-
legen der Proben durch Unterdtzen der TiO-Schicht.

4.1.2 Alternative Herstellung von Mikro- und Makroproben

Wegen der recht aufwendigen und kostenintensiven Herstellung von Zugproben mittels der
LIGA-Technik wurden zum Testen und Einrichten der Dehnungsmefeinrichtung (siehe Ab-
schnitt 3.4.3) Mikrozugproben aus Stahl mittels eines 50W YAG?2-Lasers geschnitten. In Zu-
sammenarbeit mit der Fa. Gamer-Feinwerktechnik [18] mufite im Vorfeld der Probenentwick-
lung ein Material gefunden werden, bei welchem sich sehr feine Konturen mit einem YAG-Laser
schneiden lassen. Wiinschenswert wéren die gleichen Materialien gewesen, wie sie in der LIGA-
Produktion der Mikroproben verwendet wurden. Da aber gerade diese Materialien wie Kupfer,
Nickel und Gold eine sehr hohe Warmeleitfihigkeit besitzen, sind sie zur Strukturierung mittels
eines YAG-Lasers weniger geeignet. Die Ursache dafiir liegt in der zu schnellen Wérmeabfuhr
im Schneidpunkt des Lasers, woraus sich eine Erhohung der Schneidenergie ergibt um die Fo-
lie zu trennen. Genau diese erhte Energie fiihrt aber zu starken Aufschmelzvorgéngen in der
Konturrandzone. Markierungen wie sie zur Dehnungsmessung bendtigt werden, die eine Breite
von 30um und eine Lénge von 40um besitzen (siehe Abschnitt 4.1.1), werden beim Schneiden
abgebrannt bzw. zeigten eine grofe Konturrauhigkeit. Um dies zu verhindern konnte nach
langerem Testen ein CrNi-Stahl (1.4310) gefunden werden, in welchen die Mikroprobenkon-
tur mit annehmbarer Randkonturrauhigkeit geschnitten werden konnte. Parallel dazu wurden
grofle Flachproben (Makroproben) aus dem gleichen Stahl funkenerosiv geschnitten. Der Nach-
teil dieser beiden zuletzt genanten Methoden zur Strukturierung von Mikro- und Makroproben

2Festkorperlaser aus Yttrium-Aluminium-Granat mit Neodym dotiert.
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gegeniiber der Strukturierung mittels der LIGA-Technik wird in Abb. 4.3 deutlich.

Abb. 4.3:

Rauhigkeiten der Randkonturen von la-

sergeschnittenen Stahl-Mikroproben (l.0.),
erodierten Stahl-Makro-Flachproben (l.u.)
und LIGA-Nickel-Mikroproben (r.o.).

Die sich ergebenden Randkonturrauhigkeiten der beiden 100um dicken Stahlfohlien (laserge-
schnitten und erodiert) und einer warmebehandelten 100um starken Nickel LIGA-Struktur

sind in Tabelle 4.1 eingetragen.

lasergeschnittene Stahlfolie

erodierte Stahlfolie

LIGA-Nickel Struktur

Rauhigkeit der Struk-

26 pum
turrdnder

18 um

4.5 pm

Tabelle 4.1 Rauhtiefe der Strukturkonturen.

4.2 Mikrozugproben

Aus der Normgebung im makroskopischen Bereich sind unterschiedliche Probengeometrien fiir
Flachproben bekannt [1]. Darauf basierend, wurden zwei Geometrien in den mikroskopischen
Mafstab ibertragen und modifiziert. Die Geometrien werden in den folgenden Abschnitten

(4.2.1 und 4.3) ndher erldutert.
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4.2.1 Geometrien von Viersteg-Mikroproben

Zur Ermittlung von Streckgrenze und Zugfestigkeit von galvanisch abgeschiedenen Materialien
wurden zwei Probengeometrien entwickelt. Die Probengeometrien und die Probenabmessun-
gen werden in Abb. 4.4 gezeigt. Bei beiden Probengeometrien wurden aus Stabilititsgriinden
vier Stege, d.h. vier Einzelproben, parallel angeordnet und iiber die Probenschultern mitein-
ander verbunden. Im Wesentlichen unterscheiden sich die beiden Probengeometrien in ihrer
Steglidnge und der Stegform (siehe Abb. 4.4). Beide Proben besitzen im mittleren Bereich eine
quadratische Querschnittsfliche von 100 x 100 pum?. Die Probenschulter wurde mittels der
FEM unter Verwendung der CAO-Methode® [37],[17] gestaltoptimiert und als Baud-Kurve*
modelliert. Verhindert werden sollte damit ein Bruch im Bereich der Probenschulter. Wahrend
die "hourglas” Probe (siehe Abb. 4.4 rechts) zur Materialuntersuchung unter zyklischer Bela-
stung entwickelt wurde, findet die Probe mit dem ausgepréigten Gleichmaflbereich ihre Ver-
wendung in der Untersuchung der Streckgrenze und der Zugfestigkeit.

Abb. 4.4: LIGA-Mikrozugprobe mit 4 parallel angeordneten Stegen

Die gesamte Querschnittsfliche betriigt in der Probenmitte 0.04 mm?. Diese Proben werden
nach dem LIGA-Verfahren hergestellt.

3Computer Aided Shape Optimization.
“R.V. Baud, Eidg. Mat. Priif.-Anst. Ziirich (siehe auch [3]).
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4.2.2 Einstegproben zur Verwendung eines beriihrungslosen Dehn-
meflsystems

Mit der Einrichtung der in Abschnitt 3.4.3 beschriebenen optischen Wegmessung mufiten die
Mikroproben den Anforderungen des Mefigerédtes angepafit werden. Die Vorgabe des quadra-
tischen Querschnittes wurde herstellungsbedingt (siehe Abschnitt 4.1.1) beibehalten. Anstelle
der Probengeometrie mit 4 parallel angeordneten Stegen wurde eine Einstegprobe entwickelt.
Dieser Schritt war notwendig um das gesamte Spannungs-Dehnungs-Verhalten und nicht nur
die Werte der Streckgrenze und der Zugfestigkeit ermitteln zu kénnen. Ebenso ist ein Vergleich
zwischen einem Makro- und einem Mikroexperiment nur dann sinnvoll, wenn eine geometri-
sche Ahnlichkeit vorliegt. Der eingehandelte Nachteil der verminderten Stabilitét von Einsteg-
proben gegeniiber Vierstegproben konnte durch einen vorsichtigen Umgang beim Einbau der
Proben gemildert werden.

Wegen der Funktionsweise der optischen Wegmessung (Abschnitt 3.4.3), Kanten in einem
Lichtfeld zu erkennen, mufite die Probenkontur mit Markierungen versehen werden, welche
horizontale Kanten im Bereich der Gleichmafldehnung der Probe aufweist. Da aber aus je-
der Geometriestorung im Gleichmaflbereich ein mehrachsiger Spannungszustand hervorgeht,
muflte ein Optimum zwischen maximal detektierbarer Kantenldnge der Markierung und mi-
nimaler Storung des Gleichmafibereiches gefunden werden.

Abb. 4.5: Einstegmikroprobe mit Markierun- Abb. 4.6: Prinzip der Dehnungsmessung

gen zur Dehnungsmessung

Der Abstand der Markierungen entspricht der Mefllange und mufite der detektierbaren Meflénge
in der Objektebene des Liniensensors angepafit werden, so daff eine ausreichend grofie Ver-
formung der Probe gemessen werden kann. Gleichermafilen wird angestrebt, die Ausgangs-
meBlinge so grof wie moglich zu machen, um die Auflésung der Dehnung zu steigern. In
Abb. 4.5 ist eine Geometrie einer Einstegprobe abgebildet. Die Distanz von Probenschulter
zu Probenschulter betrdgt 2.8 mm. Dieser Abstand war notwendig, denn wie aus Abb. 4.6 er-
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sichtlich ist und in Abschnitt 3.4.3 niher erldutert wird, diirfen die Probenschultern wihrend
der gesamten Versuchsdauer nicht auf dem Sensor abgebildet werden.Dies ist vor allem bei der
Positionierung der Dehnmefeinrichtung in Bezug auf die Mikroprobe zu beachten. Aus Sym-
metriegriinden wurden die Markierungen an beiden Seiten des Gleichmafibereiches auf gleicher
Hohe modelliert. Die Entwicklung bzw. Anpassung der Probengeometrie an das Mefisystem
wird im folgenden Abschnitt ndher erldutert.

4.3 Entwicklung und Optimierung einer neuen Proben-

geometrie

Die Frage nach Form und Grofe der Markierungen (siehe Abschnitt 4.2.2) wurde mit Hilfe von
Finite Elemente Berechnungen geldst. Die Aufgabenstellung lag darin, den Einflufl der Markie-
rungen auf den Gleichmafibereich so klein wie moglich zu machen. Auflerdem soll untersucht
werden, ob der stérende Einflufl dieser Markierungen sowohl bei der Annahme von duktilem als
auch bei der Annahme von einem stark verfestigendem Materialverhalten vernachléssigbar ist.
Das heifit, dafi die an der Markierung gemessene Verformung bezogen auf deren Ausgangsldnge
anndhernd der technischen Dehnung in jedem materiellen Punkt des Gleichmafbereiches ent-
sprechen sollte. Fiir die Berechnungen wurde ein Stoffmodell verwendet, welches das allgemeine
Materialverhalten von Metallen beschreibt und in ein FE-Programm implementiert ist [34],
[11], [29]. Im folgenden Abschnitt (4.3.1) werden die Gleichungen des in den FE-Berechnungen
verwendeten Materialmodells dargestellt.

4.3.1 Materialmodell

Die FE-Beréchnungen zur Probenentwicklung (Abschnitt 4.3.3) wurden mit einem fiir grofie
Deformationen formulierten Viskoplastizitdtsmodell [13], [12] mit nichtlinearer kinematischer
und nichtlinearer isotroper Verfestigung durchgefiihrt. Dieses Materialmodell wird in einer
Benutzerroutine (UMAT) dem FE-Programm ABAQUS zur Verfiigung gestellt (sieche auch
[29]). Im folgenden wird das verwendete Materialmodell kurz beschrieben. Vorausgesetzt wer-
den kleine elastische Verzerrungen. Es wird von einer additiven Zerlegung des Verzerrungsge-
schwindigkeitstensors

D=D.+D, (4.1)
ausgegangen, wobei

D = % (L + L7) (4.2)
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und
L=FF!. (4.3)

Hierbei ist L der rdumliche Geschwindigkeitsgradient und F der Deformationsgradient. Als
Elastizitatsbeziehung wird ein Hypoelastizitédtsgesetz der Form

$= c[Dy (4.4)

v
angenommen. Hierin sind S eine Oldroyd-Ableitung des gewichteten Cauchy’schen Spannungs-
tensors,

v oo

S=S-LS - SLT, (4.5)
und C der Elastizitédtstensor vierter Stufe, der wie folgt definiert ist:

C=2uE+2(1®1) . (4.6)

Die Groflen 1 und A représentieren die Lamé’schen Konstanten, die mit Hilfe des Elastizitéts-
moduls E und der Querkontraktionszahl v ausgedriickt werden kénnen:

E Ev

S0+ ’ A AT o) 47)

Y=

Als Evolutionsgleichung fiir den inelastischen Anteil der Verzerrungsgeschwindigkeit (FlieB-
regel) wird eine assoziierte Normalenregel

D, = \/g sN (4-8)

verwendet, wobei N wie folgt definiert ist:

(8-2)°

N=4r—mte.
|s-2)7]

(4.9)

Hierin entspricht $ der Rate der plastischen Bogenlinge und ( )P dem deviatorischen Anteil
eines Tensors zweiter Stufe. Aus der Beziehung (4.4) ergibt sich somit durch Einsetzen von
(4.1), (4.5) und (4.8) folgender Zusammenhang:

S—LS—SLT=C[D]——\/§$C[N] : (4.10)
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Als FlieBfunktion wird eine v. Mises Flieffunktion mit kinematischer und isotroper Verfesti-
gung

= 3

F = F(S,Z,k) = \/5 (S-2Z)°-(5-2)° -k (4.11)

verwendet. Im Falle der Viskoplastizitit ist die Rate der plastischen Bogenlédnge durch eine
Materialgleichung der Form

. _ (B

§ = Ll 4.12

; (4.12)

definiert, wobei F einer Uberspannung entspricht und 7 und 7 positive Materialkonstanten

sind. Fiir die kinematische Verfestigung gilt ein Ansatz vom Armstrong-Frederick-Typ:

Z-LZ-71LT = (\/ch—bZ>.§ : (4.13)

Die isotrope Verfestigung wird durch die Evolutionsgleichung
k=(y - Bk— k) s (4.14)

beschrieben. Die Gréfien v, 8 und ko sind nichtnegative Materialkonstanten mit ko :=k|,_,.

4.3.2 Einflu3 der Verfestigungs- und Viskositdtsparameter

Mit den im folgenden Abschnitt dargestellten FE-Rechnungen mit dreidimensionalen Pro-
benkorpern soll gepriift werden, ob bei unterschiedlichem Materialverhalten die Dehnungs-
messung mit Hilfe der Markierungen an der Probenkontur der Mikroprobe erlaubt ist und
ob die Markierungen einen Einfluf auf die Verformungen des Gleichmafbereiches der Mi-
kroprobe bewirken. Dazu wurden exemplarisch zwei Parametersitze gewdhlt, welche zum
einen einem sehr duktilen und zum anderen einem stark verfestigendem Materialverhalten mit
hoher Streckgrenze entsprechen. Die zugehorigen eindimensionalen homogenen Spannungs-
Dehnungs-Kennlinien wurden aus der Integration des in Abschnitt 4.3.1 formulierten Modells
ermittelt. Die Integration erfolgte mit einem expliziten Runge-Kutta Verfahren 4. Ordnung.
Betrachtet wurden dehnungsgesteuerte Belastungen mit einer Dehnrate von £é=1072% 1/s.

Die Parameter zur Beschreibung der beiden gew&hlten Materialverhalten kénnen den Tabellen
4.2 und 4.3 entnommen werden. Abb. 4.7 zeigt die Spannungs-Dehnungs-Beziehungen der
ausgewdhlten Parametersitze.
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E=180 GPa, v = 0.3, ko= 400 MPa, B=nv=0,
b = 25, c = 8000 MPa, n=20-10"MPa’s, r=22.

Tabelle 4.2. Materialparameter zur Simulation des Materialverhaltens (A).

E=180 GPa, v =0.3, ko= 1000 MPa, B=v=0,
b = 100, ¢ = 30000 MPa, n=2.0-10"MPa"s, r=2.2.

Tabelle 4.3. Materialparameter zur Simulation des Materialverhaltens (B).
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Abb. 4.7: Spannungs-Dehnungs-Beziehung aus den eindimensionalen numerischen Be-
rechnungen (Vorgabe fiir die FE-Rechnungen).

4.3.3 Inhomogenititseinflufl der Markierungen

Um den Einflul der Markierungen auf den Gleichmaflbereich der Probe zu studieren, wurden
mehrere Markierungsgeometrien modelliert. Es wurde in der FE-Rechnung ein verschiebungs-
gesteuertes, einachsiges Zugexperiment mit dem Viskoplastizitdtsmodell fiir grofe Deforma-
tionen aus Abschnitt 4.3.1 simuliert. Verwendet wurden die Materialparameter aus Tabelle 4.2
(A). Gerechnet wurde geometrisch nichtlinear. Aus vorangegangenen Experimenten mit laser-
geschnittenen Proben war zu entnehmen, dafl Zugproben mit gleichen Stegbreiten zwischen
und auflerhalb der Markierungen hiufig im Bereich auflerhalb der Markierungen einschniirten.
Um zu gewéhrleisten, daf die Einschniirung im Experiment zwischen den Markierungen statt-
findet, wurde die Stegbreite auflerhalb der Markierungen um 10um gegeniiber der Stegbreite
zwischen den Markierungen erhoht. Diese notwendige Differenz der Stegbreiten implizierte eine
inhomogene Spannungsverteilung (sieche Abb. 4.9 Markierung I-III). Wie in Abb. 4.8 gezeigt,
werden bei der Modellierung die Symmetrien in x-, y-, und z-Richtung verwendet.
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Es wurde ein Viertel der Probengeometrie als FE-Netz modelliert und belastet. Verwendet
wurden dreidimensionale Festkdrperelemente’.

Analog zu den Experimenten wird die Ix

. . o . uX‘L ?1"
Traversenverschiebung als Eingabegréfie fiir N )
die Verschiebung der zu berechnenden E
Mikroproben mit Markierungen in den =§ - A
FE-Rechnungen verwendet. Die Gesamt- g 8
verlangerung der Probe wird in den fol- J L B
genden Berechnungen 1 mm betragen. Un- /
ter Ausnutzung der Symmetrien der Mikro- AN

zugprobe betrigt somit die in die Rech-

nung eingehende Probenverschiebung  an Abb. 4.8: Draufsicht auf die zu berech-

der Einspannstelle in postiver x-Richtung nende Mikrozugprobe

u,=0.5mm .

Um die Wirkung der Einspannung zu simulieren, wurde in den Berechnungen die Verschie-
bung des Randes (Linie A und B in Abb. 4.8) in y-Richtung unterbunden. Im folgenden werden
exemplarisch drei Berechnungen an Proben mit unterschiedlichen Markierungsgeometrien ge-
zeigt (siehe Abb. 4.9 und 4.10). Die in Abb. 4.9 gezeigten Von-Mises-Vergleichsspannungen
im Bereich der Markierungen veranschaulichen den Einflul der Markierungsiibergénge . Die
der Probenschulter zugewandte Kante der Markierung (in Abb. 4.9 rechte Kante) entspricht
der Meflkante im Experiment. Die Verformung dieser Mekante sollte wéhrend des gesamten
Zugversuches so gering wie moglich sein. Diese Forderung konnte nicht von allen Markie-
rungsgeometrien erfiillt werden. Die Meflkante der Markierung II wurde mit steigender Tra-
versendehnung entgegen der Zugrichtung verformt. Im Experiment wiirde dieses Verformen
der Meflkante zu Meffehlern fithren. |

In Abb. 4.10 wird fiir die in Abb. 4.9 dargestellten drei Markierungsvarianten der Unterschied
zwischen den technischen Dehnungen® an ausgewihlten Stellen im Probeninneren zur techni-
schen Dehnung an der MeBkante gezeigt. Die in den Diagrammen aufgetragene Totaldehnungs-
differenz entspricht der Abweichung der Dehnung in dem betrachteten Knotenpunkt zu der
Dehnung an der Mefikante der Markierung. Mittels mehrerer FE-Berechnungen konnte gezeigt
werden, dafl die Markierung I (Abb. 4.10 oben) die geringste Stérung sowohl in die Spannungs-
als auch Dehnungsverteilung im Gleichmafibereich einbringt. Die Markierungsvariante II zeigte
zwar ein dhnliches Verhalten der Totaldehnungsdifferenz konnte aber aus den Griinden der
Mefkantenverformung und der zu erwartenden Herstellungsschwierigkeiten nicht verwendet
werden. Ebenso wurde die Markierungsvariante III, welche den grofiten Geometrieeinflul auf

5(C3D20R) 20-knotige Hexaeder mit reduzierter Integrationsordnung und den aktiven
Freiheitsgraden g, uy undu..

®Alle technischen Dehnungen werden hier aus dem Quotient der jeweiligen Knotenverschiebung uz in Zu-
grichtung und der zugehorigen Ausgangslage xo berechnet.
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die Dehnungsverteilung zeigte, nicht zur Herstellung verwendet. Die Geometrie der optimierten
Mikroprobe wird in Abb. 4.12 vorgestellt.
Y

Markierung I

Markierung I

L 11E4
988
878
L 17869
‘659
i549
T30
1330
1520
LERY

Markierung II1

Abb. 4.9: Spannungsverteilung(v. Mises) im Bereich der Markierungen der Mikroprobe
bei einer Traversendehnung von 2.2%.
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Abb. 4.10: Berechnete Totaldehnungendifferenz verschiedener Knoten zu der Totaldeh-
nung an der im Experiment verwendeten DehnungsmeBstelle.
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4.3.4 Diskussion der Probengeometrie bei zwei exemplarisch vor-
gegebenen Materialverhalten

Fir die FE-Berechnungen wurden die in Tabelle 4.2 und 4.3 angegebenen Materialparameter
verwendet. Die modellierte Mikroprobe mit der Markierungsvariante I wurde wie im voran-
gegangenen Abschnitt traversengesteuert belastet. Die Diagramme in Abb. 4.11 zeigen die
Abweichung der Totaldehnung exemplarischer Knoten im Gleichmafbereich von der Total-
dehnung an der Meflkante im Knoten A. Die Positionen der Knotenpunkte werden aus dem
FE-Netz der Abb. 4.10 (oben) ersichtlich. Die Totaldehnungsdifferenz zeigt den Fehler zwi-
schen der im Probenmefibereich vorliegenden Dehnung (Punkte B, C, D, E) beziiglich der
Totaldehnung wie sie aus der Verschiebung der Markierungskante A berechnet wird. Tenden-
ziell kann aus diesen Berechnungen entnommen werden, dafl bei der Simulation der Verformung
mit stark verfestigenden Materialverhalten (B) der Einfluff der Markierung stérker ist als bei
der Simulation der Verformung mit duktilem Materialverhalten (A).

Parametersatz A Parametersatz B

2'5__ ————ot As = SE_SA 5? —— e e ASE-- = EE — 8A
g 1 —— Ae =gy, /,' g 1 - Ly =g- 8, .
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Abb. 4.11: Abweichung der Totaldehnung exemplarischer Knotenpunkte der Probe zu
der Totaldehnung an der MeBkante der Markierung (Knoten A).

Die Differenzen der im Gleichmaflbereich berechneten Dehnungen zu der an der Meflkante be-
rechneten Dehnung sind unter Verwendung des Prametersatzes (B) anndhernd doppelt so hoch
wie unter Verwendung des Parametersatzes A. Zusammenfassend kann gesagt werden, daf bei
Mikroproben, bei welchen die an der Markierung gemessene Totaldehnung unter 20% liegt,
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die Totaldehnung in einem beliebigen materiellen Punkt im Gleichmafibereich bis auf eine
maximale Abweichung von 3% mit der Totaldehnung an den Markierungen iibereinstimmt.
Fiir das Experiment bedeutet dies, dal bei Verwendung von Materialien, welche ein &hnli-
ches Verhalten zeigen wie mit dem Viskoplastizitdtsmodell berechnet, die Verwendung einer
Probengeometrie mit der Markierungsform I eine sinnvolle Dehnungsmessung erméglicht.

4.3.5 Geometrie der entwickelten Einsteg-Mikrozugproben

Die im vorangegangenen Kapitel gewonnenen Erfahrungen aus den FE-Berechnungen wurden
direkt in die Fertigung der Mikroproben iibertragen. Die Geometrie der Mikrozugprobe mit
den Abmessungen wird in Abb. 4.12 gezeigt.

e ——
— -~

rd ~
7 N
Ve N
’ N
/ \\
/
; 0.03 \
/ \
10.0 / \\
!
3.6 ; | l \‘
| 0.045
L | 1.0 | o'i)s 001 /—o.oos l 'I
— i 1 ' N ]
! \

0.94
—T
0.2685
i
N S B

ﬁ O.‘HJ v 0.1J v

\
\
\
\
\
\
N
N
Ve
~ -~
2.8 / TN~ -~
J
1

Baud—-Kurve

Abb. 4.12: Geometrie der Mikroprobe, mit den zur Dehnungsmessung erforderlichen
Markierungen.

Die Geometrie der Probenschultern wurden als Baud-Kurven ausgebildet (siche Abschnitt
4.2.1). Die Probenlinge zwischen den Probenschultern und den Markierungen mufite auf-
grund der Dehnmefleinrichtung (siehe Abschnitt 3.4.3) mindestens 0.9mm betragen, damit
aufler den Markierungen keine weitere Kanten (z.B. die Probenschultern) im Lichtfeld der
optischen Dehnmefeinrichtung vorhanden sind. Die Kopfhéhe der Probe muf} aufgrund des
Abstandes zwischen oberer und unterer Probeneinspannung (1=7mm) 3.6mm betragen damit
die Probe noch eingebaut werden kann. Aufgrund der nicht gleichméBigen Abscheidung der
Metalle im Galvanikbad besitzen alle Mikrozugproben unterschiedliche Strukturhéhen (100
pm £ 10pm. Um in den folgenden Zugversuchen die Nennspannung berechnen zu kénnen,
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war eine genaue Ermittlung der Ausgangsquerschnittsfliche notwendig. Die Proben wurden
nach der Herstellung auf dem Wafer belassen und mit einem optischen MeStaster(Microfocus)
der Fa. UBM MeBtechnik GmbH [56], [8] in ihrer Hohe vermessen. Die Erstellung eines
Abscheidungs-Oberflichenprofils ermoglicht eine gleichzeitige Bestimmung der Oberfléchen-
rauheitskennwerte der Mikrozugproben. Die Profilhhe wird aus dem Mittenrauhwert
(ISO 4287/1) der Profilkoordinaten errechnet. Die Vermessung der Stegbreite im Gleichmafbe-
reich als auch der MeBlinge zwischen den Aufienkanten der Markierungen (ly) wurde aufgrund
des Aperturwinkels von 53°des Microfocus mit einem Mefmikroskop mit StahlmeSBtisch und
digitalem Mikrometer der Fa. MITUTOYO durchgefiihrt. Die Megenauigkeit des Microfocus
liegt laut Hersteller bei dem vorgegebenen Mefbereich von £500um unterhalb von 50 nm.
Die Mefigenauigkeit des MeBmikroskops liegt bei 1um. Exemplarisch zeigt Abb. 4.13 ein
Oberflachenprofil eines gescannten Mefbereiches einer LIGA-Mikroprobe. Ein Oberflichen-
scan einer Mikroprobe im Gleichmaflbereich wird in Abb. 4.14 gezeigt.

—59 pm

]: 50 em

S TET R 500 Bom : :‘ 0°

Abb. 4.13: Oberflachenscan einer Mikroprobe im MeBbereich.

Im Fall der Stahl-Mikroproben wurde die Strukturhéhe an der Stahlfolie vor dem Laserschnei-
den mittels einer Biigelmefschraube gepriift. Die Stegbreite, sowie der Markierungsabstand
wurde wie bei den LIGA-Mikroproben mit dem MeBmikroskop vermessen.

4.4 Geometrie der Makroproben

Um einen Vergleich zwischen Zugexperimenten im Mikro- und Makrobereich zu erhalten, wur-
den makroskopische Proben untersucht. Diese makroskopischen Proben wurden wie die laser-
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Abb. 4.14: Oberflachenprofil einer galvanisch abgeschiedenen Mikroprobe. Gescannt
wurde liber die Stegbreite im GleichmaBbereich.

geschnittenen Stahlmikroproben aus der gleichen Stahlfolie herauserodiert. Die Herstellung
von galvanisch abgeschiedenen Makroproben erfolgt in mehreren Schritten. Zuerst wird auf
einen priparierten Silizium-Wafer eine Titanoxidschicht aufgebracht, auf welche eine 100 pm
starke Metallschicht abgeschieden wird. Durch wegitzen der Titanoxidschicht wird nach der
Abscheidung die Metallfolie freigelegt. AnschlieBend wird die Probe aus dieser Metallfolie ge-
schnitten. Um Verformungen beim Schneiden der Probenform mittels der Funkenerosion zu
vermeiden, wurde diese aufgalvanisierte Metallschicht wie ein Sandwich zwischen weitere Me-
tallfolien gepackt. Anschlieflend wurde die entsprechende Makroprobe aus diesem Sandwich
herauserodiert. Die Probengeometrie wird in Abb. 4.15 gezeigt.

90
45 ,
’ I-—L] ' Rz 6.3
RS S P A e
/Fi:r__\‘—-— Probengeometrie der Makroprobe
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5 Experimentelle Ergebnisse

In den folgenden Abschnitten wird demonstriert, wie die entwickelte Mikrozugpriifvorrich-
tung eingesetzt werden kann, um Stoffeigenschaften und Auslegungskennwerte zu ermitteln.
Zusétzlich wird in einigen Fillen ein Vergleich zu experimentellen Ergebnissen aus dem Ma-
krobereich durchgefiihrt. Die Einzelergebnisse sind im Anhang B in tabellarischer Form auf-
gelistet. In den folgenden Diagrammen wurde jeweils die Nennspannung gegen die gemessene
Dehnung aufgetragen. Auf eine Umrechnung auf wahre Spannungen wurde verzichtet, da im
Fall der Vierstegproben die gemessene Traversendehnung nicht der tatsdchlichen Dehnunug
entspricht und somit auch der tatsichliche Querschnitt nicht exakt bekannt ist. Aulerdem ist
eine Umrechnung nur im Bereich homogener Verformung, also praktisch bis zum Erreichen
der maximalen Kraft, sinnvoll.

5.1 Uberblick iiber Werkstoffe und Versuchsbedingun-

gen

Aufgrund der Vielzahl der durchgefiihrten Experimente soll in diesem Abschnitt dem Leser
ein Uberblick iiber die Versuche gegeben werden. In Tab. 5.1 sind die untersuchten Werkstoffe,
die Probenformen, die Herstellungsbedingungen, das Dehnungsmefisystem, die Belastungsart
sowie die Gliihbedingungen aufgelistet.

Die Reihenfolge der in den folgenden Abschnitten beschriebenen Ergebnisse orientiert sich an
den Entwicklungsschritten der Mikrozugpriifvorrichtung. In Abschnitt 5.2, 5.3 und 5.4 werden
Untersuchungen zum Festigkeitsverhalten unterschiedlicher LIGA-Werkstoffe gezeigt. Mit dem
Aufbau einer optischen Dehnmefleinrichtung und der Entwicklung einer dazu angepafiten Pro-
benform werden Versuche an lasergeschnittenen Einsteg-Stahl-Mikroproben (siehe Abschnitt
5.5) mit Ergebnissen aus Versuchen an Makroproben des gleichen Materials (siche Abschnitt
5.6) verglichen. In Abschnitt 5.7 und Abschnitt 5.8 werden abschlieend die Ergebnisse aus
den Experimenten an Nickel-Einsteg-Mikroproben (LIGA) mit den Experimenten an galva-
nisch abgeschiedenen Nickel-Makroproben verglichen.
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Werkstoff Probenform Herstellung Wegmessung Belastungsart | Glithbehandlung
Nickel Viersteg LIGA Zwischen den Zug 13 min./450 °C
S. 56 ff. Mikroprobe mit Einspannstellen 13 min./800 °C
Gleichmafibereich (Traversendehnung)
Nickel Vierste LIGA Zwischen den Zyklisch 13 min./800 °C
S. 61 ff. Mikroprobe Einspannstellen
Hourglas (Traversendehnung)
Nickel Einsteg LIGA Optisch Zug 13 min./450 °C
S. 78 ff. Mikroprobe (Totaldehnung) Haltezeiten | 13 min./800°C
Entlastungen
Nickel Makroprobe galvanisch Laser Zug 13 min./450 °C
S. 85 ff. (Totaldehnung) Haltezeiten | 13 min./800°C
Entlastungen
Permalloy Viersteg LIGA Zwischen den Zug 13 min./870°C
S. 63 ff. Mikroprobe mit Einspannstellen
GleichmaBbereich (Traversendehnung)
Kupfer Viersteg LIGA Zwischen den Zug 15 min./450 °C
S. 66 ff. Mikroprobe mit Einspannstellen 23 min./470°C
Gleichmafbereich (Traversendehnung) 15 min./760°C
Stahl Einsteg Blech Optisch Zug 1h /1000 °C
§1.4310 Mikroprobe (Totaldehnung) Haltezeiten
. 68 ff. Entlastungen
Stahl Makroprobe Blech Laser Zug 1h /1000 °C
g1.4310 (Totaldehnung) Haltezeiten
.75 1l Entlastungen

Tab. 5.1: Ubersichtstabelle der experimentellen Untersuchungen.

5.2 Festigkeitsuntersuchungen an LIGA-Nickelmikropro-

ben (Vierstegproben)

Die folgenden Versuche zum Studium des Einflusses der mittleren Korngréfle im Probenquer-

schnitt auf das Festigkeits- und Verformungsverhalten von mikrostrukturierten Proben wurde
an Nickel LIGA-Vierstegproben (Probengeometrie siehe Abb. 4.4) durchgefithrt. Das Materi-
algefiige dieser LIGA-Strukturen ist, wie in Abschnitt 2.1 erwidhnt wurde, anisotrop aufgebaut.

Man kann in diesem Ausgangszustand, in dem die Proben aus der Galvanik entnommen wer-

den, nicht von einer typischen Kornstruktur sprechen. Um metallurgische Einfliisse auf das

Festigkeits- und Verformungsverhalten solcher galvanisch abgeschiedener Nickelstrukturen zu

untersuchen, wurde das Ausgangsgefiige durch Warmebehandlung in ein isotropes Gefiige
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umgewandelt. Zur Einstellung definierter Korngréfien mittels bestimmter Warmebehandlun-
gen wurden Untersuchungen zum Rekristallisationsverhalten von galvanisch abgeschiedenem
Nickel durchgefiihrt (siehe Anhang C.1.1).

Grundsétzlich kénnen aus monotenen Zugexperimenten an Vierstegproben die Zugfestigkeit
R, und die Streckgrenze R0 o ermittelt werden. Aufgrund der Probengeometrie ist es nicht
moglich die Verschiebung im Gleichmafibereich der Stege zu messen. Zur Berechnung der Deh-
nung wird somit die Traversenverschiebung (sieche Abschnitt 3.4.2) herangezogen. Gesteuert
werden die Experimente ebenfalls {iber diese Traversenverschiebung. Aus dieser Verschiebung
148t sich die Traversendehnung er errechnen. Als Ausgangsldngen werden bei der Viersteg-
probe mit GleichmaBbereich (siche Abb. 4.4 links) lp = 1.172mm und bei der hourglas”
Probe (sieche Abb. 4.4 rechts) I, = 0.83mm zur Berechnung der Traversendehnung verwen-
det. Aufgetragen werden die im Zugversuch gemessenen Kraft-Verformungs-Werte in einem
Nennspannungs-Traversendehnungs-Diagramm. Aus den gewonnenen Erkenntnissen iiber das
Einstellen von bestimmten Gefiigezustinden an galvanisch abgeschiedenen Nickel-Strukturen
mittels einer Wiarmebehandlung (siehe Anhang C.1.1) wurden drei grundsétzlich voneinander
verschiedene Gefiige durch Glithungen eingestellt. Je ein Drittel der vorhandenen Mikroproben
wurden '

(a) im Anlieferungszustand belassen,
(b) bei T=450°C, 13 Minuten gegliiht,

(c) bei T=800°C, 13 Minuten gegliiht.

Zur Uberpriifung der eingestellten Gefiige wurde jeder Warmebehandlung das mit den Mikro-
proben galvanisch abgeschiedene Rahmenmaterial des Wafers beigelegt. Dieses Rahmenmate-
rial wurde metallographisch auf Korngréfie und Mikrohédrte hin untersucht. Die Werte wurden
den gemessenen Materialkennwerten aus den Zugversuchen zugeordnet (siche Anhang B.1).
Zur Untersuchung geschwindigkeitsabhéngiger Phanomene wurden Versuche mit unterschied-
lichen Verformungsgeschwindigkeiten durchgefiihrt.

In den folgenden Diagrammen sind die Ergebnisse der monotonen Zugversuche mit unter-
schiedlichen Abzugsgeschwindigkeiten aufgetragen. Die zur Berechnung der Traversendeh-
nung bzw. der Abzugsgeschwindigkeit herangezogene Ausgangsléinge zwischen den Einspan-
nungen betrug lp=7mm. Betrachtet man die Ergebnisse der unbehandelten Mikroproben (siehe
Abb. 5.1), so konnte kaum ein Unterschied im Spannungs-Dehnungsverlauf bei unterschiedli-
chen Traversendehnraten beobachtet werden. Die Ergebnisse zeigen hier eine auflergewdhnlich
hohe Festigkeit von 1022 MPa (in der Literatur [5] werden fiir Nickel Zugfestigkeiten zwi-
schen 400MPa(weichgegliiht) und 800MPa (kaltverformt) angegeben). Werden die Nickelpro-
ben wirmebehandelt und ein polykristallines Gefiige eingestellt, sinken die Festigkeitswerte wie
erwartet ab (siehe Abb. 5.2 und 5.3). Wihrend in den Zugversuchen von unbehandelten und
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bei 450 °C/13 min. wirmebehandelten Nickelproben kein Einfluf§ der Verformungsgeschwin-
digkeit auf Festigkeit, Verfestigungs- und Bruchverhalten erkennbar wurde, war hingegen in
den Zugversuchen von 800 °C/13 min. wirmebehandelten Proben ein deutlicher Einfluf} er-
kennbar.

Die Bruchvorgénge unterscheiden sich im Falle der warmebehandelten Proben von denen der
unbehandelten Proben. Sind die Stege im Falle der unbehandelten Mikroproben ann#hernd
gleichzeitig gebrochen, so brechen sie bei wirmebehandelten Proben sukzessiv nacheinander.
Diese Bruchvorgénge sind auch an den Spannungs-Dehnungskennlinien zu erkennen. Die Kenn-
linie zeigt einen treppenférmigen Abfall der Nennspannung. Diese sinkt im Bruchvorgang des
letzten Steges auf anndhernd null MPa ab. Deutlich wird dies vor allem bei den bei 800°C/13
min. wirmebehandelten Mikroproben mit einem grobkoérnigen Gefiige. Wird in diesem Fall
eine sehr langsame Abzugsgeschwindigkeit gew#hlt, so ist jeder einzelne Stegbruch im Kur-
venverlauf anhand der Knicke ersichtlich. Desweiteren weisen die Bruchflichen der unbehan-
delten Srukturen auf einen verformungsarmen Bruch hin. Die Stege brachen sehr zerkliiftet
in anndhernd 45°Ebenen zur Zugbelastung (siehe Abb. C.6 l.0.), wohingegen die Briiche der
gegliihten Mikroproben (800 °C/13.min) nach starker Einschniirung (siehe Abb. C.6 r.o. und
r.u.) einen duktilen Gewaltbruch zeigten. Zum Begriff des duktilen Gewaltbruches siehe z.B.
[15]. Ein Hinweis auf diese duktilen Gewaltbriiche zeigen die Waben an der Bruchspitze.

1000 —
I // ....... S
~ ] § Material:
CEL 800 ' '\,\ e galvanisch abgeschiedenes
= ] N Nickel (im Anlieferungs-
g 600 zustand)
c
z i Wafer: 4146
c
400
§ . Gefiigedaten:
g 200 . Morphologie: l(\Ianokristalli;ce
) == - .10™ nadelférmig
< ] E_T 3.1 10_4 1/s Mittlere Korngréfie: nanokristallin
i €;=2.0-10"1/s (nicht mefibar)
0 TTT T[T I T T[T T TP [T T T [T TTTT77T] Mikrohérte: 276H‘/002

0 5 10 15 20 25 30
Traversendehnung &, [%)

Abb. 5.1: Nennspannungs-Traversendehnungs-Kennlinien von unbehandelten Nickel-
Viersteg-Mikroproben.

Fafit man alle Zugkurven in einem Spannungs-Dehnungs-Diagramm zusammen, so ist der
Einflul zunehmender Korngr6fie deutlich in der abfallenden Festigkeit und der zunehmenden
Traversendehnung zu sehen.
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4 e §,=35+10"1/s Material:

kristallines Gefiige
Mittlere Korngrofle: 8.4um
Mikrohérte: 116 HVj 02

T 800 —— §,=23-10%1/s o galvanisch

=3 i abgeschiedenes  Nickel

S (450 °C, 13min. gegliiht)

)

S Wafer: 4146

c

§ Gefiigedaten:

g Morphologie: feinkorniges, poly-
2
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0 10 20 30 40
Traversendehnung &; [%]

Abb. 5.2: Nennspannungs-Traversendehnungs-Kennlinien  von  wirmebehandelten
Nickel-Viersteg-Mikroproben.
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4] 400— . -5 .
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E 300 | //-\\ schleglenes . Nluckel

=2 . (800 °C, 13min. gegliiht)

= 1 4
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2 100 ' Morphologie: ﬁrobkérniges, poly-
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Mittlere Korngrofle: 11.8um
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Abb. 5.3: Nennspannungs-Traversendehnungs-Kennlinien  von  warmebehandelten
Nickel-Viersteg-Mikroproben.

Einige Ergebnisse aus monotonen Zugversuchen an Nickel-Mikroproben sind in den Tabn. B.1
bis B.3 im Anhang B aufgefiihrt.

Vergleicht man die Werte der Zugfestigkeit fiir verschiedene Wafer (Herstellungschargen) mit-
einander (siehe Abb. 5.5), so wird ein deutlicher Unterschied zwischen den Wafern erkennbar.
Dies zeigt, dafl im Zuge der Herstellung in der Galvanik ein Einfluf§ auf die Festigkeitswerte des
herzustellenden Materials genommen werden kann. Ebenso folgt daraus, daf§ die Ergebnisse
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Abb. 5.4: Nennspannungs-Dehnungskennlinien Wafer 4146.

der Versuche nur innerhalb einer Wafercharge verglichen werden konnen.
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Abb. 5.5: Vergleich der Zugfestigkeiten R,, unterschiedlicher Produktionschargen
(Wafer).
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Zyklische Experimente

Wie in Abschnitt 4.2.1 erwihnt, wurde fiir zyklische Untersuchungen eine abgewandelte Pro-
bengeometrie entwickelt. Die zyklischen Versuche wurden traversengesteuert bei unterschiedli-
chen Mitteldehnungen durchgefiihrt (siehe Abb. 5.6). Im folgenden soll an einer bei 800°C/13
min. wirmebehandelten Nickel-Mikroprobe des Wafers 4146 ein zyklisches Experiment ge-
zeigt werden. Aufgrund der geringen Knicklasten der Mikroproben konnten die Versuche
nur im Zugschwellbereich durchgefiihrt werden. Unterhalb einer Druckbelastung von 50 MPa
ist bei den Viersteg-”hourglas”-Mikroproben ein deutliches Beulen der Mikroprobe erkenn-
bar. Der Betrag der Traversengeschwindigkeit betrug 3.5 - 10741/s. Im Nennspannungs-Zeit-
Diagramm ist eine zyklische Enfestigung des Materials zu sehen (siehe Abb. 5.7). Das zuge-
ordnete Nennspannungs-Dehnungs-Verhalten ist in Abb. 5.8 dargestellt.
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Abb. 5.6: Traversendehnungs(Steuersignal)-Zeitdiagramm einer Nickei Mikroprobe des
Wafers 4146 (K8).

Zyklische Experimente mit gleicher Traversengeschwindigkeit wie im vorangegangenen Expe-
riment zeigten bei einer Mitteldehnung (Traversendehnung) von 2.5 % und einer Dehnungsam-
plitude von 0.15% selbst nach 30000 Zyklen keine Anderung der Spannungsamplitude. Grofere
Traversendehnungsamlituden konnten nicht realisiert werden. Ab einer Traversendehnungsam-
plitude von 0.2% und einer Mitteldehnung von 0.8% konnte ein sichtbares Beulen der Probe
bei negativen Nennspannungen beobachtet werden.
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Abb. 5.7: Nennspannungs-Zeitdiagramm einer Nickel Mikroprobe des Wafers 4146
(K8).
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Abb. 5.8: Nennspannungs-Traversendehnungsdiagramm einer Nickel Mikroprobe des
Wafers 4146 (K8).
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5.3 Festigkeitsuntersuchungen an LIGA-Permalloy-Mi-
kroproben (Vierstegproben)

Die Permalloy-Mikroproben wurden wie die Nickel-Mikroproben galvanisch abgeschieden und
besitzen eine Zusammensetzung aus 80 Masse-% Nickel und 20 Masse-% Eisen. Im Gegensatz
zum reinen galvanisch abgeschiedenen Nickel zeigten die unbehandelten galvanisch abgeschie-
denen Permalloystrukturen in der Aufwachsrichtung keine ausgeprigte Nadelstruktur (siehe
Anhang C.2). Die monotonen Zugversuche wurden wie bei den Nickelmikrostrukturen tra-
versengesteuert durchgefiihrt. Es wurden Versuche unterschiedlicher Abzugsgeschwindigkei-
ten realisiert, um einen eventuellen Einflufl der Traversengeschwindigkeit auf die Zugfestigkeit
zu ermitteln. Die Versuchsdurchfiihrung entsprach exakt derer der Nickeluntersuchungen. Das
Nennspannungs-Dehnungsdiagramm in Abb. 5.9 zeigt die Ergebnisse der Zugversuche an unbe-
handelten Permalloy-Mikrostrukturen. Im Vergleich zu den wirmebehandelten Permalloy-Mi-
krostrukturen zeigen die unbehandelten Mikrostrukturen keine ausgepréigte Streckgrenze aber
eine erstaunlich hohe Zugfestigkeit. Mit anwachsender Verformungsgeschwindigkeit zeigt sich
bei den unbehandelten Mikroproben ein Einflufl auf das Verfestigungsverhalten und die Zugfe-
stigkeit. Bei den wirmebehandelten hingegen (siche Abb. 5.10) kann nicht unbedingt von einer
geschwindigkeitsabhédngigen Verformung gesprochen werden. Die Materialdaten sind in Tabelle
B.4 und B.5 zusammengefafit. Ebenso unterschiedlich wie der Verlauf der Nennspannungs-
Traversenkennlinien von unbehandelten und wirmebehandelten Mikroproben sind auch die
Briiche der einzelnen Stege. Die Stege der unbehandelten Mikroproben brechen sehr sprode
(Abscherungen ca.45° zur Belastungsrichtung) wie sie auch die unbehandelten Nickel-Viersteg-
Mikroproben (siehe Abb. C.6 links oben) zeigten. Die Bruchphidnomene der wirmebehandel-
ten Permalloy Stege hingegen konnten nicht mit denen der wérmebehandelten Nickelproben
verglichen werden. Die Stege brachen zwar nacheinander, wie bei den Viersteg Nickelpro-
ben, dennoch war im Fall des Permalloys eine unterschiedliche Bruchoberfliche zu sehen.
Die Stege der warmebehandelten Permalloy-Mikroproben zeigten ausgesprochene Scherlippen
(siehe Abb. C.8 links). Betrachtet man die Bruchoberfliche, so werden in den meisten Fillen
transkristalline Scherbriiche sichtbar (siehe Abb. C.8 rechts). Dennoch weisen die Bereiche mit

ausgebildeten Waben im Zentrum des Steges auf einen transkristallinen, duktilen Gewaltbruch
hin.
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Abb. 5.9: Nennspannungs-Traversendehnungs-Kennlinien von unbehandelten Permal-
loy Viersteg-Mikroproben.
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Abb. 5.10: Nennspannungs-Traversendehnungs-Kennlinien von warmebehandelten Per-
malloy Viersteg-Mikroproben.
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Abb. 5.11: Nennspannungs-Traversendehnungs-Kennlinien einiger monotoner Zugversu-
che an Permalloy Viersteg-Mikroproben (Wafer: 4154).

65

3
rjllll[ll

75 100



5.4 Festigkeitsuntersuchungen an LIGA-Kupfer-Mikro-
proben (Vierstegproben)

Im Gegensatz zu den Nickel- und Permalloy-Versuchen wurden im Falle der Untersuchung
von Viersteg-Mikroproben aus galvanisch abgeschiedenem Kupfer keine metallographischen
Untersuchungen vorgenommen. Dennoch wurden zwei unterschiedliche Warmebehandlungen
zur Umwandlung des anisotropen Ausgangsgefiiges in ein polykristallines homogenes Gefiige
durchgefiihrt. Es wurden Mikroproben bei 450 °C' bzw. bei 760 °C' 15 min. im Vakuum-
rohrofen gegliiht. Die Experimente wurden wie in den vorangegangenen Abschnitten mit un-
terschiedlichen Abzugsgeschwindigkeiten (9 - 107% < &7 < 1073) durchgefiihrt. Der Einfluf
der Verformungsgeschwindigkeit auf die Verfestigung ist den Ergebnissen nach nur schwach
vorhanden. Die durch die Wirmebehandlungen hervorgerufenen mikrostrukturelle Verdnde-
rungen des Kupfers hatten hingegen einen starken Einflufl auf das Verfestigungsverhalten, die
Festigkeit als auch die Bruchdehnung. Zusammenfassend sind die monotonen Zugversuche in
den folgenden Abb. 5.12 und 5.13 gezeigt. Die Materialdaten sind in den Tabn. B.6 und B.7
aufgelistet.

unbehandelt
450 °C, 15 min.
760 °C, 15 min.

300

Nennspannung o, [MPa]

"
(3]

0 l LR ‘ T T } 17 \\ l T ‘; I T 11 {::1
0 25 50 75 100 125
Traversendehnung &, [%]

Abb. 5.12: Nennspannungs-Traversendehnungs-Kennlinien einiger monotoner Zugversu-
che an Kupfer Viersteg-Mikroproben (Wafer: 1875).
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Abb. 5.13:

Nennspannungs- Traversendehnungs-Kennlinien einiger monotoner Zugversu-
che an Kupfer Viersteg-Mikroproben (Wafer: 4153)
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5.5 Experimente an Einsteg-Mikroproben aus Stahl un-

ter Verwendung des optischen Dehnmeflsystems

Wegen der aufwendigen und teueren Herstellung der LIGA-Mikrozugproben wurden zum Te-
sten des beriihrungslosen optischen Mefsystems (siehe Abschnitt 3.4.3) lasergeschnittene Mi-
kroproben aus einem kaltgewalzten austenitischen Stahl (1.4310) herauserodiert. Diese Mi-
kroproben hatten die gleiche Probengeometrie (sieche Abb. 4.12) wie die zu untersuchenden
LIGA-Mikroproben. Folien des gleichen Materials mit einer Starke von 100um wurden eben-
falls zur Herstellung von Makroproben (siehe Abb. 4.15) verwendet. Anhand der beiden Proben
unterschiedlicher Gréfle soll im folgenden ein Vergleich angestellt werden.

5.5.1 Monotone Zugversuche

Zur Ermittlung der Festigkeitswerte und der Gleichmaf- und Bruchdehnung wurden mono-
tone Zugversuche durchgefiithrt. Steuergrofie war die Traversendehnung. Verwendet wurden
lasergeschnittene und wéirmebehandelte (1000 °C/1h) Einsteg-Mikroproben. In allen Experi-
menten ist trotz der Traversensteuerung bis zum Erreichen der Zugfestigkeit ein annéhernd
linearer Verlauf der gemessenen Dehnung zu erkennen (siche Abb. 5.14). Die Abzugsgeschwin-
digkeit betrug in dem gezeigten Versuch é7 = 8.6-107° 1/s. An den Markierungen wurde eine
Dehnungsgeschwindigkeit von € = 1.25 - 107 1/s gemessen.
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- — — Steuergrfe (Traversendehnung) ]
. — 800
15 L :
= i =, ’
S ] o 600
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5 104 £ ]
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Abb. 5.14: Zugexperiment mit konstanter Traversengeschwindigkeit.

Zur Untersuchung des Einflusses der Belastungsgeschwindigkeit auf das Werkstoftfverhalten
wurden monotone Zugversuche mit unterschiedlichen Geschwindigkeiten durchgefiihrt. Es wur-
den wirmebehandelte (1000 °C/1h) Stahl-Mikroproben verwendet. Abb. 5.15 zeigt die Ergeb-

68




nisse von 4 monotonen Zugversuchen unterschiedlicher Abzugsgeschwindigkeit. Wie in Abb.
5.14 links zu sehen ist, kann die mit dem optischen Mefsystem erfafite Dehnungsgeschwin-
digkeit bis zum Beginn der Einschniirung als konstante Grofie betrachtet werden. Dieses Ver-
halten zeigte sich bei allen monotonen Zugversuchen mit diesem Material. Anhand mehrerer
Experimente mit konstanter Traversengeschwindigkeit konnte der in Abb. 5.16 gezeigte Zu-
sammenhang zwischen der gesteuerten Traversendehnungs- und der gemessenen Dehnungsge-
schwindigkeit gewonnen werden.
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Zusammenfassend konnte im Falle der Stahl-Mikroproben kaum ein Einfluf der Abzugs-
geschwindigkeit auf Streckgrenze und Zugfestigkeit festgestellt werden. Betrachtet man die
Bruchbilder der Stahl-Mikroproben (siehe Abb. C.12 im Anhang C.3.1), so zeigten die unter-
suchten Proben reine Scherbriiche mit starken Materialverformungen zur Bruchfléche hin. Die
aus den Nennspannungs-Dehnungs-Kennlinien entnehmbaren Werkstoffdaten sind in Tab. B.9
zusammengefafit.

5.5.2 Versuche mit Haltezeiten

In den folgenden Untersuchungen wurden ausschlieflich wirmebehandelte (1000 °C/1h) Mi-
kroproben aus Stahl verwendet. Alle Versuche wurden traversengesteuert durchgefiihrt. Die
mit der optischen Einrichtung gemessene Dehnung wurde aufgezeichnet und ausgewertet. In
Abb. 5.17 (links und rechts) werden die beiden Dehnungssignale eines Relaxationsversuches
iiber der Zeit aufgetragen. Der Versuch besteht aus Belastungsschritten mit einer Abzugsge-
schwindigkeit von er = 3.8 - 10™* und anschlieBenden Haltezeiten einer Dauer von 180 s. In
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Abb. 5.16:
Verlauf der gemessenen Dehnrate iiber

&+ 107 [1/9]

der gesteuerten Traversendehnrate
fir ~ wirmebehandelte(1000 °C/1h)
Stahl(1.4310)-Mikroproben.
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der entsprechenden Nennspannungs-Dehnungs-Antwort wird die Problematik der optischen
MeReinrichtung deutlich. In Abb. 5.18 rechts wird die Schwankungsbreite des Signals des
optischen Dehnmefsystems sichtbar. Eindeutig zuriickzufithren ist dieses Signalrauschen um
einen Mittelwert auf die Intensitétsspriinge zwischen den einzelnen Pixeln auf dem Linien-
sensor (siehe Abschnitt 3.4.3). Man stéfit, wie hier gezeigt wird, an die Auflésungsgrenze des
optischen Wegaufnehmers, welcher wie schon in Abschnitt 3.4.3 erwidhnt wurde, bei 0.5um
(laut Hersteller) liegt. Da die Bandbreite, in welcher das Signal schwankt, annihernd kon-
stant bleibt und das Signal nicht driftet, kann mit einer sinnvollen Mittelung ein verniinfti-
ges Ergebnis erzeugt werden (siehe Abb. 5.18 rechts). In Abb. 5.19 wird ein Ausschnitt der
Nennspannungs-Zeit-Kennlinie des Versuches, welcher in den Abb. 5.17 und 5.18 aufgetragen
wird, dargestellt.
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Abb. 5.17: Vergleich der gesteuerten Traversendehnung mit der gemessenen GleichmaB-
dehnung (opt. MeBsystem) bei einem Zugversuch mit Haltezeiten.
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Abb. 5.18: Nennspannungs-Dehnungs-Verhalten einer  lasergeschnittenen  Stahl-
Mikroprobe (1.4310). Das Steuersignal ist den obenstehenden Abbildungen
zu entnehmen.

5.5.3 Zugversuche mit Entlastungen

Wie in dem vorangegangenen Experiment wurden die Versuche traversengesteuert durch-
gefiihrt. Die Be- und Enlastungsgeschwindigkeit lag bei er = 3.8 -107* 1/s. Die gesteuerte
Traversendehnung und die aufgenommene Totaldehnung im Gleichmafibereich sind in Abb.
5.20 zu sehen. Im Bild rechts (Abb. 5.20) ist die Abweichung zwischen gesteuerter Traversen-
dehnung und gemessener Dehnung im Gleichmafibereich in vergréfiertem Mafistab zu erkennen.

71



600
_ 500-
g
= 400
o ]
5 300-] Abb. 5.19:
§ 0: Zeitlicher  Verlauf der Nenn-
ol ]
o 200 spannung des Zugversuches aus
S 7 Abb. 5.17.
< 400

O | l T 171 l T 1T ! T !—I P |
0 200 400 600 800 1000

Zeit [s]

Die Meflpunkte des optischen Dehnungsmefisystem werden hier gemittelt aufgetragen.
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Abb. 5.20: Zeitlicher Verlauf der gesteuerten Traversendehnung und der gemessenen
Totaldehnung mit dem opt. MeBsystem.

Die dazugehorigen Nennspannungs-Dehnungs-Kennlinien sind in Abb. 5.21 angegeben. Zu
erwdhnen ist, daB in den Diagrammen das gemittelte Dehnungssignal (gemessen mit dem
optischen Mefisystem) aufgetragen wurde.

Verwendet man die Steigung der gemittelten Ent- und Belastungsgeraden im Nennspannungs-
Totaldehnungs-Diagramm von drei vergleichbaren Experimenten zur Berechnung des Elasti-
zitdtsmoduls, so erhédlt mam im Falle des untersuchten CrNi-Stahles einen Mittelwert von

72



1000—_
= 800 . <
a o
= ] =
=2 600 - oy
> 3
o T cC
C - C
S 400 8
%] - w
c n c
& . &
b4 200 — o-e-Verlauf zZ
]
0 ] I 1 l i I T l i T 1 | T T 1 ]
0 5 10 15 21
Dehnung [%)]
Abb. 5.21:

600 —
’
- ’/
400 ;
4
! 1
o [
1
/
h ]
200
_ ,'“ :
I ===~ 0 - g (Traverse)
4 —o— & — ¢ (opt. Meg@system)
0 T T T | l T | ] T T l ' L] 1 |
0 1 2

Dehnung [%)]

Nennspannungs-Dehnungs-Verlauf eines Zugversuches mit Ent- und Wieder-

belastung der Mikroprobe.

E1 4310 = 182500M Pa (vgl. dazu auch Tab. B.9 im Anhang B.4.2).
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5.6 Dehnungsgesteuerte Experimente an Stahl-Makro-

proben unter Verwendung eines Lasermeflsystems

5.6.1 Versuchsaufbau

Zur Untersuchung von Makroproben (Probengeometrie siehe Abb. 4.15) aus 0.1 mm dicken
Metallfolien wurde eine Einspindel-Zugpriifmaschine mit digitaler Steuerung [27] verwendet.
Die Spannképfe mit je zwei pneumatischen Spannzylindern wurden an die diinnen Flachpro-
ben angepafit. Zur Dehnungsmessung bzw. Dehnungssteuerung wurde eine Photoelektrische
Laserlichtschranke der Fa. Keyence [31] verwendet. Es handelt sich hierbei um einen Halb-
leiterlaser mit einer maximalen Wellenlinge von 780 nm, einem Meffeld von 10x1 mm? und
einer Auflésung von 10um (0.1% des Mefbereiches von 10 mm). Wie in Abb. 5.22 zu se-
hen ist, mufite die Probe pripariert werden, um die Laserlichtschranke als Dehnungsmessung
verwenden zu kénnen.

F F
ﬁ
_ KEYENCE
Spaltweiten- = LX2 - 12T
— = 780 nm
Signal Halbleiterlaser
Makroprobe
F F
ﬁ 47 .
Pneumatisches
Spannwerkzeug

Instron (2kN)

Abb. 5.22: Skizze des Versuchsaufbaus zur Untersuchung von Blechproben unter Ver-
wendung eines beriihrungslosen DehnmeBsystems.

Dazu wurden Selbstklebeetiketten wie in Abb. 5.23 zu sehen, prizise zurecht geschnitten und
innerhalb des Gleichmafbereiches wie in der Abb. 5.23 zu sehen ist, aufgeklebt. Vorversuche
haben gezeigt, dafi die aufgeklebten Streifen bei den gew#hlten Streifenbreiten wihrend der
Verformung der Probe auf dem aufgeklebten Platz blieben. Ahnlich wie das optische WegmeB-
system, welches zur Dehnungsmessung an den Mikroproben verwendet wird (siche Abschnitt
3.4.3), arbeitet auch dieses Mefisystem nach einem Schattenprojektionsprinzip.
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Die beiden aufgeklebten Markierungen
schatten die Sensorfliche bis auf den Spalt
der Breite l; ab. Die durch den Spalt
auf den Sensor auftreffende Lichtmenge
wird in Form einer analogen Spannung vom

Verstérker des Lasermefisystems ausgegeben. [
Die abgeschirmte Fliche des Lasersignals | 1,
ist proportional zur Ausgangsspannung des ’ KR
Verstirkers. Nach einer Kalibration der y

Mefleinrichtung mit zuvor ausgemessenen
definierten Spaltbreiten [;, kann jedem
analogen Ausgangssignal eine Weglinge
zugeordnet werden. Dieses analoge Aus-
gangssignal aus der Laser-Mefleinrichtung
wird als Ist-Signal in den Regelkreis der

Priifmaschine eingespeist. Mit Hilfe der di- Abb. 5.23:

gitalen Steuerung und einer entsprechenden Makrozugprobe mit aufgeklebten Markie-

Software ist somit eine Dehnungssteuerung
rungen
moglich.

5.6.2 Monotone Zugversuche an Stahl(1.4310)-Makroproben

Alle Makroproben wurden zusammen mit den Stahl-Mikroproben bei 1000 °C 1 Stunde lang
im Vakuum-Rohrofen gegliiht. Die Versuche wurden dehnungsgesteuert durchgefiihrt. Zwei ex-
emplarische Ergebnisse aus monotonen Zugversuchen sind in Abb. 5.24 zu sehen. Zu bemerken
ist, dal das Material nicht das erwartete Verhalten eines iiblichen Stahles zeigt, welcher ab Er-
reichen der Zugfestigkeit aufgrund der beginnenden Einschniirung einen sichtbaren Nennspan-
nungsabfall aufweist. Die Nennspnnung nimmt mit zunehmender Verformung kontinuierlich
zZu.

Dieses Verfestigungsverhalten, welches bei allen untersuchten Stahl-Makroproben (Material-
zusammensetzung siehe Tab. B.8) beobachtet wurde, weist auf eine verformungsinduzierte
Martensitbildung hin. Ahnliche Phinomene kontinuierlicher bzw. progressiver Verfesitigung
mit zunehmender plastischer Verformung der Probe konnten in sogenannten TRIP-Stihlen!
nachgewiesen werden [55], [49], [9], [53]. Betrachtet man die Schliffbilder (siche Anhang C,
Abb. C.10 rechts) der Stahlproben, so zeigte sich selbst nach einer einstiindigen Glithdauer

1 Transformation-Induced Plasticity
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Abb. 5.24: Dehnungsgesteuerte Zugversuche an Makroproben mit unterschiedlicher Ab-
zugsgeschwindigkeit.

bei einer Glithtemperatur von T, = 1000 °C und sehr langsamer Abkiihlung, daf3 ein uner-
wartet hoher Martensitanteil zwischen dem austenischen Gefiige vorhanden ist. Grundsédtzlich
sollte erwéhnt werden, daf8 das Anfertigen von Schliffbildern des verwendeten Stahles schwierig
war, da sich durch unvorsichtiges Schleifen das austenitische Grundgefiige an der Oberfliche
in Martensit umwandeln kann. Im Laufe mehrerer Untersuchungen zeigte sich sehr schnell,
dafl noch sehr viele zusitzliche Gefiige- und Phasenanalysen notwendig sind, um mehr iiber
den gemessenen Effekt der verformungsinduzierten Phasenumwandlung in den verwendeten
Stahlproben zu erfahren. Abschliefenrd wurden Zugversuche mit Entlastungen und Wieder-
belastungen durchgefiihrt. Die Proben wurden aber nicht bis zum Bruch verformt, sondern
nach einer definierten bleibenden Dehnung ausgebaut und in der Metallographie untersucht.
Alle Versuche wurden mit einer konstanten Dehnrate von ¢ = 6.2 - 107*1/s durchgefiihrt.
Untersucht wurde hierbei der Verlauf der Mikrohérte der unterschiedlich verformten Proben.
Die Nennspannungs-Dehnungs-Kennlinien der unterschiedlich stark verformten Makroproben
sind in Abb. 5.25 links zu sehen. Ein eindeutiges Indiz fiir die mit zunehmender Verformung
stattfindende Phasenumwandlung zeigt der Verlauf der Mikrohérte? in Abb. 5.25 rechts. Die in
der Legende der Abb. 5.25 links gezeigten Zahlenwerte entsprechen der bleibenden plastlschen
Dehnung, bei welcher die Probe ausgebaut und untersucht wurde.

Die Materialdaten aus den Versuchen an Stahl-Makroproben wurden in der Tab. B.10 zusam-

2Die Mikrohirte wurde mit einer Priifkraft von F=0.49 N gemessen. Es wurden zehn Einzelmessungen iiber
der Schliffebene (siche Abb. A.2) verteilt durchgefiihrt und gemittelt.
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Abb. 5.25: EinfluB der plastischen Verformung auf die Mikroharte.

mengefafit. Das Bruchverhalten der Stahl-Makroprobe war in allen Fallen sprode. Die Proben
sind alle in einem Winkel von 45°+3° zur Zugrichtung gebrochen. Eine Einschniirung war, wie
auch das Nennspannungs-Totaldehnungs-Diagramm zeigt, an der Probe nicht zu erkennen. Auf
den Probenoberflichen zeigten sich Gleitlinien in einer X-Anordnung wie die Bruchkante in
einem Winkel von 45°(£3°). Die Bruchoberfliche (sieche Abb. C.13) zeigt auf einer Bruchseite
ausgeprigte Lippen an den Probenoberflichen. Ausgepriagte Wabenstrukturen weisen auf den
vorhandenen Martensit hin (Vergleiche dazu auch entsprechende REM-Bilder in [15]).

5.6.3 Vergleich zwischen Mikro- und Makroversuchen an einem
CrNi-Stahl

Vergleicht man die Ergebnisse der Zugversuche an Mikroproben mit denen der Makroproben
so zeigten die Mikroproben im Mittel in allen mefibaren Grofien hohere Werte (siehe Tab.
5.2). Die Untersuchung des Phénomens der verformungsinduzierten Phasenumwandlung bei
den Makroproben und der Frage, weshalb die Mikroproben kein #hnliches Verhalten zeigen,
wiirde den Rahmen dieser Arbeit iiberschreiten. Es miifite vorab sicher gestellt werden, daf
die Gefiige im unverformten Zustand bei beiden Probenformen die Gleichen sind. Da aber die
Gefiige, bzw. die Gefiligebestandteile abhéngig sind von

a.) der chemischen Zusammensetzung
b.) der Warmebehandlung

c.) einer zuvor stattgefundenen Kaltverformung
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und diese die Eigenschaften des Stahles in mafigeblicher Weise beeinflussen, kann riickblickend
gesagt werden, dafl zu Vergleichszwecken zwischen dem Materialverhalten der Mikro- und
Makroprobe der untersuchte austenitische CrNi-Stahl sich als nur bedingt geeignet erwiesen
hat. In den folgenden Abschnitten werden Mikro- und Makroproben aus dem LIGA-Werkstoff
Nickel auf ihr Materialverhalten hin untersucht.

Streck- Zug- E- Gleichma8l- | Bruch-

grenze festigkeit | Modul { dehnung | dehnung
Rpo2[MPa] | Bm[MPa) | [MPa] | dgi %] 8[%]
Mikroprobe 248 840 182500 9.5 17.6
Makroprobe 184 727 141250 =4 15

Tab. 5.2: Gegeniiberstellung der Mittelwerte der gemessenen Materialdaten an warme-
behandelten Stahl(1.4310)-Mikro- und Makroproben

5.7 Experimente an Einsteg-Mikroproben aus Nickel
(LIGA) unter Verwendung des optischen Dehnmef-
systems

Im Gegensatz zu den Stahl-Mikro- und Makroproben wurden die Nickelproben alle galvanisch
hergestellt (sieche Abschnitt 4.1). Anhand dieser Einstegproben soll das Werkstoffverhalten
sowohl der galvanisch abgeschiedenen Mikroproben im Ausgangszustand, als auch nach einer
Wirmebehandlung, ermittelt werden. Wie bei den Teststrukturen aus Stahl wurden unter-
schiedliche Experimente an den mikrostrukturierten Proben durchgefiihrt. Vor dem Ablésen
der Mikroproben vom Wafer (sieche Herstellungsbeschreibung in Abschnitt 4.1.1) wurden die
Strukturhohen der einzelnen Proben abgetastet (siche Abschnitt 4.3.5). Die Strukturbrei-
ten lagen im Gleichmaflbereich bei 100um. Die aus den beiden Maflen errechenbare Quer-
schnittsfliche dient als Quotient zur Berechnung der Nennspannung. Die im folgenden gezeig-
ten Experimente wurden wie im Fall der Stahl-Mikroproben traversengesteuert durchgefiihrt.
Die Proben wurden alle dem Wafer W7023 entnommen. Die Glithungen wurden wie bei den
LIGA-Vierstegproben unter Beriicksichtigung des Rekristallisationsverhaltens (siehe Abschnitt
C.1.1) bei 450 °C und bei 800 °C jeweils 13 Minuten lang im Vakuumrohrofen gegliiht. Die
Gefiigedaten der untersuchten Probenlose des Wafers W7023 werden im Anhang C.4 gezeigt.
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5.7.1 Zugversuche an LIGA-Nickelmikroproben (Einstegproben)
Unbehandelte Nickel-Mikroproben

Wie in Abschnitt 2.1.2 zu sehen, liegt bei den unbehandelten Nickel-Mikroproben im Anliefe-
rungszustand ein anistropes, nanokristallines Gefiige vor. In Abb. C.14 links ist ein Schliffbild
(Schliffebene® C-C des Rahmenmaterials) der aufgalvanisierten Nickelstruktur zu sehen. In
Abb. 5.26 ist exemplarisch ein Dehnungs-Zeit-Verlauf eines traversengesteuerten Zugversuchs
einer unbehandelten Mikroprobe der Wafercharge W7023 dargestellt. Die Dehnung im Gleich-
mafBbereich der Probe (gemessen mit dem optischen Wegmeflsystem) zeigt im Gegensatz zu
den traversengesteuerten Zugversuchen an gegliihten Stahlproben (siehe Abschnitt5.6.2) ein
nichtlineares Verhalten wihrend des gesamten Versuches. Man kann somit nicht von Zugver-
suchen mit konstanter Dehnrate sprechen. Die zeitlichen Verldufe der gemessenen Dehnungen
sind in Abb. 5.27 links, die Nennspannungs-Dehnungs-Kennlinien in Abb. 5.27 rechts zu sehen.
Die gemessenen Materialkennwerte sind aus Tab. B.11 zu entnehmen.

10] —— £ (7023-V22)
4 = — - & (7023-V22) = 8.75+ 10 1/s

Abb. 5.26:

Dehnungs-Zeitverlaufe eines traver-
sengesteuerten Zugversuchs an einer
unbehandelten Nickel-Mikroprobe.

Dehnung & [%])

0 T T I ¥ T I l T T l R l

0 100 200 300 400
Zeit [s]

Im Fall der unbehandelten Nickel-Mikroproben (Anlieferungszustand) hatte die Belastungsge-
schwindigkeit kein Einflul auf die Festigkeitswerte. Die Werte der Zugfestigkeit lagen in einem
Bereich, wie sie bei den Viersteg-Mikroproben an der Wafercharge W1876 gemessen wurden.

Nickel-Mikroproben nach einer 450 °C'/13min. Wirmebehandlung

Im Gegensatz zu den unbehandelten Nickel-Mikroproben liegt bei den warmebehandelten Mi-
kroproben ein polykristallines Gefiige mit einem mittleren Korndurchmesser von Dg o, = 8.4pm

3Die Schliffebenen sind analog zu denen der Viersteg-Mikroproben (siche Anhang A, Abb. A.1) beschrieben.
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Abb. 5.27: Traversengesteuerte  Zugversuche mit unterschiedlichen  Abzugsge-

schwindigkeiten an unbehandelten galvanisch abgeschiedenen Nickel-

Mikroproben. Links: Zeitliches Verhalten der gemessenen Dehnung. Rechts:

Nennspannungs-Dehnungs-Verlaufe.

vor. Abb. 5.28 zeigt das Verhalten der gemessenen Dehnung bei konstanter Traversendehnrate.
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Abb. 5.28:

Dehnungs-Zeitverldufe eines traver-
sengesteuerten Zugversuchs an einer
bei 450°C' (13 min.) wirmebehandel-
ten Nickel-Mikroprobe.

Im Vergleich zu den gemessenen Dehnungsverldufen unbehandelter Nickel-Mikroproben zeigt

das polykristalline Nickel einen Verlauf, wie man ihn auch bei den gegliihten Stahl-Mikroproben

erkennen konnte. Zu Begin des Versuches ist die gemessene Dehnrate annshernd konstant und

geht erst ab einer bestimmten Verformung in einen progressiven Dehnratenverlauf iiber. Der

Spannungs-Dehnungs-Verlauf von Zugversuchen mit unterschiedlichen traversengesteuerten
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Abzugsraten ist in Abb. 5.29 zu sehen. Die ermittelten Materialdaten sind der Tab. B.11 zu
entnehmen.

50': 500't
] | i
I T
| Q.
—_ il =3
9 H =
o 1 S)
o ' 2
oy =
3 [nd
£ &
8
Evag c 1
® 1004 — (V29)¢,=8.75.10"1/s
Evso < 1—— (va3)¢,=6.88.10" /s
" v 4= (VA3) &, =1.1010" 108
l—l 0 III|III|II"[||II‘I!I|
0 1000 2000 3000 0 10 20 30 40 50
Zeit [¢] Dehnung & [%)]

Abb. 5.29: Traversengesteuerte Zugversuche mit unterschiedlichen Abzugsgeschwin-
digkeiten an wéarmebehandelten (450 °C/13min.) Nickel-Mikroproben.
Links: Zeitliches Verhalten der gemessenen Dehnung. Rechts: Spannungs-
Dehnungs-Verlaufe.

Im Vergleich zu den unbehandelten Nickel-Mikroproben ist hier ein leichter Einfluff der Ab-
zugsgeschwindigkeit auf das Verfestigungsverhalten zu erkennen. Erwdhnenswert sind die sehr
hohen Bruchdehnungen und ein ausgeprégtes Plateau maximaler Zugfestigkeit. Die Proben
verhalten sich iiber 10% Totaldehnung annihernd ideal plastisch. Die Verformung ab dem Be-
ginn der Einschniirung der Probe war bei den warmebehandelten Nickel-Mikroproben deut-
lich geringer. Zur ndheren Untersuchung der Einschniirung einer wiarmebehandelten Nickel-
Mikroprobe zeigt Abb. C.4.1 REM-Aufnahmen einer Mikroprobe, welche kurz vor dem Bruch
bei einer Nennspannung von on=60 MPa aus dem Zugversuch genommen wurde. Es ist deut-
lich zu erkennen, dafl die Strukturverformung der polykristallinen Nickel-Mikroprobe senkrecht
zu einer Scherebene im Bruchzentrum verlduft. Im Vergleich zu Bruchfiichen unbehandelter
galvanisch abgeschiedener Nickel-Mikroproben (siehe Abb. C.6) zeigt sich eine starke Verfor-
mung der Korner in Bruchnéhe. Bei 7000-facher Vergréfierung der Bruchfliche in der Schere-
bene werden Gleitebenen sichtbar (sieche Abb. C.4.1 links unten). Die globularen Teilchen auf
der Strukturoberfliche bestehen aus Kalzium und stammen aus einem versehentlichen Spiilvor-
gang mit nicht destilliertem Wasser nach dem Freidtzen der aufgalvanisierten Strukturen vom
Wafer (siehe Abschnitt 4.1.1).
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Nickel-Mikroproben nach einer 800 °C/13min. Wirmebehandlung

Wie bei den Viersteg-Mikroproben wurde auch bei den LIGA-Einsteg-Mikroproben aus Nickel
eine Warmebehandlung bei einer Glithtemperatur von 800 °C' und einer Glithdauer von 13
Minuten ab Erreichen der Gliihtemperatur durchgefiihrt.
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Nennspannung o, [MPa]

Abb. 5.30:

Dehnungs-Zeitverldufe eines traver-
sengesteuerten Zugversuchs an einer
bei 450 °C(13 min.) warmebehandel-
ten Nickel-Mikroprobe.
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Traversengesteuerte Zugversuche mit unterschiedlichen Abzugsgeschwindig-

keiten an warmebehandelten (800 °C/13min.) Nickel-Mikroproben. Links:
Zeitliches Verhalten der gemessenen Dehnung. Rechts: Nennspannungs-

Dehnungs-Verlaufe.

Die sich einstellende mittlere Korngrofie des polykristallinen Gefiiges liegt bei 35um. Wie bei
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allen vorangegangenen Experimenten wurden auch diese Versuche traversengesteuert durch-
gefiihrt. Ein exemplarischer Dehnungsverlauf der gesteuerten Traversendehnung und der ge-
messenen Dehnung im Gleichmaflbereich der Mikroprobe ist in Abb. 5.30 zu sehen. Betrachtet
man die Spannungs-Dehnungs-Kennlinien dieser grobkérnigen Nickel-Mikroproben (siehe Abb.
5.31), so ist eine sehr niedrige Streckgrenze und ein sehr frithzeitiges plastifizieren mit ansch-
lieBender starker Verfestigung erkennbar. Wie bei den bei 450 °C' wirmebehandelten Nickel-
Mikrostrukturen ist die Verformung ab dem Zeitpunkt der Einschniirung geringer als bei
unbehandelten Nickel-Mikroproben. Im Vergleich zu den feinkornigeren, bei 450°C' gegliihten
Mikroproben sind zudem die Werte der Bruchdehnung deutlich kleiner.

5.7.2 Zugversuche mit Entlastungen an LIGA-Nickelmikroproben
(Einstegproben)

Analog zu Abschnitt 5.5.3 wurden traversengesteuerte Zugversuche mit Entlastungen durch-
gefithrt. Bei den Auftragungen relativ zu der Dehnung (gemessen mit dem optischen Mefisy-
stem), wurden im Rahmen einer Mittelung die MeSpunkte der Ent- und Wiederbelastungs-
kurven zu einer Geraden zusammengefafit. Aus diesen Geradensteigungen wurde der Elasti-
zitdtsmodul errechnet. Vor jeder Ent- und Wiederbelastung wurden 5-miniitige Haltezeiten
aufgebracht.

Unbehandelte Mikroproben

In Abb. 5.32 ist das gesteuerte Traversendehnungssignal und das gemessene Dehnungssignal
iiber der Zeit aufgetragen. Die entsprechenden Spannungs-Dehnungs-Kennlinien sind in Abb.
5.33 zu sehen. Die ermittelten Materialdaten sind in Tab. B.11 vermerkt. Aus der Steigung
der Ent- und Belastungsgeraden wurde in diesem Versuch ein Elastizitdtsmodul in Hohe von
E=157000 MPa, errechnet. Die Angaben der Elastizititsmoduln sollten in Anbetracht der
Auflésungsgrenze des optischen Mefsystems und der geringen Versuchsanzahl als erste An-
haltswerte gesehen werden. Auflerdem kann durch eine ungeschickte Mittelung der Ent- und
Wiederbelastungsgeraden der Wert des Elastizitdtsmoduls um bis zu 20000 MPa von den in
Tab. B.11 angegebenen Werten abweichen.

Wirmebehandelte Nickel-Mikroproben (450 °C/13min.)

Die Zugversuche wurden, analog zu den im vorangegangenen Abschnitt gezeigten Untersu-
chungen an unbehandelten Nickel-Mikroproben, traversengesteuert mit Be- und Entlastungen
durchgefiihrt. Abb. 5.34 zeigt das Nennspannungs-Dehnungs-Verhalten der geglithten Nickel-
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Abb. 5.32: Zeitlicher Verlauf der gesteuerten Traversendehnung und der mit dem
opt. MeBsystem gemessenen Totaldehnung einer unbehandelten Nickel-
Mikroprobe (V20).
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Abb. 5.33: Nennspannungs-Dehnungsverlauf eines Zugversuches mit Be- und Entlastun-
gen an einer unbehandelten Nickel-Mikroprobe.

Mikroprobe (V27). Aus den Steigungen der Ent- und Wiederbelastungsgeraden konnte fiir
diesen Versuch ein Elastizitdtsmodul von E=169000 MPa errechnet werden.

Betrachtet man die Ergebnisse der E-Modulbestimmung zwischen den unbehandelten und
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Abb. 5.34: Spannungs-Dehnungsverlauf eines Zugversuches mit Be- und Entlastungen
an einer wirmebehandelten (450 °C'/13min.) Nickel-Mikroprobe.

wirmebehandelten Nickel-Mikroproben (siehe auch Tab. B.11), so ist zu vermerken, daf die
ermittelten Werte sich nur wenig voneinander unterscheiden. Abschlieend sollte gesagt wer-
den, daB zur eindeutigen Bestimmung des Elastizitdtsmoduls weitaus mehrere Experimente
notwendig sind. Die in der Tab. B.11 angegebenen Werte sollten als erste Anhaltswerte be-
trachtet werden.

5.8 Experimente an LIGA-Nickel-Makroproben

Zur Untersuchung der Nickel-Makroproben wurde der in Abb. 5.22 dargestellte Versuchsaufbau
verwendet. Wie bei den Stahl-Makroproben wurden die Nickel-Makroproben (Probengeometrie
siehe Abb. 4.15) vor Versuchsbeginn zur Dehnungsmessung préipariert. Die Versuche wurden
dehnungsgesteuert durchgefiihrt. Untersucht wurden Nickelproben, welche aus aufgalvanisier-
ten Folien herauserodiert wurden. Die Strukturhéhe wurde mittels eines Oberflichenrauheits-
Meflgerits [7] ermittelt. Zur Untersuchung der Auswirkung unterschiedlicher Badzusammen-
setzungen der Galvanik auf das Materialverhalten wurden Nickelfolien in Badern unterschied-
licher Zusammensetzung aufgalvanisiert.

Zur Ermittlung der Elastizitdtsmoduln wurden dehnungsgesteuerte Zugversuche mit Haltezei-
ten, Entlastungs- und Wiederbelastungszyklen durchgefiihrt. Ein exemplarisches Dehnungs-
signalverhalten ist in Abb. 5.35 links oben, das entsprechende Materialverhalten rechts oben
und links unten zu sehen. Die gemessenen Materialdaten sind in Tab. B.12 zusammengefaft.
Zu Vergleichszwecken wurden drei der Makroproben bei 450 °C', 13 min. lang mit den Mikro-
proben (siehe Abschnitt 5.7.1) im Vakuum-Rohrofen gegliiht. Die im Experiment ermittelten
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Nennspannungs-Dehnungs-Kennlinien dieser beiden gegliihten Nickel-Makroproben werden im
folgenden Abschnitt den in der gleichen Glithcharge wiarmebehandelten Nickel-Mikroproben
gegeniibergestellt.

5.8.1 Vergleich zwischen Nickel-Mikro- und Makroversuchen

Mit der Warmebehandlung der Makro- und Mikroproben in einer Charge konnte ein ann&hernd
gleiches Ausgangsgefiige hergestellt werden. Durch die bei der Warmebehandlung einsetzende
Rekristallisation mit anschlieBendem Kornwachstum (siehe Abschnitt C.1.1) waren in den
Nickelstrukturen ungefshr gleiche mittlere Korndurchmesser eingestellt (Dyi—arikro = 8.4um,
DNieMakro = 8.2um). In Abb. 5.36 wurden Ergebnisse von vier monotonen Zugversuchen ver-
glichen. Die Angaben der Dehnrate ¢ bei den Mikroproben beziehen sich auf den ann&hernd
konstanten Bereich der Dehnrate zu Beginn der traversengesteuerten Versuche (siehe Abb.
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5.28).

600
) W Makroprobe IA, é = 5.4-107*
= . ——— Makroprobe IIIA, ¢ =1.2- 1078
S . —.—-- Mikroprobe V29, é = 1.2 - 10~3
E 4004w/ ~ e Mikroprobe V33, é =1.2-10~*
=) ]
c N
3
3 ]
= ]
& 200
g ] Abb. 5.36:
é ] Vergleich monotoner Zugversuche an
’ 450 °C (13 min.) warmebehandelten
0—lI|l|I|l||ll|l||llil|||ll Nickel-Mikro-undMakroproben.

0 10 20 30 40 50
Totaldehnung € [%]

Der aus den Zugversuchen resultierende Unterschied zwischen den Nickel Mikro- und Makro-
proben liegt vor allem in den niedrigeren Festigkeitswerten der mikrostrukturierten Proben
gegeniiber den Makroproben. Beide Probengruppen zeigen ein &dhnliches Bruchverhalten und
eine ausgeprégte Scherebene (sieche Abb. C.4.1 und C.16). Die Makroproben besitzen kaum
eine Verformung in Dickenrichtung (Richtung der Aufgalvanisierung) und ihre Bruchoberfliche
weist auf einen Sprédbruch hin. Die Mikroproben hingegen zeigen trotz einer ausgebildeten
Scherebene treppenférmige Duktilbriiche hinab zu der Hauptscherebene in Dickenrichtung
(siehe REM-Bild rechts oben in Abb. C.4.1). Ein weiterer Unterschied zwischen den Mikro-
und Makroproben aus Nickel besteht in den Bruchspannungen. Bei den Makroproben liegt
die Bruchfestigkeit nur wenige MPa unter der Zugfestigkeit, bei den Mikroproben hingegen
anndhernd bei Null.

In Tab. (5.3) werden die Mittelwerte aller gemessenen Materialdaten von unbehandelten und
bei 450 °C' wérmebehandelten Nickelversuche an Mikroproben des Wafers 7023 den Makro-
proben gem#fl Abb. 4.15 gegeniibergestellt. Aufgrund der unterschiedlichen Herstellungsbe-
dingungen der Nickel-Makroproben ist ein direkter Vergleich der Ergebnisse zwischen un-
behandelten Nickel-Mikro- und Makroproben nicht sinnvoll. Wie in Abb. 5.5 an Viersteg-
Proben gezeigt, besitzt die Herstellung einen betrachtlichen Einflufl auf die Festigkeiten der
Strukturen. Vergleicht man die Ergebnisse der wirmebehandelten Mikro- und Makroproben
miteinander, so zeigt sich, anders als beim Stahl (siehe Tab. C.1), ein unterschiedliches Verhal-
ten. Im Fall der Nickelproben zeigten die Makroproben eindeutig hohere Festigkeiten als die
Einsteg-Mikroproben. Die Werte liegen allerdings im unteren Bereich der an Nickel Viersteg-
Mikroproben (Wafer 1876) gemessenen Festigkeiten. Grundsétzlich verschieden sind auch das
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Verfestigungs- und Bruchverhalten.

Abschliefend kann gesagt werden, dafl zur Erforschng der Verformungsphdnomene von LIGA-
mikrostrukturierten Materialien weitaus mehr Experimente im Bereich der Gefiigeanlyse not-
wendig sind, um gleiche Voraussetzungen fiir die Materialuntersuchungen zu schaffen (siehe
auch Abschnitt 5.6.3). Nur so kann ein eventueller Unterschied der Materialdaten sicher mit
der Grofle und Form der Proben korelliert werden.

gem. gem. gem. Gleich gem.
WB! | _grenze Zugfestigkeit | madehnung | Bruchdehnung
RpoolMPa] | Bn[MPa] | g (%) o[%
Ni-Mikroproben - 392 580 4.12 11.23
Ni-Makroproben - 645 1093 2.15-5.4 6.62
Ni-Mikroproben | 450/13 138 389 28.9 39
Ni-Makroproben | 450/13 322 569 ~3& 36.5

Tab. 5.3: Vergleich der gemittelten Materialdaten zwischen Nickel-Mikro- und Makro-
proben.

!Wirmebehandlung angegeben in Gliihtemperatur[°C]/Gliihdauer[min.] ab Erreichen der Gliihtemperatur
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6 Bewertung der Ergebnisse

6.1 Probenform

In den vorangegangenen Abschnitten wurden Untersuchungen an vier unterschiedlichen Pro-
benformen aus unterschiedlichen metallischen Werkstoffen vorgestellt. Geméafi der Entwick-
lung der Priifvorrichtung und der dazugehdrigen Mefisysteme wurden nach Optimierung der
Kraftmessung vor allem Festigkeitsuntersuchungen an LIGA-Vierstegproben aus Nickel, Per-
malloy und Kupfer durchgefiihrt. Zur Erhohung der Stabilitdt gegeniiber der Knickempfind-
lichkeit bei Experimenten mit zyklischer Belastung wurde neben einer Viersteg-Mikroprobe
mit ausgepragtem Gleichmaflbereich eine Viersteg-Mikroprobe mit einer ”hourglas”-Form ent-
wickelt. Trotz dieser neuen Form und der vier parallel angeordneten Stege konnte im Fall der
"hourglas”-Viersteg-Mikroprobe eine maximale Drucklast von nur 2 N aufgebracht werden.
Grofere Lasten fithren zu einem sichtbaren Beulen der Mikroprobe. Aus diesem Grund kénnen
Experimente mit zyklischer Belastung nur im Zugschwellbereich durchgefiihrt werden. Zur Be-
rechnung der Dehnung wurde als Ausgangslénge die Distanz zwischen den Probenschultern
herangezogen. Die Viersteg-Mikroprobe mit ausgeprigtem Gleichmafibereich dient zu Unter-
suchungen der Festigkeit bei monotoner Belastung. Zur Berechnung der Dehnung wird als
Ausgangsldnge die Linge des Gleichmafibereiches verwendet.

Mit der Realisierung einer Dehnungsmessung mittels eines beriihrungslosen optischen Weg-
mefBsystems und zur Ermittlung einer Spannungs-Dehnungs-Beziehung wurde das Konzept
der Viersteg-Mikroprobe durch eine Einsteg-Mikroprobe ersetzt. Durch einen sehr vorsichti-
gen Umgang beim Einbau der Mikroprobe in die Priifvorrichtung konnte die erhéhte Gefahr
der Vordeformierung der Mikroprobe zum Teil umgangen werden. Geeignete Markierungen
im Gleichmafibereich ermoglichen mit Hilfe der bertihrungslosen Wegmefleinrichtung die Er-
mittlung der Totaldehnung. Hergestellt wurden die Einsteg-Mikroproben sowohl mittels der
LIGA-Technik als auch zu Versuchszwecken durch Laserschneiden aus einem Stahlblech.
Neben den Experimenten an Mikroproben wurden zu Vergleichszwecken Untersuchungen an
Makroproben (Flachproben) durchgefiihrt. An diesen Makroproben wurde im Gegensatz zu
den Einsteg-Mikroproben die Totaldehnung nicht nur gemessen, sondern auch gesteuert. Zur
Dehnungsmessung war eine Priparation der Makroprobe notwendig. Hergestellt wurden die
Makroproben sowohl galvanisch als auch aus Stahlblechen. Durch funkenerosives Trennen
wurde die Probenform aus diesen Halbzeugen herauserodiert.
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6.2 Wegmessung

In der Mikrozugpriifvorrichtung wurden fiinf getrennte Wegmefisysteme eingebaut. Mittels
vier induktiver Weggeber wird die Verschiebung der Kraftmefidose gegeniiber dem Lastrah-
men gemessen. Diese induktiven Weggeber dienen zur Detektion einer eventuell auftretenden
Biegebelastung der Mikroprobe wihrend eines Versuches. Ein Wirbelstromsensor mifit und
steuert die Probenverlingerung zwischen den Einspannstellen (Traversensteuerung). Im Fall
der Einsteg-Mikroproben wird zusitzlich mit der beriihrungslosen optischen Mefleinrichtung
die Probenverléngerung im Gleichmafbereich gemessen und zur Berechnung der Totaldehnung
verwendet. Aufgrund elektronischer Probleme ist dieses Signal als Regelgréfie im momentanen
Entwicklungsstadium der Priifvorrichtung nicht verwendbar.

Zur Messung der Verformung der Makroproben wurde ein Laser-Wegmefisystem aufgebaut.
Mit einer geeigneten Probenpriparation wurde eine Dehnungsmessung im Gleichmafbereich
der Makroprobe und eine Dehnungsregelung erméglicht.

6.3 Belastungsmdglichkeiten

Mit Hilfe der Traversensteuerung sind Zugversuche mit unterschiedlichen Verformungsge-
schwindigkeiten, Haltezeiten und Entlastungen méglich. Druckbelastungen sind wie in Ab-
schnitt 6.1 erwdhnt aufgrund des Beulens bei den ”hourglas”-Viersteg-Mikroproben nur be-
dingt und bei den Einsteg-Mikroproben nicht moglich. Eine Regelung der Kraftsignale aus
den Kraftmefidosenhélften ist ebenfalls moglich, wurde aber in dieser Arbeit nicht explizit
aufgefiihrt.

6.4 Werkstoffe der LIGA-Technik

Untersucht wurden LIGA-Mikroproben aus Nickel, Permalloy und Kupfer. Die Verformungs-
richtung lag senkrecht zur Abscheiderichtung der Metalle in der Galvanik. Im Fall nicht
wirmebehandelter Mikroproben konnte bei allen drei Metallen eine hohe Festigkeit gemes-
sen werden. Festigkeitsuntersuchungen an Nickel-Viersteg-Mikroproben aus unterschiedlichen
Herstellungschargen zeigten eindeutig, dafl die Zusammensetzung des Galvanikbades, die Tem-
peratur und die Stromdichte wihrend der Abscheidung einen entscheidenden Einflufl auf das
Werkstoffverhalten der abgeschiedenen Strukturen hat. Betrachtet man die Nennspannungs-
Dehnungs-Diagramme der Nickel-Einsteg-Mikroproben so wird eine geringe Bruchdehnung der
nicht wirmebehandelten Nickel-Mikroproben erkennbar. Durch gezielte Warmebehandlungen
konnte die Bruchdehnung deutlich erh6ht werden. Die durch die Rekristallisation und dem
anschliefenden Kornwachstum erzeugten isotropen polykristallinen Nickel-Mikroproben wei-
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sen jedoch je nach Gefiige deutlich geringere Zugfestigkeiten als die nicht warmebehandelten
Mikroproben auf.

Rp,O.Z,Rm
(MPa) 1200
1000
800
600
400
200
0 LIGA-Ni LIGA-Ni Ni, rein, weich
Mikro i Mikro "Makro"
unbehandelt 450°C Literatur (Dubbel)
13 min.

Abb. 6.1: Vergleich der an Mikroproben gemessenen Zugfestigkeiten und Streckgrenzen
mit Werten aus der Literatur, ermittelt an Rein-Nickel (98.5-99.98%), weich.
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Abb. 6.2: Vergleich der an Mikroproben gemessenen Bruchdehnung mit Werten aus
der Literatur (ermittelt an Rein-Nickel 98.5-99.98% weich).

In Abb. 6.1 sind die Werte der Zugfestigkeit und der Streckgrenze aller Versuche an mikrostruk-
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turierten LIGA-Nickel-Mikroproben den an wirmebehandelten LIGA-Nickel-Mikroproben ge-
messenen und aus der Literatur fiir ,,Makro-Materialien” entnommenen Werten gegeniiberge-
stellt. In Abb. 6.2 werden die gleichen Gegeniiberstellungen fiir die Werte der Bruchdehnung
gezeigt.

Weiter zeigten Gefiigeanalysen an wirmebehandelten Permalloy-Mikroproben die Besonder-
heit einer durch die Warmebehandlung hervorgerufenen Poren- und RiBbildung (siehe Ab-
schnitt C.2).

6.5 Abschlielende Bemerkungen zum Werkstoffverhal-

ten

Im Rahmen dieser Arbeit war es nicht moglich, ausfiihrliche Untersuchungen zum Verhalten
von Mikroproben durchzufiihren und eventuelle Abweichungen zu Makroproben zu analysie-
ren. Aus den vorliegenden Ergebnissen kann geschlossen werden, dafl vor allem die Herstel-
lungsbedingungen die mechanischen Eigenschaften stark beeinflussen. Die Ergebnisse aus den
Untersuchungen der Mikro- und Makroproben aus einem CrNi-Stahlblech sind mit Vorbehalt
zu betrachten. Weshalb die Ergebnisse aus den Vesuchen an Makroproben auf eine verfor-
mungsinduzierte Phasenumwandlung hinweisen und die Ergebnisse der Mikroproben nicht,
konnte im Rahmen dieser Arbeit nicht geklirt werden. Sicher ist jedoch, dafl das Heraustren-
nen der Einsteg-Mikroproben aus dem Stahlblech mittels eines Lasers einen starken Einfluf
auf die Konturrauheit besitzt. Ebenso kann davon ausgegangen werden, dafl die Aufschmelz-
vorgénge beim Laser-Schneiden eine Gefiigeverdnderung in der Schneidezone mit sich bringen.
In welchem Mafle eine solche Gefiigeverdnderung einen Einflufl auf die anschlielende Warme-
behandlung hat, mufl mit Hilfe von Gefiige- und Phasenanalysen an den Mikro- und Ma-
kroproben nach der Warmebehandlung ermittelt werden. Zukiinftige Untersuchungen miissen
zudem zeigen, inwieweit ein GroBeneinflul auf das Werkstoffverhalten vorhanden ist.
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7 Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine Priifeinrichtung zur Untersuchung des Materialverhaltens
von mikrostrukturierten Proben vorgestellt. Verschiedene Systemkomponenten der Priifein-
richtung wie z.B. die Kraftmefldose mit der integrierten oberen Probeneinspannung wurden
innerhalb eines Entwicklungsprozesses optimiert. Mit der Wahl einer Aluminiumlegierung als
Kraftmefldosenmaterial und der optimalen Anordnung der Dehnungsmefistreifen konnte eine
Kraftmessung mit einer Auflésung bis in den mN-Bereich durchgefiihrt werden. Der Hauptan-
teil der Entwicklung lag im Aufbau eines Dehnungsmefsystems und der sich daraus ergebenden
Neuentwicklung einer geeigneten Probengeometrie. Die Anforderung an eine gute Dehnungs-
messung bzw. einer Dehnungssteuerung der Versuche konnte nur zum Teil erfiillt werden. Mit
den kleinen Abmessungen der Mikrostrukturen werden Anforderungen an die Meftechnik ge-
stellt, die mit den zur Zeit vorhandenen Mitteln keine Dehnungssteuerung im Echtzeitmodus
ermoglichen. Es wurde jedoch in einem ersten Schritt gezeigt, dafl eine Dehnungsmessung mit
dem beriihrungslosen optischen Mefsystem durchfiihrbar ist. Gesteuert wird die Priifeinrich-
tung iiber ein weiteres Wegmefsystem. Dieses Wegmefisystem registriert den Abstand zwischen
den Einspannstellen der Mikroprobe. Hiermit wurden die Versuche traversengesteuert geregelt.
Die Probenverléngerung im Gleichmafibereich konnte mittels des optischen WegmefBsystems
gemessen werden. Parallel zum Aufbau des Dehnungsmefisystems wurden Mikroproben mit
geeigneten Markierungen entwickelt. Mittels FE-Simulationen wurden die Einfliisse dieser zur
Messung notwendingen Markierungen auf die Spannungen und Dehnungen im Gleichmaf-
bereich der Probe studiert. Analysiert wurden die Probengeometrien unter Verwendung eines
Viskoplastizitatsmodells fiir grofle Deformationen. Bei der ausgewihlten Probengeometrie, ent-
spricht die an den Markierungen berechnete Dehnung annéhernd der im Gleichmafibereich der
Probe vorhandenen Dehnung. Fiir eine Entwicklung einer endgiiltigen Probengeometrie, die
eine sehr genaue Realisierung eines homogenen Zugexperimentes erlauben wird, sind weitere
numerische und experimentelle Untersuchungen erforderlich. Solche Untersuchungen wiirden
aber {iber den Rahmen dieser Arbeit, fiir die das primére Ziel die Entwicklung und Inbetrieb-
nahme einer Mikrozugpriifeinrichtung gewesen ist, hinausgehen.

Festigkeits- und Gefligeuntersuchungen an LIGA-Viersteg-Mikroproben, welche Vorldufer der
spater entwickelten LIGA-Einsteg-Mikroprobe waren, zeigten den Einflul des Materialgefiiges
auf die Festigkeit. Untersuchungen zum Rekristallisationsverhalten von galvanisch abgeschie-
denem Nickel zeigten den EinfluB der Wérmebehandlungsparameter (Gliihtemperatur und
Gliihdauer) auf die Korngrofle und die Hirte des Gefiiges. Unter Verwendung lasergeschnit-
tener Stahl-Einsteg-Mikroproben und galvanisch abgeschiedener LIGA-Viersteg-Mikroproben
konnte gezeigt werden, daf mit der entwickelten Priifeinrichtung monotone Zugversuche mit
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Haltezeiten, Zugversuche mit Ent- und Wiederbelastungen und zyklische Versuche durchfiihr-
bar sind. Die zyklischen Experimente konnten aufgrund der geringen Knicklast der Mikroprobe
nur im Zugschwellbereich durchgefiihrt werden.

Versuche an LIGA-Einsteg-Mikroproben der neuen Geometrie wurden entsprechenden Makro-
experimenten gegeniibergestellt. Im Fall der gegliihten Nickel-Mikro- und Makroproben konnte
ein betrédchtlicher Unterschied in der Festigkeit und dem Verfestigungsverhalten gezeigt wer-
den.
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A Schliffebenen

Abb. A.1: Beschreibung der Schliffebenen an LIGA-Mikroproben. Die Schliffflichen lie-
gen bei den Einsteg-Mikroproben analog zu den Viersteg-Mikroproben.

Schlifffliche

Abb. A.2: Beschreibung der Schliffebene an einer Makroprobe.
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B Materialdaten

B.1 Galvanisch abgeschiedenes Nickel (Viersteg-Proben)

Wiarme- mittlerer Abzugs- Streckgrenze | Zugfestigkeit | Mikrohérte

Proben- | behandlung Korn- geschwindigkeit Rpo2 R, HVy.02
bez. °C/ min. | durchmesser [1/s] [MPa] [MPal
K1 — 7 2.0 1074 600 982
K13 — ? 2.96 1074 580 960
L2 — ? 3.1.107* 420 940 285
L3 — ? 3.1.107* 560 980
K2 450/13 8.4 um 2.4 1074 460 818
K4 450/13 8.4 um 2.8 -10™* 380 680
K10 450/13 8.4 um 3.48 :10~* 320 538
K11 450/13 8.4 um 3.48 -10~* 330 558 118
L4 450/13 8.4 um 2.86 -10~* 370 720
L11 450/13 8.4 um- 2.29 -10~* 310 562
L12 450/13 8.4 ym 3.48 -10~* 330 570
K5 800/13 11.8 pm 3.48 -107* 100 333
K8 800/13 11.8 pm 3.48 -10~* 82 328
K9 800/13 11.8 pum 3.48 -10~* 80 310 105
L8 800/13 11.8 pm 2.29 -10~¢ 85 278
L9 800/13 11.8 pm 3.48 -10~* 75 300

Tab. B.1: Nickel-Materialdaten aus monotonen Zugversuchen an Viersteg-Mikroproben

(Wafer 4146).
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Wérme- mittlerer Abzugs- Streckgrenze | Zugfestigkeit | Mikrohérte
Proben- | behandlung Korn- geschwindigkeit Rpo.2 R, HVy.00
bez. °C/ min. durchmesser [1/s] [MPa] [MPa)
K8 — ? 8.7 -107° 408 MPa, 1000 MPa
K9 — ? 1.0 -10~° 410 MPa 1036 MPa
K12 — ? 6.8 10~ 520 MPa 1220 MPa 264
L8 — ? 8.7 :107° 405 MPa 962 MPa
L9 — 7 6.2 -10~% 480 MPa 1041 MPa
L10 — ? 7.6 1074 490 MPa 1042 MPa
Li1 — ? 3.5 102 360 MPa 1044 MPa
K4 | 450 °C/13min. 8.8 um 3.5 -107* 405 MPa 650 MPa
K5 | 450 °C/13min. 8.8 ym 3.5 -10~* 330 MPa 646 MPa
K6 | 450 °C/13min. 8.8 pm 8.6 -107° 400 MPa 640 MPa
K7 | 450 °C'/13min. 8.8 um 1.0 -107° 398 MPa 654 MPa 107
L4 | 450 °C/13min. 8.8 pm 3.5-107* 400 MPa, 646 MPa
L5 | 450 °C/13min. 8.8 pym 3.5 +107% 400 MPa 643 MPa
L6 | 450 °C/13min. 8.8 um 8.6 -107° 364 MPa 600 MPa
Tab. B.2: Nickel-Materialdaten aus monotonen Zugversuchen an Viersteg-Mikroproben
(Wafer 4174).
Warme- mittlerer Abzugs- Streckgrenze | Zugfestigkeit | Mikrohérte
Proben- | behandlung Korn- geschwindigkeit Ryo.2 R, HVy02
bez. | °C/ min. | durchmesser (1/s] [MPa) [MPa]
K3 — ? 2.85 .10~* 310 MPa, 661 MPa
K4 — ? 2.85 -10~* 398 MPa 834 MPa
K6 — ? 2.85 -107* 304 MPa 679 MPa
K7 — ? 2.85 .10 318 MPa 680 MPa
K8 — ? 2.85 -10~% 308 MPa 673 MPa
K12 - ? 2.85 -10~% 335 MPa 624 MPa 256
L3 — ? 2.85 -10~* 316 MPa 625 MPa
L4 — ? 2.85 -10~* 332 MPa 614 MPa
L5 — ? 2.85 -10~* 310 MPa 596 MPa
L6 — 7 2.85 :10~* 380 MPa 712 MPa
L11 — ? 2.85 -107* 330 MPa 612 MPa
L12 — ? 2.85 -10~* 420 MPa 856 MPa
Tab. B.3: Nickel-Materialdaten aus monotonen Zugversuchen an Viersteg-Mikroproben

(Wafer

1876).
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B.2 Galvanisch abgeschiedenes Permalloy

Wéarme- mittlerer Abzugs- Streckgrenze | Zugfestigkeit
Proben- | behandlung Korn- geschwindigkeit Ryo2 Ry
bez. °C/h durchmesser [1/s] [MPa] [MPa]
L1 — ? 8.7.-107° 640 1860
L2 — ? 3.4-1074 820 1920
L3 — ? 6.8-107* 1000 2016
L4 —_ ? 1.0-1073 1100 2200

Tab. B.4: Permalloy (NiB0Fe20)-Materialdaten aus monotonen Zugversuchen an unbe-
handelten Viersteg-Mikroproben (Wafer 4154).

Pro- | Wirme- mittlerer Abzugs- obere untere Zugfestigkeit
ben- | behandlung Korn- geschw. | Streckgrenze | StreckgrenzeR.r, R,
bez. °C/h durchmesser [1/s] R.p[MPa] Re1,[MPa] [MPa]
L10 870/24 20.12 ym | 8.7-107° 160 MPa 140 MPa 389 MPa
L6 870/24 20.12 pm | 3.4-107* 178 MPa 160 MPa 415 MPa
L7 870/24 20.12 ym | 6.8-107* 153 MPa 143 MPa 360 MPa
L8 870/24 20.12 pm | 1.0-1073 172 MPa 160 MPa 430 MPa
Tab. B.5: Permalloy (Ni80Fe20)-Materialdaten aus monotonen Zugversuchen an

warmebehandelten Viersteg-Mikroproben (Wafer 4154).
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B.3 Galvanisch abgeschiedenes Kupfer

Warme- Abzugs- Streckgrenze | Zugfestigkeit
Proben- | behandlung | geschwindigkeit Ryo.2 R,
bez. °C/ min. [1/s] [MPal [MPa]
L1 — 8.7-107° 113 297
L2 — 3.4-107% 142 298
L3 — 6.8-107% 157 297
L4 — 1.0-107° 165 266
L5 450 / 15 8.7-107° 82 165
L6 450 / 15 3.4-107% 89 169
L7 450 / 15 6.8-107% 85 174
L8 450 / 15 1.0-1073 86 194
L9 800 / 15 8.7-107° 38 156
L10 8G0 / 15 3.4-10~¢ 39 163
L11 800 / 15 6.8-10* 44 166
L12 800 / 15 1.0-107° 38 164

Tab. B.6: Kupfer-Materialdaten aus monotonen Zugversuchen an wérmebehandelten
Viersteg-Mikroproben (Wafer 1875).

Warme- Abzugs- Streckgrenze | Zugfestigkeit
Proben- | behandlung | geschwindigkeit Ryo.2 Ry,
bez. °C/ min. [1/s] [MPa) [MPa]
L1 — 8.7-107° 176 268
L2 —_— 34-107* 178 272
L3 — 6.8-107% 177 274
L4 — 1.0-107° 181 278
L5 470 / 23 8.7-107° 93 196
L6 470 / 23 3.4-107% 83 203
L7 470 / 23 6.8-107% 97 202
L8 470 / 23 1.0-1073 94 204

Tab. B.7: Kupfer-Materialdaten aus monotonen Zugversuchen an warmebehandelten
Viersteg-Mikroproben (Wafer 4153).
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B.4 Chrom-Nickel-Stahl 1.4310

B.4.1 Chemische Analyse

C Cr Ni Si Mn T S Mo
<0.15% | 184 40.05% | 7.2+ 0.05% | <1.5% | <2% | < 0.045% | < 0.03% | < 0.8%

Tab. B.8: Zusammensetzung in Massen-% eines CrNi-Stahles’ der Bezeichnung
1.4310

1Die Massengehalte der Chrom- und Nickelbestandteile wurden am Institut fiir Materialforschung I des
Forschungszentrums Karlsruhe mittels eines ICP-OES(Induktiv gekoppeltes Plasma-optisches Emissionsspek-
trometer) gemessen.
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B.4.2 An Mikroproben gemessen‘e Materialdaten

Versuchs Dehn- Streck- Zug- B- Gleichma8- | Bruch-
art rate grenze festigkeit | Modul | dehnung | dehnung
¢[1/s] | RyoslMPa] | Rm[MPa] | [MPa) | 8,4 %] | (%]
M1 BE 1.25-107% 260 820 188000 12 17.4
M3 BE 1.0-1073 280 860 185000 8.0-9.2 17.9
M4 ZR | 1.25-107% 265 810 - 8.5 14.2
M5 ZR 5.4-107*% 250 849 - 8.9 18.8
M6 BE 1.0-1073 180 708 175000 8.8 17.4
M7 VA% 1.0-1073 220 842 182000 11.6 19.4
M8 ZR 1.2-107° 260 858 - 9.7 18
M9 ZR 1.25.107% 240 840 - 10.4 17.4
M10 ZR 1.25.107% 220 860 - 9.1 15.2
M1l ZR 1.25.10~% 260 856 - 9.2 16.7
M12 MZ 1.25 .10 255 880 - 9.0 16.8
M13 MZ 5.4-107*% 240 842 - 11 18.9
M14 MZ 1.2-107° 248 870 - 12 19.7
M15 MZ 2.06 - 10~° 250 872 - 12.3 19.0

Tab. B.9: Stahl (1.4310)-Materialdaten aus mehreren Experimenten an wirmebe-
handelten Mikroproben (1000 °C/1h). Die Abkiirzungen der Versuchs--
durchfiihrung lauten: MZ: Monotoner Zugversuch, ZV: Zyklischer Ver-
such(ZugschweIIbereich), BE: Experimente mit Be- und Entlastungen, ZR.
Zugversuch mit Haltezeiten.

B.4.3 An Makroproben gemessene Materialdaten

Versuchs Dehn- Streck- Zug- E- Gleichmaf- | Bruch-
art rate grenze festigkeit | Modul | dehnung | dehnung
¢[1/s] | RyolMPa] | Rn[MPa] | [MPa] | 6, (%] | 8[%]
MA1 MZ 1.25.1074 186 731 — 13.9
MA2 | MZ 1.3-107° 204 681 — — 15.1
MA3 BE 1.3-10* 182 728 — — 14.8
MA5 | BE 6.2-10~* 208 771 161000 — 16.2
MAG6 BE 6.2-107* 191 — 130000 — —
MA7 BE 6.2-107% 172 — 134000 — —
MAS BE 6.2-107*% 146 — 140000 — —

Tab. B.10: Stahl(1.4310)-Materialdaten aus mehreren Experimenten an warmebe-
handelten Makroproben (1000 °C/1h). Die Abkiirzungen der Versuchs-
durchfiihrung lauten: MZ: Monotoner Zugversuch, BE: Experimente mit Be-

und Entlastungen.
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B.5 Galvanisch abgeschiedenes Nickel (Einsteg-Proben)
B.5.1 Nickel-Mikroproben (Wafer7023)
[ Dehn- Dehn- Zug- E- | Gleichma$- | Bruch-
VAl | WB? rate grenze | festigkeit | Modul | dehnung | dehnung
¢ [1/s] | RpoolMPa] | Rm[MPa) | [MPa] | 64 [%] | (%
V19 | BE - 2.6-107° n.b.3 598 187000 5.07 13.5
V20 | BE - 2.6-1073 400 516 157000 5.8 144
V21| ZR - 2.6-1073 410 636 - 5.7 13.1
V22 | MZ - 8.75 - 107° 352 568 - 3.2 9.9
V25 | MZ - 3.5-107% 460 565 - 1.6 7.2
V24 | MZ - 6.88 - 10~4 380 588 - 3.7 10.3
V23 | MZ - 1.1-1073 350 587 - 3.8 10.2
V6 | BE | 450/13 | 2.6-10~° 125 350 155000 25-30 34.5
V27 | BE [ 450/13 | 2.6-107° 136 364 169000 37-38 44
V27 | ZR | 450/13 | 2.6-107° 165 480 - 28-29.5 34
V29 | MZ | 450/13 | 8.75-10~° 128 360 - 21.8-26.4 36.8
V33 | MZ | 450/13 | 6.88 - 10~* 133 362 - 27.5-31.3 42.1
V43 | MZ | 450/13 | 1.1-107° 142 418 - 24.1-30.8 42.6
V36 | MZ | 800/13 | 8.75-107° 11 258 - 21.3 26
V38 | MZ | 800/13 | 3.5 10~4 56 237 - 19.5 22.1
V40 | MZ | 800/13 | 6.88 - 10~* 21 263 - 18.7 23.6
V43 | MZ | 800/13 | 1.1-1073 60 265 - 21.5 26.5
V42 | MZ | 800/13 | 7.8-1073 65 280 - 25 30.5
V44 | MZ | 800/13 | 7.8-1073 60 350 - 25 28.5
Tab. B.11: Nickel(W7023)-Materialdaten aus mehreren Experimenten. Die angegebe-
nen Warmebehandlungen wurden im Vakuum-Rohrofen durchgefiihrt. Die
Abkiirzungen der Versuchsdurchfiihrung lauten: MZ: Monotoner Zugversuch,
ZV: Zyklischer Versuch(Zugschwellbereich), BE: Experimente mit Be- und
Entlastungen, ZR: Zugversuch mit Haltezeiten.
Versuchsart.

?Wirmebehandlung (Glithtemperatur| °C]/Gliihdauer[min.] ab Erreichen der Glithtemperatur.
3n.b. ~ Aus Versuchsgriinden nicht bestimmbar.
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B.5.2 Nickel-Makroproben

Bez. Dehn- Dehn- Zug- E- Gleichmaf- | Bruch-
VA? vom rate grenze festigkeit | Modul | dehnung | dehnung
Hersteller? | & [1/s] | Ryo2[MPa) | R,,[MPa] | [MPa) Sq1 [%] (%]
I-B | BE ST 6.2-107% 568 1136 169200 3.17 5.3
II-B | BE ST 6.2-107% 780 1144 200000 | 3.05-3.45 4.6
III-B | BE ST 6.2-107% 580 1231 236000 2.15 5.22
IV-A | BE ST/GG |6.2-107* 620 1040 184166 2.4-4.3 9.2
V-B | BE | ST/FAG |6.2-107* 460 802 176400 5.4 8.65
VI-A | BE | KST, FAG | 6.2-10~* 860 1204 151000 | 2.15-3.35 6.75
Tab. B.12: Nickel-Materialdaten gemessen an Makroproben. Die Abkiirzungen der Ver-
suchsdurchfiihrung lauten: BE: Experimente mit Be- und Entlastungen. Die
Abkiirzungen zu den Herstellungsbedingungen lauten: ST: Standardtensid,
KST: Kein Standardtensid, GG: Gealtertes Galvanikbad, FAG: Frisch ange-
setztes Galvanikbad.
Dehn- Dehn- Zug- E- Gleichmaf- | Bruch-
VA! | WB? rate grenze festigkeit | Modul | dehnung | dehnung
€ [1/s] | Rpo2[MPa] | Rn[MPa] | [MPaj |  dq [%)] 8[%)]
A | MZ | 450/13 | 5.4-10~* 262 557 - - 40
II-A | MZ | 450/13 | 1.2-107° 383 581 - 28.5 33.1
Tab. B.13: Nickel-Materialdaten gemessen an wirmebehandelten Makroproben. Die
Abkiirzungen der Versuchsdurchfiihrung lauten: MZ: Monotoner Zugversuch.
1Versuchsart.

2Hinweise des Herstellers auf die Badzusammensetzung.
8Wirmebehandlung (Glithtemperatur[ °C}/Glithdauer[min.] ab Erreichen der Gliihtemperatur).
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C Mikrostrukturanalysen

C.1 Galvanisch abgeschiedenes Nickel

C.1.1 Rekristallisationsverhalten

Zu diesen Untersuchungen wurden keine Mikroproben sondern Rahmenmaterial verwendet,
welches mit den Mikroproben im Galvanikbad abgeschieden wurde. Dieser Rahmen ist ei-
gentlich als Trégerkonstruktion gedacht, so dafi die Proben nach dem Freidtzen vom Wafer
geordnet und undeformiert transportiert und gehandhabt werden kénnen. Dieses Rahmenma-
terial besitzt im Ausgangszustand nach dem Galvanisationsprozess die gleiche Struktur wir
die zu untersuchenden Mikroproben (siehe Abb. C.1)!.

Abb. C.1: Schliffbilder der Schliffebene A-A. Links duch den Probenquerschnitt, rechts
durch das Rahmenmaterial bei einer 200-fachen VergroBerung.

Alle Wirmebehandlungen wurden in einem Vakuumofen (p < 4 - 107%bar) durchgefiihrt. Als
Gliihdauer wird die Zeit ab Erreichen der Solltemperatur bis zum Beginn der Abkiihlphase
bezeichnet. In Abb. C.2 wird ein Gliihzyklus mit einer Gliihdauer von 13 min. bei 800 °C
gezeigt.

Wie schon in Abb. 2.3 exemplarisch fiir die Glilhtemperaturen 450 °C' und 800 °C' gezeigt
wurde, kénnen durch unterschiedliche Gliihtemperaturen bei einer konstanten Glu” hdauer un-
terschiedliche Gefiigestrukturen eingestellt werden. Um sowohl die Ubergangstemperatur, bei
welcher Rekristallisation einsetzt, als auch die Korngréfien zu bestimmen wurden Wérmebe-
handlungen bei unterschiedlichen Temperaturen und Glithdauern durchgefiihrt. Abb. C.3 zeigt
die Gefiigeentwicklung bei konstanter Gliihdauer und ansteigender Glithtemperatur. Zu die-
sen Untersuchungen wurde ausschliellich galvanisch abgeschiedenes Nickel des Wafers Nr.:1876
verwendet. Mit Hilfe einer rechnergestiizten Bildanalyse? wurden die Schliffbilder ausgewertet
und die prozentuelle Anzahl von Koérnern mit definierten Korndurchmessern bestimmt. Abb.
C.4 (links) zeigt das Diagramm fiir die Warmebehandlungen von 450 °C, 600 °C und 800 °C.

1Zur eindeutigen Zuordnung der Position der Schliffebenen zur Lage in der Mikroprobe siehe Anhang A
2Zur Bildanalyse wurde die Software AnalySIS der Fa. SIS verwendet.
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Abb. C.2:
Temperaturverlauf einer Probe wahrend
einer Warmebehandlung bei T=800°C.
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der Warmebehandlungen unter 450 °C' konnten nicht mit dem Bildanalyse-

system ausgewertet werden, da die Korndurchmesser selbst bei 1000-facher Vergréferung zu
klein fiir das Korngrenzenerfassungsprogramm waren. Trigt man die aus der Bildanalyse ge-
wonnen Daten der mittleren und maximalen Korndurchmesser iiber der Gliihtemperatur auf,
ergibt sich das in Abb. C.4 rechts gezeigte Diagramm.

Abb. C.3:

Schliffbilder der Schliffebene C-C. Die Gliihtemperaturen bei welchen sich die
gezeigten Kornstrukturen einstellen stehen iiber den Bildern. Die Gliihdauer
betrug bei allen Warmebehandlungen 13 min. ab Erreichen der Gliihtempe-
ratur.
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Abb. C.4: Kornwachstum infolge einer Warmebehandlung mit einer Gliihdauer von 13
Minuten. '

Betrachtet man neben dem Anstieg des mittleren Korndurchmessers den Verlauf der auf den
Schliffebenen gemessenen Mikrohérte? {iber der Gliihtemperatur (siehe Abb. C.5 links oben)
so liegt die Ubergangstemperatur der Rekristallisation zwischen 350°C' und 450°C. Wird die
Glithtemperatur auf die Schmelztemperatur Ts=1453°C von Nickel [5] bezogen, so kann man
dem Diagramm in Abb. C.5 rechts oben entnehmen, daf8 die prim#re Rekristallisation* bis
ca. T = 0.4 - Ts abgeschlossen ist und ab dieser Temperatur die Kornvergréberung einsetzt
[59],[21].

Der gleiche Effekt des Mikrohérteabfalls wird bei der Variation der Gliihdauer (siehe Abb.
C.5) erkennbar. Ab einer Glithtemperatur von 450 °C und ca. 10min. Gliihdauer nimmt die
Mikrohéirte nur noch schwach ab. Weshalb bei den vorhandenen, galvanisch abgeschiedenen
Nickel-Strukturen im Anlieferungszustand die Werte der Mikrohérte deutlich hoher sind als
nach der Rekristallisation kann nur vermutet werden. Unwahrscheinlich ist jedoch die Ursa-
che einer erhohten Versetzungsdichte infolge von Verformungen wie sie z.B. beim Kaltwalzen
von Blechen auftritt. Aufgrund der sehr feinkristallinen und anisotropen Gefiigestruktur ware
denkbar, daf8 die hohe Anzahl von Korngrenzen sowie die dentritisch geartete Stengelstruk-
tur einem Eindringen eines Priifkérpers mehr Widerstand entgegensetzen als die nach der
Rekristallisation vorhandenen Kornstrukturen. Dies wiirde zum Teil auch die im folgenden
Abschnitt gezeigten Ergebnisse hoherer Zugfestigkeit erkldren. Zusammenfassend soll erwdhnt
werden, dafl es weitaus mehrerer Untersuchungen zum Rekristallisationsverhalten von galva-
nisch abgeschiedenen Materialien bedarf, um mehr iiber die Keimbildungsmechanismen und
die daraus resultierenden Gefiige zu erfahren.

*Die Ermittlung der Hirte erfolgte nach DIN 50133 (Vickers) mit einem Priifgewicht von 20g und einer
Einwirkdauer von 15 s. Verwendet wurden nur A-A und C-C Schliffebenen (beide senkrecht zur Verformungs-
richtung liegend). An jeder Probe wurden mindestens zehn Einzelmessungen durchgefiihrt und ein Mittelwert
gebildet.

4Die primédre Rekristallisation ist ein thermisch aktivierter Vorgang, der ausgehend von einer Erholungs-
phase hauptsichlich aus einer Keimbildungsphase besteht.
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Abb. C.5:

Abfall der Harte infolge von Rekri-
stallisationsvorgdngen. Links und rechts
oben bei konst. Gliihdauer und stei-
gender Gliihtemperatur; Links unten bei

konst. Gliihtemperatur und steigender
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C.1.2 Bruchphinomene von Nickel Viersteg-Mikroproben

B 5
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Abb. C.6:

Bruchverformungen eines Steges einer
Nickel Viersteg-Mikroprobe. L.o.: Einer
unbehandelten Mikroprobe. R.o. und r.u.
einer bei 800 °C, 13 min. warmebehan-
delten Nickel-Mikroprobe.
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C.2 Galvanisch abgeschiedenes Permalloy

In allen Schliffebenen zeigte sich eine sehr feine Nanostruktur (sieche Abb. C.7), welche der
Nickel-Mikrostruktur aus Abb. 2.3 dhnelt. Wie im Falle der unbehandelten Nickelstrukturen
kann auch hier die Korngréfie mit den vorhandenen Mitteln nicht ermittelt werden.

Abb. C.7:

L.o.: Permalloy Mikrostruktur (Schliffe-
bene C-C) im Anlieferungszustand. R.o.
und r.u.: Permalloy Mikrostruktur nach
einer Warmebehandlung (870 °C/24h).

Wie aus den Schliffbildern der gegliihten Permalloy-Strukturen (siehe Abb. C.7 rechts) ersicht-
lich wird, wurden im Zuge der Rekristallisation und dem anschlielenden Kornwachstum Gase
freigesetzt, welche an den Korngrenzen Poren bilden. Diese Poren konnen sich im Laufe des
Tempervorganges zu interkristallinen Rissen (siehe Abb. C.7 rechts unten) zusammenschliefen.
Es wird angenommen [16], daf8 sich in diesem Fall organische Substanzen aus dem Elektro-
lytbad wéhrend des Galvanisationsprozesses zwischen dem abgeschiedenen Material einlagert
und wéhrend des Glithprozesses in einen gasformigen Zustand iibergeht. Dies fiilhrt zu einem
Auseinandersprengen der Korngrenzen und einer sichtbaren Poren- und Ribildung. Mit vor-
anschreitendem Kornwachstum werden diese Poren auch in die Kérner eingeschlossen und bil-
den sowohl inter- als auch transkristalline Risse. Beobachtet wurde dieses Phinomen laut [16]
ebenfalls bei der Abscheidung von Kupferstrukturen aus einem Cu(BFy)q.-Elektrolyten. Bei
Betrachtung der folgenden Festigkeitsuntersuchungen sollten im Fall der wirmebehandelten
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Mikroproben die Festigkeitswerte immer im Zusammenhang mit der geschidigten Mikrostruk-
tur betrachtet werden.

C.2.1 Bruchphidnomene von Permalloy Viersteg-Mikroproben

3026711 PER 18sm361kU 11563 3823/11 NI

SRR

Abb. C.8: Bruchverformungen eines Steges einer warmebehandelten (870°C /24h) Per-
malloy Viersteg-Mikroprobe. Links: Draufsicht auf die Bruchflache. Rechts:
Seitenansicht (entlang des Steges).
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C.3 Metallographische Untersuchungen an Stahl-Mikro-
und Makroproben

Wie in Kap.5.5 erlautert, wurden zu Versuchszwecken der optischen Dehnmefeinrichtung und
zu Vergleichszwecken Mikro- und Makroproben aus nichtrostendem Federtahl der Bezeichnung
1.4310 verwendet. Die Mikroprobe (Die Probengeometrie ist in Abb. 4.12 zu sehen) wurde
mittels eines YAG-Lasers aus dem gleiche Stahlblech geschnitten wie die drahterodierten Ma-
kroproben (Geometrie siche Abb. 4.15). Eine chemische Analyse ergab bei den angelieferten
Blechfolien der Stirke 0.1mm einen Chromgehalt von 18.4 4 0.05 Massen-% und einen Nickel-
gehalt von 7.2 £ 0.05 Massen-%. Alle weiteren Bestandteile lagen innerhalb der Angabe des
Materialdatenblatts [58] (siehe Tabelle B.8).

Wie in Abschnitt C.1.1, wurden auch im Falle der Stahlfolien Untersuchungen zum Rekri-
stallisationsverhalten durchgefiihrt. Dazu wurden die Stahlfolien im Vakuum-Rohrofen unter-
schiedlich wirmebehandelt. Die Gliithdauer beginnt wie bei den Nickel-Gliihungen (siehe Abb.
C.2) ab Erreichen der Soll-Temperatur. Die Schliffbilder in Abb. C.10 zeigen exemplarisch den
Ausgangszustand (nicht wirmebehandelt) und zwei typische Gefiige nach einer Warmebe-
handlung. Das Gefiige der unbehandelten Stahlfolie zeigt einen sehr hohen Deformationsgrad
der infolge des Kaltwalzens entstanden ist. Nach einer Gliihung bei T=600 °C' und einer
Glithdauer von 5 min. ist die Walztextur noch zu erkennen. Sichtbar werden ebenfalls erholte
Zonen aus Grundgefiige.

Betrachtet man das Gefiigeschaubild von Cr-Ni-Stihlen nach Maurer (siehe Abb. C.9)[2] so
kann davon ausgegangen werden , dafl das Grundgefiige aus y-Mischkristallen (Austenit) und
einem kleinen Anteil an Ferrit besteht (das verwendete Material wurde mit seiner Zusammen-
setzung im Diagramm mit einem Punkt gekennzeichnet). Mit zunehmender Glihtemperatur
wachsen diese Bereiche mit austenitischem Grundgefiige an. Erstaunlich ist, dal trotz der
relativ langsamen Abkiihlung® relativ viel Rest-Martensit vorhanden ist (siche Abb. C.10).
Ebenso erstaunlich ist der Verlauf der Mikrohértemesseungen bezogen auf die wérmebehan-
delten Stahlgefiige (siehe Abb. C.11). Analog zu den Ergebnissen, wie sie aus den Rekristal-
lisationsuntersuchungen von Nickel zu entnehmen sind, miifite die primére Rekristallisation
bei einer Warmebehandlung von ca. 900 °C/ 5 min. abgeschlossen sein. Das heifit, daf8 das
Gefiige im Schliffbild hauptsichlich austenitische Korner zeigen sollte. Tatséchlich ist das
Gefiige sowohl der Mikro- als auch der Makroproben selbst bei Glithdauern von 24h und einer
Glithtemperatur von 1000 °C nach sehr langsamer Abkiihlung im Ofen noch stark mit Mar-
tensit durchwachsen (&hnlich dem Schliffbild in Abb. C.10 rechts). Erschwerend kommt noch
hinzu, dafl die nach dem Schleifen, Polieren und An#tzen sichtbaren Gefiige der Makroproben
und der Mikroproben aus der gleichen Gliihcharge unterschiedlich waren.

Wie schon in Abschnitt 5.6.3 erwahnt wurde, kann im Fall der lasergeschnittenen und wérme-
behandelten Mikro- und der erodierten und wiarmebehandelten Makroproben aus Stahl kein
direkter Vergleich angestellt werden. Erstaunlich bleibt trotzdem, dafl die Werte der Streck-
grenzen und Zugfestigkeit der Mikroprobe annihernd drei mal so grofl waren wie die der
Makroproben, bei anndhernd gleichen Bruchdehnungen. Im Gegensatz zu den Mikroproben
zeigten die Makroproben ein Vefestigungsverhalten wie sie vorwiegend bei TRIP®-Stihlen auf-
treten (siehe dazu [55], [9], [26]). Die Frage, weshalb die mikrostrukturierten Stahlproben keine

5Die Mikroproben werden unter Vakuum in der Glasrohre belassen. Die Glasrshre wird aus dem Rohrofen
genommen und an Luft abgekiihlt. Der Temperaturabfall liegt im Mittel bei ca. 30 °C/min.
6TRransformation Induced Plasticity.

116



ghnlichen Verfestigungseigenschaften wie die Makroproben zeigten, bleibt offen. Es bedarf
weitaus mehrerer Gefiigeuntersuchungen und Phasenanalysen bei gezielt eingestellten Verfor-
mungszustinden, um in diesem Fall eine Aussage iiber die Unterschiede im Materialverhalten
zwischen Mikro- und Makroproben machen zu konnen.

f s
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9 8 _Ma_rteﬂsit N / Martensit = Austenlt/ )
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Abb. C.9: Gefligeschaubild der Cr-Ni-Stihle (C~0.2%) nach dem Abschrecken von
1000 °Cin Wasser (nach Maurer)

Ausgangszustand 600 °C

Abb. C.10:

Schliffbilder der Schliffebene C-C. Die
Gliihtemperaturen bei welchen sich
die gezeigten Kornstrukturen einstel-
len stehen iiber den Bildern. Die
Gliihdauer betrug bei allen Warmebe-
handlungen 5 min. ab Erreichen der
Glihtemperatur.
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C.3.1 Bruchphinomene von Einsteg-Mikro- und Makroproben aus
wirmebehandelten Stahlblechen
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Abb. C.12: Bruchverformungen einer wirmebehandelten (1000 °C/1h) Einsteg-
Mikroprobe aus austenitischem CrNi-Stahl. Links: Draufsicht auf die
Bruchflache. Rechts: Seitenansicht (entlang des Steges).

Abb. C.13: Bruchverformungen einer Makroprobe aus austenitischem CrNi-Stahl. Links:
Draufsicht auf die Bruchflache. Rechts: VergroBerung der Bruchoberfache
mit sichtbarer Wabenstruktur im Talgrund und schroffer Randlippe.
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C.4 Metallographische Untersuchungen an LIGA-Nickel-
Einstegproben (Wafer W7023)

Aus dem Grund der beschrinkten Probenanzahl wurden die Gefiigeuntersuchungen an Rah-
menmaterial durchgefiihrt, welches auf dem gleichen Wafer mit den untersuchten Mikroproben
galvanisch hergestellt und anschlieflend den entsprechenden Glithungen beigelegt wurde. Im
folgenden sind exemplarisch sowohl! die Schliffbilder als auch die Gefiigedaten der drei unter-
suchten Probenlose gezeigt.

Ausgangszustand 600 °C 1050°C

LIRS 7)Y TRERTON) RO I (RIEND DIIT) 15,40 1957 FHUOMS e gt

T DY TR THUON P—— "

Abb. C.14: Schliffbilder der Schliffebene C-C des Rahmenmaterials des Nickel-Wafers
W7023. Die Gliihtemperaturen bei welchen sich die gezeigten Kornstruk-
turen einstellen stehen iiber den Bildern. Die Glilhdauer betrug bei allen
Wiarmebehandlungen 13 min. ab Erreichen der Glithtemperatur.

mittlere | Mikro-

Korngrofle | hérte

[m] | [HVb4]
unbehandelt - 193
gegliiht bei 450 °C/13 min. 8.4 116
geglitht bei 800 °C/13 min. 35 113

Tab. C.1: EinfluB der Warmebehandlung auf die galvanisch abgeschiedenen Nickel-
Strukturen. Angegeben werden die Mittelwerte aus mehreren metallographi-
schen Untersuchungen an galvanisch abgeschiedenem Rahmenmaterial des
Wafers 7023.
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C.4.1 Bruchphinomen einer Einsteg-Mikroprobe aus wirmebehan-
deltem Nickel

Abb. C.15:

Wirmebehandelte (450 °C /13min.)
Nickel-Mikroprobe kurz vor dem Bruch.
Die Mikroprobe wurde nach der Ein-
schniirung bei einer Kraft von 0.588 N
(60 MPa) aus dem Zugversuch genom-
men.
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C.5 Bruchbild einer galvanisch abgeschiedenen Nickel-
Makroprobe

i1mmn368kYV 182E1 3679711 NI.MAKR

Abb. C.16: Bruchbild einer galvanisch abgeschiedenen Nickel-Makroprobe.
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